
 

 

 

Universidad de Cantabria 

Programa de Doctorado en Ingeniería Civil 

2024 

Autor/Autora: 
Laura Andrea Calvo 

Director/a/es/as: 
José Alberto Álvarez Laso 
Borja Arroyo Martínez 

Tesis Doctoral 

METODOLOGÍA PARA LA ESTIMACIÓN DE LA 
TENSIÓN UMBRAL MEDIANTE ENSAYOS SMALL 
PUNCH EN CONDICIONES DE FRAGILIZACIÓN 
POR HIDRÓGENO 

 
PhD Thesis 

METHODOLOGY FOR ESTIMATING THRESHOLD 
STRESS BY SMALL PUNCH TESTS UNDER 
HYDROGEN EMBRITTLEMENT CONDITIONS 





 

 

 

Esta Tesis Doctoral explora la metodología para la obtención de la tensión umbral de 
aceros sometidos a ambientes con presencia de hidrógeno, empleando el ensayo Small 
Punch (SPT) como alternativa para escenarios con escasez de material y aportando una 
importante reducción en el tiempo necesario con respecto a las metodologías 
normalizadas. Primeramente, se propone un procedimiento de limpieza de muestras 
previa al análisis de su contenido de hidrógeno, evaluando su idoneidad y conveniencia. A 
continuación, como principal aportación, se propone una novedosa metodología basada 
en la aplicación de una secuencia de cargas escalonadas mediante SPT para obtener la 
carga umbral,  teniendo como base los preceptos de la norma ASTM F1624. Finalmente, se 
propone, valida y calibra un modelo para estimar la tensión umbral a partir de la carga 
umbral obtenida mediante la metodología propuesta. El programa experimental cuenta 
con 5 aceros de media y alta resistencia, y 3 niveles de agresividad, cubriendo así una 
amplia gama de métodos de fabricación y aplicaciones estructurales e ingenieriles de 
posible trabajo en ambiente agresivo.  
 
This PhD Thesis explores the characterization of steels subjected to hydrogen-containing 
environments, using the Small Punch test (SPT) as an alternative for scenarios with 
material shortages and providing a significant reduction in the time required with respect 
to the standard methodologies. Firstly, a methodology for cleaning samples prior to 
hydrogen content analysis is proposed, evaluating their suitability and convenience. Next, 
as the main contribution, a novel methodology is proposed with a sequence of stepped 
loads using SPT to obtain the threshold load, based on the precepts of the ASTM F1624 
standard. Finally, a model is proposed, validated and calibrated to estimate the threshold 
stress from the threshold load obtained by means of the proposed methodology. The 
experimental program uses 5 medium and high strength steels and 3 levels of 
aggressiveness, thus covering a wide range of manufacturing methods and structural and 
engineering applications for possible work in aggressive environments.  
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CAPÍTULO 1:  

INTRODUCCIÓN Y 

OBJETIVOS  

 
1. INTRODUCCIÓN Y OBJETIVOS 

1.1.1. Introducción 

Todas las estructuras o componentes que durante su vida en servicio trabajen en ambientes 

agresivos son susceptibles de sufrir fenómenos de afección por dichos ambientes, y, por tanto, 

fallos subcríticos debidos a procesos tales como fragilización, fisuración inducida por hidrógeno, 

corrosión bajo tensión, etc. Es decir, en estas condiciones en que la interacción regida por la 

terna material-ambiente-solicitación, los componentes pueden ser objeto de fallo bajo 

esfuerzos que de darse en escenarios sin la presencia de ambiente agresivo no serían capaces 

de provocar fisuración o fallo alguno. 

El anteriormente descrito fenómeno de degradación asistida por el ambiente, que suele 

manifestarse habitualmente en la forma de corrosión bajo tensión (CBT), fisuración inducida por 

hidrógeno (FIH), o mezcla de ambas junto con otros fenómenos físico-químicos, recibe desde 

hace algún tiempo una nomenclatura unificada denominada fisuración asistida por en ambiente, 

ó EAC proveniente de la voz inglesa “Environmnetally Assisted Craking”. 
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Su estudio es de gran relevancia, ya que estos fenómenos entrañan un gran peligro 

precisamente por el hecho de ser subcríticos, ya que cuando se dan el fallo suele ser de tipo 

catastrófico y difícil de prever, dado que las estructuras y componentes apenas presentan 

deformaciones apreciables previas al colapso [1], lo que se denomina en el argot ingenieril como 

materiales que “no avisan” antes de romper.  

Por otro lado, no debe desviarse la atención del hecho ingenieril propiamente dicho que va 

marcando el avance de la industria. Son aquellas industrias tecnológicamente más punteras y 

exigentes, como la automoción, la aeronáutica, la energética o la aeroespacial, así como otras 

más clásicas y menos innovadoras como la construcción, las que tienen aplicaciones cada vez 

más exigentes, y por ello con frecuencia emplean aceros de alta resistencia para conseguir 

minimizar el peso y/o coste del material empleado. 

Sin embargo, son precisamente estos aceros los más susceptibles de sufrir los mencionados 

fenómenos ambientales [2][3]. Además, en los aceros de alta resistencia los ambientes agresivos 

en general y el hidrógeno en particular tienen un marcado efecto reductor de propiedades 

mecánicas en muchas situaciones, produciéndose fallos subcríticos, sobre todo en situaciones 

de carga estática o a velocidades de solicitación bajas [4]. 

Destacan, dentro de la industria energética, las estructuras y componentes off-shore, con sus 

sistemas de fondeo, ya que son construcciones muy susceptibles a los citados fenómenos de 

degradación por ambiente, encontrándose sumergidos en agua de mar durante toda su vida útil, 

junto con la imposición de sistemas de protección catódica [5]. Otro buen ejemplo son las 

tuberías de transporte de hidrocarburos: donde a menudo ocurre que el ambiente externo es 

agresivo (por ejemplo, tuberías sumergidas en el mar, en aguas pesadas o termales o en 

instalaciones petroquímicas), o bien los gases o crudos transportados en su interior tienen 

presencia de fósforo, arsénico, antimonio o azufre, etc., que son elementos que ralentizan la 

conversión del hidrógeno en molecular (sobre todo si está combinado en forma de sulfuro de 

hidrógeno), permitiendo un mayor tiempo para que el hidrógeno atómico penetre en el material 

fragilizándolo [1][6].  

 

Figura 1.1 Plataforma petrolera que sufrió una rotura de las líneas de anclaje como consecuencia del huracán 

Katrina y se incrustó bajo el puente de Cochrane en Mobile, Alabama (fotografía Agencia France Press) [5]. 
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Otro hecho a destacar es que el hidrógeno, tanto en la actualidad como en el pasado se ha 

posicionado en el panorama energético global [7]. Ya desde principios del siglo XIX se empleaba 

para inflar globos aerostáticos o como gas de iluminación y, posteriormente, coincidiendo con 

las crisis del petróleo entre los años 1973 y 1979, la preocupación por el agotamiento de las 

energías fósiles hizo que se postulara como alternativa o complemento a los combustibles 

convencionales [7]. A día de hoy, la situación marcada por el cambio climático, que fuerza a 

reducir drásticamente las emisiones, en un contexto de aumento exponencial en la demanda de 

energía, hace que el hidrógeno despunte como alternativa viable debido a varias razones entre 

las que destacan:  

- Sirve como combustible y no genera dióxido de carbono durante su utilización.  

- Puede ser generado por fuentes renovables y es inagotable, siendo el elemento químico 

más simple (compuesto de un protón y un electrón) y el más abundante. 

- Posee una energía por unidad de masa superior a la de los combustibles tradicionales. 

- El balance energético de toda su cadena de valor (producción, distribución y consumo) 

viene determinado por el hecho de que en condiciones normales se encuentra en forma 

diatómica gas (H2) y es muy ligero (densidad 0.09 kg/m3).  

- En la naturaleza es abundante, ya que se encuentra formando compuestos como el agua 

o el metano. 

Por todo ello, hoy en día resulta de gran interés desarrollar aceros capaces de contener o 

transportar hidrógeno y garantizar la estabilidad de sus propiedades en ambientes agresivos con 

altas concentraciones de hidrógeno [5]. La presencia de hidrógeno en los aceros proviene 

principalmente de dos fuentes: los procesos de fabricación (ej. la fundición) y de las condiciones 

ambientales externas (ej. el transporte de productos derivados del petróleo, procesos de 

corrosión acuosa, sistemas de protección catódica) [8][9][10][11]. Del mismo modo, la 

comunidad científica también tiene interés en desarrollar normativas que concreten las 

indicaciones para seleccionar, preparar y limpiar las muestras previamente al análisis de su 

contenido de hidrógeno para obtener mejores precisiones en su cuantificación [11].  

La normativa habitualmente empleada para caracterizar aceros de media y alta resistencia en 

medios agresivos con métodos contrastados son la ISO 7539 [12] y ASTM E1681 [13]; 

adicionalmente, también existen otras normativas específicas para situaciones particulares. No 

obstante, existen ciertas limitaciones importantes en dicha normativa: 

- Se tratan de asumir condiciones de deformación plana en el plano de avance de la fisura 

a la hora de llevar a cabo las caracterizaciones, y posteriormente en el cálculo. Ello 

requiere espesores superiores a los disponibles en la chapa o componente objeto de 

análisis, lo que provocaría que los valores del parámetro KIEAC obtenidos sean distintos 

que los reales.  

- Por otra parte, no recoge la posibilidad de caracterizar componentes en servicio, ya que 

para la extracción de las probetas requeridas sería necesario tal cantidad de material 

que obligaría a destruirlo en la mayoría de las situaciones 

- Finalmente, los ensayos empleados habitualmente son los de velocidad de deformación 

lenta (SSRT, ó Slow Strain Rate Tests, en inglés) para obtener propiedades de fractura, 

mientras que para obtener la tensión umbral (que es aquel valor superior de tensión por 
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debajo del cual el fallo de ese material concreto en ese ambiente determinado no 

ocurre) se suelen emplear ensayos de carga constante, empleando una metodología que 

suele implicar gran cantidad de tiempo (hasta 12 probetas que pueden llegar hasta las 

10000 horas de ensayo cada una [13]).  

La norma ASTM F1624 [14] solventa, en parte, algunas de estas problemáticas, ya que permite 

obtener la tensión umbral en cuestión de días y a partir de un mínimo de 3 ó 4 probetas. A pesar 

de ello, en ocasiones no es posible obtener suficiente material (bien sea por el tamaño general 

de la muestra o por espesor insuficiente) para cumplir con los requerimientos de dicha 

normativa. Además, se requiere un montaje experimental complejo con equipos condenados 

durante varios días. 

Este el caso de las uniones soldadas, que en ciertas ocasiones presentan importantes fenómenos 

localizados de FIH (fisuración inducida por hidrógeno) en zonas afectadas térmicamente o en los 

propios cordones del material de aporte, ya que propician la acumulación de depósitos o 

inclusiones, y al poseer difícil acceso potencian este efecto [6] [15]. En otras ocasiones, lo que 

se busca es analizar componentes en servicio sin retirarlos, permitiendo que su vida útil 

continue. Los ensayos miniatura como el Small Punch Test (SPT, o ensayo miniatura de 

punzonado), son una herramienta para solventar este problema, tanto en ambientes con 

fragilización por hidrógeno [16][17] como en ambientes de corrosión bajo tensión [18][19], o en 

cualquier otro escenario adverso. 

El ensayo Small Punch, regulado por la norma americana ASTM E3205-20 [20] y la europea 

EN10371 [21], consiste en punzonar una probeta plana hasta su rotura. Sus ventajas radican en 

el hecho de tratarse de una probeta de pequeñas dimensiones (menos de un 1 cm2 de área y 

medio milímetro de espesor), lo que simplifica las mayores posibilidades para la obtención de 

muestras en escenarios en que se antojaría complejo de otra forma, y además facilita la rapidez 

de los ensayos y reduce significativamente el coste de los equipos necesarios para los mismos. 

 Objetivos  

La presente Tesis Doctoral se enmarca en el campo de la ciencia que estudia los materiales y, 

más concretamente, el acero, que es el material metálico más empleado. Los trabajos llevados 

a cabo durante el desarrollo de ésta se centran en ampliar el conocimiento sobre la 

caracterización de aceros sometidos a ambientes agresivos, y más concretamente en presencia 

de hidrógeno, implementando como alternativa de caracterización para escenarios con escasez 

de material el anteriormente citado ensayo Small Punch. 

En primer lugar, se revisan en ella los mecanismos a través de los cuales el hidrógeno daña el 

acero, para pasar a poner el foco en el ensayo miniatura de punzonado y su utilidad para llevar 

a cabo caracterizaciones en escenarios ambientales adversos. Seguidamente, se plantea el 

programa experimental a seguir, basado principalmente en una novedosa metodología de carga 

escalonada aplicada al ensayo Small Punch que tiene como base los preceptos de la norma ASTM 

F1624 [14] proponiendo las pertinentes modificaciones. Tras ello se desarrolla el programa 

experimental planteado y, mediante los análisis pertinentes, se validan y concretan los 

planteamientos metodológicos objeto del trabajo. Finalmente, el documento se cierra con las 

conclusiones y el esbozo de las líneas de trabajo futuro, así como con un anexo que recoge las 
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publicaciones indexadas en el Journal Citation Reports (JCR) fruto de los trabajos desarrollados 

estos años. 

En el epígrafe siguiente se lleva a cabo un desglose más pormenorizado de los contenidos de la 

presente Tesis Doctoral y las aportaciones relacionadas, pero antes de ello debe atenderse la 

persecución, durante el desarrollo de ésta, de los objetivos generales siguientes: 

- Elección, de entre los habituales en la literatura, del método de limpieza idóneo más 

para las muestras previo a la determinación de su contenido de hidrógeno, de cara a la 

no influencia en los resultados, tratando de optimizar la operatividad y eficiencia y 

practicidad. 

- Planteamiento y demostración de la viabilidad de una metodología rápida y sencilla para 

la estimación de la carga umbral en condiciones ambientales adversas mediante 

ensayos SPT en base a la técnica de carga por escalones incrementales. 

- Optimización de la metodología mencionada en el punto anterior, con el objetivo de 

minimizar los tiempos de duración de cada escalón de carga, cubriendo todos los rangos 

de dureza de la normativa en la que se basa. 

- Planteamiento de un modelo empírico para estimar la tensión umbral a partir de la carga 

umbral determinada únicamente mediante ensayos SPT, así como la calibración del 

mismo en un amplio rango de aceros de media y alta resistencia en función de sus 

propiedades mecánicas. 

 Aportaciones originales y esquema general de la tesis 
Como aportaciones originales de esta Tesis Doctoral cabe destacar las siguientes, la mayor parte 

de las cuales se corresponden con los objetivos anteriormente planteados, que han sido 

satisfactoriamente conseguidos durante la realización del trabajo: 

- Evaluación de los métodos de limpieza de probetas más habituales previos al análisis de 

su contenido en hidrógeno, y propuesta del más idóneo y conveniente para los análisis 

regulares de contenido de hidrógeno, como los que se llevan a cabo de forma 

complementaria a lo largo de los trabajos de la presente Tesis Doctoral. 

- Propuesta de un novedoso método cuantitativo para obtener mediante ensayos Small 

Punch la carga umbral a partir de la cual se produce daño subcrítico debido a la 

agresividad del medio para un acero dado. Este método, basado en la metodología de 

carga por escalones incrementales, permite obtener la carga umbral de forma eficiente 

empleando pocas probetas, poca cantidad de material y poco tiempo (en comparación 

con los métodos habituales, que también se revisan y explican en el capítulo 2) y elimina 

el efecto de la velocidad de punzonado al tratarse de ensayos estáticos. 

- Diseño de un equipo para la realización de ensayos SPT en ambiente bajo cargas 

mantenidas, necesario para la validación de la metodología descrita en el punto 

anterior. Se trata de dispositivo sencillo y económico, compuesto por un bastidor que 

contiene un mecanismo capaz de aplicar el punzonado a la probeta sumergida dentro 

de una celda electrolítica mediante la imposición de pesas, eliminando los efectos 

dinámicos de incrementos/decrementos de cargas sobre la probeta. 
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- Optimización de los tiempos de la metodología operativa del método de carga 

escalonada propuesto, para reducirlos lo máximo posible, optimizando el proceso de 

obtención de la carga umbral. 

- Propuesta y calibración de un modelo para calcular la tensión umbral, a partir de la carga 

umbral obtenida únicamente mediante ensayos Small Punch. 

La Figura 1.2, recoge por su parte un diagrama de flujo a modo de esquema general del 

planteamiento de la Tesis. 

En el capítulo 2 se desarrolla el estado del arte y lleva a cabo una somera revisión de la 

fragilización por hidrógeno (FIH) en aceros. En el primer gran bloque de este capítulo se revisa 

la difusión del hidrógeno considerando el efecto de las trampas, las teorías explicativas de la FIH, 

los mecanismos de fallo por acción de la FIH y su influencia en los micromecanismos de fallo 

generados. En este mismo capítulo también se recoge cómo llevar a cabo la caracterización 

mecánica de componentes en estas condiciones: metodologías cualitativas y cuantitativas, tipos 

de ensayos, probetas disponibles y limitaciones de la normativa actual. Adicionalmente, se 

recogen los últimos avances en caracterización en ambiente tanto para optimizar la duración 

como empleando muestras de pequeño tamaño. Por último, se describe cómo determinar el 

contenido de hidrógeno y cómo realizar la evaluación de la integridad estructural en condiciones 

de FIH.  

Dicho Capítulo 2 continúa abordando el ensayo Small Punch (SPT), revisando sus orígenes, la 

normativa existente, el dispositivo experimental, las probetas, el procedimiento de ensayo y las 

curvas de ensayo que se obtienen. Se detalla la estimación de propiedades mecánicas mediante 

técnicas SPT, tales como límite elástico, resistencia a tracción, tenacidad a fractura o 

propiedades de fluencia. Se profundiza en la aplicación del ensayo SPT en ambiente agresivo y 

en la influencia de la velocidad de solicitación para ensayos SPT en ambiente. Finalmente, y más 

directamente ligado a los objetivos y las aportaciones originales de esta Tesis previamente 

mencionados, se recogen los últimos avances hasta el momento sobre la estimación de 

parámetros mecánicos en ambiente agresivo mediante SPT. Por último, se refiere cómo realizar 

un análisis de integridad estructural empleando SPT.  

El tercer capítulo se centra, en primer lugar, en la descripción y caracterización completa de los 

materiales empleados en los trabajos de la Tesis: una amplia gama de 5 aceros de media y alta 

resistencia que cubren un diverso rango de métodos de fabricación y aplicaciones estructurales 

e ingenieriles de posible trabajo en ambiente agresivo. En segundo lugar, este tercer capítulo se 

centra en las metodologías experimentales seguidas, explicando los ambientes empleados para 

fragilizar (cargando el material con hidrógeno), describiendo el diseño de un dispositivo para la 

realización de ensayos SPT en ambiente, el procedimiento y el equipo para realizar los análisis 

de contenido de hidrógeno, el método de escalones según la normativa ASTM F1624 [14] y la 

propuesta de una metodología de caracterización SPT en base a la técnica de escalones de carga 

incrementales. 

El capítulo de resultados y análisis es el cuarto. Tratándose de una tesis doctoral por compendio 

de artículos, incluye un resumen de las 5 publicaciones indexadas de alto nivel de impacto en el 

JCR [11][22][23][24][25] , todas en el primer o segundo cuartil de al menos una categoría. 

Además, a modo complementario para facilitar la comprensión del lector sin necesidad de la 
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revisión de los citados artículos, se incluye también un análisis crítico de los resultados con el 

objetivo de aportar un mayor detalle y ciertos matices adicionales que redunden en un mayor 

valor añadido a la Tesis Doctoral. Las publicaciones originales se recogen también en el apéndice 

del presente documento, para que el lector pueda consultarlas fácilmente. 

Es en este capítulo de resultados, junto con el de metodología experimental, donde se centra el 

grueso del trabajo llevado a cabo en la presente Tesis Doctoral, y por tanto, donde se plasma la 

consecución de los anteriormente citados objetivos mediante las también mencionadas 

aportaciones originales del trabajo. 

Por último, el capítulo 5 tiene por objetivo recopilar las conclusiones más importantes obtenidas 

de las investigaciones realizadas y delimitar las posibles líneas de investigación que surgen a 

partir de este trabajo, abriéndose para ser continuadas a futuro. 

 

Figura 1.2 Esquema general de la tesis y líneas de investigación desarrollada 



Capítulo 1: Introducción y objetivos 

12  Tesis Doctoral. Laura Andrea Calvo 

 



Capítulo 2: Estado del arte 

Tesis Doctoral. Laura Andrea Calvo    13 

 

 

 

 

 

 

 

CAPÍTULO 2:  

ESTADO DEL ARTE 

 
2. ESTADO DEL ARTE 
En el presente capítulo se repasan todos los conceptos necesarios para comprender el punto de 

partida de esta Tesis Doctoral, su planteamiento y los trabajos desarrollados en la misma. 

En primer lugar, se realiza una introducción a los conceptos de condiciones ambientales 

adversos y los fenómenos tales como la corrosión bajo tensión y a la fragilización por hidrógeno 

en aceros.  Se revisan los mecanismos de fragilización por hidrógeno, sus micromecanismos de 

fallo, los tipos de ensayos y probetas más habitualmente empleadas para caracterizar materiales 

en estas condiciones, presentando la normativa existente en la actualidad y sus limitaciones.  

Seguidamente, se profundiza en lo concerniente al ensayo Small Punch (SPT), partiendo de su 

origen y normativa, describiendo el dispositivo a utilizar, las probetas y el procedimiento de 

ensayo, así como la tipología de curvas obtenidas. También se repasan las metodologías más 

extendidas para estimar propiedades de tracción, fractura y fluencia. 

Finalmente, se hace una profunda revisión sobre las posibilidades, carencias y principales 

factores a tener en cuenta para llevar a cabo la caracterización de materiales metálicos en 

ambientes adversos, tales como fragilización por hidrógeno, mediante técnicas Small Punch. 

Terminando con una reseña sobre la aplicación de esta técnica a las evaluaciones de integridad 

estructural. 
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 Daños ambientales en los aceros 
Los materiales metálicos y, más concretamente el acero, han sido a lo largo de la historia 

reciente unos de los más ampliamente utilizados a nivel estructural, ya bien por sí solos o en 

combinación con otros (hormigón armado y pretensado), debido a sus características mecánicas 

de resistencia, dureza, tenacidad, ductilidad y temperaturas de trabajo. No obstante, uno de sus 

puntos débiles es la susceptibilidad que presentan a la exposición a ambientes agresivos. Ésta 

puede manifestarse de diferentes maneras: corrosión generalizada, corrosión bajo tensión, 

fragilización por hidrógeno, etc. 

En concreto, la fisuración inducida por ambiente (FIA) es un tipo de corrosión en la que el 

material se degrada cuando se dan de forma simultánea los siguientes tres factores: 

- Ambiente agresivo 

- Tensiones, es decir, la acción mecánica sobre un componente. 

- Material constituyente de dicho componente susceptible al ambiente agresivo en 

cuestión. Ver Figura 2.1 

 

 

Figura 2.1 Factores influyentes en la fisuración inducida por ambiente. 

La combinación de estos tres factores puede generar fisuración inducida por ambiente, FIA, en 

un componente, produciendo una reducción importante de su capacidad en servicio. Es, por 

tanto, un efecto que debe ser considerado durante el diseño del componente, para adaptar la 

elección del material, no sólo a las cargas con las que vaya a trabajar, sino también a las 

condiciones ambientales a las que va a estar sometido durante toda su vida útil. 

La denominación FIA (Fisuración Inducida por Ambiente) ó EAC (Environmental Assisted 

Cracking, en inglés) se recoge a partir de 1990 en la norma ASTM E 1681 [13]; este término 

aglutina todos aquellos condicionantes ambientales que causan daño en el material, y que 

pudieran estar en interacción sin particularizar el o los mecanismos dominantes en cada caso 

concreto, tema que se trata en mayor profundidad en los siguientes epígrafes. Anteriormente 

se empleaba generalmente el término CBT (Corrosión Bajo Tensión) ó SCC (Stress Corrosion 

Cracking, en inglés), pero esta denominación, mucho más constreñida a ciertos casos concretos, 

no era estrictamente correcta o completa para una casuística general. 
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Los ambientes que causan FIA en materiales metálicos son generalmente acuosos y presentan 

determinadas sustancias químicas que aún en pequeñísimas cantidades (ppm) se presentan en 

solución o como capa húmeda sobre el material y pueden ser el origen de un daño local o incluso 

fisuración [6]. 

La FIA se manifiesta a través de grietas subcríticas que generan una pérdida de resistencia y de 

capacidad de deformación previa a la rotura. Dichas grietas pueden tener una morfología 

intergranular (si propagan alrededor de los bordes de grano), transgranular (si propagan a través 

de los granos) o mixta (si se trata de una combinación de los dos casos anteriores). 

Un importante caso particular dentro de los citados fenómenos de degradación inducida por 

ambiente en materiales metálicos son la corrosión bajo tensión (CBT), cuando las cargas 

aplicadas son de naturaleza estática, y los de corrosión fatiga (CF), cuando las cargas aplicadas 

son de naturaleza dinámicamente variable. 

De esta manera, en una frontera tan difusa, según diferentes fuentes la fisuración inducida por 

hidrógeno (FIH) puede ser clasificada de forma separada, o bien ser un caso particular o uno de 

los pasos de la CBT o de la CF [6]. Pueden destacarse tres fenómenos en este contexto:  

- Disolución anódica y camino preferente: la corrosión se produce de manera acelerada 

a través del borde de grano, del plano de deslizamiento o de precipitados de fases 

intermetálicas.  

- Clivaje inducido: Se produce generalmente en recubrimientos formados por películas 

de aleaciones frágiles sobre un material de base dúctil. Al someter el material a 

tensiones mecánicas se generan escalones o capas de deslizamiento que rompen el 

recubrimiento. Posteriormente, la grieta continúa propagándose a través del material 

dúctil hasta que se enroma. 

- Fragilización por hidrógeno: Dado el pequeño tamaño del hidrógeno, éste es soluble en 

los metales, ya que sus pequeños átomos difunden con facilidad en la red cristalina 

metálica. Las regiones que presentan tracción triaxial, como es el frente de una fisura, 

donde la estructura metálica se encuentra deformada, atraen al hidrógeno haciendo 

que llegue hasta el frente de las grietas tensionadas. La presencia de hidrógeno en el 

frente de grieta fragiliza el metal, asistiendo la aparición de clivajes y reduciendo la 

deformación plástica. El avance de la grieta puede generarse de forma transgranular o 

intergranular, a una velocidad relativamente rápida.  

2.1.1. Fragilización por hidrógeno 

Como se ha comentado, el hidrógeno es soluble en los metales dado su pequeño tamaño en 

relación a los átomos de las redes cristalinas metálicas, por donde puede fluir con facilidad. Una 

vez dentro, consigue modificar las propiedades resistentes del material en función de su 

microestructura, como se verá más adelante, pudiendo llegar a valores de un orden de magnitud 

inferior frente a sus homólogas en el material sin afectar. A continuación, se revisan los 

principales rasgos a tener en cuenta en este tipo de procesos. 

 Difusión del hidrógeno en el acero y teoría de trampas 

Cuando hay diferente concentración de hidrógeno en diversas partes de un mismo componente, 

o ya bien entre este y el medio que le rodea, éste difunde en forma atómica a través de la red 
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cristalina del metal. El hidrógeno penetra en la red inicialmente en forma atómica, H+, en 

determinadas condiciones ambientales o procesos industriales, y una vez dentro, se recombina 

alcanzando su estado molecular, H2. Aquellos elementos, como por ejemplo el azufre, que 

facilitan el estado atómico del hidrógeno, generan una mayor penetración en el material y, por 

tanto, mayor daño. 

La difusión del hidrógeno en un metal se cuantifica con el coeficiente de difusión D y depende 

fundamentalmente de la temperatura y de la microestructura cristalina del metal y sus 

singularidades (presencia de trampas).  

A temperatura ambiente el coeficiente de difusión, D, puede llegar a ser 4 ó 5 veces mayor si la 

estructura del metal es BCC (cúbica centrada en el cuerpo) que si es FCC ( cúbica centrada en las 

caras) o HCP (hexagonal compacta). Dicho coeficiente aumenta con la temperatura, siendo más 

sensible a ella en metales con estructura FCC y HCP porque el factor de empaquetamiento es 

mayor, lo que dificulta el avance del hidrógeno en la estructura cristalina. Ver Figura 2.2. 

 

Figura 2.2 Coeficientes de difusión del Fe y Nb (bcc), Ni (fcc) y Ti (hcp) en función de la temperatura [26]. 

El valor del coeficiente de difusión se encuentra fuertemente afectado por la presencia de 

elementos microestructurales que actúan como atrapadores del hidrógeno. Estos elementos 

reciben el nombre de trampas de hidrógeno, y se pueden clasificar en reversibles o irreversibles 

según su energía de activación, o dicho de otro modo, capacidad de atrapamiento y posterior 

salida o no de ellas del hidrógeno.  
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Las trampas reversibles acumulan el hidrógeno pero no lo inmovilizan de forma permanente. 

Ejemplos de este tipo de trampas son los bordes de grano, las dislocaciones y los bordes de fase 

ferrita-cementita. Las trampas irreversibles impiden la difusión del hidrógeno, inmovilizándolo 

de forma permanente. Ejemplos de este tipo de trampas son los precipitados de carburo de 

titanio, vanadio, etc. y algunos tipos de dislocaciones. 

Cuantas más trampas estén presentes en una matriz de hierro mayor será la solubilidad, 

cantidad de hidrógeno disuelta en la red, y menor su difusividad. Si la cantidad de trampas 

irreversibles es alta, aunque el contenido de hidrógeno sea elevado no será muy difusible por lo 

que no se favorecerá la fragilización por hidrógeno, ya que estará inmóvil en ellas, no acudiendo 

a asistir los mecanismos en aquellas zonas donde exista solicitación tensional, plasticidad o 

fisuración. Esto explica por qué el contenido de hidrógeno total no es un valor definitivo por sí 

sólo para definir el grado de fragilización que sufre un acero [8], aunque sí que resulta una útil 

herramienta comparativa, sobre todo en programas experimentales o de caracterización de 

materiales. La Figura 2.3 presenta un esquema de los tipos de trampas más frecuentes. 

 

Figura 2.3 Trampas de hidrógeno en matriz de hierro: a) a nivel atómico; b) a nivel microscópico. [27][28] 

 Ámbitos de la fragilización por hidrógeno 

La fragilización por hidrógeno (FH) daña especialmente los aceros de media y alta resistencia, 

reduciendo la tenacidad y la ductilidad de manera significativa y es capaz de causar la rotura y 

fallo catastrófico bajo esfuerzos por debajo del límite elástico [29]. Los aceros de alta resistencia, 

especialmente aquellos con microestructura martensítica, con límites elásticos por encima de 

1400 MPa y durezas mayores a 38 HRC, son extremadamente susceptibles a la fragilización por 

hidrógeno, pudiendo ocurrir el fallo con concentraciones de hidrógeno de tan sólo 0.5-1 ppm 

[8]. Los aceros perlíticos de alta resistencia pueden padecer este proceso en ambientes 

ligeramente ácidos. Los aceros ferríticos precisan concentraciones mayores para mostrar daños 
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significativos (5-10 ppm) [8]. Otros materiales, como las aleaciones de titanio con 

microestructura αβ son vulnerables al hidrógeno a partir de concentraciones superiores a 100 

ppm; las aleaciones de níquel, aluminio o cobre presentan mucha menor susceptibilidad al 

hidrógeno [2]. 

Existen varias teorías que intentan explicar la fragilización por hidrógeno, como la teoría de la 

presión (que se refiere a la presión que ejerce el hidrógeno en el frente de grieta), la teoría de 

la reducción de la energía superficial para la propagación de grietas en presencia de hidrógeno 

gaseoso, y la teoría de la decohesión entre átomos de una zona tensionada triaxialmente. 

La FH se puede producir en diferentes condiciones, siendo algunos de los principales: 

- Corrosión atmosférica y acuosa: El hidrógeno es absorbido por el acero durante la 

corrosión sin que se produzca una disolución anódica, y el riesgo de fragilización 

aumenta con el incremento de la tensión de tracción aplicada. Es frecuente en 

ambientes con sulfuro de hidrógeno, donde la susceptibilidad al fallo aumenta con la 

concentración o presión parcial de sulfuro de hidrógeno y disminuye con el incremento 

del pH. Las uniones soldadas son sensibles a este tipo de fallo. Es frecuente en aceros 

de alta resistencia (superior a 1000 MPa) traccionados y expuestos al agua o al agua del 

mar e incluso durante una exposición al aire; también en aceros de baja aleación y alta 

resistencia, y en inoxidables endurecidos por precipitación en ambientes marinos. En 

general, los aceros con microestructura uniforme de martensita totalmente revenida 

tienen buena resistencia a la fisuración bajo tensión sulfúrica.  

- Procesos de decapado, electrodeposición y procesos electroquímicos en general: En el 

decapado, el material no está tensionado y el hidrógeno se difunde desde el medio ácido 

que se encuentra en contacto con el acero. Se necesitan temperaturas elevadas (190-

200ºC) para eliminar el hidrógeno. 

- Hidrógeno gaseoso: Se produce, generalmente, en equipos que contienen hidrógeno a 

alta presión y a temperatura ambiente. Los aceros de alta resistencia y las aleaciones de 

níquel de alta resistencia son susceptibles a esta situación mientras que los aceros 

inoxidables austeníticos los son menos. La presencia de oxígeno en pequeñas cantidades 

detiene el efecto de la fragilización. 

La FH afecta a gran cantidad de procesos y componentes industriales (especialmente 

relacionados con la industria energética y petroquímica). El hidrógeno tiene especial influencia 

en aceros ferríticos, por su estructura cristalina cúbica centrada en el cuerpo (BCC), que limita 

su capacidad de deslizamiento y ofrece al hidrógeno una mejor difusividad respecto a los aceros 

austeníticos de estructura centrada en las caras (FCC). No obstante, aunque en mucha menor 

medida, tanto los inoxidables austeníticos como las aleaciones de níquel, aluminio y cobre son 

también susceptibles al efecto fragilizante del hidrógeno, disminuyendo su capacidad de 

estricción y apareciendo fisuraciones secundarias, ya sea por cuasi-clivaje intergranular o por 

clivaje transgranular. Del mismo modo, la presencia de inclusiones tiene también un efecto en 

el camino de la rotura, ya se trate de una estructura BCC o FCC. 

La velocidad de solicitación a la que se efectúa la deformación, afecta a la capacidad de fragilizar 

del hidrógeno, siendo esta mayor cuando las velocidades de solicitación son muy lentas, o 

estáticas; si se aumenta la velocidad de solicitación, la fragilización pasa a regirse por los 
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mecanismos de propagación mecánicos. Así, en general, los mecanismos de fragilización por 

hidrógeno y la degradación de las propiedades mecánicas de los materiales que se produce 

como resultado depende de diversos factores entre los que destacan [2][9][10]: 

- Tensiones aplicadas y tensiones residuales. 

- Factor de Intensidad de Tensiones. 

- Contenido de hidrógeno, carga de hidrógeno, coeficiente de difusión. 

- Presión exterior de hidrógeno gaseoso. 

- Temperatura.  

- Velocidad de desplazamiento o de deformación aplicada. 

- La resistencia del material. 

- El tiempo de exposición al ambiente agresivo. 

- Microestructura del material. 

- Solución en contacto con el metal. 

- Tratamiento térmico del material. 

 Mecanismos de fallo por acción de la fragilización por hidrógeno 

No existe una única clasificación de los mecanismos de acción de la FH. Tradicionalmente los 

mismos se dividían en procesos asistidos internamente y procesos asistidos por el ambiente 

externo. Las principales diferencias entre ambos radicaban en la fuente de suministro del 

hidrógeno y en la zona donde se produce la fractura, en el frente de la grieta. 

- IHAC (Internal Hydrogen Assisted Cracking, es decir, Fisuración Interna Asistida por 

Hidrógeno). En este caso el hidrógeno atómico es introducido en la microestructura por 

operaciones de fabricación, como puede ser la soldadura o la fundición, y/o por 

exposición a un ambiente agresivo en presencia de hidrógeno (reacciones 

electroquímicas de polarización catódica, exposición a ambiente agresivo gaseoso con 

altas temperaturas…). Al someter el metal cargado con hidrógeno a tensiones, se origina 

una redistribución del hidrógeno disuelto en el material, desplazándose los átomos de 

hidrógeno al frente de la fisura, originando el crecimiento subcrítico de la fisura (por 

debajo del límite elástico del material). 

- HEAC (Hydrogen Environmental Assisted Cracking) o HIC (Hydrogen induced cracking), 

es decir, Fragilización por Hidrógeno de Ambiente. El agrietamiento en este caso está 

asistido por el hidrógeno ambiental, e implica la acción conjunta de una carga mecánica 

y una reacción química. Ocurre predominantemente en superficies limpias cercanas a la 

punta de la grieta, seguido de la adsorción de hidrógeno y la posterior fragilización. Es 

especialmente importante en los aceros de límite elástico medio-alto sometidos a 

ambientes acuosos con protección catódica, o ambientes con presencia de H2S, como 

tuberías de transporte de gas a presión, plataformas petrolíferas, etc). 

Ambos procesos, IHAC y HEAC, comparten grandes similitudes, como son: 

- Características o comportamientos comunes en metales de alta resistencia. 

- Daños subcríticos producidos a niveles de factor de intensidad en tensiones muy por 

debajo de KIC. 

- Caminos de propagación de grietas intergranulares, interfaciales o a través de planos 

cristalográficos intragranulares. 
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- El crecimiento de la grieta y la caracterización de los daños, están gobernados por los 

gradientes de concentración de hidrógeno y la tensión sobre la punta de la grieta. 

- Ambos procesos se ven afectados de forma similar por el nivel de intensidad de 

tensiones aplicado (K), la velocidad de carga (dK/dt), la resistencia a la tracción de la 

aleación, la composición de impurezas del borde de grano, la temperatura y la 

concentración de hidrógeno en la Zona de Proceso de Fractura. 

Otra clasificación con mayor aceptación entre la comunidad científica en los últimos tiempos 

[26][30], utiliza la siguiente nomenclatura más puntualizada: 

• HEDE (Hydrogen Enhanced Decohesion Mechanism) [31][32]. Se basa en la disminución 

de las fuerzas cohesivas del material en la zona próxima al frente de grieta, por la acción 

de átomos de hidrógeno presentes que, al someter el material a tensiones, difunden 

hacia el interior de la zona plástica reduciendo la cohesión en el frente de fisura y 

provocando clivajes, como muestra la Figura 2.4. 

 

Figura 2.4 Representación de la propagación subcrítica de fisura y la difusión del hidrógeno hacia zonas tensionadas 

[26] 

• HELP (Hydrogen Enhaced Local Plasticity) [33]. Fue presentado en 1972 y se basa en que 

el hidrógeno acumulado cerca del frente de grieta facilita el movimiento de las 

dislocaciones de forma local a bajas tensiones. (Ver Figura 2.5). 

 

Figura 2.5 Representación del mecanismo HELP [26] 

• AIDE (Adsorption-Induced Dislocation Emission) [34]. Se basa en que el hidrógeno 

atómico es adsorbido en la zona de mayor estado tensional de la superficie del material, 

por ejemplo, en el frente de una fisura, provocando la debilitación de las fuerzas 

interatómicas o cohesivas del material por mecanismos HEDE y facilitando los 
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deplazamientos de dislocaciones desde el frente de fisura por mecanismos HELP (ver 

Figura 2.6). 

 

Figura 2.6 Representación del mecanismo AIDE [26]. El crecimiento de la grieta ocurre por el efecto combinado de 

los clivajes y las dislocaciones en el frente de grieta, unido a la coalescencia de microhuecos. 

• HEMP (Hydrogen Enhanced Macroscopic Plasticity). Si la concentración de hidrógeno en 

ambiente es grande y el volumen del componente que está en contacto con el ambiente 

también, se produce una plastificación con tensiones inferiores al límite elástico. 

• HAM (Hydrogen Assisted Microfracture). La ductilidad del material se reduce al cargarse 

en hidrógeno, cambiando a escala microscópica el mecanismo de fallo de dúctil a frágil. 

• DHF (Decohesive Hydrogen Fracture). Se denomina así a la fractura final del material 

iniciada porque el hidrógeno causa descohesión de tipo frágil. 

• MF (Mixed Fracture). Cuando el fallo se da por una combinación de varios mecanismos. 

 Influencia de la fragilización por hidrógeno en los micromecanismos de fallo 

Los micromecanismos de fallo que se presentan a escala macroestructural en condiciones de 

fragilización por hidrógeno se dividen de la siguiente forma: 

- Frágiles, cuando la fractura es de tipo subcrítica y se produce en el dominio elástico. 

Puede ser a su vez: 

o Intergranular  

o Transgranular por clivajes o cuasiclivajes. 

 

- Dúctiles, cuando la fractura es crítica y se produce en el dominio plástico. Pueden 

diferenciarse casos: 

o Por coalescencia de microhuecos  

o Por desgarro plástico. 

La Figura 2.7 presenta unos ejemplos de los tipos de propagación asociados a procesos de 

fragilización. 
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Figura 2.7 Ejemplos de diferentes tipos de rotura observados en fractografía: (a) Mixto (clivaje + intergranular), (b) 

clivaje, (c) microhuecos [6] 

Algunos autores han estudiado la relación entre la velocidad de solicitación, Vd, la velocidad de 

crecimiento de fisura, da/dt, y los micromecanismos de rotura presentes para un material y un 

ambiente dado (en función de la densidad de corriente aplicada en un proceso de fragilización 

generada mediante polarización catódica en electrolito ácido) obteniendo mapas como el 

mostrado a continuación [6]. 
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Figura 2.8 Mapa de micromecanismos de rotura en función de la velocidad de fisuración y de la velocidad de 

solicitación para un acero E690 ensayado a 1 mA/cm2 [6] 

 

 

Figura 2.9 Definición de zonas TG (Transgranular) e IG (Intergranular) así como encaje entre ellas en función de la 

carga aplicada y del COD (Crack Opening Displacement o deplazamiento de la apertura de la grieta) [6]. 

Tal y como muestra la Figura 2.9, sobre las curvas teóricas P-COD, propias de cada tipo de 

probeta y longitud de fisura, se pueden definir unas nuevas curvas que delimiten las regiones de 

dominio de cada micromecanismo de rotura que se dará en el material si pasa por ellas: 

- Curva minTG: separa la zona de comportamiento intergranular seguro, IG, de la de 

posible comportamiento tanto intergranular como transgranular por clivajes, zona 

mixta IG/TG. 

- Curva máxIG: separa la zona mixta IG/TG de la de comportamiento transgranular 

seguro, zona TG, por clivajes puros o microhuecos. 
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La aparición de microhuecos requiere un estado de deformación plástica propio de las 

condiciones de fragilización creadas por el ambiente, hidrógeno. A igualdad de condiciones 

ambientales la velocidad de propagación debida a la inestabilidad local por microhuecos es 

linealmente dependiente de la velocidad de solicitación, por lo que ésta deberá ser alta para 

garantizar la existencia de este mecanismo. En caso contrario los mecanismos de clivaje serán 

más rápidos y se mantendrán, prolongando el proceso subcrítico. Por esta razón, cuando la 

solicitación es relativamente lenta, o la deformación plástica local es baja, se alcanzan las 

condiciones de inestabilidad mediante mecanismos basados en los clivajes de propagación 

previa a esta inestabilidad. 

2.1.2. Métodos de caracterización mecánica de materiales en condiciones de fragilización 

por hidrógeno 

En la actualidad son muy extensas la normativa, la literatura, las experiencias y los requisitos 

relativos a la caracterización mecánica en condiciones ambientales adversas, y podría decirse 

que existe prácticamente un procedimiento para cada situación particular que necesite ser 

abordada. A continuación, se detallan algunas de las principales cuestiones a tener en cuenta en 

este ámbito de un modo general. 

Los efectos perjudiciales producidos en los aceros por el ambiente ya fueron descritos en la 

década de 1870 [35]. Desde entonces se ha realizado un gran esfuerzo en caracterizar y entender 

el fenómeno de la fragilización por hidrógeno, consiguiéndose los mayores avances en los 

últimos 50 años gracias al progreso tecnológico [36]. Los “ASTOH Selected Technicall Papers” 

[37] de 1974, recogen más detalladamente los efectos del hidrógeno en los materiales 

metálicos, pero no fue hasta 1974, cuando ASTM International (American Society for Testing 

and Materials) publicó la primera descripción de una metodología para realizar un análisis 

experimental de la fragilización por hidrógeno [37]. 

Desde entonces y hasta la actualidad, existe una amplia gama de ensayos utilizados [38], 

pudiéndose destacar las normativas ISO- 7539 [12] o la ASTM E-1681 [13] como referente 

general en la caracterización de aceros en ambientes agresivos. No obstante, esta normativa por 

sí sola no es capaz de resolver de forma completa todos los condicionantes que se puedan 

presentar, para lo que se apoyan en otras, presentándose además otras limitaciones a nivel de 

aplicación práctica que dan lugar a esta Tesis Doctoral, y que se tratarán más adelante. 

Las principales metodologías para la caracterización mecánica de materiales metálicos en 

ambiente se dividen en métodos cualitativos (descriptivos fenomenológicamente y 

comparativos) y cuantitativos (cuyo objetivo es determinar algún parámetro numérico en 

concreto), así como dentro de los cuales se pueden encuadrar otras sub-divisiones en función 

de la forma de aplicar la carga y el tipo de probeta utilizada tal y como se comenta a 

continuación. 

 Principales metodologías cualitativas de caracterización 

Este tipo de ensayos son los más sencillos, tanto conceptualmente como en su ejecución. Todos 

ellos consisten, aunque con las particularidades que se comentan en cada caso, en la aplicación 

de una solicitación mecánica sobre una geometría de componente dada, atendiendo al fallo o a 

aparición de grietas o daño en el mismo, entre ellas destacan las siguientes: 
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- Ensayos de flexión: consisten en doblar una probeta utilizando una plantilla específica, 

evitando que esta recupere su deformación elástica y mientras se encuentra expuesta 

al medio agresivo. Algunos de estos procedimientos se encuentran recogidos en la 

normativa ASTM G39 [39] y en la ISO-7539 [12]. Tienen la particularidad de que son 

ensayadas a niveles de tensión por debajo del límite elástico, dado que la formulación 

utilizada para el cálculo de tensiones se aplica solo en el rango elástico [40] (ver Figura 

2.10). 

 

Figura 2.10 Representación de varios ensayos de flexión [38]. 

- Ensayos con probetas en forma de U: son generalmente barras rectangulares que se 

doblan 180 grados con un radio de giro predeterminado, permaneciendo deformadas 

de manera constante durante el ensayo de corrosión [38]. Las normativas de utilización 

son ASTM G30 [41], e ISO-7539 [12] (ver Figura 2.11). 

 

Figura 2.11 Proceso de doblado de probetas en U [38]. 

- Ensayos con Probetas en forma de C: particularmente destinadas para ensayar tubos o 

barras en la dirección transversal, así como placas en la dirección del espesor. Se les 

aplica una fuerza o deformación constante y se atiende a lo que suceda (ver Figura 2.12). 
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Figura 2.12 Métodos de ensayo con probetas en forma de C [38]. 

 Principales metodologías cuantitativas de caracterización 

Este tipo de ensayos han sido desarrollados más recientemente y son, por lo general, de mayor 

complejidad que los anteriores. Emplean probetas convencionales de tipo uniaxial (tracción), o 

ya bien alguna de las geometrías de probeta habitualmente empleadas en mecánica de la 

fractura que contienen una grieta. El objetivo de estos ensayos es la obtención de un parámetro 

aplicable en el diseño.   

- Ensayos sobre probetas de tracción uniaxial, cuyas principales normativas de referencia 

son ISO-7539 [12] y ASTM E8 [42]. El fin último de estos ensayos es la obtención de la 

resistencia a tracción en medio agresivo o ya bien la tensión umbral. A destacar: 

o A deformación constante, donde la tensión decrece a medida que aumenta el 

daño en la probeta hasta estabilizarse. Son ensayos lentos, y realizados con la 

probeta en continua exposición al ambiente, en los que se persigue la 

determinación de la tensión umbral (o carga umbral) que se obtiene cuando 

llega un momento que ésta la carga se estabiliza. 

o  A carga constante (o tensión constante) hasta producirse la rotura de la probeta 

en continua exposición al agente agresivo. En este tipo de ensayos, también 

llamados estáticos, se persigue la obtención de la carga umbral (o tensión 

umbral) mediante la realización de una secuencia de los mismos a niveles de 

carga cada vez menor, hasta llegar a aquella carga cuya magnitud ya no sea 

capaz de producir la rotura de la probeta, o al menos no lo haga en un largo 

periodo de tiempo que puede llegar a las 104 horas; son ensayos que conllevan 

también un gran consumo de tiempo. 

o A velocidad de deformación lenta, o SSRT (Slow Strain Rate), en los que se aplica 

un esfuerzo uniaxial de tracción con velocidades de deformación 

extremadamente lentas (inferiores a 10-5 s-1 [12]) en presencia de un agente 

agresivo. La rotura se produce siempre, ya sea por efecto del ambiente, por fallo 

mecánico o por combinación de ambos. Estos ensayos, que no tan lentos como 

los anteriores, persiguen la obtención de un parámetro resistente en tracción 

(tensión de rotura) en un medio agresivo. 
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o A velocidades de deformación convencionales, en los que se aplica un esfuerzo 

uniaxial a velocidades acordes a [42] generalmente con la probeta fuera del 

ambiente agresivo pero inmediatamente tras su exposición al mismo. En este 

caso el fin perseguido suele ser la obtención del parámetro resistente en 

tracción (tensión de rotura) de un material afectado por un ambiente, pero no 

asistida por el mismo como proceso subcrítico. 

 

- Probetas pre-agrietadas, que consisten en someter a una situación tensional a una 

probeta en la que previamente se ha generado una grieta por fatiga, como las recogidas 

en la Figura 2.13 para provocar su crecimiento por la acción combinada de la solicitación 

y el ambiente. Su principal normativa de aplicación es: ASTM G168 [43], ISO-7359 [12], 

ASTM E-1618 [13], ATM E-399 [44], ASTM E-1820 [45], ASTM E-1921 [46] y el código 

ISO/TC 156/WG2N66 [47]. A destacar los mismos tipos que en el caso anterior: 

 

o A deformación constante o de parada de fisura, donde va aumentando la 

longitud de la grieta hasta que la misma deja de crecer estabilizándose; en este 

momento puede calcularse el factor de intensidad de tensiones umbral, KI-EAC, 

del material expuesto en un cierto ambiente. Es habitual ir imponiendo 

deformaciones sucesivamente mayores tras cada parada de grieta para ir 

obteniendo sucesivos valores de este parámetro umbral.  Son ensayos lentos, y 

realizados con la probeta en continua exposición al ambiente. 

o A carga constante, similares a los anteriores donde, si el factor de intensidad de 

tensiones aplicado supera el umbral, KI-EAC, la fisura va aumentando por acción 

de la misma hasta producirse la rotura de la probeta en continua exposición al 

agente agresivo. En este tipo de ensayos, se persigue también la obtención del 

factor de tensiones umbral mediante la realización de una batería de los mismos 

a niveles de carga cada vez menor, hasta llegar a aquella carga cuya magnitud 

ya no sea capaz de producir el comienzo de propagación de la fisura, o al menos 

que no lo haga en un largo periodo de tiempo. 

o A velocidad de deformación lenta, o SSRT (Slow Strain Rate), en los que se aplica 

un esfuerzo con velocidades de deformación extremadamente lentas 

(habitualmente en los entornos de 10-8 a 10-9 m/s para probetas C(T) 

[6][15][48][49]) en presencia de un agente agresivo. Estos ensayos, de menor 

duración que anteriores, persiguen también la obtención del factor de tensiones 

umbral en un medio agresivo, KI-EAC. 

o A velocidades convencionales, en los que se aplican velocidades de solicitación 

acordes a [46] generalmente con la probeta fuera del ambiente agresivo pero 

inmediatamente tras su exposición al mismo. En este caso el fin perseguido 

suele ser la obtención de un parámetro resistente en fractura, KIc o KJc, de un 

material afectado por un ambiente, pero no asistido por el mismo, y con ello su 

susceptibilidad al mismo, es decir su pérdida en esta propiedad en fractura 

causada por la exposición. 
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Figura 2.13 Diferentes geometrías de probetas prefisuradas para ensayos de corrosión bajo tensión [38]. 

 Caracterizaciones en ambiente más aplicadas industrialmente y limitaciones 

En la industria, los ensayos más utilizados han sido los de probetas uniaxiales tipo tracción y los 

más representativos entre ellos los de baja velocidad de deformación, o Slow Strain Rate Tests 

(SSRT). En estos ensayos, la velocidad de solicitación tiene gran influencia para determinar los 

parámetros que rigen el proceso. La bibliografía recomienda velocidades de solicitación que 

permitan velocidades de deformación entre 10-5 y 10-7 s-1, en función del material y ambiente.  

Otros estudios han utilizado probetas de mecánica de la fractura prefisuradas, como las DCB 

(double cantillever beam) a deformación de constante sometiéndolas al ambiente para 

monitorizar el crecimiento de la fisura hasta su detención para obtener la curva KI vs da/dt. O 

bien las probetas tipo CT prefisuradas, sometidas a una velocidad de solicitación constante en 

ambiente, para determinar el factor de intensidad de tensiones de iniciación, KI-EAC, y poder 

analizar la velocidad de la propagación a través de su relación con el tiempo y el concepto de 

curva Iso-a [6][48] 

Sin embargo, las debilidades de estos tipos de ensayos radican en: 

- El empleo de velocidades de solicitación muy bajas conlleva tiempos de ensayo 

excesivamente largos; la determinación del parámetro KEAC (Factor de Intensidad de 
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tensiones umbral en ambiente) a través de ensayos de carga constante puede superar 

las 10.000 horas. 

- Estos tiempos de ensayo largos pueden implicar inexactitudes debido a la imposibilidad 

de mantener unas condiciones estables en los procesos químicos que intervienen. 

- Dificultad para determinar con exactitud el comienzo de la propagación de grieta, o bien 

su detención en los casos de ensayo de parada de fisura (crack arrest tests). 

- Necesidad de probetas de un cierto tamaño, que permitan asegurar las condiciones de 

triaxialididad en el frente de grieta, lo cual puede resultar un hándicap en casos de 

pequeños componentes, caracterizaciones locales (como soldaduras), caracterizaciones 

de componentes en servicio que no pueden ser excesivamente dañados, o escasez de 

material en general 

- La normativa no recoge la posibilidad de realizar caracterizaciones de componentes en 

servicio, tales como uniones soldadas de reducida dimensión o bien zonas de material 

virgen de difícil acceso, que no permiten extraer las probetas de dimensiones 

normalizadas. 

 Avances en caracterización en ambiente para optimizar su duración. ASTM F-1624 [14] 

Como se ha comentado, las caracterizaciones en ambiente para determinar la tensión umbral 

suelen emplear ensayos de carga constante, siendo ésta una técnica bastante lenta, que 

requiere entorno a 12 probetas y hasta 10000 h de ensayos [13]. La norma ASTM F1624 [14] 

solventa este escollo aplicando cargas constantes, con la probeta inmersa en el ambiente, 

aumentadas de forma gradual escalonadamente hasta que la muestra falla, permitiendo 

obtener el umbral en tan sólo unos pocos días, empleando  3 ó 4 probetas (mínimo 3).  

Su metodología consiste en imponer a las probetas (de tipo uniaxial) escalones de carga 

constante aumentando de forma progresiva tras un determinado tiempo, que dependerá de la 

dureza del acero, hasta que rompa. La secuencia sería la siguiente:  

1) En primer lugar, se realiza un test al aire conforme a ASTM E8 [42] para obtener PFFS, 

que será la carga límite superior a partir del cual se definirá la secuencia de los escalones 

de carga.  

2) Se realizará a continuación un primer test en ambiente. Para ello, tras prefragilizar la 

probeta en ambiente, se aplican 20 escalones de carga siendo cada uno un 5% de PFFS 

mayor que el anterior. La carga a la que rompa este test será la carga límite para definir 

el siguiente perfil de escalones. 

3) Se realizarán subsecuentemente ensayos de forma similar a lo realizado en 2) pero 

utilizando la carga límite obtenida en el test anterior aumentada en un 10%. Esta 

secuencia se repetirá hasta que la diferencia entre una carga límite y la obtenida en el 

anterior perfil de escalones sea inferior a un 5%, siempre que se haya realizado un 

mínimo de 3 perfiles de tensión en ambiente. La carga límite, Pth, será finalmente el valor 

obtenido en el último test. 

La Figura 2.14 muestra una representación esquemática de esta metodología. 
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Figura 2.14 Ejemplo de un protocolo de carga para obtener la carga límite Pth en aceros de dureza 33 < HRC ≤ 45 [14] 

La norma ASTM F1624 [14] define tres perfiles diferentes para los escalones de carga, en función 

de su dureza, permitiendo reducir la duración del ensayo en los aceros muy duros, que 

habitualmente son aceros microaleados y de alta resistencia que se afectan con mayor facilidad 

por el hidrógeno, mientras que en los aceros de dureza menor, que tienen propiedades de 

tracción inferiores se requiere dar al hidrógeno mayor tiempo para fragilizar [50]. Estos perfiles 

se representan con un código de tres números separados entre sí por una barra y todo ello entre 

paréntesis, donde el primer número indica el número de escalones de cada tipo de duración, el 

segundo número indica el porcentaje de aumento en cada escalón de carga con respecto a PFFS, 

y el tercer número indica la duración de cada escalón en horas, tal y como muestra la Tabla 2.1. 

Dado que en general es sabido que, a mayor dureza mayores serán las propiedades a tracción 

del acero y, por tanto, mayor será la susceptibilidad a la fragilización ambiental de su 

microestructura [51], esta clasificación no incluye aceros con dureza inferior a 33HRC, donde los 

fenómenos ambientales no son tan acusados ni presentan una problemática tan severa. 

Tabla 2.1 Perfiles de los escalones de carga, según la dureza del acero. [14] 

Dureza 

(HRC) 
Escalón 

Escalón de 

Carga 

Duración 

Escalón (h) 

Código del 

perfil 
 

33 a <45 
01-10 

5% of PFFS 
2 

(10/5/2,4) 

 

11-20 4  

45 a 54 
01-10 

5% of PFFS 
1 

(10/5/1,2) 

 

11-20 2  

>54 1-20 5% of PFFS 1 (10/5/1)  
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 Avances en caracterización en ambiente empleando muestras de pequeño tamaño  

Para satisfacer las ya mencionadas limitaciones en lo referente a la disponibilidad material,  

existen métodos de caracterización mecánica en condiciones ambientales adversas a través del 

empleo de probetas miniatura, o microprobetas, tales como son, entro otros, el ensayo sobre 

probetas de microtracción, las probetas mini-C(T), métodos de nanoindentación, o ya bien el 

Small Punch Test (SPT), que aborda en profundidad la presente Tesis Doctoral (que se detalla 

ampliamente en el epígrafe 2.2). Todas las probetas recogidas en estas técnicas presentan la 

ventaja de ser viables en aquellos casos en los que, debido al volumen o tamaño de la estructura 

o componente, no es posible emplear probetas de tamaño convencional. La Figura 2.15 recoge 

algunos de los tipos de probetas de pequeño tamaño existentes. 

Una cuestión a tener en cuenta en lo referente a la miniaturización de las probetas, es la 

diferencia en los resultados frente a sus homólogos obtenidos con probetas de dimensiones 

estándar, que vienen en muchos casos justificados por las diferentes condiciones de triaxialidad, 

de condiciones de deformación plana y tensión plana, así como la propia cuestión estadística en 

lo referente a la defectología del material. Estos condicionante están recogidos en las 

metodologías para su empleo, e incluso constituyen algunas de las líneas de investigación 

actuales para tratar de estandarizar el uso de estas técnicas miniatura [52]. Sin embargo, pese a 

todo ello, este tipo de caracterizaciones pueden ser aceptadas y adaptadas a las normas vigentes 

de caracterización a través de correlaciones bien justificadas.  

 

Figura 2.15 Diagrama esquemático de algunas de las probetas de pequeño tamaño más empleadas.[53] 
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Figura 2.16 Dimensiones de probeta mini-CT estandarizada (izqda.) e imagen mostrando diferentes escalas de probeta 

CT [54] 

 

 

Figura 2.17 Probetas de pequeño tamaño para ensayos de tracción con diferentes dimensiones (unidades en mm). 

[53] 

Entre las experiencias aplicadas a la caracterización en ambiente debe ser mencionado como T. 

Depover et al. [55] evaluaron la susceptibilidad a la fragilización por hidrógeno en aceros con 

plasticidad inducida por transformación mediante probetas de tracción miniatura. Las probetas 

cargadas por plasma presentaban un aumento de ductilidad y un inicio de grieta en zonas con 

matriz ferrítica, mientras que las probetas cargadas electroquímicamente presentaban inicios 

de grieta en regiones martensíticas. M. Asadipoor et al. [56] investigaron las propiedades 

mecánicas de acero de tubería X70 sobre probetas micro-cantilever-beam empleando carga de 

hidrógeno por plasma y carga electróquímica, apreciando que en las probetas cargadas por 

plasma aparecían efectos inducidos por el hidrógeno tales como grietas secundarias debidas a 

inclusiones de sulfuros de manganeso o alúminas, y el paso de modos de rotura dúctiles a 

clivajes. 
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En el caso de la nanoindentación también hay experiencias. Una de ellas se basa en la teoría del 

contacto elástico propuesto por Oliver-Pharr [57][58], que consiste en obtener la curva carga-

desplazamiento durante todo el proceso en el que un indentador presiona contra el material. 

De esta forma se obtienen los parámetros característicos como son la nanodureza y el módulo 

elástico [53]. La presencia de hidrógeno en el material afecta a la curva carga-desplazamiento 

obtenida en el ensayo de nanoindentación, por lo que su efecto en las propiedades mecánicas 

de la microestructura puede ser caracterizado por este método. Zhang et al. [59][60][61] 

estudiaron la influencia de la tasa de indentación en las propiedades mecánicas de acero 

austenítico en ambiente con hidrógeno. Bajo las mismas condiciones de carga, la profundidad 

de indentación en el material 310S disminuyó tras la carga con hidrógeno y debido a un proceso 

de endurecimiento Barnoush et al. [62][63][64] estudiaron el efecto del hidrógeno en la 

plasticidad de la fase ferrita y de la austenita y la nanodureza del acero inoxidable dúplex 

empleando carga electroquímica. Se observó que el endurecimiento por hidrógeno era mayor 

en la fase de austenita que en la de ferrita [65]. La Figura 2.18 muestra un ejemplo de curva 

obtenida en este tipo de ensayo. 

 

 

Figura 2.18 Ejemplo de curva carga-desplazamiento en un ensayo de nanoindentación en un acero 316L [53] 

Finalmente, existe un buen número de experiencias basadas en la aplicación de la técnica Small 

Punch Test (SPT) a la estimación de propiedades mecánicas en escenarios ambientales adversos, 

que son abordados en detalle en los epígrafes siguientes, ya que suponen el punto de partida 

de los trabajos de la presente Tesis Doctoral. A modo de resumen puede decirse que se ha 

demostrado como este ensayo reproduce los mismos micromecanismos de fallo presentes en 

caracterizaciones mecánicas en condiciones ambientales adversas mediante técnicas 

convencionales, por lo que su aplicación para la determinación de parámetros tales como 

tensión umbral, σEAC, o el factor de intensidad de tensiones umbral, KI-EAC, puede ser llevado a 

cabo con las pertinentes consideraciones. 

 Determinación del contenido en hidrógeno 

Por todos los motivos expuestos, resulta esencial analizar el contenido de hidrógeno presente 

en el acero o realizar un análisis espectroscópico, tanto en la fase de diseño como en la de 
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construcción y en la de servicio como infraestructura, para poder verificar su comportamiento y 

asegurar la vida en servicio controlando el grado de fragilización y evitando fallos catastróficos.  

El contenido de hidrógeno se mide habitualmente a través de analizadores que utilizan la técnica 

de extracción en caliente, que consiste en calentar la muestra hasta una temperatura en la que 

el hidrógeno difunde, sale de la muestra y el contenido es determinado a través de una célula 

termoconductiva previamente calibrada, que mide el gradiente de conductividad térmica de los 

gases que pasan a través de ella. Para una medición precisa, las muestras deben tener una 

geometría determinada, ser almacenadas en unas condiciones concretas previo a la medición (a 

la menor temperatura posible, por ejemplo, contenidas en nitrógeno líquido). 

Justo antes del análisis, las muestras deben ser debidamente limpiadas para eliminar impurezas 

que puedan derivar en errores de medida. Existe en la actualidad muy escasa normativa [66][67], 

o publicaciones [68][69] con indicaciones para la selección, La preparación y limpieza de 

muestras de forma previa a la medición del contenido de hidrógeno.  

La limpieza se realiza normalmente por inmersión de las muestras en sustancias químicas como 

acetona o tricloroetileno, a menudo con la ayuda de ultrasonidos, durante un tiempo que varía 

entre segundos y unos pocos minutos. La influencia de estos solventes (que tienen también 

hidrógeno en su composición) y de la duración del proceso de limpieza en el contenido de 

hidrógeno de la muestra analizada, no ha sido estudiada en profundidad hasta la fecha, por lo 

que se desconoce el grado de distorsión introducido en la medida, especialmente si los 

contenidos de hidrógeno a medir son muy bajos. 

En los siguientes capítulos de la presente tesis se profundiza en este campo, aportando nuevos 

conocimientos relativos al efecto de la limpieza en los contenidos de hidrógeno resultantes. Se 

presentan diferentes métodos de limpieza utilizados, comparándolos y aclarando sus relativas 

ventajas y desventajas, así como su grado de precisión para determinar el método más 

adecuado en aquellos casos en los que la fragilización por hidrógeno debida a condiciones medio 

ambientales cobra importancia.  

 Evaluación de la integridad estructural en condiciones de fragilización por hidrógeno 

A lo largo de las últimas cuatro décadas, se han realizado avances importantes para el correcto 

diseño y análisis de la integridad estructural de componentes en servicio. En primer lugar, se ha 

desarrollado el marco de la mecánica de fractura elástico-lineal para modelar la tolerancia al 

daño crítico a fractura de los componentes. En paralelo se han desarrollado materiales metálicos 

con propiedades mecánicas mejoradas, consiguiéndose combinaciones excepcionales de 

resistencia a la tracción y tenacidad a fractura. 

En general, la normativa de diseño de componentes debe considerar todas las condiciones de 

servicio. No obstante, la normativa actual muestra ciertas indefiniciones en lo que respecta a la 

fragilización por hidrógeno, presente principalmente cuando las cargas de solicitación actúan a 

bajas velocidades, debido a que el fenómeno es especialmente sensible a la combinación 

“material-ambiente-intensidad de tensiones” [1]. 

Para obtener los parámetros de diseño en ambientes agresivos (tenacidad a fractura en 

condiciones de fragilización por hidrógeno), normalmente se parte de probetas normalizadas de 
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mecánica de fractura, que se prefisurizan por fatiga para crear en ellas una grieta de longitud 

conocida. Posteriormente, la probeta es expuesta al medio agresivo durante un tiempo 

determinado para que la probeta se cargue de hidrógeno, bien por medio de una reacción 

electroquímica o de una gaseosa. Para poder controlar la cantidad de hidrógeno que penetra en 

la probeta, debe haber una calibración que permita relacionar el tiempo de exposición con la 

concentración de hidrógeno. La punta de la grieta y algunas áreas más de la probeta deben ser 

introducidas en el medio agresivo para la carga y, también dentro de dicho medio, la probeta es 

tensionada.  

Se trata, por tanto, de experimentos complejos y, habitualmente, de larga duración. Algunos de 

los factores que afectan al resultado introduciendo un cierto nivel de incertidumbre son: 

- La geometría de la muestra: principalmente su espesor, dado que está íntimamente 

ligado con la plasticidad, afectando a la dirección de la grieta, distribución de tensiones, 

apertura de la fisuración, etc. 

- Tamaño de grieta pequeño, dado que aumenta la velocidad de producción de 

hidrógeno en la punta de grieta [70].  

- Trayectoria de la prefisuración, según si está alineada o no con la trayectoria del 

hidrógeno. 

- Defectos aleatorios en los materiales, que introducen variabilidad. 

- Errores de medición en los experimentos de laboratorio. 

- Dificultad de control del ambiente químico a largo plazo. 

La mecánica de la fractura elástico-lineal proporciona una base para la incorporación de la 

fragilización por hidrógeno en los procedimientos de evaluación de integridad estructural. Existe 

una relación entre los mecanismos de fractura y el crecimiento subcrítico de la grieta. Al aplicar 

la mecánica de la fractura elástico-lineal, asumimos condiciones de deformación plana en el 

plano de avance de la fisura, lo cual puede no ser cierto, por ejemplo, en el caso de aceros de 

alta resistencia dando servicio en ambientes agresivos con procesos de fragilización por 

hidrógeno, si el estudio requiere espesores superiores. Del mismo modo, sucede que a medida 

que aumentamos el espesor de probeta utilizada en los ensayos, los valores de KIEAC disminuyen 

(pudiendo suponer un riesgo de seguridad, si el diseño se hace en base a la normativa actual, 

con las probetas estandarizadas). 

El hidrógeno promueve que la grieta propague de forma subcrítica (a tensiones inferiores a KIC), 

haciendo que sea necesario poder predecir la carga y las condiciones de tamaño de grieta 

umbral (por debajo del cual no es probable que se produzca IHAC ni HEAC) y también la vida 

residual del componente (en base a la velocidad de propagación de las grietas en ambiente con 

hidrógeno). 

Existe una amplia variedad de modelos para estimar el umbral de propagación o la velocidad de 

crecimiento de las grietas, sin que un método destaque por encima de los demás de forma 

evidente. La velocidad de propagación (da/dt) depende del factor K, para un material y una 

exposición de hidrógeno dados. El umbral de crecimiento de la grieta y su velocidad se pueden 

medir en laboratorio mediante ensayos de fractura en ambiente, y establecer a partir de ellos la 

relación entre da/dt y K. 
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Figura 2.19 Relación entre el factor de intensidad de tensiones K y la velocidad de propagación de grietas subcríticas 
da/dt. a) En un acero 18Ni Maraging por la exposición a gas purificado a 23ºC a baja presión y carga constante. 

HEAC predomina a lo largo del borde de grano de austenita. b) En un acero martensítico durante la exposición a tres 

ambientes distintos que generan hidrógeno atómico en la punta de grieta [2]. 

La curva de crecimiento de la grieta constará de cuatro zonas: 

- Kth, valor umbral por debajo del que no existe crecimiento de grieta. 

- Zona I, donde da/dt crece fuertemente al aumentar K. 

- Zona II, donde da/dt ya no depende de K, debido a la velocidad de difusión del hidrógeno 

a la punta de grieta sucesivamente con el avance. 

- Zona III, donde nuevamente da/dt aumenta con K acercándose a KIC por el daño 

acumulado. 

 Ensayo Small Punch 

2.2.1. Orígenes y normativa existente 

Tal y como se avanzaba en los epígrafes previos de la presente Tesis, el ensayo Small Punch es 

un ensayo en miniatura quasi-no-destructivo en el que una probeta plana de pequeñas 

dimensiones es punzonada hasta su rotura mientras se obtiene un registro continuo de la carga 

aplicada vs el descenso del punzón o el de la cara inferior de la probeta.  

Fue utilizado por primera vez en 1981, en el MIT (Massachusetts Institute of Technology) para 

analizar los efectos de la irradiación neutrónica sobre materiales metálicos [71]. El objetivo en 

aquel momento era reducir la dosis de irradiación de las muestras al reducir sus dimensiones, 

disminuyendo también con ello los costes de los ensayos.  

En las décadas siguientes, ha sido utilizado para estudiar las propiedades a tracción [72][73], 

fractura [72], fluencia [74], analizar propiedades mecánicas de materiales irradiados [75], 

análisis de la temperatura de transición dúctil frágil en materiales metálicos [76], y en los últimos 

años se ha probado su validez en escenarios ambientales adversos como son corrosión bajo 

tensión [77] y fragilización por hidrógeno [78][79][80].  

En la actualidad, este ensayo despierta gran interés en la comunidad científica gracias a que se 

ha demostrado que permite estimar propiedades mecánicas de materiales metálicos de forma 
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directa, con cantidades de material pequeñas y de muy pequeñas dimensiones. Algunos 

ejemplos de aplicaciones en la actualidad se enumeran a continuación: 

- Estimación de propiedades mecánicas de componentes o estructuras en servicio con 

valor histórico, donde es vital que la extracción de material sea mínima para no 

comprometer ni degradar la estructura o componente. Un ejemplo de aplicación del SPT 

a la caracterización de metales arqueológicos, se recoge en [72]. 

- Evaluación mecánica de materiales irradiados, dado que como ya se ha comentado, 

facilitan una menor exposición a la radiación en el proceso. 

- Caracterización de metales preciosos cuando no se dispone de suficiente cantidad para 

la realización de ensayos convencionales [72]. 

- Caracterización de zonas de componentes particulares y muy localizadas como, por 

ejemplo, cordones de soldadura o zonas con diferente grado de afección térmica, o 

láminas finas de recubrimientos, para los que no es posible obtener probetas de 

dimensiones normalizadas. 

Hasta el año 2021, el único documento que regulaba su uso en Europa era el código de buenas 

prácticas CWA 15627 [81], que recoge parte de los aspectos relacionados con estimaciones de 

propiedades en fluencia, tracción y fractura. No obstante, y a partir del mismo, en el año 2021 

se publicó la norma europea EN 10371 [21]. Esta normativa europea consta de una serie de 

epígrafes normativos que fijan las metodologías a seguir en la realización de los ensayos, así 

como otros tanto anexos informativos que orientan sobre cuestiones tales como la estimación 

de parámetros mecánicos, etc.  

Cabe destacar que el Grupo de Materiales de la Universidad de Cantabria, en cuyo seno se ha 

desarrollado la presente Tesis Doctoral, forma parte de algunos de los grupos de trabajo creados 

en la década de los 2010’s con el objetivo último de dotar en su día al código de buenas prácticas 

CWA 15627 [81] de rango de norma, así como en las futuras revisiones de la misma que sean 

llevadas a cabo. Asimismo, dicho grupo fue el encargado de organizar en 2023 en Santander el 

“6th International Small Sample Test Techniques Conference (SSTT2023)”. Este encuentro fue la 

sexta edición de una reunión bienal que tiene lugar desde 2010 (interrumpida por la pandemia 

COVID-19) entorno a las metodologías miniatura, donde el SPT abarca el rol principal, y en el 

que la vigencia de la norma EN 10371 [21] fue nuevamente validada tras sus primeros años de 

vida; en el citado SSTT2023 también fueron presentados en primicia algunos de resultados 

recogidos en la presente Tesis Doctoral. 

Existe asimismo normativa americana que regula el uso del SPT, la norma ASTM E3205-20 [20]. 

Esta norma fue publicada en 2020, algunos meses antes de la publicación de la normativa 

europea EN 10371 [21], que fue retrasada debido a la pandemia COVID-19. Ambas normativas 

tienen un contenido muy similar, pudiendo ser considerada ASTM E3205 una trasposición de EN 

10371 con un alcance semejante en sus epígrafes normativos, pero mucho más limitado en lo 

referente sobre todo a los anexos informativos. Es por ello que en lo sucesivo de la presente 

Tesis Doctoral la normativa SPT aplicada en los ensayos será la europea EN 10371 [21], que 

abarca la mayor regulación existente sobre la citada metodología. 

En lo referente al tema concreto de esta Tesis Doctoral, la aplicación del SPT en condiciones 

ambientales adversas, el mismo no se encuentra recogido en ninguna normativa, ni existen en 
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la actualidad documentos de ayuda más allá de la bibliografía científica, debido a lo novedoso 

del mismo. 

2.2.2. Realización de ensayos Small Punch 

 Descripción del dispositivo experimental y de las probetas 

El ensayo SPT consiste en punzonar una probeta plana de pequeñas dimensiones, registrando la 

fuerza aplicada en cada instante y el desplazamiento del punzón hasta la rotura de la probeta. 

Por lo tanto, el dispositivo utilizado para los ensayos experimentales debe constar de dos 

matrices rígidas que empotren a la probeta a ensayar alrededor de todo su contorno. Dichas 

matrices deben disponer de dos agujeros cilíndricos y concéntricos que permitan el acceso del 

punzón a la zona central de la probeta (en el caso de la matriz superior) y la deformación de la 

probeta (en el caso de la matriz inferior). Tanto las matrices como el punzón deben, por tanto, 

estar hechos de materiales duros para que su geometría no se vea comprometida durante los 

ensayos, recomendando el código de buena práctica [81] valores de dureza de al menos 55 HRC. 

 

Figura 2.20 Croquis del dispositivo experimental empleado para ensayos SPT 

Las probetas utilizadas para el SPT son placas de caras planas con pequeñas dimensiones. Lo 

más frecuente es encontrar probetas en forma de disco con espesores del orden de 0,50 mm. 

La normativa [81] fija los siguientes parámetros: 

- La probeta debe tener un espesor de 0.500 ± 0.005 mm y caras circulares con diámetro 

mínimo de 8 mm, o alternativamente sección cuadrada de 10mmx10mm (rebanadas de 

probeta charpy) ya que la zona de ensayo limitada por la matriz inferior y el radio del 

punzón es idéntica con la única diferencia de una mayor superficie empotrada 

- El punzón debe tener cabeza semiesférica con radio r =1.00 ÷ 1.25 mm. 

- El orificio de guiado para el punzón de la matriz superior debe tener un radio máximo 

de 2.2 mm para asegurar que la matriz quede suficientemente empotrada. 

- El orificio para la deformación de la probeta en la matriz inferior debe tener un radio de 

2.00 mm y chaflán a 45°  en el perímetro del orificio en la cara donde apoya la probeta.  

Pese a estas recomendaciones, que cada vez tienden a ser el estándar, se permite otra 

geometría de probeta de menores dimensiones En los primeros experimentos se utilizaron 



Capítulo 2: Estado del arte 

Tesis Doctoral. Laura Andrea Calvo    39 

probetas como las empleadas habitualmente en el microscopio electrónico de transmisión 

(TEM) [76], en forma de disco de 3 mm de diámetro y 0.25 mm de espesor, con un punzón de 1 

mm de diámetro y el orificio de la matriz inferior de 1.5 mm de diámetro.   

En las aplicaciones para la estimación de la tenacidad a fractura, algunos autores han introducido 

defectos de tipo entalla en las probetas anteriormente descritas, como muestran los ejemplos 

de la Figura 2.21. Estas entallas permiten caracterizar la tenacidad a fractura en una 

determinada orientación del material, por ejemplo, coincidente o transversal a la dirección de 

laminación del material, lo cual es de gran interés. De entre todas ellas, la que se ha impuesto 

es la probeta con entalla lateral pasante [82], desarrollada por el grupo de materiales de la 

Universidad de Cantabria, y que está recogida en la normativa europea EN 10371 [21], ya que 

permite orientar las caracterizaciones en fractura al igual que se lleva a cabo en los ensayos 

convencionales. 

 

Figura 2.21 a) Probeta SPT con entalla central pasante [83]; b) Probeta SPT con fisura longitudinal no pasante 

[84][85]; c) Probeta SPT con entalla lateral pasante [82][72]; d) Probeta SPT con entalla circular no pasante [86].  

 Procedimiento de ensayo 

El primer paso es el montaje del dispositivo y la introducción de la probeta entre las dos 

matrices. Es importante que la probeta quede constreñida entre las matrices y correctamente 

apoyada, por lo que debe asegurarse un adecuado empotramiento fuera del diámetro de ensayo 

de los 4mm centrales de la probeta. Algunos autores han estudiado la fuerza óptima de apriete 

entre la matriz superior y la inferior [72], concluyéndose que un apriete manual hasta asegurarse 

el correcto tope es suficiente. Otros autores han estudiado la influencia de la supresión de la 

matriz superior [87], pero dicha alternativa ha sido descartada. 

Tras ello se introduce el punzón de cabeza semi-esférica y se coloca todo el utillaje en una 

máquina de ensayos universal, para para llevar a cabo el ensayo de punzonado se aplica una 

velocidad de desplazamiento constante; el mismo se da por finalizado cuando la carga registrada 

ha descendido un 20% respecto al valor máximo alcanzado. 

En aquellos casos en los que el SPT es utilizado para estimar propiedades de metales sometidos 

a efectos ambientales, ya sea por altas temperaturas (fluencia) o ambientes agresivos, el ensayo 

debe llevarse a cabo introduciendo todo el dispositivo experimental anteriormente citado en el 

ambiente pertinente, o junto con una atmósfera protectora si fuera el caso, soliendo emplearse 

gas argón en el caso de ensayos de fluencia  [81]. Para tales fines deben utilizarse cámaras que 
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garanticen una distribución homogénea de la temperatura y/o ambiente empleado en su 

cavidad durante todo el ensayo. La temperatura o ambiente objetivo del ensayo se aplica lo más 

rápidamente posible y se espera hasta que se haya estabilizado, controlándose mediante 

termopares, pH-metros o el sensor pertinente, instalados en el ambiente, la probeta y/o los 

útiles; en el caso de ensayos en ambiente agresivo el proceso de estabilización puede implicar 

el alcance de condiciones estacionarias de difusión de hidrógeno en la probeta, lo cual suele 

llevar un tiempo de al menos 2 horas según la bibliografía [15] Tras ello se procederá a la 

aplicación de la solicitación mecánica. La citada carga puede ser aplicada con una tasa de 

desplazamiento de punzón constante más o menos rápida o bajo condiciones de carga constante 

hasta que se produzca la rotura de la probeta, evitándose en todo momento efectos dinámicos 

como por ejemplo impactos en la probeta.   

Para medir el desplazamiento pueden utilizarse dos alternativas recogidas en la normativa e 

igualmente válidas: 

• Medida del descenso de la cara inferior de la probeta (u): un comparador tipo LVDT 

(transformador diferencial de variación lineal) es colocado en el punto central de la cara 

inferior de la probeta. 

• Media del descenso del punzón (v): en este caso se registra el descenso del punzón con 

respecto a la matriz inferior que está en una posición fija (supuesto el punzonado en 

dirección vertical descendente que es lo más habitual). En este caso, dado que el punzón 

tiene cierta flexibilidad, este va a deformarse acortando su longitud una cierta 

proporción de la magnitud registrada, por lo que este efecto debe corregirse después 

eliminando esta cuantía; para esta corrección de flexibilidad, que recoge la normativa 

[21] el procedimiento habitual consiste en la obtención de una curva de flexibilidad del 

utillaje empleado que se detrae de la curva SPT obtenida en virtud de la aplicación del 

principio de superposición. 

Algunos autores [88] utilizan ambas soluciones, dado que la diferencia entre ellas, una vez 

detraída la flexibilidad del utillaje, coincide con la reducción de espesor de la probeta 

durante el ensayo, parámetro éste de interés para análisis relacionados con la fluencia del 

material y con la obtención de propiedades en fractura [21]. 

 

Figura 2.22 Croquis de los sistemas de medición del desplazamiento en SPT: a) comparador LVDT en superficie 
inferior de la probeta; b) medición del desplazamiento del punzón respecto a la matriz inferior. 
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 Curva resultante del SPT 

El “output” o resultado obtenido del ensayo SPT, es una curva que representa el registro de 

carga versus desplazamiento de la cara inferior de la probeta (u) o de descenso del punzón (v); 

generalmente el tiempo también es registrado. 

Cuando la finalidad del ensayo es estimar los parámetros a tracción o en fractura, se representa 

la carga en función de un desplazamiento (u ó v). La Figura 2.23 [72] representa una curva típica 

de un ensayo SPT, en la que se pueden distinguir cuatro zonas:  

- Zona I: Comportamiento de tipo “placa a flexión” en el rango elástico. 

- Zona II: Comportamiento de tipo “placa a flexión”, con algunas deformaciones plásticas.  

- Zona III: Comportamiento de tipo membrana, cuando las deformaciones plásticas son 

ya dominantes y se produce una acusada reducción de espesor en la probeta.  

- Zona IV: Comportamiento de inestabilidad plástica. Las deformaciones se concentran 

en una sección anular con gran reducción de espesor hasta que la probeta rompe. Es un 

fenómeno similar al de estricción producido en ensayos de tracción, salvando las 

distancias.              

 

Figura 2.23 Curva Carga vs Desplazamiento característica de ensayos SPT para un material dúctil, con detalle de la 
ruptura de probeta. 

La división de la curva en los distintos regímenes de comportamiento se realiza de forma 

geométrica, identificando las fronteras entre regiones con los distintos puntos de inflexión 

presentes en la curva [72]. Así el primer punto de inflexión que tiene lugar marca la transición 

entre las condiciones de comportamiento elásticas y plásticas, y por tanto tendrá semejanza de 

micromecanismos con los acontecidos en torno al límite elástico de un ensayo convencional de 

tracción, y este punto estará relacionado con tal parámetro. Por su parte, el segundo punto de 

inflexión está relacionado de igual manera con el parámetro mecánico tensión de rotura de un 

ensayo de tracción. 

La influencia del espesor de probeta utilizado tiene su reflejo en el aspecto de la curva obtenida, 

por ello también ha sido analizado [72]. Se ha comprobado que en las zonas I y II, de 
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comportamiento elástico y plástico respectivamente, el desplazamiento experimentado por el 

punzón es función del cuadrado del espesor de la probeta, mientras que a partir de la zona III, 

de comportamiento tipo membrana, dicho desplazamiento es función lineal del espesor. 

En aquellos casos en que se trabaje con un material frágil, o fragilizado por acción de un 

ambiente, y por tanto con escasa ductilidad, la curva típica puede presentar un aspecto 

diferente, careciendo del comportamiento tipo membrana (zona III). En este caso el aspecto de 

la rotura es también distinto, presentando una rotura en forma de estrella, con múltiples fisuras 

en orientación radial que parten del centro hacia la periferia de la probeta, en lugar el típico 

aspecto en forma de sonrisa o rotura circunferencial. La Figura 2.24 muestra el aspecto típico de 

un ensayo SPT realizado en un material frágil.  

 

Figura 2.24 Curva Carga vs Desplazamiento característica de un ensayo SPT para un material frágil, con detalle de la 
ruptura de la probeta. 

Mediante simulación por elementos finitos es también posible analizar el comportamiento de la 

probeta SPT en cada región de la curva. En el gráfico mostrado en la Figura 2.25 puede 

observarse que en la primera región de la curva las máximas tensiones se localizan en el centro 

de la probeta, y van mudando hacia la zona de adelgazamiento localizado, a medida que el 

comportamiento se asemeja más a una membrana. Con el avance del ensayo se hace evidente 

que la plastificación va extendiéndose por toda la probeta. Este hecho justifica que los 

materiales con comportamiento frágil rompan según un patrón de “estrella” con fisuras que 

emanan de su zona central, mientras que en materiales más dúctiles lo más común es la rotura 

circunferencial, según una corona a cierta distancia del centro [72]. 
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Figura 2.25 Evolución tensional en la probeta SPT en el transcurso de un ensayo (tensiones equivalentes 

de Von Mises) [72]. 

Cuando el objetivo del SPT es la estimación de propiedades en fluencia, como ya se ha 

mencionado, los ensayos se llevan a cabo mediante la imposición de una carga constante hasta 

atender a la rotura de la probeta, y en este caso, se representa la curva del desplazamiento en 

función del tiempo. La Figura 2.26 representa el aspecto típico de una familia de curvas 

realizadas bajo la misma temperatura, pero a diferentes niveles de carga.  

 

Figura 2.26 Curvas Desplazamiento vs tiempo típicas de SPT de fluencia bajo diferentes cargas estáticas a una 
misma temperatura. 

En estas curvas se distinguen tres zonas, pero pese a asemejarse a las de fluencia primaria, 

secundaria y terciaria que tienen lugar durante un ensayo de normalizado sobre probeta tipo 
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uniaxial convencional, representan conceptos bien distintos a ellas. Los niveles de deformación 

alcanzados en ambos tipos de ensayos son muy diferentes: en un ensayo de fluencia uniaxial la 

deformación al final de la zona primaria es del orden de 1% ~ 3%, mientras que en ensayos SPT 

son a menudo superiores al 10%. Esto indica que se producen deformaciones por fluencia 

primaria, secundaria y terciaria en la probeta y su interacción gobernará el comportamiento 

durante todo el ensayo, haciendo ilógica la división en las tres zonas de fluencia clásicas. Por 

ello, otros autores proponen la división en las siguientes zonas [89]: 

- Zona I: Donde se reduce la tasa de desplazamiento del punzón, debido a la rigidización 

por carga de membrana y a la flexibilidad del comportamiento tipo placa.  

- Zona II: En la cual la velocidad de desplazamiento del punzón es constante por efecto 

del equilibrio entre la fluencia y la reducción de espesor de la probeta (dado que la 

rigidización provoca una mayor área de contacto punzón-probeta). Según algunas 

publicaciones [90][91], esta zona se delimita por la región en la que la velocidad de 

desplazamiento del punzón es inferior al doble de la mínima velocidad experimentada 

en el ensayo.  

-  Zona III: La probeta sufre estricción, aumenta el daño acumulado y aumenta la 

velocidad de desplazamiento del punzón hasta conducir a la rotura de la probeta.    

En este tipo de ensayos Small Punch de fluencia las condiciones dúctiles o frágiles del material a 

ensayar determinan también el tipo de fractura en la probeta. En escenarios eminentemente 

dúctiles la rotura será de tipo circunferencial en un anillo circular de la probeta, y en la zona de 

comportamiento gobernada por fenómenos de membrana. En escenarios de marcada fragilidad 

la rotura será de tipo estrella con grietas radiales que parten desde el centro de la probeta a la 

periferia, mientras que la probeta se comporta como una placa a flexión. 

2.2.3. Estimación de propiedades mecánicas mediante técnicas Small Punch  

Como se avanzaba al comienzo del apartado 2.2 de esta Tesis Doctoral, el ensayo SPT ha 

despertado gran interés en la comunidad científica por sus múltiples ventajas comentadas, y 

hasta la actualidad ha sido utilizado para estimar propiedades mecánicas de materiales 

metálicos de forma directa. A continuación, se recoge un resumen de las principales aplicaciones 

hasta la fecha. 

La determinación de las propiedades en tracción a través del uso de SPT no es una tarea sencilla, 

principalmente por dos motivos: el primero es que el ensayo SPT no presenta una naturaleza 

uniaxial mientras que la resistencia a tracción sí, por lo que la obtención de una correlación no 

es trivial. El segundo motivo es que el ensayo SPT presenta en su zona plástica un 

comportamiento como placa empotrada en su contorno al comienzo de la plastificación, pero 

posteriormente pasa a comportarse como una membrana y por esta razón no es fácil identificar 

el inicio de la inestabilidad tal y como se hace en un ensayo de tracción al uso. 

La mayoría de las correlaciones empíricas entre resultados del ensayo SPT y las propiedades de 

tracción se basan en la relación con el valor de carga correspondiente al inicio de efectos 

plásticos, y  para la determinación de la resistencia a tracción con el valor de carga máxima 

registrado durante el ensayo, Pmax, [92][93][94][95][96]. 

Se puede realizar estimaciones de propiedades en tracción de diferentes formas: 
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- A través de correlaciones entre los ensayos de tracción uniaxial normalizados y los 

parámetros obtenidos  

de la curva fuerza-desplazamiento del SPT, que son actualmente las más extendidas y 

las recogidas por la normativa [21]. 

- A través de formulaciones analíticas que algunos autores han desarrollado en base al 

estado tensional de la probeta durante el transcurso del ensayo. 

- A través de simulaciones por elementos finitos o redes neuronales. 

Los métodos basados en correlaciones empíricas y formulaciones analíticas presentan 

principalmente dos limitaciones: la dificultad para delimitar la carga representativa del límite y 

la dificultad de disponer de metodologías únicas con las que determinar la resistencia a tracción 

con independencia de la naturaleza dúctil o frágil del ensayo. En el caso de los métodos 

numéricos, la principal desventaja suele ser el grado de complejidad requerido [72]. 

Los métodos numéricos, por último, implican un gran esfuerzo de cálculo, y gran número de 

simulaciones, incluso con un adecuado diseño de experimentos. Generalmente requieren ir 

variando las propiedades mecánicas de los materiales empleados para definir los parámetros 

que rigen el comportamiento elastoplástico y alimentar la base de datos, realizar ensayos SPT 

para determinar la curva característica de cada material a analizar y validar las curvas de las 

simulaciones comparando los resultados y optimizando los modelos. 

 Estimación del límite elástico 

En el caso de los métodos analíticos, la mayor parte de la bibliografía estima el límite elástico a 

partir de la carga correspondiente a un punto de la curva SPT que indique el comienzo de 

condiciones de plasticidad. El límite elástico se deriva de formulaciones basadas en la teoría de 

elasticidad para el cálculo de la tensión máxima en una placa circular, con espesor h0, empotrada 

en su contorno y sometida a una fuerza vertical centrada, Fy:  

𝑆𝑦 = 𝛼 ∙
𝐹𝑦

ℎ0
2 + 𝛼2 

 

(2.1) 

Donde α y α2 son parámetros de ajuste conocidos y h0 es el espesor de la probeta. 

En este contexto, la complejidad de la cuestión reside en la determinación del citado punto de 

carga que indica el comienzo de condiciones de plasticidad en la probeta, Fy. Una de las 

propuestas más recientes que ha demostrado un funcionamiento correcto procede de R. Lacalle 

[72]. Esta propuesta correlaciona el límite elástico con la carga asociada al primer punto de 

inflexión de la curva del ensayo SPT, tránsito entre las zonas I y II de comportamientos elástico 

y plástico como se ha comentado previamente, “PI-II”. La expresión (2.2) ha sido ajustada 

experimentalmente mediante el ensayo de 8 materiales de referencia y validada analíticamente 

mediante modelos de elementos finitos para probetas con espesor de 0,5 mm. “PI-II” debe 

expresarse en N, para obtener “Sy” en MPa. 

𝑆𝑦 = 5,75 ∙ 𝑃𝐼−𝐼𝐼 (2.2) 
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Más recientemente, y en la misma línea, la norma europea EN-10371 [21] y americana ASTM 

E3205 [20], proponen la siguiente expresión para la obtención del límite de proporcionalidad 

del 0,2% en MPa. 

𝑅𝑃0.2 = 𝛽𝑅𝑝0,2 ∙
𝐹𝑒

ℎ0
2 (2.3) 

Donde βRp0,2 es un parámetro igual a 0,510 ó 0,479 en función de que se esté trabajando con la 

deflexión de la cara inferior de la probeta (u) o del desplazamiento del punzón (v) 

respectivamente, haciendo uso de probetas de 0,50±0,005mm, y donde el espesor exacto de la 

probeta debe computarse (h0). 

Por su parte la llamada fuerza de transición elasto-plástica, Fe, en este caso se determina, tal 

como muestra la Figura 2.27, mediante la intersección de dos rectas que proceden de ajustes 

por mínimos cuadrados de la pendiente inicial de la curva y de aquella retrotraída desde un 

desplazamiento igual a 0,5mm. El punto Fe obtenido mediante este convenio, si bien ha 

demostrado gran repetitividad en los resultados, debe mencionarse que no es un punto de la 

curva. 

 

Figura 2.27 Obtención de la fuerza de transición elasto-plástica Fe 

 Estimación de la resistencia a tracción 

En el caso de la estimación de la resistencia a tracción, lo más frecuente en la bibliografía es 

encontrar correlaciones experimentales del tipo mostrado en (2.4), que hace referencia al punto 

de carga máxima alcanzado durante el ensayo. Su es el valor de resistencia a tracción en MPa, 

Fm es la fuerza máxima en N registrada durante el ensayo y ho es el espesor de la placa y dm el 

desplazamiento en mm alcanzado en dicho punto; β1 y β2 son parámetros de ajuste. 

𝑆𝑢 = 𝛽1 ∙
𝐹𝑚

𝑑𝑚 ∙ ℎ0
+ 𝛽2 (2.4) 
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En esta línea, hace algunos años R. Lacalle propuso una formulación basada en la curva obtenida 

del SPT algo más optimizada, que puede ser empleada para un amplio rango de materiales 

metálicos con independencia de que exhiban un comportamiento dúctil o frágil, y que ha sido 

validada mediante simulaciones de elementos finitos [72]. La expresión analítica ( 2.4) tiene la 

novedad de que no sólo correlaciona el valor de resistencia a tracción, “Su”, la carga máxima 

registrada “Pmax”, sino que también lo hace con la fuerza correspondiente al inicio de la 

inestabilidad plástica en la probeta Small Punch durante el ensayo, “PII-III” (correspondiente al 

segundo punto de inflexión de la curva SPT, que marca el tránsito entre las condiciones de 

plasticidad generalizada y membrana). Así la propuesta de la expresión siguiente, introduciendo 

PII-III y Pmax en N, permiten obtener la tensión de rotura, Su, en MPa empleando probetas de 

0,50mm para las que se han particularizado los coeficientes numéricos presentados. 

𝑆𝑢 = 0,74𝑃𝐼𝐼−𝐼𝐼𝐼 + 0,17𝑃𝑚𝑎𝑥  (2.5) 

Más recientemente, al igual que sucede con el límite elástico, la normativa europea EN-10371 

[21] y americana ASTM E3205 [20], proponen la siguiente expresión para la obtención de la 

resistencia a tracción en MPa. 

𝑅𝑚 = 𝛽𝑅𝑚 ∙
𝐹𝑖

ℎ0
2 (2.6) 

Donde βRm es un parámetro igual a 0,192 ó 0,179 en función de que se esté trabajando con la 

deflexión de la cara inferior de la probeta (u) o del desplazamiento del punzón (v) 

respectivamente, haciendo uso de probetas de 0,50±0,005mm, y donde el espesor exacto de la 

probeta debe computarse (h0). Por su parte la fuerza empleada en el cálculo, Fi, se determina 

directamente como aquella correspondiente a una deflexión de la cara inferior de la probeta u i 

igual a 0,552mm o un desplazamiento del punzón vi igual a 0,645mm. 

 Estimación de la tenacidad a fractura 

La estimación de la tenacidad a fractura es uno de los campos en los que más recientemente se 

ha investigado para la aplicación del ensayo SPT; si bien existen algunos procedimientos 

recogidos en la normativa ninguno se ha posicionado aún como definitivo. De forma similar a 

como ocurría en el caso de las propiedades a tracción, la tenacidad a fractura se puede realizar 

de tres formas: 

- A través de correlaciones empíricas: lo más habitual son aquellas que buscan la relación 

entre la tenacidad a fractura y la deformación equivalente a fractura; también hay 

metodologías que buscan correlaciones con la temperatura de transición dúctil-frágil de 

un ensayo Charpy. Presentan cierta incertidumbre asociada a la dificultad de plantear 

una formulación universal válida para todo tipo de metales. 

- A través de simulaciones por elementos finitos: se validan realizando ensayos SPT para 

obtener primero las propiedades mecánicas básicas y con estos se simula también la 

tenacidad a fractura en un segundo paso, aunque suelen presentar cierto nivel de 

complejidad. 

- A través de métodos analíticos: actualmente en auge, requieren del empleo de STP 

modificadas mediante diferentes tipos de defectos o entallas. A menudo las limitaciones 
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son debidas a la dificultad de ubicar la iniciación de grieta y a que utilizan diagramas de 

fallo que tienden a sobreestimar los resultados de tenacidad a fractura [72]. 

Se resume a continuación, por ser una metodología destacada [72][88], la propuesta de R. 

Lacalle, perteneciente a la Universidad de Cantabria. Esta metodología es la que se encuentra 

más ampliamente desarrollada en la norma europea EN 10371 [21] dentro de su anexo 

informativo F. Sus virtudes residen en que se trata de un método de tipo analítico, que se basa 

en introducir una entalla lateral pasante, que induce el crecimiento de fisura en una orientación 

elegida, permitiendo de esta manera caracterizar el material en la orientación deseada, lo que 

mediante probetas SPT sin entallar no sería viable. La Figura 2.28 presenta el tipo de probeta 

definida para esta aplicación. 

 

Figura 2.28 Probeta Small Punch con entalla lateral pasante en sus configuraciones de disco circular o 

probeta cuadrada. 

Según el concepto de “Crack Tip Opening Displacement” (CTOD), las grietas existentes en un 

metal generan cierto grado de deformación plástica en el frente de grieta antes de propagar, 

enromando la punta. A partir de esto, se demuestra que el valor de CTOD puede definirse 

geométricamente en cualquier punto del ensayo, en base al desplazamiento del punzón y a la 

longitud de la entalla lateral pasante (introducida para simular la debilidad en la probeta). La 

relación entre Desplazamiento del Punzón (o deflexión de la probeta) y Apertura de la Entalla 

no depende del material, por lo que se puede generar mediante elementos finitos un ábaco que 

permita la determinación de “δ” para cualquier material a partir de probetas con longitudes de 

entalla comprendidas entre 3,5 y 4,0 mm (o entre 4,5 y 5,0 mm medidos desde el borde de la 

probeta en caso de emplearse la configuración cuadrada de 10 mm de lado). Posteriormente, el 

valor de CTOD crítico puede ser expresado también en función de otros parámetros como K IC, 

JIC, etc. La Figura 2.29 muestra estos ábacos y la relación entre el parámetro δ y el descenso del 

punzón. 

 

Figura 2.29 Correlación entre el descenso del punzón y el valor de CTOD (δSP), mediante ensayos SPT [72]. 
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La determinación del punto de inicio de la propagación es posible a partir de las curvas obtenidas 

en el ensayo, pues se determina el mismo en base a un desplazamiento brusco del punzón, ya 

que se ha demostrado experimentalmente que en ese momento se genera una discontinuidad 

en el registro fuerza desplazamiento en las proximidades del punto de carga máxima (ver Figura 

2.30). 

 

Figura 2.30 Identificación de la discontinuidad que se corresponde con el inicio de la propagación de grieta en 

probetas SPT con entalla lateral pasante [97]. 

La validez del procedimiento, sin embargo, viene limitada a un cierto abanico de geometrías de 

probeta y entalla, ya que el ábaco resultante que se propone fue generado únicamente para 

ellas.  

De forma resumida, los pasos que describe el método son: 

- Realizar ensayo SPT en probeta con entalla lateral pasante, para obtener la curva fuerza 

vs desplazamiento. 

- Identificar la iniciación de la propagación localizando, tal y como se ha comentado, el 

quiebro cercano a la máxima carga y tomando el valor del desplazamiento del punzón 

en dicho punto. 

- Con este valor de desplazamiento del punzón, obtener el valor de CTOD de iniciación de 

los ábacos propuestos. 

- Si se desea expresar este parámetro de fractura en términos de J, debe conocerse o 

estimarse el coeficiente de endurecimiento del material, n, y el límite elástico del 

material, Sy. Para ello puede utilizarse un ensayo SPT tal y como explicado en el apartado 

2.2.3.1 y 2.2.3.2, obteniendo Sy y la resistencia a tracción, Su. El coeficiente de 

endurecimiento se obtiene de la expresión:  

1

𝑛
= 0,3 ∙ [1 −

𝑆𝑦

𝑆𝑢
] (2.7) 

- Obtener el parámetro dn a través de la Figura 2.31: 
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Figura 2.31 Estimación del parámetro dn  en tensión plana en base coeficiente de endurecimiento del 

material [72]. 

- Finalmente, se utiliza la expresión propuesta por [98] para expresar CTOD en base a JIC. 

𝐽𝐼𝐶 =
𝛿𝑆𝑃𝑖 ∙ 𝑆𝑦

𝑑𝑛
 (2.8) 

Una vez obtenido el parámetro de iniciación en términos de J, JIc, el mismo puede ser 

transformado a términos de K, como KJc, mediante expresiones de mecánica de la fractura como 

la siguiente (2.9), o ser asimismo aplicadas correcciones convenientes como B. Arroyo [15] 

propone en condiciones de ambientes agresivos para corregir el espesor al de probeta de 

espesor 1T según el uso de la expresión propuesta por Ainsworth y recogida en [46], que 

particularizada para geometría de probeta SPT de 0,50 mm de espesor resulta en la ecuación 

(2.10): 

𝐾𝐽𝐶 = √𝐽𝐼𝑐 ∙ 𝐸′ (2.9) 

𝐾𝐽𝑡ℎ25−𝐸𝐴𝐶(𝑀𝑃𝑎 ∙ √𝑚) = 20 + (𝐾𝐽𝑡ℎ25−𝐸𝐴𝐶 − 20) ∙ (
0.5

25
)

1
4
 (2.10) 

 Estimación de las propiedades de fluencia 

La aplicación del ensayo SPT en la caracterización del comportamiento en fluencia (Small Punch 

Creep Test o SPC) comenzó a extenderse en los años 90, alcanzando gran aceptación, sobre todo 

en la industria nuclear y aeroespacial. El ensayo consiste en punzonar una probeta bajo carga 

constante, a una temperatura determinada durante todo el proceso, y registrando el 

desplazamiento frente al tiempo.  

De modo similar a el caso de la estimación de propiedades a tracción o de la tenacidad a fractura, 

existen metodologías basadas en correlaciones empíricas, métodos analíticos y simulaciones por 

elementos finitos.  Se resumen a continuación, algunos de los trabajos más destacables: 

Algunos de las correlaciones de tipo empírico [99][100], buscan relacionar los resultados del 

Small Punch Creep con los de ensayos uniaxiales de fluencia, basándose en igualar los tiempos 

de rotura, equiparando la carga del SPT con la tensión del ensayo uniaxial a una misma 
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temperatura. Concretamente algunos autores se basan en adaptaciones de la relación 

Monkman-Grant, considerando que la pendiente de ajuste m es la misma en ambos ensayos: 

log 𝑡𝑟 + 𝑚 ∙ log 𝜀�̇�𝑖𝑛 = 𝐶 (2.11) 

log 𝑡𝑟 + 𝑚𝑆𝑃 ∙ log �̇�𝑚𝑖𝑛 = 𝐶𝑆𝑃  (2.12) 

𝜀�̇�𝑖𝑛 = �̇�𝑚𝑖𝑛 ∙ 10
𝐶−𝐶𝑆𝑃

𝑚 = �̇�𝑚𝑖𝑛 ∙ 10
𝐶−𝐶𝑆𝑃

𝑚𝑆𝑃  (2.13) 

Otros autores [101][102][103], utilizan parámetros de extrapolación, como el de Larson-Miller, 

para correlacionar los ensayos SPT con los uniaxiales de fluencia.  

𝐿𝑀𝑃 = 𝑇 ∙ (𝐴 + log 𝑡𝑟) (2.14) 

 

Figura 2.32 Relación entre ensayo Small Punch Creep y ensayo uniaxial de fluencia en base al parámetro 

de Larson-Miller [102]. 

Por último, otros autores [104] buscan correlaciones analíticas entre la carga aplicada en el SPT 

y la tensión equivalente de los ensayos uniaxiales, basándose del modelo de Chrakrabarty para 

una membrana empotrada en un contorno circular, deformada por un punzón. La siguiente 

expresión relaciona la tensión de la membrana σm, la carga aplicada P y el desplazamiento del 

punzón Δ. 

𝑃

𝜎𝑚
= 1,72476 ∙ 𝛥 − 0,05638 ∙ 𝛥2 − 0,17688 ∙ 𝛥3 (2.15) 

La siguiente expresión, recogida en la norma EN 10371 [21], relaciona la fuerza aplicada en el 

ensayo SPT con la deflexión de la probeta en el momento en que la velocidad de dicha deflexión 

de probeta alcanza su valor mínimo, umin: 

𝐹

𝜎
= 1,916 ∙ 𝑢𝑚𝑖𝑛

0,6579 (2.16) 

Como puede intuirse de lo anterior, la transformación de la carga registrada en un ensayo Small 

Punch en valores de tensión uniaxial correspondientes no es una tarea baladí, que en el campo 

del Small Punch Creep Test supone uno de los principales retos; como ya se verá, abordar dicha 

conversión en la aplicación del SPT a la determinación de tensiones umbrales a partir de cargas 

umbrales presenta una problemática similar. 
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2.2.4. Aplicación del ensayo Small Punch en ambiente agresivo 

Algunos autores han empleado el SPT para estimar propiedades de metales en condiciones 

ambientales adversas tales como Corrosión Bajo Tensión o fragilización por hidrógeno 

[16][77][105][106], sin embargo, no tanto por el tiempo transcurrido desde las primeras 

experiencias sino por la proximidad temporal a nuestros días con que la mayor parte de ellas 

han sido llevadas a cabo, se trata aún de una aplicación muy novedosa para esta técnica. Se trata 

de uno de los pilares fundamentales de la presente Tesis Doctoral por lo que la dedicaremos un 

espacio adecuado en la evaluación del estado del arte. 

 Primeras experiencias 

Los primeros trabajos donde se utilizó el ensayo SPT en condiciones de fragilización por 

hidrógeno fueron publicados por Misawa en el año 1988 [107]. Como punto novedoso, Misawa 

desarrolló un dispositivo para mantener las probetas sumergidas en soluciones acuosas bajo 

grandes presiones y a temperatura, con el objetivo de calcular la resistencia a la corrosión bajo 

tensión de un cierto acero irradiado sometido al citado ambiente. Los resultados mostraron que 

el SPT arrojaba la misma tendencia que los ensayos de tracción a baja velocidad (Slow Strain 

Rate Tests), validando la viabilidad del SPT como técnica para evaluar la susceptibilidad a la 

fragilización en aceros inoxidables. 

Posteriormente, en 2002 [105], fueron llevadas a cabo experiencias pre-fragilizando probetas 

durante 24 horas mediante electrolisis catódica y ensayándolas de forma inmediata al aire a 

velocidades convencionales; el contenido de hidrógeno del material fragilizado era medido y 

contrastado con los resultados. Como puede verse en las Figuras 2.33 y 2.34, el SPT ejecutado 

en estas condiciones era capaz de mostrar la acción del ambiente tanto en la forma de la rotura 

de la probeta (dúctil en sonrisa en el acero sin exponer y frágil en forma de estrella en el 

fragilizado), como en energía bajo la curva fuerza-desplazamiento del punzón hasta el punto de 

carga máxima; siendo este último el parámetro numérico empleado en el trabajo para evaluar 

el efecto de añadir cobre en la susceptibilidad a la fragilización por hidrógeno en aceros de bajo 

carbono. 

 

Figura 2.33 Tipologías de rotura de probeta SPT. Izda., probeta sin cargar con hidrógeno; dcha., probeta 

prefragilizada y ensayada posteriormente [105]. 
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Figura 2.34 Comparativa de curvas de SPT de probetas prefragilizadas con probetas sin carga de hidrógeno. Nótese 

que la energía bajo la curva prefragilizada es considerablemente menor [105]. 

En 2007, se publicó un estudio que analiza el efecto de ciertos recubrimientos para proteger 

contra la fragilización, utilizando SPT. En este estudio destaca el uso de un dispositivo para 

fragilizar la probeta en un ambiente gaseoso a presión y temperatura [108], retomando de esta 

forma la senda marcada por Misawa. 

 

Figura 2.35 Dispositivo presentado por [108]. 

Más recientemente, en 2013 [77] T. Bai presentó varios trabajos para evaluar la susceptibilidad 

de acero inoxidable y sus soldaduras en condiciones de corrosión bajo tensión en base a ensayos 

Small Punch. Los mismos fueron llevados dentro de un ambiente acuoso salino a baja velocidad 

de solicitación de 3×10-3mm/min. 

A partir de ahí, y durante esta última década, es cuando la aplicación de la técnica Small Punch 

a ambientes adversos ha tenido su mayor desarrollo, demostrándose definitivamente su validez 

para llevar a cabo caracterizaciones en ambientes agresivos, y acotándose todas las variables 

pertinentes, como vamos a repasar en los epígrafes siguientes. 
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 Principales metodologías de ensayo en ambiente agresivo empleando SPT 

Llegados a este punto, debe comentarse que, en este tipo de escenarios, como ya se ha podido 

intuir del epígrafe anterior, existen dos aproximaciones principales para llevar a cabo las 

caracterizaciones en ambiente empleando el ensayo Small Punch: 

- Ensayos ex-situ o ensayo de probetas pre-fragilizadas [78][80][105][106]: algunos 

autores prefragilizan las probetas cargándolas con hidrógeno y acto seguido realizan los 

ensayos al aire, generalmente a velocidades convencionales [105][106]. Si se emplean 

probetas pre-fragilizadas, éstas deben ser colocadas en ambiente durante un tiempo 

suficientemente largo, que asegure la completa saturación con hidrógeno de la red 

microestructural. Seguidamente, se extraen las probetas, se secan y se instalan entre las 

matrices y a su vez el conjunto en la máquina de ensayos universal lo más rápidamente 

posible, para minimizar la difusión de hidrógeno al exterior de la probeta.   

 

- Ensayos in-situ o ensayo de probetas en ambiente [78][80][108][109][110]: otros 

autores recomiendan realizar el ensayo sumergiendo una o ambas caras de la probeta 

en el ambiente fragilizante dentro del cual se mantiene durante toda la realización de 

todo el ensayo, el cual suele llevarse a cabo a velocidades de solicitación lenta, todo ello 

con el objetivo de evitar la difusión del hidrógeno al exterior de la probeta [19][111] 

[78]; otros autores proponen directamente sumergir el montaje completo para asegurar 

unas condiciones estacionarias de difusión de hidrógeno en la probeta [112]. Si el 

ensayo se realiza estando la probeta sumergida en el ambiente, tras conseguir el estado 

estacionario de difusión de hidrógeno en la probeta podrá darse comienzo al ensayo 

aplicando el punzonado hasta la rotura de la misma. 

 Tiempo de fragilización de probetas SPT y carga por una o ambas caras. 

Tanto en los ensayos in-situ como en los realizados al aire deben conseguirse unas condiciones 

estables de distribución de hidrógeno previas al inicio de la solicitación. Por ello, se recisa un 

tiempo previo de fragilización. Sobre el tiempo necesario para la correcta fragilización de la 

probeta SPT, la bibliografía habla de tiempos teóricos de carga inferiores a 1 hora para alcanzar 

la condición estacionaria, teniendo en cuenta el coeficiente de difusión de hidrógeno en hierro 

[36]. Sin embargo, dado que en muchas ocasiones las probetas que posteriormente son 

ensayadas in-situ se fragilizan dentro del mismo utillaje, o ya bien pueden existir condiciones 

que dificulten el comienzo de la entrada de hidrógeno en el material que lo anterior no 

contempla, B. Arroyo decidió en 2017 [15] llevar a cabo una campaña experimental para estudiar 

este fenómeno. 

Sus trabajos consistieron en el ensayo al aire de probetas pre-fragilizadas a la velocidad estándar 

de 0,01 mm/s [81], tras tiempos de exposición a polarización catódica a 5mA/cm2 en una 

solución ácida de 1N de H2SO4 en agua destilada durante 2, 5 y 15 horas, para observar si se 

presentaban diferencias en su comportamiento; en este caso las probetas fueron expuestas por 

ambas caras. Como resultado, que se muestra en la Figura 2.36, pudo comprobarse que las 

curvas obtenidas no presentaron diferencias sustanciales ni en la tipología de la curva, ni en las 

cargas máxima alcanzadas y los desplazamientos del punzón sobre las mismas, ni en la energía 

bajo la curva pudiendo considerarse equivalentes. Por todo ello, y en concordancia con otras 
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fuentes, se decidió tomar 2 horas como tiempo estándar de fragilización para probetas Small 

Punch en medios agresivos. 

 

Figura 2.36 Curvas de ensayo al aire sobre el acero Cr-Ni-Mn bajo 5 mA/cm2 tras 2, 5 y 15 horas de pre-

fragilización comparadas con la del material sin efectos ambientales [15]. 

En el año 2015, la Universidad de Cantabria junto con la Universidad de Oviedo [78], publicó un 

trabajo conjunto en el que, entre otras cosas, se evaluaba la carga de las probetas SPT en 

ambiente expuestas por ambas caras o únicamente por una de ellas. Para ello, se precargaron 

las mismas en hidrógeno en las dos configuraciones y fueron posteriormente ensayadas al aire. 

Las probetas fueron fragilizadas durante 2 horas mediante una solución líquida en condiciones 

de polarización catódica y los punzonamientos se realizaron a velocidades en el rango 

recomendado por [81]. Se empleó un dispositivo que permitía fragilizar las probetas por la cara 

más traccionada mientras que se punzonaba por la otra cara de la probeta. 

La Figura 2.37 muestra claramente la reducción de propiedades mecánicas y cambio de tipología 

de curva en las probetas fragilizadas frente a las ensayadas sin carga al aire, sin embargo, no 

muestras diferencia alguna entre las probetas cargadas en ambas o ya bien solamente en una 

de sus caras. Es por esto que puede concluirse que la fragilización resulta equivalente ya sea 

llevada a cabo por una o ambas caras, siempre que se haga durante un tiempo suficiente (por 

ejemplo, 2h como se ha comentado).  

 

Figura 2.37 Comparativa de curvas SPT de acero CrMoV-2 sin fragilización por hidrógeno y con pre-fragilización por 

una o ambas caras [78]. 
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 Tiempo de desorción de hidrógeno en probetas y validez de ensayos ex-situ 

Como se ha comentado, los ensayos ex-situ, o sobre probetas pre-fragilizadas ensayadas 

posteriormente al aire, constituyen una herramienta útil a la hora de evaluar la susceptibilidad 

al ambiente. Sin embargo, dado el pequeño espesor de las probetas SPT, y por tanto el corto 

tiempo de carga de las mismas que se ha cifrado en 2 horas, debe ser también tenida en cuenta 

esta propiedad a la hora de llevar los ensayos a cabo. Ya que si la preparación, o el mismo 

ensayo, ocupan un tiempo lo suficientemente grande podría producirse una desorción de tal 

cantidad en la probeta que provocase que la situación ensayada difiriese en gran medida de la 

situación ambiental analizada. 

Para ello, B. Arroyo presentó un estudio [106] en 2014 en el que cargo bajo cuatro niveles de 

agresividad diferentes un acero de alta resistencia de contenido de hidrógeno inicial 0,9 ppm 

con contenidos totales entre 1,8 ppm y 5,6 ppm, los cuales dejó posteriormente difundir al aire 

llevando a cabo análisis de contenido de hidrógeno una vez transcurridos 5 y 15 minutos 

respectivamente para observar su evolución. La figura siguiente muestras los resultados, 

pudiéndose observar que, en todos los casos, una vez transcurridos los primeros 5 minutos la 

pérdida de contenido se cifra en el entorno de 0,5 ppm aproximadamente, y una vez 

transcurridos 15 minutos los contenidos ya han perdido una proporción muy importante. Es por 

ello que este autor propone que, cuando vayan a realizarse ensayos sobre probetas pre-

fragilizadas, o ensayos ex-situ, los mismos se completen dentro del menor tiempo posible tras 

su extracción del medio para ser lo más representativos posible, y que en ningún caso se superen 

los 5 minutos. Por ello, propone el empleo de velocidades convencionales, del entorno de 

0,01mm/s, para satisfacer este requisito. 

 

Figura 2.38 Contenido de hidrógeno en función del tiempo de exposición al aire en diferentes ambientes [106] 

 Ensayos ex-situ frente a ensayos in-situ 

Como ya se ha comentado anteriormente, los ensayos sobre probetas pre-fragilizadas (o ex-situ) 

y los ensayos en ambiente (o in-situ) son las dos técnicas existentes para llevar a cabo 

caracterizaciones en ambiente empleando el ensayo Small Punch. Es por ello por lo que en el 

año 2015, en una publicación conjunta de la Universidad de Cantabria junto con la Universidad 

de Oviedo [78], ambas fueron comparadas. El siguiente gráfico, compara las curvas SPT de dos 

aceros CrMoV con diferente microestructura (azul y rojo) bajo tres condiciones de ensayo: 

probetas sin fragilizar (línea continua), probetas pre-fragilizadas y ensayadas al aire (línea de 

puntos), y probetas fragilizadas y ensayadas sumergidas en el medio (línea de trazos). Puede 
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verse que en el caso del CrMoV-2 (material rojo), que presentaba una microestructura de bainita 

acicular, no se observaron grandes variaciones entre las probetas pre-fragilizadas y las 

ensayadas en ambiente, aunque sí respecto al caso sin fragilizar. Por el contrario, en el caso del 

CrMoV-1 (material azul), con estructura de martensita revenida y por tanto menos susceptible 

a verse afectada por la presencia de hidrógeno, tanto las probetas pre-fragilizadas como las que 

estaban sin fragilizar presentaron un comportamiento mecánico similar, observándose la 

reducción de las propiedades mecánicas únicamente en las probetas ensayadas en ambiente. 

En todos los casos los ensayos fueron llevados a cabo a la misma velocidad de 0,2mm/min 

(0,0033 mm/s), es decir un orden de magnitud más lento que la velocidad habitualmente 

recomendada por la normativa, teniendo los ensayos una duración de entre 5 y 10 minutos 

aproximadamente. 

 

Figura 2.39 Comparativa de curvas SPT en ambos materiales: a) con probetas sin fragilizar; b) con probetas 

prefragilizadas y ensayadas al aire; c) con probetas fragilizadas y ensayadas en ambiente [78]. 

En este trabajo también se observa que los micromecanismos de rotura que aparecen en los 

ensayos pre-fragilizados en probetas planas de tracción y en probetas SPT son semejantes. En el 

acero CrMoV-1, las macro y micrografías de probetas sin fragilizar y las prefragilizadas se 

asemejan, mientras que son bien diferentes a las de probetas ensayadas en ambiente, de 

tipología más frágil. En el acero CrMoV-2, las imágenes de probetas sin fragilizar, más dúctiles, 

presentan diferencias evidentes frente a las pre-fragilizadas y a las ensayadas en ambiente, 

marcadamente más frágiles. 

 

Figura 2.40 Comparativa de micromecanismos de rotura en tracción SPT en el acero CrMoV-2: Izqda. a) ensayo de 
tracción sin presencia de hidrógeno; Izqda. b) ensayo de tracción prefragilizado; Dcha. a) y b) macro y micrografía 

sin presencia de hidrógeno; Dcha. c) y d) macro y micrografía prefragilizado [78]. 
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Figura 2.41 Acero CrMoV-1. Izqda. superior: macro y micrografías de probetas sin hidrógeno; Izqda. Inferior: macro y 
micrografías de probetas prefragilizadas; Dcha.: macro y micrografía de probetas ensayadas expuestas por una cara 

al ambiente [78]. 

 

 

Figura 2.42 Acero CrMoV-2. Izqda. superior: macro y micrografías de probetas sin hidrógeno; Izqda. inferior: 

prefragilizada; Dcha.: ensayada expuesta por una cara al ambiente [78]. 

El hecho anterior pone de manifiesto una de las limitaciones de los ensayos ex-situ señaladas 

por algunos investigadores, pues los mismos funcionan muy bien en aquellos materiales cuya 

microestructura sea capaz de afectarse fácilmente por el hidrógeno (material rojo CrMoV-2). Sin 

embargo, aquellas microestructuras con mayor dificultad de afección (material azul CroMoV-1) 

requerirán de un aporte continuo del medio agresivo que le permita causar todo su poder 

fragilizante, ya que sino la caracterización obtenida puede no reflejar la completa merma de 

propiedades (como sucede en este caso). Además, en estos casos, para tratar de permitir al 

hidrógeno un mayor efecto fragilizante, se debería optar por reducir la velocidad de solicitación.  

Pero, al llevar a cabo ensayos ex-situ no debe olvidarse la difusión hacia el exterior de parte del 

hidrógeno que las probetas tuvieran al terminar la precarga, lo que redunda en una competición 

sin un ganador claro entre la mejora por la reducción de tasa de solicitación y la pérdida de 

poder fragilizante por desorción de hidrógeno al exterior. Por ello, si bien las caracterizaciones 

ex-situ suponen una buena herramienta para evaluar susceptibilidades, sobre todo en lo 

referente a resistencia a tracción [15], no lo son como herramienta última de caracterización de 

propiedades en ambiente, siendo recomendables las caracterizaciones dentro de la fuente 

ambiental. 



Capítulo 2: Estado del arte 

Tesis Doctoral. Laura Andrea Calvo    59 

2.2.5. Velocidades óptimas de solicitación para ensayos SPT en ambiente 

Una cuestión ampliamente recogida en la literatura es que los ensayos en ambiente se ven 

afectados por la velocidad de solicitación [113], existiendo incluso recomendaciones sobre 

aquellas a emplear en la normativa [12]. Si bien es lógico asumir que este efecto debe ser hecho 

extensivo a los ensayos SPT, existen algunos trabajos que lo acotan y que se repasan a 

continuación. 

 Influencia de la velocidad de solicitación en los ensayos SPT en ambiente 

Como se acaba de comentar, dado entre otras cosas por el reducido espesor de probeta, para 

conseguir caracterizaciones SPT eficaces en ambientes agresivos lo más recomendable es 

llevarlas a cabo con las probetas en continua exposición al mismo. Por otro lado, está también 

ampliamente recogido en la literatura que los ensayos en ambiente se ven afectados por la 

velocidad de solicitación [113]. Para asegurar que el hidrógeno despliegue todo su efecto, y que 

el proceso sea gobernado por la interacción material-ambiente, se aplican velocidades muy por 

debajo de las de los ensayos convencionales. 

En 2019 un trabajo de la Universidad de Cantabria [114] presentó los resultados de ensayar in-

situ aplicando distintas velocidades de punzonado a probetas SPT entalladas que habían sido 

prefragilizadas previamente durante dos horas. Se estudió el efecto de una velocidad en el rango 

habitualmente empleado (0,01mm/s) [21], otra 5 veces inferior (0,002mm/s) y otra tres órdenes 

de magnitud inferior (5E-5 mm/s) Como puede verse en la Figura 2.43, el medio produjo daño 

importante en el material reduciendo sus propiedades mecánicas, dadas por menores cargas 

máximas y desplazamientos alcanzados cada vez más a medida que se reducía la velocidad, así 

como menor energía bajo la curva. De todo ello, el trabajo desprende que para que la 

caracterización SPT en ambiente sea representativa debe emplearse una velocidad de 

punzonado varios órdenes de magnitud inferior a las recomendadas en la normativa [21]. 

 

Figura 2.43 Curvas y fractografía de SPT prefragilizado y ensayado al aire con velocidades de solicitación 

convencionales [114]. 
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 Ensayos SPT en ambiente bajo carga constante. Mecánica que rige el proceso 

En 2017 B. Arroyo [15] propuso una metodología pionera en este campo, describiendo una 

novedosa metodología basada en la realización de ensayos SPT in-situ bajo carga constante 

mantenida en ambiente fragilizante. El proceso consiste en la carga de hidrógeno de las probetas 

SPT durante un tiempo de al menos dos horas y la posterior aplicación de una fuerza constante 

sobre la misma manteniendo las condiciones estacionarias de aporte de hidrógeno, hasta 

registrar su fallo; si bien esta técnica es habitual para el estudio de la fluencia mediante SPT, es 

totalmente novedosa para su utilización en escenarios con influencia de ambiente fragilizante. 

El registro tiempo vs desplazamiento del punzón presenta un aspecto como el mostrado en la 

Figura 2.44, con una primera zona de asentamiento del punzón en la probeta (zona I), una zona 

central (zona II) que abarca la mayor parte del ensayo con una pendiente cuasi-constante que 

representa la velocidad de desplazamiento del punzón, y una última zona (zona III) que 

comprende la inestabilidad y fallo final de la probeta.  

 

Figura 2.44 Ejemplo de curva típica de los ensayos Small Punch bajo carga estática en ambiente [15]. 

Una vez definida la tipología de curva prevista se desarrolló un plan de trabajo experimental 

para analizar la influencia de la carga y del ambiente, comprobándose que: 

- A igualdad de ambiente, para una carga mayor, la curva presenta un desplazamiento 

inicial también mayor, un tiempo de rotura menor, y una velocidad de desplazamiento 

del punzón en el segundo tramo (función de la carga aplicada) también mayor. 

- A igualdad de carga aplicada, una mayor agresividad en el ambiente implica un menor 

tiempo de rotura, una mayor velocidad de desplazamiento en el segundo tramo, pero 

un desplazamiento menor en el momento de la rotura. Los micromecanismos de fallo 

que actúan son semejantes que en los ensayos convencionales SSRT. 

Todo ello, permite afirmar que el ensayo SPT constituye una herramienta capaz de producir 

condiciones umbrales en ambientes de fragilización por hidrógeno, permitiendo establecer 

parámetros de diseño tales como la carga SPT umbral de un material en un cierto ambiente. 

Para tratar de arrojar un poco más de luz sobre la mecánica que rige este proceso, en [115] B. 

Arroyo llevó a cabo una serie de ensayos interrumpidos a lo largo de una curva de ensayo a carga 

constante, tal como se presenta en la figura siguiente. Según puede verse, al comienzo de la 

zona II de la curva (punto tras 45 minutos) comienzan a desarrollarse grietas en sentido radial, 
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que conforme pasa el tiempo van creciendo en número y longitud conformando un típico patrón 

en estrella coincidente con un fallo frágil de probeta SPT; conforme el sistema va agrietándose 

comienza a observarse también una fisuración secundaria en dirección perpendicular a las 

grietas. La acumulación progresiva de este daño en la probeta provoca una variación en la 

capacidad resistente del sistema y por tanto en su flexibilidad que justifican la velocidad cuasi-

constante de desplazamiento del punzón en la zona II. Finalmente, cuando el daño aculado es 

tal que el sistema es incapaz de soportar la carga impuesta, sucumbe y falla la probeta (zona III).  

 

Figura 2.45 Set de ensayos bajo carga constante de 608N interrumpidos en un acero Cr-Ni-Mn 

bajo un ambiente de polarización catódica a 5mA/cm2 en electrolito ácido [115]. 

 Velocidades recomendadas para ensayos SPT en ambiente 

Así, para evaluar cómo de lentas deben ser estas velocidades de punzonado para que sea la 

interacción material-ambiente la que gobierne el proceso, B. Arroyo y otros autores [115] 

realizaron ensayos SPT en un mismo ambiente bajo cargas constantes de valor decreciente, 

obteniendo fallos de probeta tras tiempos cada vez más largos. Su objetivo era llegar a 

determinar aquella carga umbral donde el fallo no se produjera, o lo hiciera tras un tiempo muy 

largo, ya que sería bajo estas condiciones cercanas al umbral donde el sistema desarrollase 

naturalmente una velocidad de punzonado umbral en la que los efectos mecánicos desaparecen 

y únicamente actúa la interacción material-ambiente. Como puede apreciarse en la figura, esto 

sucede en el rango de E-6 a E-7 mm/s, es decir 5 órdenes de magnitud inferior a las velocidades 

de punzonado habitualmente recomendadas para caracterizaciones al aire [21] (ver Figura 2.46). 
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Figura 2.46 Set de ensayos SPT bajo carga constante [115]. 

Por lo tanto, los ensayos SPT bajo carga constante son adecuados para reproducir fragilización 

por hidrógeno, ya que aseguran la reproducción de los micromecanismos presentes en 

escenarios reales, sin embargo, su desventaja es el enorme tiempo que consumen. Por ello, si 

se desea llevar a cabo caracterizaciones en ambiente deberán emplearse velocidades en el rango 

de E-6 a E-7 mm/s. 

2.2.6. Estimación de parámetros mecánicos en ambiente agresivo mediante SPT 

A continuación, y en base a los aspectos anteriormente analizados para la aplicación de los 

ensayos SPT en condiciones ambientales adversas, se enumeran las principales aplicaciones 

prácticas para la estimación de parámetros mecánicos y sus limitaciones. 

 Ensayos ex-situ para evaluación de susceptibilidad 

La primera técnica, y más sencilla, consiste en la exposición de las probetas al medio agresivo 

durante un tiempo de al menos 2 horas y su posterior ensayo a velocidades convencionales de 

acuerdo a los procedimientos recogidos en la normativa [21] para la estimación de propiedades 

en tracción o en fractura. 

Esta es una técnica madura, que no aporta mayores incertidumbres que la realización de un 

ensayo SPT convencional. Sin embargo, cabe recordar sus limitaciones en lo ya tratado respecto 

a la difusión del hidrógeno hacia el exterior de la muestra, así como a la posibilidad de no sufrir 

una fragilización completa en el caso de probetas de materiales con microestructuras de difícil 

afección, como ya se ha visto. 

A pesar de todo ello, constituye una alternativa rápida, sencilla y económica para la 

caracterización del daño por ambiente en lo referente a los micromecanismos de fallo presentes, 

pero que deberá evitarse a la hora de llevar caracterizaciones precisas en ambiente, al igual que 

ocurre en los ensayos convencionales. Esta técnica debe emplearse de forma cualitativa ya que 

no se asegura la obtención de los parámetros umbrales. 

 Estimación de la tensión umbral en ambiente 

Como se ha comentado, mediante la realización de ensayos in-situ a velocidades muy lentas      

(E-6 ó E-7 m/s), o incluso mediante la imposición de cargas constantes, es posible determinar la 

fuerza umbral de un ensayo SPT de un cierto material expuesto a un cierto ambiente. Sin 

embargo, un tema de mayor calado resulta ser la conversión de dicha fuerza umbral en una 
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tensión umbral; esta problemática también se presenta en los ensayos SPT en fluencia, 

llevándose varias décadas para tratar de resolverla, ya que no es trivial. 

Algunos estudios recientes se han focalizado en buscar correlaciones entre los parámetros 

obtenidos a través de ensayos SPT en ambiente, y las tensiones o velocidades de deformación 

obtenidas a través de ensayos SSRT según ISO 7539 [12]. Así, por ejemplo, en [15] se propone 

establecer una relación entre la carga SPT y la tensión máxima o media en ensayos SSRT para el 

mismo tiempo de rotura, si se desarrollan en un mismo ambiente. Esta opción no es definitiva, 

ya que permite estimar valores tensionales en condiciones de fragilización por hidrógeno a partir 

de ensayos SPT únicamente realizando de forma previa algunos ensayos SSRT normalizados en 

el ambiente deseado para obtener los parámetros de ajuste necesarios. En el mismo trabajo se 

establece adicionalmente en [15] una relación entre la velocidad de deformación del ensayo 

SSRT y las velocidades de desplazamiento obtenidas del ensayo SPT, basándose en mecanismos 

importados de su aplicación a condiciones de fluencia y demostrando su validez en el caso de 

ambientes agresivos. Así para un tiempo de rotura dado (parámetro clave en el diseño de vida 

de componentes fragilizados) [79] establece que cuando los valores de la velocidad del punzón 

en un ensayo SPT y la velocidad de deformación en el material en un ensayo SSRT tienen el 

mismo valor numérico en sus respectivas unidades, los tiempos de rotura en ambas situaciones 

serán semejantes.  

Este método tampoco es directo, ya que sería necesario llevar a cabo una pequeña batería de 

ensayos SPT en el ambiente deseado empleando diversas condiciones de carga estática, que 

produzcan la rotura de la probeta a diferentes tiempos, se podrán y con ello calibrar el modelo 

para poder obtener después tiempos de rotura, velocidades de deformación o cargas umbral, 

pero no tensiones umbral sin pasar por una segunda correlación con ensayo SSRT. 

En vista de todo ello, puede intuirse que los futuros avances en este campo deberán ir 

focalizados a la búsqueda del parámetro tensión umbral directamente a partir de ensayos SPT, 

o al menos sin necesidad de llevar a cabo una batería de ensayos para su ajuste en cada situación 

que pretenda ser estudiada. 

Así, en la presente Tesis Doctoral, como se verá en los capítulos 3 y 4, se propone una novedosa 

metodología para estimar la tensión umbral mediante ensayos SPT. Dicha metodología combina 

el uso del ensayo SPT bajo cargas constantes con la técnica de carga por escalones recogida en 

ASTM F1624 [14], adaptada a los condicionantes del SPT, la cual permite reducir no sólo la 

cantidad de material necesario, sino también el número de probetas y el tiempo de ensayo de 

forma muy notable respecto a las metodologías mencionadas. 

 Estimación de la tenacidad a fractura en ambiente 

Son muy escasas las contribuciones en el campo de la estimación de propiedades en fractura en 

ambiente agresivo mediante técnicas SPT. 

En 2016 en [15] se presenta como parámetro de comparación frente a la tenacidad a fractura 

obtenida en ensayos normalizados de fisuración a baja velocidad, el término de energía de 

iniciación de daño por ambiente. Este parámetro representa la energía bajo la curva hasta el 

punto en que un ensayo SPT en ambiente deja de ser coincidente con un homólogo sin afección 

ambiental, siendo esta la única causa de esa separación de las curvas, y por tanto la energía 
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crítica a partir de la cual la interacción material-ambiente resulta dañina. En este trabajo fueron 

utilizadas probetas con entalla lateral pasante, obteniéndose un buen ajuste entre la energía de 

iniciación y el parámetro KIEAC obtenido a partir de probetas C(T) 1T ensayadas siguiendo la 

metodología propuesta por [72] en un ambiente de polarización catódica de 5mA/cm2 a 

velocidades del entorno de E-9m/s, tal como se presenta en la Figura 2.47, así como una buena 

correspondencia de micromecanismos de fallo en ambos tipos de ensayo. Así, quedo 

demostrado que el SPT es capaz de reproducir, al menos de forma cualitativa, las mismas 

tendencias de los ensayos normalizados. 

 

Figura 2.47 Izda.Concepto de energía de iniciación del daño por ambiente, Eini-EAC. Dcha.: Relación entre la 

energía para el daño por ambiente y KIEAC [15]. 

En otro trabajo [116] los mismos autores, ensayaron probetas SPT con entalla lateral pasante en 

ambiente a velocidades de 0,01mm/s, 0,002mm/s y 5E-5mm/s en condiciones de polarización 

catódica, obteniendo el valor de tenacidad a fractura KJc de acuerdo a [21], y normalizado para 

un espesor de probeta de 25mm de acuerdo a [46]. Por un lado, pudieron comprobar que, tanto 

los ensayos como el parámetro de fractura indicado eran capaces de reflejar el efecto de la 

velocidad de punzonado. Por otro lado, como se presenta en la Figura 2.48, pudieron 

establecerse tendencias entre los ensayos normalizados y las estimaciones SPT, viéndose una 

mejor correlación en las probetas ensayadas a velocidades más bajas. Así, en base a todo ello, 

los autores recomiendan utilizar en SPT velocidades de solicitación menores a las 

convencionales, para permitir que el hidrógeno haga todo su efecto, difundiendo a las áreas 

plastificadas que se generan durante el ensayo (ayudando al efecto fragilizante). 

 

Figura 2.48 Izda.Tendencia entre ensayos normalizados de fisuración sobre probeta CT y 

ensayos SPT en ambiente a diferentes velocidades [116]. 
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2.2.7. Análisis de la integridad estructural empleando el ensayo SPT 

La integridad estructural, es un concepto que hace referencia a la evaluación del margen de 

seguridad existente en un componente frente al riesgo de que falle. Para realizar dicha 

evaluación, existen procedimientos basados en los principios de la mecánica de la fractura, la 

resistencia de materiales o la plasticidad que sirven de guía. Se trata de un compendio de 

metodologías e instrucciones a aplicar, destacando por su gran difusión los métodos británicos 

como el R6 [117], o la norma BS7910 [118], así como el procedimiento europeo FITNET [119].  

Los tres procedimientos mencionados emplean Diagramas de Fallo o FAD (Failure Assessment 

Diagrams) para la evaluación ante el fallo de estructuras causado por fenómenos de colapso 

plástico o de fractura. En dichos diagramas se representa en ejes adimensionales Kr y Lr 

definidos respectivamente según (2.17) y (2.18). Una expresión matemática que será función de 

las propiedades de tracción del material define la Línea de Fallo o FAL (Failure Assessment Line), 

que divide el espacio en dos regiones: la delimitada por la línea de fallo y los ejes coordenados 

y la región exterior a ésta (ver Figura 2.49). 

𝐾𝑟 =
𝐾𝐼

𝐾𝑚𝑎𝑡
 (2.17) 

𝐿𝑟 =
𝑃

𝑃𝑦
 (2.18) 

“KI” es el factor de intensidad de tensiones de la geometría considerada, “Kmat” es la tenacidad 

a fractura del material, “P” es la carga aplicada y “Py” es la carga capaz de provocar el colapso 

plástico de la sección estudiada.  

 

Figura 2.49 Diagrama de fallo (FAD) 
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Figura 2.50 Condiciones de rotura del componente según la zona de representación en el FAD. 

Una vez dibujada la Línea de Fallo, la evaluación consiste en plasmar sobre el FAD el punto que 

representa las condiciones del componente analizado en base a los parámetros “Kr” (función de 

la tenacidad a fractura del material) y “Lr” (función del límite elástico del material). 

Así, una interesante aplicación del ensayo SPT, tanto en condiciones ambientales adversas como 

al aire, consiste en su empleo para la evaluación de la integridad estructural de un componente. 

Teniendo en cuenta que se dispone de las metodologías para determinar todos esos parámetros 

anteriormente citados mediante el ensayo Small Punch, lo convierten en una alternativa a la 

caracterización convencional muy interesante para la realización de evaluaciones de integridad 

estructural, presentando las ventajas comparativas que ya han sido expuestas anteriormente.  

Un ejemplo de aplicación del SPT con esta técnica se recoge en [72] y consiste en aplicar los 

siguientes pasos: 

- Ensayar en laboratorio un componente fisurado de geometría sencilla registrando el 

valor de carga de rotura y determinando posteriormente el tamaño de grieta existente 

inicialmente. En el ejemplo recogido en [72] se seleccionó una probeta tipo Charpy 

como componente de geometría sencilla. 

- Mecanizar probetas SPT convencionales a partir de los restos del componente 

fracturado para estimar el valor del límite elástico y de la resistencia a tracción del 

material, según procedimientos expuestos en el apartado 2.2.3.1 y 2.2.3.2. 

- Mecanizar probetas SPT con entalla mediante electroerosión por hilo para determinar 

la tenacidad a fractura del metal, según procedimiento expuesto en 2.2.3.3. 

- Realizar Diagrama de Fallo según procedimiento FITNET [119] para realizar la evaluación 

de integridad estructural. 
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 Consideraciones finales 
En el presente capítulo se ha realizado primeramente una introducción a los ambientes adversos 

y la afección de los aceros por ellos en fenómenos tales como la corrosión bajo tensión y a la 

fragilización por hidrógeno.  Se ha llevado a cabo una somera revisión de los mecanismos de 

fragilización por hidrógeno, detallando la influencia que tiene el hidrógeno en los 

micromecanismos de fallo, los tipos de ensayos y probetas más habitualmente empleadas para 

caracterizar materiales en estas condiciones, presentando la normativa existente en la 

actualidad y sus limitaciones, describiendo cómo realizar evaluaciones de la integridad 

estructural en condiciones de fragilización por hidrógeno y haciendo hincapié en la importancia 

de una buena limpieza, preparación de muestras y análisis del contenido de hidrógeno en el 

material.  

Seguidamente, se ha profundizado en el ensayo Small Punch, recogiendo tanto su origen como 

la normativa existente, describiendo el dispositivo a utilizar, las probetas y el procedimiento de 

ensayo, así como la tipología de la curva y sus zonas. También se han presentado las 

metodologías más extendidas para estimar propiedades de tracción, fractura y fluencia. 

Tras ello, se ha hecho una profunda revisión sobre las posibilidades, carencias y principales 

factores a tener en cuenta para llevar a cabo la caracterización de materiales metálicos en 

ambientes adversos, tales como fragilización por hidrógeno, mediante técnicas Small Punch. 

Se ha terminado con una breve reseña a la aplicación de las metodologías Small Punch a los 

análisis de evaluación de la integridad estructural. 
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3. MATERIALES Y METODOLOGÍA 

 Introduccíón 

En este capítulo se recogen todas las nociones a considerar para la realización de los trabajos de 

la presente Tesis Doctoral en lo referente a los materiales seleccionados y los métodos 

experimentales empleados y/o diseñados para ser aplicados sobre estos. 

En primer lugar, se presentan los cinco materiales elegidos para los trabajos acometidos en la 

Tesis, y se detallan sus principales propiedades. Tras ello, se presenta la técnica empleada para 

la generación de los ambientes agresivos objeto de estudio, así como la metodología para la 

medida de contenidos en Hidrógeno. Después se presenta el diseño de un dispositivo original 

para la realización de ensayos Small Punch en ambiente bajo cargas constantes. Finalmente, se 

repasa la metodología de carga por escalones incrementales recogida en ASTM F-1624 [14] 

utilizada para la determinación del umbral en los ensayos de validación, y se presenta una 

novedosa propuesta de aplicación de esta técnica a ensayos Small Punch para cerrar el capítulo. 
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 Materiales empleados 
Para la realización de este trabajo han sido utilizados cinco aceros de media y alta resistencia 

obtenidos mediante tratamiento térmico. Estos materiales son explicados con mayor detalle en 

los siguientes epígrafes. 

El primero de ellos se ha empleado para el estudio de técnicas de limpieza idóneas de para 

muestras previas al análisis de su contenido en hidrógeno, mientras que los cuatro restantes ha 

sido utilizados en los ensayos Small Punch en ambiente agresivo mediante la técnica de 

escalones descrita en el apartado 3.6. A lo largo de los trabajos son referidos mediante la 

denominación siguiente: 

• Pretensar: directamente obtenido de muestras de cordón de pretensar. 

• S420: ó TMCR 420, material típico de vasijas a presión y estructuras offshore.  

• X80: habitual en tuberías de gas o petróleo. 

• 50HRC: obtenido por diseño de criterio de dureza mediante temple y revenido. 

• 60HRC: obtenido por diseño de criterio de dureza mediante temple y revenido. 

3.2.1. Descripción general 

 Acero de cordones de pretensar 

Como se ha comentado, este material fue empleado en forma de pines cilíndricos para el estudio 

de técnicas de limpieza idóneas para muestras previas al análisis de su contenido en hidrógeno. 

Los mismos fueron extraídos del alambre central de un cordón de 7 alambres para pretensar 

hormigón suministrado por la empresa Celsa Group; dicho alambre tenía una sección de 5 mm 

de diámetro, mientras que el diámetro total del cordón era de 15,7 mm. El tamaño de los pines 

empleados, con un peso de aproximadamente 2 g, fue de 12 mm de longitud. 

Para la obtención de los pines, primero fue necesario separar el alambre central del resto, para 

luego limpiarlo con papel de laboratorio y acetona para eliminar el polvo y restos superficiales 

de jabón y grasa de los procesos de fabricación. Después el alambre central se lijó ligeramente 

con papel de lija #2000 y se limpió nuevamente. Finalmente, las muestras fueron cortadas en 

una cortadora metalográfica de precisión a la longitud requerida. 

El acero trefilado de alta resistencia (UNE 36094) constitutivo del cordón de pretensar empleado 

tiene la microestructura que se presenta en la Figura 3.1, consistente en perlita eutectoide con 

fuerte alineamiento longitudinal. 

 

Figura 3.1 Microestructura del acero de pretensar; (a) longitudinal, (b) transversal. 
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 Acero S420, ó TMCR 420 

El acero S420, denominado TMCR 420según especificaciones de la normativa Europea EN 10225 

[120], es una acero que tiene propiedades mecánicas de media resistencia. La letra “S” hace 

referencia al término inglés “Structural” y el número “420” representa el valor mínimo de su 

límite elástico en MPa a temperatura ambiente. Ha sido fabricado por la empresa finlandesa 

Rautaruukii Steel y fue suministrado al laboratorio por el centro de investigación de Finlandia 

VTT. 

Se trata de un acero estructural microaleado y soldable, que ha sido tratado 

termomecánicamente [121], con microestructura ferrítico-perlítica, tal como muestra la Figura 

3.2 según los tres planos coordenados definidos por las orientaciones L (dirección de laminado), 

T (dirección transversal al laminado) y S (ancho de la chapa); sus tamaños de grano varían entre 

5 y 25 µm. Su formato es chapa de 30 mm de espesor y su principal aplicación se centra en la 

construcción de vasijas a presión, ver Figura 3.2, estructuras offshore y plantas de energía. 

 

Figura 3.2 Izda.: Microestructural acero S420; Dcha.: Vasija a presión fabricada en acero TMCR 420 [122]. 

 Acero X80 de gasoducto 

En cuanto al acero X80, especificado según la normativa API [123], habitualmente se utiliza para 

trabajar a bajas temperaturas. Ha sido producido por la empresa italiana ILVA (del grupo RIVA) 

y suministrado por el centro de investigación italiano CSM. Se obtiene mediante laminación 

controlada a partir de chapa de tubería de 56 pulgadas de diámetro y 26 mm de espesor. La letra 

“X” indica que se trata de un acero soldable para tuberías según la especificación API 5L, y el 

número “80” es el valor mínimo de su límite elástico medido en Ksi (entorno a 550 MPa). La 

microestructura de este acero es también ferrítico-perlítica, tal como muestra la Figura 3.3 

según los tres planos coordenados, con tamaños de grano varían entre los 5 y 15 µm, 

apreciándose una pequeña fracción volumétrica con bainita/perlita degenerada y ausencia de 

ferrita acicular. Su principal aplicación se centra en las tuberías para transporte de gas y petróleo 

[121]. 



Capítulo 3: Materiales y metodología 

72  Tesis Doctoral. Laura Andrea Calvo 

 

Figura 3.3 Izda.: Microestructural acero X80; Dcha.: Tubería para transporte de gas de acero X80 [124]. 

 Acero con criterio de dureza de 50HRC 

Con el objetivo del ensayo de un material en el rango específico de durezas entre 45HRC y 55HRC 

para validar la técnica de escalones aplicada al ensayo Small Punch, tal como se describe en el 

capítulo 4 según definición de la norma ASTM F1624 [14], se decidió encargar a una empresa de 

tratamientos térmicos un acero con el único requisito de presentar un valor de dureza de 50±1 

HRC. Dicho material fue manufacturado a partir de material con denominación comercial 

Uddeholm Arne por la empresa de tratamientos térmicos Biltra y suministrado al laboratorio 

por el Talleres Arriaj. Se trata de un acero para herramientas endurecido mediante procesos de 

temple y revenido, con la microestructura de martensita revenida con abundantes carbonos de 

wolframio y vanadio, tal como muestra la Figura 3.4, según los tres planos coordenados 

definidos por las orientaciones L, T y S; Se suministró en formato de chapa de 15 mm de espesor. 

    

Figura 3.4: Microestructural acero 50HRC. 

 Acero con criterio de dureza de 60HRC 

Por análoga motivación que en el caso anterior, con el objetivo del ensayo de un material en el 

rango de durezas superior a 55HRC, se encargó la fabricación de un acero con el único requisito 

de presentar un valor de dureza de 60±1 HRC. Esta diferencia con respecto al material anterior 

se obtuvo con la variación de los parámetros de revenido. Nuevamente, fue obtenido a partir 

de material con denominación comercial Uddeholm Arne por la empresa de tratamientos 

térmicos Biltra y suministrado al laboratorio por Talleres Arriaj. Se trata de un acero para 
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herramientas endurecido mediante procesos de temple y revenido, con la microestructura de 

martensita revenida con carbonos de wolframio y vanadio, tal como muestra la Figura 3.5, según 

los tres planos coordenados definidos por las orientaciones L, T y S. Se suministró en formato de 

chapa de 15 mm de espesor. 

   

Figura 3.5: Microestructural acero 60HRC. 

3.2.2. Composición química 

La composición química de los cinco aceros empleados en este trabajo aparece indicada en la 

Tabla 3.1.  

Tabla 3.1 Composición química de los aceros utilizados (% en peso) 

Elemento (%) Pretensar S420 X80 50HRC 60HRC 
C 0,795 0,08 0,07 0,947 0,951 

Mn 0,665 1,44 1,83 1,093 1,013 

Si 0,214 0,28 0,18 0,310 0,300 
P 0,011 0,012 <0,005 <0,035 <0,035 

S 0,016 0,001 <0,005 <0,035 <0,035 

Cr 0,193 0,02 - 0,614 0,599 

Ni 0,126 0,03 0,03 - - 
Cu 0,268 0,015 0,02 - - 

Mo 0,023 0,003 0,15 - - 

Sn 0,014 - - - - 
V 0,002 0,005 - 0,113 0,109 

N 0,0095 0,004 <0,005 - - 

Al 0,002 0,036 0,03 - - 

B 0,0004 - - - - 
Ti 0,001 0,015 - - - 

Pb 0,001 - - - - 

Zn 0,001 - - - - 

Co - - - - - 

W - - - 0,598 0,611 

Fe Resto Resto Resto - - 

Ceq. 0,976 0,329 0,408 1,275 1,261 
 

Los análisis químicos han sido realizados por los laboratorios químicos de las diferentes 

empresas fabricantes. Como puede apreciarse, en el caso de los aceros S420 y X80, el contenido 

en carbono es muy bajo, lo cual facilita su soldabilidad, requisito para la fabricación de 
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recipientes y tuberías en los que se emplen. Los contenidos de azufre y fósforo, en todos los 

casos también bajos, reducen la fragilización. Por el contrario, los contenidos de manganeso son 

altos.  

En la Tabla 3.1 aparece también el porcentaje de carbono equivalente, Ceq, calculado mediante 

la expresión (3.1) [125].  

𝐶𝑒𝑞 = 𝐶 +
𝑀𝑛

6
+

(𝐶𝑟 + 𝑀𝑜 + 𝑉)

5
+

(𝑁𝑖 + 𝐶𝑢)

15
 (3.1) 

3.2.3. Comportamiento mecánico a tracción 

Para la caracterización de las propiedades en tracción, en todos los materiales excepto el cordón 

de pretensar por su propia definición geométrica, se llevaron a cabo ensayos sobre probetas 

cilíndricas de tracción de 10 mm de diámetro, definidas según la normativa UNE-EN-10002-1 

[126], tal como puede apreciarse en la Figura 3.4. Los ensayos fueron llevados a cabo a 

temperatura ambiente en una máquina universal servohidraúlica de 100kN de capacidad de 

carga según la norma ASTM E8 [42]. En el caso del acero de cordón de pretensar, este fue 

fabricado y caracterizado según UNE 36094 [127], caracterizándose a tracción mediante el 

ensayo de 1 metro de su longitud en una máquina universal servohidraúlica de 1000kN de 

capacidad de carga. 

 

Figura 3.6 Probetas empleadas en los ensayos de caracterización en tracción(dimensiones en mm) [126]. 

Se presentan, a continuación, las curvas de comportamiento obtenidas de los ensayos de 

tracción de la Figura 3.7 a la Figura 3.11, así como un resumen de los principales parámetros 

resistentes en tracción de los 5 aceros en la Tabla 3.2. 

 

Figura 3.7 Curvas carga-deformación y tensión-deformación del cordón de 7 alambres de acero de pretensar 
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Figura 3.8 Curva tensión-deformación del acero S420 

 

Figura 3.9 Curva tensión-deformación del acero X80 

 

Figura 3.10 Curva tensión-deformació del acero 50HRC 

 

Figura 3.11 Curva tensión-deformación del acero 60HRC 
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Tabla 3.2 Propiedades mecánicas en tracción de los aceros empleados en los trabajos. 

 Pretensar S420 X80 50HRC 60HRC 

E (GPa) 197,2 206,4 209,9 216,6 190,8 

Rp0,2 (Mpa) 1771,3 447,7 621,3 1810,7 929,8 

Rm (MPa) 1901,1 547,1 691,0 1935,9 1995,5 

emax (%) 5,2 13,9 6,9 3,1 1,9 
 

3.2.4. Dureza 

Como complemento a la caracterización en tracción anterior, se procedió a la medida de la 

dureza de los 5 aceros objeto de estudio. Esto fue llevado a cabo según la norma ASTM E384 

[128], realizándose la medición en escala Vickers, HV1, en un equipo marca Qness que 

directamente convertía los resultados a escala HRC; en cada caso se llevaron a cabo 5 

indentaciones y se tomó como resultado la media de las mismas redondeadas al entero más 

cercano. Los resultados obtenidos se presentan en la Tabla 3.3. 

Tabla 3.3 Dureza de los aceros empleados en los trabajos 

 Pretensar S420 X80 50HRC 60HRC 

HRC 63 35 33 50 60 

 

 Ambiente empleado para fragilizar 
Para poder caracterizar el daño producido por el hidrógeno en los aceros empleados, se simulan 

ambientes agresivos empleando la técnica de polarización catódica. Si bien estas técnicas no son 

de gran aplicación en entornos industriales, sí que resulta de gran interés en campañas 

experimentales, siendo habitualmente empleada, ya que logra reproducir procesos de 

fragilización locales en los aceros debidos a importantes concentraciones de hidrógeno. Su 

fundamento radica en la imposición de un circuito eléctrico que disocia las moléculas de 

hidrógeno monoatómico, las cuales se recombinan formando H2 que penetra en la 

microestructura del acero y lo fragiliza. 

La polarización catódica, también llamada en ocasiones carga catódica, o sistema de corrientes 

impresas en la industria naval y off-shore, se emplea para proteger un acero frente a la corrosión 

en ambientes muy ácidos con H2S, así como para reproducir los efectos locales causados por 

grandes concentraciones de hidrógeno. La polarización catódica disminuye la velocidad de la 

semirreacción (3.2) a través de la imposición de un potencial (o densidad de corriente) que sitúa 

al material en la zona de inmunidad frente a la corrosión [129]. De esta manera se incrementa 

la reducción del oxígeno y la producción de OH- según la reacción (3.2). El exceso de hidrógeno 

que se produce es un efecto indeseado que causa fragilización. En disoluciones con condiciones 

de pH extremas, el hidrógeno evoluciona por reducción directa del agua pudiéndose expresar 

también en forma molecular: 

2𝐻2𝑂 + 2𝑒−  →  𝐻2  + 2𝑂𝐻− (3.2) 

En un electrolito ácido, un metal noble (platino) se conecta con el acero a proteger, y se impone 

una cierta intensidad de corriente entre el ánodo (polo positivo) que es el platino y el cátodo 

(polo negativo) que es el acero a proteger. 
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De igual forma que en el caso de la protección catódica, la bibliografía [12], [130], [131], 

recomienda agitar constantemente,  monitorizar la temperatura y el PH del electrolito, y renovar 

la solución con la frecuencia necesaria para asegurar que la evaporación o la variación del PH no 

vicien el electrolito. 

La polarización catódica ha sido ampliamente utilizada en la presente tesis doctoral, 

empleándose el siguiente ambiente fragilizador: 

- Electrolito: solución [15][36] de 1N de ácido sulfúrico en agua destilada, con 10 

gotas de CS2 y 10 mg de As2O3 según el método de Pressouyre [132] por litro de 

disolución. 

- Ánodo: platino  

- Corriente: Varios niveles (1, 5 y 10 ± 0.01 mA/cm2) con electrodo de calomel 

saturado (cloruro de mercurio). 

- Temperatura: 20 ± 2 °C 

- PH: 0.75 ~ 0.85. 

 

Figura 3.12 Montaje empleado para someter a las probetas de acero al ambiente de polarización catódica [15]. 

 Análisis del contenido de hidrógeno 
Con el objetivo de poder evaluar la respuesta de los materiales objeto de estudio en la Tesis en 

los diferentes ambientes elegidos de una forma completa, es de crucial importancia determinar 

su contenido de hidrógeno [133] como herramienta complementaria a la caracterización 

mecánica.  

 Equipamiento y técnica de análisis 

El equipo utilizado para este cometido, que se muestra en la Figura 3.13, es un analizador de 

marca LECO, modelo RH-402, equipado con un horno de inducción modelo HF-402  [134]. Este 

equipo realiza los análisis empleando la técnica de extracción en caliente, evitando que las 

muestras lleguen a fundirse. En un primer momento, el horno de inducción calienta la muestra 

por encima de la temperatura de austenización, para liberar el hidrógeno atrapado en la 

microestructura haciendo que difunda al exterior. Posteriormente, empleando nitrógeno como 

gas de arrastre, el hidrógeno extraído hasta el analizador, dónde se fuerza a que los gases 

atraviesen una serie de filtros químicos porosos y lleguen a la celda de análisis. Una vez en la 

celda, el contenido de hidrógeno es obtenido en ppm en base a la variación de resistencia 
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eléctrica que produce su paso a través de un grupo de tiristores asociados formando un puente 

de Wheatstone. 

Siguiendo las recomendaciones del fabricante, previo al comienzo de los análisis el equipo LECO 

empleado se mantuvo encendido y en orden de operación durante dos horas con el objetivo de 

asegurar su estabilidad. Adicionalmente, el equipo fue también calibrado, antes y después de 

cada sesión, utilizando patrones cuyo contenido de hidrógeno y masa son conocidos y de orden 

de magnitud similar al de las probetas a analizar. 

Inmediatamente antes de los análisis, y transcurriendo los segundos estrictamente 

indispensables hasta estos, las probetas fueron sometidas a un proceso de limpieza, resultado 

de la aplicación de alguna de las técnicas expuestas en el epígrafe siguiente en profundidad. 

Una vez limpias las probetas, se pesan en una balanza de precisión y se procede a la realización 

de los análisis inmediatamente, para lo que son introducidas en el crisol del equipo empleado 

para la medición del contenido de hidrógeno. Todo este proceso de limpieza de probetas, no 

superó en ningún caso los 30 segundos, con el objetivo de minimizar al máximo la pérdida de 

hidrógeno. Para los análisis se fijó un tiempo de 180 segundos de cara a asegurar la completa 

difusión del hidrógeno de la muestra, siempre más que suficiente para el tipo de aceros y la 

geometría de las muestras empleadas. 

 

Figura 3.13 Equipo empleado para las mediciones de contenido de hidrógeno. 

 Probetas utilizados 

Además de los pines de calibración certificados, para los trabajos se emplearon dos geometrías 

de probeta: 

Probetas Small Punch, de 10 x 10 mm de sección y 0,5 mm de espesor, de cara cuadrada de 10 

mm de lado y 0.5±0.01 mm de espesor, con un peso 0.4 g aproximadamente que fueron 

directamente expuestas a los ambientes objeto de estudio junto con las empleadas para los 

ensayos SPT. En estos casos, para arrojar un resultado de contenido de hidrógeno se llevaron a 

cabo 5 análisis y se adoptó como tal la media aritmética de los mismos. 
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Probetas obtenidas del alambre central de un cordón de 7 alambres para pretensar hormigón, 

con diámetro del cordón 15,2mm y del alambre de 5mm, y un peso aproximado de 2g. Este tipo 

de probetas fueron las empleadas para la evaluación de la idoneidad de los métodos de limpieza 

previos al análisis, por lo que por robustez de resultados se llevaron 10 análisis en cada condición 

a evaluar.  

 Métodos de limpieza previos al análisis 

La limpieza de las probetas previa al análisis es de vital importancia para obtener valores de 

hidrógeno representativos que permitan realizar comparaciones y evaluaciones robustas, 

descartándose contaminaciones que introduzcan valores en los resultados. 

Existe bibliografía sobre diferentes técnicas para este cometido [66][67][68][69], pero no es tan 

evidente la existencia de recomendaciones sobre las virtudes y carencias de cada una de ellas, 

y sobre todo de su influencia o no en la modificación del contenido final obtenido a igualdad del 

resto de condiciones de contorno. Es por ello que, en esta Tesis Doctoral, se analizan los 

métodos de limpieza de probetas más habitualmente empleados para determinar el más 

óptimo. 

La selección de estos métodos se hizo con arreglo a la siguiente lógica: los métodos utilizados 

para limpiar probetas se dividen en tres grupos según su naturaleza: mecánicos, tales como 

cepillado o chorreado con arena; químicos, por ej. empleando alcohol o acetona; y electrolíticos, 

a menudo empleados para eliminar óxidos y corrosión [66][67]. De entre dichos métodos, los 

electrolíticos fueron descartados porque pueden influir en el contenido de hidrógeno, lo 

químicos con polvo de zinc también se excluyeron por seguridad dado que son muy inflamables 

y los que requerían agitación permanente o largos tiempos de inmersión también se excluyeron, 

porque daban pie a mucha difusión de hidrógeno.  

Los métodos de limpieza estudiados fueron los 5 siguientes, resumidos en la Tabla 3.4: 

- Método simple con acetona (AC). Este método comienza desengrasando las muestras 

con etanol (C2H5OH v/v: 95.1-96.9%), colocándolas sobre un papel y rociándolo con 

spray por encima. A continuación, se secan las muestras con papel de celulosa y aire; 

tras este paso ya no se permite tocar más directamente con la mano; para evitar 

cualquier contaminación sólo se puede emplear pinzas (esta fase es la misma para 

todos los métodos empleados). Después, se sumergen las muestras en un contenedor 

con acetona (C3H6O min. 99.8%) a temperatura ambiente durante menos de un 

minuto. Finalmente, se colocan las muestras sobre un papel de celulosa de laboratorio 

para secarlas a temperatura ambiente (la técnica de secado es la misma para todos los 

métodos de limpieza). Las ventajas de este método se basan en su simplicidad y 

rapidez, y esto hace que el método sea uno de los más empleados. Otra ventaja 

importante es que es viable en los casos en los que la pérdida de hidrógeno deba 

minimizarse para saber la cantidad exacta de la muestra cuando se extrae de un 

ambiente agresivo. Por otro lado, no es un buen método cuando las muestras tienen 

gran cantidad de óxido superficial, ya que puede ser difícil eliminarlo. 

- El método simple con tricloroetileno (TR). Consiste en la misma secuencia que el 

método AC, pero sustituyendo la acetona por tricloroetileno. Tras desengrasar las 

muestras en etanol (C2H5OH v/v: 95.1-96.9%), se lleva a cabo una inmersión en 
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tricloroetileno (C2HCL3 min. 99.5%, estabilizado con etanol) durante menos de un 

minuto, y después se secan las muestras a temperatura ambiente. Este método es una 

simplificación del método completo (AC+U+TR), que se detalla en los siguientes 

párrafos, y que incluye un proceso de inmersión en acetona durante 8 minutos, el cual 

aquí no tiene lugar. El propósito de su uso es analizar si se producen efectos cuando 

se reduce sustancialmente la duración del método completo y las posibilidades de 

difundir del hidrógeno y/o de la contaminación por una exposición a la acetona más 

larga. Junto con el método AC, y siendo su principal alternativa, estos dos métodos son 

los más ampliamente empleados en la literatura. Sus ventajas y desventajas son las 

mismas: son rápidos y sencillos, ideales para situaciones en las que la pérdida de 

hidrógeno durante la limpieza debe ser minimizada, si bien no logran eliminar el óxido 

superficial cuando éste está presente. 

- El método compuesto de acetona y ultrasonidos (AC+U). Este método también es una 

simplificación del método completo (AC+U+TR), que elimina la inmersión en 

tricloroetileno pasando en su lugar directamente al secado. La principal ventaja de este 

método es que se elimina el tricloroetileno, que es un compuesto tóxico, y que permite 

eliminar algunos óxidos superficiales durante el proceso de ultrasonidos. No obstante, 

aún precisa de un tiempo relativamente más largo que los métodos simples, lo que 

puede dificultar la determinación del contenido de hidrógeno debido a su difusión al 

exterior de las muestras. 

- El método compuesto de acetona, ultrasonidos y tricloroetileno (AC+U+TR).  Este 

método se describe en [68]. En primer lugar, se desesngrasan las muestras con etanol 

puro (C2H5OH v/v: 95.1-96.9%), después se sumergen 8 minutos en acetona (C3H6O 

min. 99.8%) ayudado por ultrasonidos a temperatura ambiente. Después, las muestras 

se extraen y se sumergen en un contenedor con tricloroetileno (C2HCL3 min. 99.5%, 

estabilizado con etanol) a temperatura ambiente durante menos de un minuto. No se 

realiza ningún aclarado entre las soluciones de este trabajo. Por último, se colocan las 

muestras sobre papel de celulosa de laboratorio para secarlas con aire a temperatura 

ambiente. Al igual que en (AC+U), en este caso es imposible minimizar las pérdidas de 

hidrógeno debidas al tiempo empleado, que puede llegar a ser considerable si el 

contenido original es bajo. Por otra parte, dados los tiempos de inmersión largos y la 

acción de los ultrasonidos, este método permite eliminar los óxidos superficiales mejor 

que los métodos simples (AC) o (TR).  

- El método C-3.5 de la normativa ASTM G1 con la disolución de HCl (HCl). Al igual que 

en los otros métodos descritos, el primer paso es desengrasar las muestras con etanol 

puro (C2H5OH v/v: 95.1-96.9%). Después le sigue una inmersión de 10 minutos a 

temperatura ambiente en una disolución de 500 mL de ácido clorhídrico (HCl 36.5-

38%) con 3.5 g de hexametilentetramina (C6H12N4 99% min.) y agua destilada hasta 1 L 

(o cantidades proporcionales), tras lo cual las muestras se retiran y secan a 

temperatura ambiente con aire. Este método es más lento y laborioso que el resto. 

También emplea una disolución más agresiva, por lo que es más probable que 

introduzca hidrógeno en las muestras, interfiriendo drásticamente con los resultados 

en los casos en los que los contenidos a analizar son bajos. No obstante, debe 

destacarse como ventaja que es el único de los métodos estudiados capaz de eliminar 

la oxidación superficial cuando es extensa, en casos en los que los óxidos tengan más 
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influencia en los resultados que la cantidad introducida por el propio método de 

limpieza si no se eliminan. Además se trata del único procedimiento normalizado en la 

actualidad. 

Tabla 3.4 Métodos de limpieza analizados en [11] 

Método Pasos 

Método simple con acetona (AC) 

Desengrasar probeta con etanol 

Sumergir en acetona a temperatura ambiente durante ≤ 1 min.  

Secar con aire a temperatura ambiente 

Método simple con Tricloroetileno (TR) 

Desengrasar probeta con etanol 

Sumergir en tricloroetileno a temperatura ambiente durante ≤ 1 min.  

Secar con aire a temperatura ambiente 

Método simple con acetona y ultrasonidos 
(AC+U) 

Desengrasar probeta con etanol 

Sumergir en acetona a temperatura ambiente durante 8 min. y aplicar 
ultrasonidos 

Secar con aire a temperatura ambiente 

Método completo (AC + U + TR) 

Desengrasar probeta con etanol 

Sumergir en acetona a temperatura ambiente durante 8 min. Y 
aplicar 
ultrasonidos 

Sumergir en tricloroetileno a temperatura ambiente durante ≤ 1 min.  

Secar con aire a temperatura ambiente 

Método C-3.5 de la normativa ASTM G1 
(HCl) 

Desengrasar probeta con alcohol 

Sumergir en una solución a temperatura ambiente de 500 ml de HCl, 
3.5 g de hexametilenotetramina y agua a temperatura ambiente 

hasta 1 L durante 10 min. 

Secar con aire a temperatura ambiente 

 

A modo de síntesis aclaratoria, y tal como se recoge en el capítulo de resultados y análisis, el 

método de limpieza empleado para los análisis sobre la campaña experimental llevada a cabo 

con ensayos SPT o uniaxiales bajo cargas constantes incrementadas por escalones fue siempre 

el denominado “método simple con acetona”, consistente en desgrasar las probetas con 

alcohol, después sumergirlas en acetona durante un tiempo no superior a 1 minuto para 
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eliminar cualquier resto superficial indeseable, seguido de un secado con papel y aire a 

temperatura ambiente. El resto de métodos descritos fueron únicamente empleados en la parte 

del estudio de comparación entre ellos. 

 Dispositivo para ensayos SPT en ambiente bajo carga constante 

3.5.1. Antecedentes 

Tal y como se avanzaba en el capítulo 2, que se centran en recoger los requisitos que deben 

cumplir el dispositivo de ensayo Small Punch, las probetas y el procedimiento de ensayo, existen 

principalmente tres técnicas posibles: pre-fragilizar las probetas en el ambiente y ensayarlas al 

aire, desarrollar los ensayos a baja velocidad con la probeta expuesta al ambiente durante todo 

el ensayo, o bien aplicar una carga estática a la probeta expuesta al ambiente hasta su ruptura. 

En los dos primeros escenarios, probetas prefragilizadas y probetas ensayadas en ambiente a 

baja velocidad, tanto las metodologías experimentales como los dispositivos de ensayo 

empleados ya ha sido resueltos, y fueron objeto de profundo análisis en anteriores trabajos 

[15][72]. 

• Cuando se utilizan probetas prefragilizadas, éstas son sometidas al ambiente, luego se 

extraen y se secan rápidamente para minimizar la pérdida del contenido de hidrógeno 

por difusión y se ensayan al aire. En este caso, el utillaje comúnmente empleado consta 

de una matriz inferior y otra superior que empotran la probeta y un punzón que 

transmite la carga, con las dimensiones recomendadas por [81]. La Figura 3.14 muestra 

el conjunto de piezas auxiliares que conforman dicho utillaje presentado por R. Lacalle 

[135], que se acopla a una máquina de ensayos de carga comercial con capacidad de 

hasta varios KN y controlada por velocidad a través de su software. 

 

Figura 3.14 Utillaje empleado para ensayos SPT al aire [15] 
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Cuando la probeta se ensaya a baja velocidad y sumergida en el medio agresivo fragilizador, 

algunos autores [19][77][78][111][135] emplean dispositivos en los que sólo una de las caras de 

la probeta está sumergida, por lo que parte del hidrógeno se pierde por la otra cara. B. Arroyo 

[15] desarrolló y patentó junto con J.A. Álvarez [136][97] un dispositivo en el que la probeta 

permanece completamente sumergida y expuesta por ambas caras durante su ensayo, estando 

las matrices rígidas con el punzón y el resto del utillaje dentro de un recipiente relleno de la 

solución fragilizante, y utilizando  para ello una máquina de ensayos a baja velocidad con eje 

horizontal. El utillaje empleado se basa en la propuesta de R. Lacalle anteriormente comentada, 

a la que se realizan algunas modificaciones para favorecer el flujo de la solución hasta ambas 

caras de la probeta, así como la fabricación de algunos elementos en ABS por medio de 

impresión 3D para conseguir su aislamiento eléctrico (ver Figura 3.15 y Figura 3.16).  

 

 

Figura 3.15 Modificaciones del utillaje utillaje y fabricación de algunas partes en ABS mediante impresión 3D [15]. 

 

Figura 3.16 Modelo 3D del dispositivo para ensayos SPT a baja velocidad con probeta sumergida y el 

mismo durante su empleo en la realización de un ensayo [15]. 

Cuando las probetas, además de estar sumergidas y en carga constante de hidrógeno, se 

ensayan aplicando una carga estática hasta su fallo, resulta interesante utilizar un dispositivo 

diferente, y sobre todo de mayor sencillez operativa, que no necesite el uso de una máquina y 

que las cargas puedan ser impuestas directamente empleando pesos o cargas muertas, como es 

habitual en ensayos de fluencia. 

De este modo, B. Arroyo en los trabajos de su tesis doctoral [15] construyó un prototipo 

experimental low-cost, que aunque cumplió con su cometido, no disponía de la suficiente 

calidad para el desarrollo de un programa experimental completo en lo referente a precisión, 

alineamiento de cargas, etc. Sin embargo, sirvió para demostrar la viabilidad de los ensayos 

Small Punch bajo carga constante como herramienta para obtener la carga umbral en ensayos 

SPT. En este caso Arroyo et al. [15] diseñó un bastidor metálico que aloja el recipiente, soporta 
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la carga aplicada a través de pesos muertos que son transmitidos al punzón y finalmente a la 

probeta (ver Figura 3.17).  

 

Figura 3.17 Dispositivo para ensayos SPT con probeta sumergida y en carga constante de H2 

con carga estática original de Arroyo [15] Diseño de un dispositivo optimizado 

De este modo, como una de las primeras etapas de este trabajo, resultó necesario el diseño y 

construcción de un nuevo dispositivo que, tomando las ideas esenciales del diseño primitivo, 

fuese capaz de solventar sus carencias y aportar la fiabilidad y precisión requeridas para el 

programa experimental. Se llevó a cabo la modificación de casi todas las piezas que componen 

el dispositivo, rediseñándolas para lograr una mejor alineación de cargas, con el objetivo de 

asegurar la verticalidad de los esfuerzos sobre la probeta; Asimismo, se propició un mecanismo 

que permitiese una liberación suave de la carga impuesta sobre la probeta. El dispositivo 

desarrollado, y empleado para todos los trabajos de la tesis, se presenta en la Figura 3.18, y se 

describe en los próximos epígrafes. 

 

Figura 3.18 Dispositivo para ensayos SPT con probeta sumergida y en carga constante de H2 con carga constante 
desarrollado en esta Tesis durante un ensayo.  
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 Bastidor 

El bastidor es una estructura atornillada de chapa laminada de acero al carbono recubierta por 

una pintura traslúcida; se descartó la fabricación en acero inoxidable por cuestiones de 

economía, pero hubiera sido igualmente válida. 

La forma de liberar la carga consiste en un sistema mecánico en el que un el eje atraviesa un 

casquillo que va fijado mediante tornillería al montante superior del bastidor. Dicho casquillo 

fijo está roscado externamente de manera que engrana en su exterior con otro casquillo roscado 

en su interior, que sube o baja al hacerlo girar utilizando las manetas que se la han añadido. El 

eje que transfiere la carga reposa sobre un rodamiento alojado en un diámetro interior del 

casquillo externo para minimizar los rozamientos, y por todo ello puede hacerlo subir o bajar al 

girar el casquillo exterior. 

La carga queda liberada entonces sin brusquedades al girar el casquillo exterior, haciendo que 

el eje baje hasta contactar con el punzón (explicado más adelante), transmitiéndole la carga a 

este, de forma que el eje quede apoyado sobre el punzón y se libere de su contacto con el 

casquillo exterior, y por tanto deje de transmitir la carga al bastidor haciéndolo sobre el punzón. 

Se presentan a continuación los planos de los elementos empleados en la construcción del 

bastidor. 

 

Figura 3.19 Bastidor con sistema de liberación lenta de la carga sobre el punzón listo para operación. 
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Figura 3.20 Pieza base del bastidor; dos unidades. 

 

 

Figura 3.21 Montante superior del bastidor 
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Figura 3.22 Columna del bastidor; dos unidades. 

 

Figura 3.23 Casquillo roscado externamente del bastidor 
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Figura 3.24 Casquillo roscado internamente 

 

Figura 3.25 Eje del bastidor 
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 Recipiente para los ensayos 

El recipiente es una urna rectangular de metacrilato, completamente estanca y fabricada por 

adhesión de piezas. Dispone de una zona circular fresada en el fondo de su base por el interior 

para fijar la posición del casquillo que aloja las matrices (explicado más adelante), de modo que 

se asegure la alineación y repetitividad en todos los ensayos. Se presenta a continuación el plano 

de construcción del recipiente. 

A la hora de la construcción, le fueron añadidas dos tubulaciones en esquinas opuestas, una 

próxima a su fondo y la otra cercana a la parte superior, de forma que se pudiera crear un flujo 

en el electrolito y renovarlo mediante su circulación a un recipiente exterior de mayor capacidad 

alimentada por bombeo. Con ello se impide el estancamiento del electrolito y la formación de 

depósitos de productos de corrosión en el utillaje o en la probeta, de acuerdo con las directrices 

de la normativa vigente [12][15]. 

 

 

Figura 3.26 Plano del recipiente de metacrilato que contiene la solución. 

 Casquillo que aloja las matrices 

El casquillo es un cilindro cuyo diámetro exterior encaja en el mencionado rebaje fresado en la 

urna de metacrilato. Posee un orificio interior está mecanizado para alojar las matrices, y 

roscado en su parte superior para engranar con un tornillo de apriete (explicado más adelante), 

que presiona las matrices, y por ende a la probeta, asegurando que quede constreñida entre 

ellas. 

En una primera instancia se construyó este casquillo en acero inoxidable, con la certeza de que 

al emplear matrices y bola de punzonado de material aislante sería suficiente. No obstante, tras 

la realización de las primeras pruebas, se observó que podían llegar a producirse derivaciones 
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de la corriente de polarización al mismo, con la consiguiente variación de las propiedades del 

ambiente y su falta de control sobre ellas. Es por ello que en una segunda optimización de esta 

pieza se optó por su fabricación en Poliamida 6.6 [138], totalmente aislante, y fue esta la pieza 

empleada para la realización de todos los trabajos de la Tesis Doctoral. 

 

  

Figura 3.27 Izqda.: Casquillo inicial de acero inoxidable colocado en su posición dentro de la urna, bajo eje que 
liberará la carga sobre el punzón. En la imagen no están colocados ni la carga ni el punzón ni las matrices. Dcha.: 

Casquillo finalmente utilizado de material aislante durante un ensayo. 

 

 

Figura 3.28 Plano del casquillo 
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 Matrices, punzón y tornillo de apriete 

La parte del utillaje con mayor responsabilidad en la alineación de las cargas sobre la probeta, 

es el conjunto formado por las matrices y el punzón, mientras que el tornillo de apriete mantiene 

la probeta fija entre las matrices gracias a su roscado sobre el casquillo que la aloja. Todo este 

conjunto se posiciona dentro del recipiente de metacrilato y está inundado por el electrolito 

empleado para llevar a cabo la polarización catódica (ambiente). 

 

Figura 3.29 Representación esquemática de los elementos que componen el utillaje que alinea las cargas. 

Tanto las matrices como el tornillo de apriete, no presentan grandes diferencias a los propuestos 

por R. Lacalle [72] y Arroyo [15], manteniendo su misma geometría, e incorporando incluso 

orificios para facilitar la llegada del fluido hasta la probeta y su fabricación en material aislante, 

como ya proponía B. Arroyo. 

 

 

Figura 3.30 Tornillo de apriete de teflón y matrices de acrilonitrilo butadieno estireno (ABS) por impresión 3D. [15] 

Este sub-conjunto del utillaje también lleva a cabo otra labor fundamental para la imposición de 

la polarización catódica que genera el ambiente agresivo rico en Hidrógeno empleado. La misma 

no es otra que la interconexión de la probeta con el electrodo de Platino a través de una 

intensidad de corriente impuesta. Esto se consigue introduciendo un conductor de acero 

recubierto por unas ranuras laterales que equipan las matrices para tal fin, de suerte que la 

punta del mismo contacte directamente con la superficie de la probeta en su contorno exterior, 

haciéndole llegar la corriente, que a través del electrolito cerrará el circuito hasta el electrodo 

de Platino. 
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El punzón, por su parte, como en anteriores trabajos [15][72] se realizó en dos partes: por un 

lado, el cuerpo completo del mismo, y por otro la cabeza indentadora esférica. Esto posibilita la 

fabricación del punzón en acero inoxidable, para asegurar su integridad frente a la imposición 

en cargas en su zona extrema donde su diámetro es 2,5mm, de forma que se asegure la 

alineación de cargas. Además, mediante el empleo de una esfera de material cerámico se 

asegura el asilamiento eléctrico entre la probeta y el resto de útiles; también esto redunda en 

una mejor alineación de cargas, ya que esta cabeza indentadora se reemplaza en cada ensayo, 

asegurándose su geometría esférica en todo momento. 

 

Figura 3.31 Esferas empleadas como cabeza indentadora. 

Finalmente, se dotó al dispositivo de la posibilidad de poder registrar el descenso del punzón 

con el tiempo, lo cual se hace a través de una protuberancia sobre la que apoya un comparador 

de tipo LVDT (Transformador Diferencial Variable Lineal) que registra su movimiento frente a 

una zona fija del bastidor donde el mismo se encuentra adherido.  

 

Figura 3.32 Imagen del casquillo con el punzón y el resto del utillaje de alineación de carga en su interior. Señalizado 
en rojo se aprecia la protuberancia solidaria al punzón donde registrará el reloj comparador para monitorizar el 

descenso del punzón. 
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 Ensayos de carga por escalones incrementales 
El ensayo de carga por escalones incrementales (ASTM F1624 [14]) ha sido aplicado 

ampliamente sobre probetas de tipo uniaxial, pero no se encuentra ningún precedente sobre su 

aplicación en miniprobetas como son las Small Punch. Por ello, se requiere una primera 

aproximación a dicha norma en la que evalúen las limitaciones e incertidumbres que hay que 

valorar. Al ser un trabajo pionero en este aspecto, se considera que debe realizarse una pequeña 

descripción en este apartado ya que en el capítulo 2 no se indagó al no existir bibliografía sobre 

el tema. 

3.6.1. Especificaciones de la norma ASTM F1624 [14] 

Como ya se ha mencionado en el Capítulo 2, durante los últimos años han surgido algunas 

técnicas que permiten la reducción de tiempo de ensayo en la determinación del umbral en 

ambientes agresivos. De entre todas ellas, una de las más novedosas a la par que rápidas, es la 

conocida como ensayo mediante la imposición de escalones de carga incrementales, que se 

encuentra regulada por la norma ASTM F-1624 [14], que fue explicada en el Capítulo 2.  

La técnica descrita en ASTM F1624 [14] propone un método para obtener la carga umbral de 

aceros sometidos a ambientes agresivos. Tal como se explicó en el Capítulo 2, consiste en la 

realización de una secuencia de ensayos, en cada uno de los cuales la solicitación se va 

aumentando hasta la rotura de la probeta mediante la imposición de cargas constantes 

incrementadas de forma gradual en escalones del 5% de la carga máxima de la anterior 

secuencia; esto se lleva a cabo hasta que la diferencia de cargas de roturas de dos secuencias 

consecutivas es del 5% o menor, es decir la carga de un escalón. La Figura 3.33, extraída de la 

citada norma [14], describe la técnica. 

Las probetas empleadas son de tipo uniaxial con geometría cilíndrica, y previamente a la 

aplicación de cargas de ensayo deben haberse prefragilizado en el ambiente objeto de estudio 

durante el tiempo suficiente. Tras ello, la secuencia de ensayo sería la siguiente:  

- En primer lugar se realiza un ensayo de tracción al aire conforme a ASTM E8 [42] para 

obtener PFFS, que será la carga límite superior a partir del cual se definirá el perfil de los 

escalones de carga.  

- Se realizará a continuación un primer test en ambiente. Para ello, tras prefragilizar la 

probeta en ambiente, se aplican 20 escalones de carga siendo cada uno un 5% de PFFS mayor 

que el anterior. La carga a la que rompa este test será la carga límite para definir el siguiente 

perfil de escalones. 

- Se realizarán subsecuentemente tests de forma similar a lo realizado en el punto anterior 

pero utilizando la carga límite obtenida en el test anterior aumentada en un 10%. Esta 

secuencia se repetirá hasta que la diferencia entre una carga límite y la obtenida en el 

anterior perfil de escalones sea inferior a un 5%, siempre que se haya realizado un mínimo 

de 3 perfiles de tensión en ambiente. La tensión límite, Pth, será finalmente el valor obtenido 

en el último test. 
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Figura 3.33 Ejemplo de un protocolo de carga para obtener la carga límite Pth en aceros de dureza 33 < HRC ≤ 45 

[14] 

Finalmente, como también se comentó en el Capítulo 2, la norma ASTM F1624 [14] define tres 

perfiles diferentes para las secuencias de escalones de carga en función de la dureza del material 

a ensayar; persigue con ello el objetivo de reducir la duración del ensayo en los aceros muy 

duros, que son de alta resistencia, mientras que en los aceros de dureza menor, que tienen 

propiedades en tracción inferiores y estarán menos microaleados, otorga al hidrógeno un mayor 

tiempo para fragilizar [50].  

3.6.2. Carga por escalones en probetas uniaxiales convencionales 

Los ensayos de obtención del umbral de tensiones de los materiales de referencia en los 

ambientes objeto de estudio, se llevaron a cabo aplicando directamente la norma ASTM F-1624 

[14]. 

Las probetas empleadas para tal fin son las presentadas en la Figura 3.34 siguiente, con un 

diámetro en su fuste de 6 mm. Previamente a los ensayos, se empleó un tiempo de exposición 

al medio agresivo durante 24 h, considerado suficiente [40] para asegurar una adecuada difusión 

del hidrógeno dentro de la red microestructural de estos aceros. 
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Figura 3.34 Plano de las probetas empleadas. 

Para realizar los ensayos en ambiente, se emplea una celda electrolítica especialmente diseñada 

de tal forma que la parte central de la probeta cilíndrica quede completamente sumergida en la 

solución acuosa durante toda la duración del ensayo, asegurando que la solución esté en 

continua recirculación dentro de la celda. Con el objetivo de asegurar el aislamiento eléctrico, 

las zonas de la probeta coincidentes con los pasos del equipo son recubiertos con un barniz 

aislante. Son los extremos de la probeta, fuera de la celda, los se conectan a una máquina de 

ensayos de velocidad de deformación lenta, y será en esta zona donde se realice la conexión 

eléctrica a la probeta.  

 

Figura 3.35 Detalle del montaje experimental de las probetas uniaxiales durante un ensayo en ambiente. 

El tiempo de duración de los escalones empleado, función de su dureza, fue el indicado en la 

normativa ASTM F-1624 [14], que se recoge en la Tabla 3.5. Es decir, para los aceros de S420 y 

X80 se emplearon tiempos de 2h y 4h para los escalones 1-10 y 11-20 respectivamente; para el 

acero 50HRC se emplearon tiempos de 1h y 2h para los escalones 1-10 y 11-20, respectivamente;  

para el acero 60HRC se emplearon tiempo de 1h para los 20 escalones. 

Tabla 3.5 Perfiles de los escalones de carga, según la dureza del acero. [14] 

Dureza 

(HRC) 
Escalones 

Escalón de 

carga 

Duración 

escalón (h) 

Código del 

perfil  
 

33 a <45 
01-10 

5% of PFFS 
2 

(10/5/2,4) 

 

11-20 4  

45 a 54 
01-10 

5% of PFFS 
1 

(10/5/1,2) 

 

11-20 2  

>54 1-20 5% of PFFS 1 (10/5/1)  

 

A la hora de definir la carga límite cuando la rotura de la probeta se produce en el momento del 

aumento de cargas entre un escalón y el siguiente, es cierto que la normativa ASTM F-1624 [14] 

recoge un cierto criterio. Sin embargo, en los trabajos de la presente Tesis Doctoral siempre la 
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ha tomado la carga del escalón en cuestión cuando la rotura se producía en un cierto momento 

intermedio de su duración, y la carga del escalón superior cuando la rotura tenía lugar al 

aumentar la carga entre dos escalones. El motivo de esta simplificación, que además el 

garantista al quedar del lado de la seguridad, reside en que el error cometido queda dentro del 

rango del 5% de diferencia entre dos secuencias de escalones consecutivas, que no es otro que 

la magnitud de un escalón, definido como criterio suficiente para la determinación del umbral. 

3.6.3. Propuesta de aplicación de carga por escalones al ensayo Small Punch 

Una de las principales aportaciones novedosas en esta Tesis Doctoral, es emplear la técnica de 

escalones de ASTM F1624 [14] adaptada al ensayo Small Punch, con el objeto de poder obtener 

la carga umbral de los aceros seleccionados en los ambientes objeto de estudio. 

Para ello, resulta evidente la utilización de la geometría de probeta Small Punch de cara 

cuadrada de 10 mm de lado y 0.5±0.01 mm de espesor en lugar de probetas uniaxiales, así como 

del dispositivo diseñado para tales fines anteriormente presentado. 

Pero, además, debido a los propios principios constitutivos de la técnica Small Punch, deben 

tenerse en cuenta algunos aspectos que es necesario diseñar. Así, la propuesta recogida en la 

presente Tesis Doctoral implica algunas modificaciones a la secuencia descrita para los ensayos 

normalizados según ASTM F-1624 [14] en lo referente a:  

- En primer lugar, la carga PFFS se obtendrá ahora a partir de un ensayo SPT en aire, realizado 

conforme a la norma europea EN 10371 [21] con una velocidad de punzonado de 0.01 mm/s 

(en lugar de emplear un ensayo de tracción según ASTM E8 [42]). 

- El tiempo de exposición de las probetas al ambiente previo a la aplicación de la secuencia 

de escalones será de 2 horas; se ha demostrado que este tiempo es más que suficiente de 

acuerdo a la bibliografía [115][138][139]. En efecto, considerando que el tiempo necesario 

para alcanzar las condiciones homogéneas de difusión del hidrógeno es proporcional al 

cuadrado del espesor de la probeta, y que en este caso tenemos un espesor de 0,5 mm 

frente al ø6 mm de las probetas cilíndricas (para las que se emplean 24h) [14], 2h es tiempo 

suficiente. 

- Los tiempos empleados para los escalones de carga, debido al pequeño espesor de la 

probeta SPT de tan sólo 0,5 mm frente a los 5 ó 10 mm habitualmente empleados en 

probetas cilíndricas uniaxiales, deben ser forzosamente más cortos que en el caso de éstas, 

pero lo suficientemente largos para asegurar que el hidrógeno difunde a través de todo el 

espesor de la probeta. Así, con el objetivo de reducir los tiempos al mínimo necesario, en 

la presente Tesis Doctoral también se realiza un estudio de tiempos de escalones, validado 

experimentalmente como se verá en el capítulo 4, consiguiéndose optimizar la duración de 

los mismos y definiendo los perfiles de ensayo más adecuados para cada acero según su 

dureza [23][114] en el caso de ensayos Small Punch. Para este estudio se han analizado 

tiempos 1/4, 1/6 y 1/8 de los propuestos en ASTM F-1624 [14], probándose en concreto los 

que se recogen en la Tabla 3.6 siguiente; para los aceros S420 y X80 se probaron tiempos 

de 15’-30’, 20’-40’ y 30-60’ para los escalones 1-10 y 11-20 respectivamente, mientras que 

para el acero 50HRC se probaron 7’-15’, 10’-20’ y 15’-30’ para esos mismos escalones, y 

para el acero 60HRC tiempos de 7’, 10’ y 15’ para sus 20 escalones. 
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Tabla 3.6 Tiempos de escalones analizados en los trabajos. 

Dureza 

(HRC) 
Escalón 

Tiempos Tiempos Tiempos 

1/8 1/6 1/4 

33 a <45 
01-10 30’ 20’ 15’ 

11-20 60’ 40’ 30’ 

45 a 54 
01-10 15’ 10’ 7’ 

11-20 30’ 20’ 15’ 

>54 1-20 15 10’ 7’ 

 

Esta técnica ha sido validada en la presente Tesis Doctoral, comparando los resultados de carga 

umbral obtenidos según ASTM F1624 [14] con probetas cilíndricas y sus homólogos obtenidos 

con probetas SPT utilizando la propuesta mencionada, tal y como se detallará en el capítulo 4. 

A partir de ahí, cabe mencionar, que el principal objetivo es obtener la tensión umbral en 

ambiente, y por lo tanto es necesario convertir los valores de carga umbral obtenidos a valores 

de tensión umbral. En el caso de la ASTM F1624 [14] la conversión es sencilla y basta con dividir 

el valor de carga umbral obtenida por el área de la probeta cilíndrica empleada, pero en el caso 

de la propuesta con SPT la cuestión no es trivial, sino que lleva siendo el caballo de batalla 

durante años en cualquier escenario de aplicación de esta técnica. En el desarrollo del capítulo 

4, a partir del análisis de los resultados experimentales, se propone un modelo para dicho 

cometido que se explicará en su momento, y que consiste básicamente en separar la carga 

umbral en dos componentes, una carga elástica, que no depende del ambiente, y una carga 

plástica dependiente del mismo, a partir de las que puede llevarse una correlación con la tensión 

umbral obtenida con probetas uniaxiales. En cuanto al montaje experimental, este no varía del 

descrito en el apartado dedicado al ensayo SPT en condiciones sumergidas y con carga constante 

anteriormente descrito en este capítulo. 
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4. RESULTADOS Y ANÁLISIS 

 Introducción 

En los capítulos anteriores, se ha presentado la temática que se aborda en esta tesis doctoral, 

se ha realizado una profunda revisión bibliográfica para enmarcar y contextualizar dicha línea 

de investigación, y se han detallado los materiales y metodologías empleadas para este fin. Este 

capítulo se centrará en presentar y analizar los resultados obtenidos en los ensayos llevados a 

cabo en el marco de la presente Tesis Doctoral. En base a la “Normativa de Gestión Académica 

de los Estudios de Doctorado de la Universidad de Cantabria (Escuela de Doctorado) regulados 

por el Real Decreto 99/2011, aprobada por el Consejo de Gobierno de la Universidad de 

Cantabria el 14 de diciembre de 2023” y a la normativa para la elaboración de Tesis como 

compendio de artículos dentro del Programa de Doctorado en Ingeniería Civil de la Escuela de 

Doctorado de la Universidad de Cantabria, se presenta esta tesis doctoral como compendio de 

cinco publicaciones, llevadas a cabo en relación con los trabajos elaborados durante el 

desarrollo de la misma, incluyéndose todas ellas en revistas indexadas en el Journal of Citation 

Reports (JCR), dentro del primer (Q1) o segundo (Q2) cuartil en al menos una categoría, y 

figurando la doctorando como primera o segunda autora en todas ellas. 
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• La primera publicación (Art. 1) [11] aborda un estudio que, si bien es auxiliar al tema 

central de la Tesis, es de aplicación a lo largo de las caracterizaciones de contenidos de 

hidrógeno llevado a cabo a lo largo de toda ella. El mismo trata sobre el análisis de los 

métodos de limpieza de muestras previo a la determinación de su contenido de 

hidrógeno. Se comparan experimentalmente los 5 métodos más habitualmente 

empleados y finalmente se propone como recomendación el más conveniente para los 

análisis regulares de contenido de hidrógeno. 

• La segunda publicación (Art. 2) [22], que se centra de lleno en la temática de la presente 

Tesis, propone una novedosa metodología, nunca antes empleada en la literatura, para 

la estimación de la tensión umbral en condiciones ambientales adversas con ensayos 

Small Punch empleando la técnica de escalones incrementales de carga, basada en la 

normativa ASTM F1624 [14]. La técnica es validada experimentalmente por 

comparación de resultados obtenidos con ensayos Small Punch (SPT) versus probetas 

cilíndricas para aceros estructurales y de gaseoductos de media resistencia (dureza en 

el rango inferior de ASTM F1624 33≤HRC<45). Adicionalmente se propone una primera 

aproximación de un modelo por el cual, mediante una formulación, se obtiene la tensión 

umbral a partir de la carga umbral obtenida por SPT. 

• La tercera publicación (Art. 3) [23] profundiza en la metodología de escalones de carga 

con ensayos SPT propuesta y validada en el Art. 2, realizando una optimización de los 

tiempos de duración de cada escalón de carga, nuevamente para aceros de media 

resistencia (dureza en el rango inferior de ASTM F1624 33≤HRC<45).  

• La cuarta publicación (Art. 4) [24] completa la optimización de tiempos de la 

metodología de escalones de carga para ensayos SPT iniciada en el Art. 3 [23], 

extendiéndola para todos los aceros de media y alta resistencia. Dado que la normativa 

ASTM F1624 [14] propone unos protocolos de ensayos de carga escalonada en función 

a la dureza del acero, en este trabajo se cubren y optimizan ya todos los rangos de 

dureza para la novedosa técnica propuesta en el Art. 2 [22]. 

• Finalmente, la quinta publicación (Art. 5)[25] enviada a una revista indexada en el JCR y 

actualmente en fase de revisión, completa y remata los trabajos anteriores.  La misma 

parte de las conclusiones de Art. 2, Art. 3 y Art. 4 en lo referente a la optimización de 

tiempos de cada escalón en función de la dureza del acero, y lleva a cabo un ajuste para 

extrapolar y valida el modelo propuesto en Art. 2 en función de la influencia de la dureza 

del material, ofreciendo con ello una metodología definitiva para estimar la tensión 

umbral de aceros de media y alta resistencia con durezas superiores a 33 HRC 

únicamente a partir de ensayos SPT. 

El objetivo final de este capítulo es clarificar el alcance de los trabajos llevados a cabo en el 

marco de la presente Tesis Doctoral y, en especial, de aquellos que constituyen un avance y que 

aportan novedad y progreso científico. En los epígrafes siguientes, 4.2 a 4.5, se analizan los 

resultados más destacados de una forma sintética y guiada a través de un hilo conductor 

coherente marcado por las citadas publicaciones. De esta forma se consigue eliminar la 

necesidad de consulta de los citados artículos para la completa comprensión de este trabajo, 

tanto desde un punto de vista global, como desde las implicaciones de cada una de las 

aportaciones concretas llevadas a cabo para el avance científico que implica la publicación de la 

presente Tesis Doctoral. 
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En primer lugar, en los apartados 4.1.1 a 4.1.5 se presenta un resumen de cada una de las 

publicaciones, junto con los principales datos y sus indicadores de calidad (disponibles hasta la 

fecha); los artículos en su formato original se adjuntan también extractados en el apéndice final 

de la presente Tesis Doctoral en su versión original, por si el lector desea consultarlas. 

4.1.1. Resumen primera publicación (Art. 1) [11] 

Título: “Analysis of samples cleaning methods prior to hydrogen content determination in Steel” 

Autores: B. Arroyo, L. Andrea, J.A. Álvarez, S. Cicero, R. Lacalle 

DOI: https://doi.org/10.3390/met10060723 

Datos de la publicación: “Metals” (2075-4701) 

Año: 2020, Vol.: 10(6), Art. nº: 723 

Factor de impacto: 2.351; Factor de impacto quinquenal: 2.487 

Metallurgy & Metallurgical Engineering: JCR-Q2 (24/80) 

Materials Science, Multidisciplinary: JCR-Q3 (223/334) 

Resumen: 

Este trabajo aborda el estudio de los métodos de limpieza de muestras previo a la determinación 

de su contenido de hidrógeno, y evalúa la elección óptima de cara a que el método sea no-

invasivo en los resultados posteriores de contenido de hidrógeno, a la par que eficiente y 

práctico.  

En primer lugar, se evidencia la importancia de determinar con precisión el contenido de 

hidrógeno atrapado en los materiales, tanto en las fases de diseño y construcción como en las 

de funcionamiento operativo de las infraestructuras, para verificar su comportamiento a lo largo 

de su vida en servicio y monitorizar el grado de fragilización del acero evitando fallos 

catastróficos. Los métodos recogidos y comparados se basan fundamentalmente en la 

experiencia de cada técnico de laboratorio y en las recomendaciones de los fabricantes de 

equipos de medida, sin existir hasta este momento una base científica que evalúe su precisión y 

su viabilidad para una determinada situación. La normativa existente [66][67] sobre preparación 

de muestras no es muy extensa a este respecto. En este trabajo se revisan los tipos de muestras 

para analizar contenido de hidrógeno, las recomendaciones generales y los principales métodos 

de limpieza según sean de tipo mecánico, químico o electrolítico.  

Para este estudio se emplean dos tipos de materiales: pines de calibración con contenido de 

hidrógeno certificado y pines de acero de alta resistencia obtenidos del alambre central de 

cables para pretensar hormigón. Posteriormente sobre los alambres de acero se provocan tres 

condiciones de contenido en hidrógeno generadas artificialmente: sin exposición, 

inmediatamente tras carga de hidrógeno durante 24 horas de exposición a ambiente rico en 

hidrógeno, y tras la misma carga en hidrógeno y posterior descarga por difusión al aire durante 

otras 24 horas. La carga se realiza por polarización catódica en electrolito con rejilla de platino 

(ánodo) en un ambiente ácido básicamente consistente en una disolución 1N de H2SO4 en H2O 

empleando una densidad de corriente de 5mA/cm2, reproduciendo situaciones de ambiente con 

alta agresividad [115][114]. En el trabajo se proponen para su evaluación 5 métodos de limpieza 

elegidos para ser analizados, seleccionados por ser simples, rápidos, económicos y ampliamente 
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empleados, para analizar su influencia en los resultados del contenido de hidrógeno; también, 

se describe el equipo empleado para las mediciones del contenido de hidrógeno y su 

funcionamiento. 

Primero se estudian los pines de calibración y los de cables de pretensado sin exposición al 

hidrógeno, es decir en las condiciones en las que fueron recibidos. Como primera conclusión, el 

método de limpieza consistente en una disolución de HCl queda descartado ya que, si bien es 

apropiado para eliminar óxidos superficiales, depósitos de corrosión o suciedad, introduce 

cantidades de hidrógeno considerables en resultado final (y para esa función se pueden emplear 

en su lugar otros métodos mecánicos). Asimismo, en lo referente a los métodos que implican la 

sumersión en acetona y tricloroetileno durante diferentes tiempos y pudiendo estar combinado 

o no con la aplicación de ultrasonidos, se concluye ya en esta etapa preliminar que cuanto más 

tiempo se apliquen ello implicará valores medios de contenido de hidrógeno mayores y mayor 

dispersión en los resultados, si bien la incertidumbre entra dentro de los valores aceptables para 

este tipo de test. Puede de todo ello desprenderse que los métodos con acetona y con 

tricloroetileno resultan más sencillos, baratos y rápidos de ejecutar en una primera 

aproximación. 

En una segunda aproximación se analizan y comparan los tres escenarios de carga mencionados 

en pines de alambre de pretensar (material real): sin exposición al hidrógeno (tal y como se 

recibe el material), con carga en hidrógeno para simular las condiciones en servicio en un 

ambiente agresivo, y descargado tras ser expuesto a la misma carga anterior (quedando 

hidrógeno residual atrapado en la microestructura). Nuevamente se deduce de esta parte que 

los métodos de limpieza con ultrasonidos son los menos adecuados en estos casos, ya que su 

mayor duración provoca absorción de hidrógeno de los agentes limpiadores al interior de la 

muestra. Los métodos simples con acetona y tricloroetileno mostraron valores de hidrógeno 

cercanos en los tres escenarios analizados a la par que entre sí, si bien el método con 

tricloroetileno arroja valores levemente superiores y con mayor dispersión. En vista de lo 

anterior, unido a que el tricloroetileno presenta mayores riesgos por su toxicidad, se recomienda 

el empleo del método simple con acetona, que además de ser adecuado y preciso, es el más 

económico, rápido y seguro, consistente simplemente en la sumersión de la muestra en acetona 

durante unos segundos (menos de 1 minutos) mientras se agita la misma y después se extrae y 

se seca al aire a temperatura ambiente. 

4.1.2. Resumen segunda publicación (Art. 2) [22] 

Título: “Threshold stress estimation in hydrogen induced cracking by Small Punch tests based on 

the application of the incremental step loading technique” 

Autores: B. Arroyo, L. Andrea, F. Gutiérrez-Solana, J.A. Álvarez, P. González 

DOI: http://doi.org/10.1016/j.tafmec.2020.102839 

Datos de la publicación: “Theoretical and Applied Fracture Mechanics” (0167-8442) 

Año: 2020, Vol.: 110, Art. nº: 102839 

Factor de impacto: 4.017; Factor de impacto quinquenal: 3.577 

Engineering, mechanical: JCR-Q1 (26/133) 

Mechanics: JCR-Q1 (29/135) 
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Resumen: 

En este trabajo se propone una novedosa metodología para la estimación de la tensión umbral 

en condiciones de fragilización inducida por hidrógeno, consistente en adaptar la técnica de 

escalones de carga recogida en la normativa ASTM F1624 [14], al uso del Small Punch.  

La tensión umbral es el esfuerzo o condición de carga por debajo de la cual el fallo no ocurre y 

por encima del cual se acaba produciendo la fragilización al exponer la muestra a un 

determinado ambiente durante un determinado tiempo. Para obtener este parámetro, se 

emplean habitualmente ensayos de velocidad de deformación lenta, que implican varios miles 

de horas y muchas probetas. La norma ASTM F1624 [14] propone otro método, empleando 

carga escalonada incremental, que implica un mínimo 3 probetas cilíndricas y unos días de 

duración. 

Primeramente, se describe la metodología propuesta en ASTM F1624 [14], que define perfiles 

de carga y las duraciones de los escalones en función de la dureza del acero. También se explican 

los antecedentes del Small Punch, la geometría de la probeta y la curva obtenida en un ensayo 

SPT. Se emplean dos aceros, uno de media y otro de alta resistencia. El ambiente agresivo se 

simula por medio de carga con hidrógeno por polarización catódica y se emplean tres 

condiciones diferentes de agresividad empleando una densidad de corriente de 1, 5 y 10 

mA/cm2, respectivamente, tal como ya se ha expuesto en el capítulo 3. Para cada ambiente se 

realizan, en primer lugar, ensayos de tracción en probetas cilíndricas según ASTM F1624 [14] 

con el objetivo de obtener la carga límite correspondiente a la tensión límite de cada uno de los 

materiales en cada ambiente. Para este cometido se emplea una celda electrolítica 

especialmente diseñada para ello. En este trabajo se emplean dos aceros de media y alta 

resistencia con microestructura ferrítico-perlítica, X80 y TMCR 420, que son un acero de 

gaseoducto y un acero estructural y de vasija tratado térmicamente con durezas de 33HRC y 

35HRC respectivamente. Ello se hace con el ánimo de elegir materiales en el rango inferior de 

dureza de validez de la norma ASTM F1624 [14], que serán aquellos que menos se afectan, todo 

ello con el ánimo de probar su extrapolación al ensayo SPT en aquellas condiciones en principio 

más desfavorables. 

A continuación, se describen una serie de modificaciones que ha sido necesario adoptar para 

aplicar la técnica de carga escalonada incremental al SPT, recogidas también en el apartado 3.5.2 

de esta tesis: se toma como carga máxima inicial la obtenida en un SPT al aire con velocidad de 

punzonado de 0.01 mm/s conforme a [21] (en lugar de un ensayo de tracción); se prefragilizan 

las probetas STP en ambiente durante 2h conforme a [115][138][139] (en lugar de 24h para 

probetas cilíndricas); se acorta la duración de los escalones a 10 escalones de 20 min y 10 

escalones de 40 min para los dos aceros con dureza 33 ≤ HRC < 45 (rango más bajo de ASTM 

F1624 [14] donde se indican 2h y 4h respectivamente). En este punto, debe aclararse que estas 

modificaciones, si bien fueron decididas en función de parámetros geométricos y de difusión de 

hidrógeno en las muestras, también lo fueron en base a cuestiones operativas y prácticas en una 

primera aproximación, que como se verá en los trabajos subsecuentes (Art. 3, Art. 4 y Art. 5) han 

sido posteriormente acotadas, verificadas y validadas al optimizar la implementación de esta 

novedosa técnica al SPT; sin lugar a dudas el parámetro en el que mayores trabajos se han hecho 

a este respecto ha sido el tiempo de duración de los escalones de carga incrementales. En este 
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primer trabajo se adoptaron para el rango de dureza 33 ≤ HRC < 45 tiempos de 20 y 40 minutos 

para los escalones 1-10 y 11-20 respectivamente de cada ensayo, los cuales aseguraban ser lo 

suficientemente largos para que el hidrógeno difunda en todo el espesor de la probeta, a la vez 

que lo suficientemente corto para que operativamente pueda completarse un ensayo SPT en 

una jornada de trabajo. Para llevar a cabo los ensayos mediante la técnica escalonada con SPT 

se emplea el equipo experimental diseñado y construido específicamente para este fin, que 

también se presenta en el artículo, y se describe en el apartado 3.5 del presente documento.  

Para validar la técnica propuesta, se comparan, tanto a escala macroscópica como en relación a 

los micromecanismos de fallo, los perfiles de carga escalonada y los valores de carga umbral 

obtenidos con ambos materiales empleando probetas cilíndricas según ASTM F1624 [14] y 

probetas SPT según la nueva metodología propuesta en este trabajo, así como la fractografías 

obtenidas de los últimos escalones de carga (carga umbral) en cada caso. Las secuencias 

muestran un patrón de comportamiento similar en ambas técnicas, obteniéndose 

micromecanismos que muestran una fragilización progresiva a medida que aumenta la densidad 

de corriente (agresividad del medio). Se realizan mediciones de contenido de hidrógeno en 

ambos materiales en cada uno de los ambientes estudiados, mostrando condiciones de 

saturación de hidrógeno similares con ambas técnicas, y proporcionalidad en la reducción de la 

tensión umbral y en la carga umbral SPT a medida que aumenta el contenido de hidrógeno. De 

todo ello, y con las optimizaciones pertinentes aún pendientes en aquel momento (llevadas a 

cabo en los siguientes trabajos), puede desprenderse que la metodología propuesta es capaz de 

reproducir los micromecanismos de fallo y las tendencias numéricas de los resultados que son 

obtenidos al aplicar la norma ASTM F1624 [14]. Es decir, que la metodología SPT de carga por 

escalones incrementales propuesta es capaz de reproducir los fenómenos ambientales 

analizados y, por tanto, puede se empleada para la estimación del umbral de tensiones en este 

tiempo de ambientes agresivos. 

Finalmente, en vista de la citada proporcionalidad en la reducción de la tensión umbral y la carga 

umbral SPT con el ambiente, se propone un modelo (ver ecuación (4.1) para estimar la tensión 

umbral a partir de la carga umbral obtenida únicamente con ensayos SPT; este modelo se basa 

en una formulación empírica compuesta por dos partes: una elástica (σel-SPT) y otra plástica        

(σpl-SPT). La parte elástica consiste básicamente en el aporte a la tensión umbral de la 

deformación de la probeta en campo elástico, que no tiene que ver con los fenómenos 

ambientales, y por tanto se calcula como la tensión de una placa elástica empotrada en todo su 

contorno circular y sometida a un punzonado recogida en la literatura [140], dicha tensión se 

obtiene en el punto en que el ensayo al aire de una probeta SPT transita de comportamiento 

elástico a plástico (Py) [72]. La parte plástica tiene en cuenta los fenómenos ambientales, por lo 

que el presente modelo propone que a la misma solamente aporte la parte plástica de la carga 

umbral SPT (Pth-SPT - Py), es decir la carga umbral SPT reducida en la cuantía de la carga de tránsito 

de comportamiento elástico a plástico, normalizada por el espesor de probeta como es habitual 

en la bibliografía e incluyendo un coeficiente de ajuste adimensional α.  

𝜎𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 =  𝜎𝑒𝑙−𝑆𝑃𝑇 +  𝜎𝑝𝑙−𝑆𝑃𝑇 =  
3

2 ∙ 𝜋 ∙ ℎ0
2 ∙ 𝑃𝑦 +

𝛼

ℎ0
2  ∙  (𝑃

𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇
−  𝑃𝑦)  (4.1) 
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4.1.3. Resumen tercera publicación (Art. 3) [23] 

Título: “Time optimization of the step loading technique in hydrogen embrittlement small punch 

tests” 

Autores: B. Arroyo, L. Andrea, F. Gutiérrez-Solana, J.A Álvarez 

DOI: http://doi.org/10.1016/j.tafmec.2021.103206 

Datos de la publicación: “Theoretical and Applied Fracture Mechanics” (0167-8442) 

Año: 2022, Vol.: 117, Art. nº: 103206 

Factor de impacto: 5.300; Factor de impacto quinquenal: 4.600 

Mechanics: JCR-Q1 (15/137) 

Engineering, mechanical: JCR-Q1 (17/136) 

Resumen: 

Este artículo profundiza en la metodología de carga escalonada incremental con SPT propuesta 

en el Art. 2 [22], donde ya se ha comentado que los tiempos de los escalones de carga fueron 

definidos en base a cuestiones operativas para llevar a cabo una primera validación de su 

idoneidad. Así, en este trabajo se lleva a cabo una optimización de los tiempos de duración de 

los escalones de carga incrementales nuevamente en el rango inferior de dureza de validez de 

la norma ASTM F1624 [14] de 33 ≤ HRC < 45 (aceros menos afectables por el ambiente). Para 

ello, se emplea uno de los aceros de media resistencia con microestructura ferrítico-perlítica del 

Art. 2: el acero de gaseoducto X80, con una dureza de 33HRC. 

El artículo inicia revisando brevemente la metodología recogida en el estándar ASTM F1624 [14] 

y los antecedentes del uso de Small punch en ambientes agresivos, haciendo hincapié en los 

hallazgos de Art. 2. Igualmente, se describen las características del acero empleado y se detalla 

el medio fragilizante; nuevamente se emplean tres ambientes con distinto nivel de agresividad 

(1, 5 y 10 mA/cm2) y se cargan las probetas por polarización catódica durante 2 h previas a los 

ensayos (con probeta sumergida en ambiente), al igual que en Art. 2. En todos los casos se 

determina el contenido de hidrógeno por el método de extracción en caliente (media de cinco 

muestras) limpiándolas previamente mediante el método simple con acetona según se 

determinó en Art. 1 [11], observándose así que en los dos ambientes más agresivos se alcanza 

la saturación de hidrógeno. 

Llegados a este punto, se proponen cuatro posibles parejas de tiempos de duración de los 

escalones 1-10 y 11-20 para cada uno ambientes de: 10 y 20min, 15 y 30 min, 20 y 30 min, y 30 

y 60 min, que se corresponden con tiempos de 1/12, 1/8, 1/6 y 1/4 de los propuestos por ASTM 

F1624 [14] para el nivel más bajo de dureza (33 ≤ HRC < 45). El objetivo de este trabajo es 

determinar aquellos tiempos óptimos que, siendo los más corto posible, sean lo suficientemente 

largos para permitir la obtención de la carga umbral de forma garantista. La propuesta para ello 

fue llevar a cabo ensayos homólogos para determinar la carga umbral en cada uno de los 

diferentes ambientes bajo las diferentes alternativas de tiempos de escalones, de modo que al 

irse reduciendo el tiempo de escalones llegue un momento en que el valor de carga umbral 

obtenido se más alto que con los tiempos más largos (se toma ±5% como criterio de validez en 
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la comparación ya que constituye precisamente la cuantía de un carga correspondiente a un 

escalón, y así lo marca ASTM F1624 [14]); serán este tiempo y los tiempos más cortos aquellos 

cuya excesiva velocidad ya no permite reproducir la interacción del material con el ambiente y 

sobreestimen el valor real de la carga umbral, debiendo ello tener un reflejo a nivel 

micromecánico (fallo con micromecanismo menos frágil). 

De la observación de los resultados, tanto en el ambiente con 10 mA/cm2 como en el ambiente 

con 5 mA/cm2 se obtiene el mismo valor de carga umbral con protocolo 20-40 min que con otros 

tiempos mayores y se observa el mismo tipo de micromecanismo de rotura. Esto es indicativo 

de que con escalones más largos de duración se producen mayores tiempos de difusión, 

permitiendo alcanzar una fragilización completa de la probeta; a medida que los escalones se 

acortan la carga umbral obtenida aumenta considerablemente. En el ambiente con 1 mA/cm2 

se repite el mismo comportamiento, pero ahora al pasar al protocolo de 15-30 min al tiempo de 

20-40 min se produce un descenso de la carga umbral es considerablemente menor, hecho que 

puede explicarse al analizar el contenido de hidrógeno, apreciándose que el mismo es muy 

similar en los dos ambientes más agresivos (9,79 y 10,10 ppm) y menor para 1 mA/cm2 (6,20 

ppm), indicativo de que se ha alcanzado la saturación en 5 y 10 mA/cm2 y no en 1 mA/cm2, 

donde hay menos hidrógeno difusible y que la mayoría de ello ha quedado en las trampas 

irreversibles presentes. Al analizar las superficies de fractura obtenidas por SEM (miscroscopio 

electrónico de barrido), se aprecia también un mayor contenido de microhuecos y un aspecto 

menos frágil en la probeta ensayada en el ambiente menos agresivo.  

Como conclusión, puede establecerse que en aceros de microestructura ferrítico-perlítica para 

el rango de dureza más bajo de ASTM F1624 [14] (33 ≤ HRC < 45), duraciones de 20 y 40 min 

para los escalones 1 a 10 y 11 a 20 respectivamente, es decir 1/6 el propuesto por ASTM F1624 

[14] para probetas uniaxiales, son los adecuados para la obtención de la carga umbral en 

ambiente agresivo mediante ensayos SPT. 

4.1.4. Resumen cuarta publicación (Art. 4) [24] 

Título: “Optimization of Step Times for ASTM F1624 Methodology Applied to Small Punch Tests 

in Aggressive Environments” 

Autores: L. Andrea, B. Arroyo, J.A. Álvarez, F. Gutiérrez-Solana, S. Cicero, E. Guilbert 

DOI: https://doi.org/10.3390/met14080863 

Datos de la publicación: “Metals” (2075-4701) 

Año: 2024, Vol.: 14(8), Art. nº: 863 

Factor de impacto (2023): 2.600; Factor de impacto quinquenal: 2.700 

Metallurgy & Metallurgical Engineering (2023): JCR-Q2 (25/90) 

Materials Science, Multidisciplinary (2023): JCR-Q3 (247/438) 

Resumen: 

En esta publicación se completa la optimización de tiempos de escalones de la metodología de 

carga incremental escalonada propuesta en el Art. 2 [22], ya iniciada en el Art. 3 [23] para aceros 

en el rango de menor dureza de ASTM F1624 [14] de 33 ≤ HRC < 45,  extendiéndola en esta 

ocasión para los dos rangos de dureza restantes definidos en la citada normativa ASTM F1624 
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[14], de 45 ≤ HRC < 55 y de HRC ≥ 55. Esto tiene especial importancia, ya que son los aceros de 

alta resistencia, muy empleados en aplicaciones con demandas de prestaciones elevadas, 

precisamente aquellos más susceptibles de sufrir daños ambientales, siendo necesario controlar 

la evolución de sus propiedades previamente a la instalación y durante su vida en servicio.  

La metodología seguida en este trabajo consiste en la extensión de la ya empleada en Art. 3. Se 

prueban diferentes reducciones en los tiempos en los protocolos de carga escalonada respecto 

a los establecidos en ASTM F1624 [14] para sus rangos de dureza; concretamente se trata de 

1/8, 1/6 y 1/4 de los propuestos en esta normativa. Es decir, para el rango de dureza 33 ≤ HRC 

< 45 se testaron los mismos tiempos que en Art. 3, de 30 y 60 min, 20 y 40 min, y 15 y 30 min 

para los escalones 1 a 10 y 11 a 20 respectivamente (frente a las 2 y 4 h de ASTM F1624 [14]). 

Para el rango de 45 ≤ HRC < 55 se testaron 15 y 30 min, 10 y 20 min, y 7 y 15 min para los 

escalones 1 a 10 y 11 a 20 respectivamente (frente a las 1 y 2 h de ASTM F1624 [14]). Finalmente, 

para aceros con dureza HRC ≥ 55 se emplearon 15 min, 10 min y 7 min para todo el espectro de 

los escalones 1 a 20 (frente los escalones de 1 h de duración de ASTM F1624 [14]). Los materiales 

empleados en este trabajo fueron: el acero TCMR420 con microestructura ferrítico-perlítica de 

33 HRC ya empleado en Art. 2 (distinto al X80 de 33 HRC de Art. 3, pero con el mismo objetivo 

de cubrir el rango 33 ≤ HRC < 45), y dos aceros de herramienta, llamados 50HRC y 60HRC en 

adelante por simplicidad operativa, con denominación comercial Uddeholm Arne tratados 

térmicamente para dar como resultados microestructuras de martensita revenida y unos valores 

de dureza de 50 HRC y 60 HRC (con el objetivo de cubrir los rangos de 45 ≤ HRC < 55 y HRC ≥ 55). 

El criterio para evaluar si una determinada reducción de tiempo en el protocolo es admisible o 

no es el mismo seguido en Art. 3, y se basa en si el valor de carga umbral obtenida se mantiene 

dentro del rango de ±5% con respecto al valor obtenido en escalones con tiempos más largos, 

determinándose como óptimo aquel tiempo de escalones más corto que satisface esta 

condición. Nuevamente, el ambiente agresivo es también el mismo, consistiendo en  una 

solución líquida ácida 1N de H2SO4 en H2O [132] en la que se aplica polarización catódica con 

tres niveles de agresividad (1, 5 y 10 mA/cm2). Por tanto, se estudian 9 combinaciones de dureza 

de material y agresividad del ambiente, que cubren una amplia casuística. 

Tras analizar los resultados, en todos los escenarios ambientales se cumple que en los tres 

rangos de dureza los tiempos óptimos para los protocolos de escalones son aquellos con 

duraciones de 1/6 del tiempo propuesto en ASTM F1624 [14]. Es decir, se concluye que los 

tiempos óptimos para la aplicación del método de carga por escalones al SPT en los ambientes 

analizados es de 20 y 40 min para los escalones 1 a 10 y 11 a 20 en aceros con durezas 33 ≤ HRC 

< 45, 15 y 30 min para los escalones 1 a 10 y 11 a 20 en aceros con durezas 45 ≤ HRC < 55, y 10 

min para cada uno de los 20 escalones en aceros con durezas HRC ≥ 55, tal como recoge la Tabla 

4.1. Se finaliza el trabajo comentando el hecho de que en la literatura existente 

[22][23][114][115][138][139], se reporta que este fenómeno atiende al hecho de que el espesor 

que el hidrógeno debe atravesar para fragilizar la probeta y para penetrar en la red atómica del 

metal en probetas SPT debería dar como resultado tiempos teóricos en torno a dos órdenes de 

magnitud inferior que en probeta cilíndrica; si bien los resultados de los mayores tiempos 

obtenidos de forma empírica no reproducen este fenómeno exactamente, ello encuentra su 

explicación en que los procesos de absorción y adsorción del hidrógeno a la probeta no son 

extrapolables de forma lineal (sólo lo son cuando se alcanza el estado estacionario), así como 
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tampoco lo es el hecho de que durante los ensayos SPT las probetas están dentro de las matrices 

rígidas y utillajes que dificultan el proceso y que en el caso de las uniaxiales esto no sucede, 

efectos ambos que necesariamente incrementan el tiempo teórico de exposición necesaria. 

Tabla 4.1 Tiempos óptimos para la aplicación de la técnica de carga por escalones a ensayos SPT en ambientes 
propuesta 

HRC Escalón Carga por escalón Duración de escalones (min) 

33 ≤ HRC < 45 
1 - 10 

5% of PFFS-SPT 
20 

11 - 20 40 

45 ≤ HRC < 55 
1 - 10 

5% of PFFS-SPT 
10 

11 - 20 20 

HRC ≥ 55 1 - 20 5% of PFFS-SPT 10 

 

4.1.5. Resumen quinta publicación (Art. 5) [25]  

Título: “Small Punch test correlation to estimate the threshold stress in aggressive environments 

by incremental step loading” 

Autores: L. Andrea, B. Arroyo, J.A. Álvarez, S. Cicero, F. Gutiérrez-Solana, L. Abarca 

DOI: pendiente de publicación 

Datos de la publicación: “Metals” (2075-4701) 

Año: 2024, pendiente de publicación 

Factor de impacto (2023): 2.600; Factor de impacto quinquenal: 2.700 

Metallurgy & Metallurgical Engineering (2023): JCR-Q2 (25/90) 

Materials Science, Multidisciplinary (2023): JCR-Q3 (247/438) 

Resumen: 

Este último trabajo sintetiza, refuerza y valida la metodología experimental propuesta para la 

determinación de la tensión umbral en ambiente agresivo mediante ensayos Small Punch. En el 

mismo se profundiza en la propuesta de modelo para estimar la tensión umbral a partir de la 

carga umbral planteada en el Art. 2 [22], implementando los tiempos óptimos de escalones 

determinados en Art. 3 [23] y Art. 4 [24]. Se obtiene como resultado la calibración del modelo 

de Art. 2 [22] en lo que respecta al coeficiente α de ajuste de la parte plástica del mismo en base 

a su dependencia con la dureza del material. 

En los trabajos experimentales, por un lado, se emplean los resultados de carga umbral SPT de 

los 4 aceros ya caracterizados en los trabajos anteriores (TCMR420, X80, 50HRC y 60HRC) bajo 

las descritas condiciones de polarización catódica en ambiente ácido 1N de H2SO4 en H2O bajo 

los tres niveles de agresividad usados de 1, 5 y 10 mA/cm2 de muestra sumergida, y empleando 

los tiempos de duración óptimos fijados en Art.4 de 1/6 los propuestos por ASTM F1624 [14]. 

Por otro lado, se completó campaña experimental de caracterización de los materiales TCMR420 

(33HRC) y X80 (35HRC) llevada a cabo en Art.2 incluyendo los materiales 50HRC y 60HRC en los 

mismos ambientes que los ensayos SPT mediante probetas uniaxiales de Ø6mm de acuerdo a 

los requerimientos de ASTM F1624 [14], con el objetivo de determinar la tensión umbral en 

estos casos. 
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Una vez reunidos todos los valores de carga umbral SPT según la propuesta de esta tesis y sus 

homólogos de tensión umbral según la normativa ASTM F1624 [14] en los ambientes analizados, 

se procedió a aplicar a los mismos el modelo propuesto en Art. 2 [22], y presentado en la 

ecuación (4.1), para la estimación de cargas umbral en base los ensayos SPT. De su comparación 

con los valores de tensión umbral obtenidos por aplicación de la norma ASTM F1624 [14] se 

pudo ajustar en cada material el valor del coeficiente de ajuste de la parte plástica del modelo: 

α. Del análisis de ello se desprende una cuasi-independencia de dicho coeficiente con el 

ambiente, que en la práctica puede ser tomada como independencia, pero una clara 

dependencia lineal del mismo con la dureza del material dentro del rango estudiado, tal como 

se recoge en la Figura 4.1 siguiente, y que parte de valores de 0,07 para 33HRC hasta valores de 

0,35 para 60HRC. La aplicación de dicho coeficiente en el modelo resulta en estimaciones de la 

tensión umbral en los escenarios estudiados siempre con dispersiones inferiores al 10%, tal 

como muestra la Figura 4.2. 

 
Figura 4.1 Propuesta para la determinación del coeficiente α en función de la dureza. 

 

 
Figura 4.2 Estimaciones de la tensión umbral en base a ensayos SPT propuesta. 
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 Limpieza de probetas previa al análisis del contenido en hidrógeno (Art. 1) 
Como ya se adelantó en el resumen del Artículo 1 [11] presentado anteriormente, en éste se 

trata de elegir el método de limpieza más idóneo, tanto por simplicidad como por precisión 

evitando la modificación del resultado se desarrollan en este epígrafe los resultados y 

conclusiones a cerca del testeo de cinco de los más comunes, que ya fueron presentados en el 

capítulo 3 y que se recuerdan a modo de síntesis en la Tabla 4.2 siguiente. Estos métodos se 

basan fundamentalmente en la experiencia y en las recomendaciones de los fabricantes de 

equipos de medida, sin existir hasta este momento una base científica que evalúe su precisión y 

su viabilidad para una determinada situación, ya que la normativa existente [66][67] sobre 

preparación de muestras no es muy extensa a este respecto. 

Tabla 4.2 Métodos de limpieza analizados en [11] 

Método Pasos 

Método simple con acetona (AC) 

Desengrasar probeta con etanol 

Sumergir en acetona a temperatura ambiente durante ≤ 1 min.  

Secar con aire a temperatura ambiente 

Método simple con Tricloroetileno (TR) 

Desengrasar probeta con etanol 

Sumergir en tricloroetileno a temperatura ambiente durante ≤ 1 min.  

Secar con aire a temperatura ambiente 

Método simple con acetona y ultrasonidos 
(AC+U) 

Desengrasar probeta con etanol 

Sumergir en acetona a temperatura ambiente durante 8 min. y aplicar 
ultrasonidos 

Secar con aire a temperatura ambiente 

Método completo (AC + U + TR) 

Desengrasar probeta con etanol 

Sumergir en acetona a temperatura ambiente durante 8 min. Y 
aplicar 
ultrasonidos 

Sumergir en tricloroetileno a temperatura ambiente durante ≤ 1 min.  

Secar con aire a temperatura ambiente 

Método C-3.5 de la normativa ASTM G1 
(HCl) 

Desengrasar probeta con alcohol 

Sumergir en una solución a temperatura ambiente de 500 ml de HCl, 
3.5 g de hexametilenotetramina y agua a temperatura ambiente 
hasta 1 L durante 10 min. 

Secar con aire a temperatura ambiente 
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La selección de estos métodos se hizo con arreglo a la siguiente lógica: los métodos utilizados 

para limpiar probetas se dividen en tres grupos según su naturaleza: mecánicos, tales como 

cepillado o chorreado con arena; químicos, por ej. empleando alcohol o acetona; y electrolíticos, 

a menudo empleados para eliminar óxidos y corrosión [66][67]. De entre dichos métodos, los 

electrolíticos fueron descartados porque pueden influir en el contenido de hidrógeno, los 

químicos con polvo de zinc también se excluyeron por seguridad dado que son muy inflamables 

y los que requerían agitación permanente o largos tiempos de inmersión también se excluyeron, 

poque daban pie a una importante difusión de hidrógeno al interior de las muestras, así como a 

mayores dificultades operativas.  

Una vez definidos los métodos más adecuados se eligen dos tipos de muestras para su 

evaluación. En primer lugar, se estudian los pines calibrados y, en segundo lugar, pines extraídos 

a partir de cables de pretensado sin haber sufrido carga de hidrógeno por exposición al 

ambiente, es decir en las condiciones en las que fueron recibidos; la principal diferencia entre 

ambos tipos de muestra es que los pines de calibración tienen un recubrimiento superficial que 

impide que el hidrógeno difunda. Tras aplicar  cada uno de los 5 métodos de limpieza 

seleccionados a ambos tipos de pin y medir el contenido de hidrógeno se obtienen los resultados 

presentados en la Figura 4.3.  

 

Figura 4.3 Resultados de contenido de hidrógeno en pines de calibración (a) y pines extraídos de cables de 
pretensado (b) tras ser limpiados con cada uno de los 5 métodos. Las cajas representan el valor medio, el rango 

entre el primer y el tercer cuartil y el valor máximo y mínimo para cada caso. [11] 

El análisis de los resultados obtenidos, permite realizar las siguientes observaciones: 

- El método C-3.5 de ASTM G1 [141], mediante disolución con ácido clorhídrico, introduce 

importantes cantidades de hidrógeno, comparado con los otros métodos. Este hecho se 

observó incluso cuando se emplearon pines patrón calibrados. Si bien este método 
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puede ser útil para eliminar óxidos superficiales, depósitos de corrosión o suciedad, 

existen otros métodos, mecánicos, que pueden emplearse para estas funciones y que 

no modifican el contenido de hidrógeno. Por esta razón este método no es adecuado 

para limpieza de probetas o muestras en las que el contenido de hidrógeno sea objeto 

de estudio.  

- Los métodos que requieren tiempos mayores, como el de acetona-ultrasonidos (AC+U), 

o el de acetona-ultrasonidos-tricloroetileno (AC+U+TR) presentaron valores medios 

ligeramente superiores y rangos de dispersión entre el primer y el tercer cuartil 

superiores que los métodos más simples, aunque se mantienen dentro del rango de 

incertidumbres habitual en un análisis regular de contenido de hidrógeno. No obstante, 

debido a que tanto el tiempo como el equipo necesario son superiores, otros métodos 

más simples como el de acetona (AC) o el de tricloroetileno (TR) son más prácticos en 

términos económicos, de sencillez y de rapidez de ejecución. 

- Cuando hay gran contenido de hidrógeno molecular atrapado, los resultados de todos 

los métodos objeto de estudio, excepto el de HCl como ya mencionado, son muy 

similares y pueden ser empleados para análisis de contenido de hidrógeno (siempre y 

cuando las muestras no tengan óxidos superficiales, y tan sólo se necesite retirar 

contaminantes como aceite, grasa, etc.). 

A continuación, se analizan y comparan tres escenarios de carga de hidrógeno y dos métodos 

de limpieza (AC) y (TR) según los resultados presentados en la Figura 4.4: sin carga tal y como se 

recibe el material, inmediatamente tras la carga 24 h con hidrógeno para simular las condiciones 

en servicio en un ambiente agresivo, y en estado cargado 24 h y descargado por difusión al aire 

durante otras 24 h (quedando hidrógeno residual atrapado en la microestructura). La carga se 

realiza por polarización catódica y empleando una densidad de corriente de 5mA/cm2, 

reproduciendo situaciones de ambiente con alta agresividad [115][114]. 

 

Figura 4.4 Resultados de contenido de hidrógeno en pines de cable pretensado tras ser limpiados con el 
método de AC y el de TR en diferentes condiciones de carga: en la recepción (izqda.), cargados por 

polarización catódica durante 24 h (centro) y cargadas por polarización catódica durante 24 h y 
descargadas por exposición al aire durante 24 h (dcha.). Las cajas representan el valor medio, el rango 

entre el primer y tercer cuartil y el valor máximo y mínimo para cada caso [11]. 

El análisis de los resultados, permite realizar las siguientes observaciones: 
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- Cuando el contenido de hidrógeno es grande y gran parte de él es difusible (nada más 

cargarlo), la limpieza con tricloroetileno interactúa con el hidrógeno proporcionando 

resultados erróneos. Los resultados del método TR y AC son similares en todas las 

condiciones de carga analizadas, y ambos son adecuados cuando se desea minimizar la 

difusión del hidrógeno, aunque el método TR muestra mayor dispersión en sus 

resultados.  

- Considerando la fiabilidad de los resultados, la simplicidad y la rapidez de ejecución 

(parámetro éste fundamental en los procesos de fabricación de acero para no afectar a 

la cadena de fabricación), y teniendo en cuenta el potencial riesgo que presentan los 

efectos adversos para la salud humana que el tricloroetileno puede desarrollar den su 

exposición, puede concluirse que el método simple con acetona es, en definitiva, el más 

práctico, económico, rápido, seguro y fiable; el mismo consiste en la sumersión de la 

muestra en acetona durante unos segundos (menos de 1 minutos) mientras se agita la 

misma manualmente y después se extrae y se seca al aire a temperatura ambiente.  

 Aplicación de la técnica de ensayo por escalones al SPT (Art. 2) 

4.3.1. Introducción 

En este trabajo se propone una novedosa metodología para la estimación de la tensión umbral 

en condiciones de fragilización inducida por hidrógeno, consistente en adaptar la técnica de 

escalones de carga recogida en la normativa ASTM F1624 [14], al uso del Small Punch.  

La tensión umbral es el esfuerzo o condición de carga por debajo de la cual el fallo no ocurre y 

por encima del cual se acaba produciendo la fragilización al exponer la muestra a un 

determinado ambiente durante un determinado tiempo. Para obtener este parámetro, se 

emplean habitualmente baterías de ensayos bajo cargas constantes decrecientes hasta obtener 

aquella que no produce el fallo (al menos en una cierta cantidad de tiempo), o ya bien ensayos 

de velocidad de deformación lenta, que implican varios miles de horas y muchas probetas. La 

norma ASTM F1624 [14] propone otro método, empleando carga escalonada incremental, que 

implica un mínimo 3 probetas cilíndricas y una duración estimada en varios días, como ya fue 

descrito en el capítulo 3. La adaptación de este método Al uso de probetas SPT permite reducir 

la complejidad del equipo de ensayo, la cantidad de material necesario, así como el tiempo de 

ensayo, lo cual resulta imprescindible en aquellos escenarios de escasez donde sino no sería 

posible llevar a cabo ningún tipo de caracterización de forma directa 

4.3.2. Modificaciones para adaptar la metodología de carga escalonada al ensayo SPT 

Para aplicar la técnica de carga escalonada incremental al SPT, como se adelantaba en el 

apartado 3.6.3 de esta Tesis Doctoral, son necesarias una serie de modificaciones con respecto 

a la metodología recogida en [14], debido a la definición y diferencias intrínsecas de ambos tipos 

de ensayo. Dichas modificaciones son detalladas y analizadas a continuación. 

 Determinación de FFL-SPT (Fast Fracture Load con ensayo SPT) 

Se define la carga máxima inicial, PFFS, como la obtenida en un primer ensayo SPT ensayado al 

aire con velocidad de punzonado de 0.01 mm/s conforme a la norma europea EN 10371 [21] (en 

lugar de emplear un ensayo de tracción según ASTM E8 [42]). Esta carga máxima inicial será la 

carga límite superior a partir del cual se definirá el perfil de los escalones de carga y los 

parámetros del resto de ensayos. 
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 Tiempo de fragilización antes de los ensayos 

Se prefragilizan las probetas STP en ambiente durante 2h tal y como recomienda la bibliografía 

[115][138][139], con la finalidad de asegurar una adecuada estabilidad del hidrógeno a través 

de las muestras. Dado que el tiempo necesario para alcanzar las condiciones homogéneas de 

difusión del hidrógeno es proporcional al cuadrado del espesor de la probeta, y considerando 

que en este caso se tiene un espesor de 0,5 mm frente al ø6 mm de las probetas cilíndricas para 

las que se emplean 24h [14], parece evidente que este tiempo de 2h de exposición de las 

probetas al ambiente previo a la aplicación de la secuencia de escalones es suficiente. En la 

citada literatura [115][138][139] se analiza este efecto y, al igual que se verá que sucede con los 

tiempos de duración de los escalones, el tiempo para fragilizar completamente una probeta SPT 

debería ser teóricamente bastante menor teniendo en cuenta los fenómenos de difusión y la 

citada dependencia cuadrática. Sin embargo, ha de tenerse en cuenta que los fenómenos de 

absorción y adsorción para que el hidrógeno penetren en la red microestructural del acero no 

son proporcionales al tamaño de la muestra, lo que hace que empíricamente se obtengan estos 

tiempos sustancialmente más elevados que los teóricos para muestras pequeñas, donde estos 

fenómenos consumen gran parte del tiempo total. 

 Tiempo de duración de los escalones 

En la línea de lo comentado en el epígrafe anterior, igualmente los tiempos empleados para los 

escalones de carga, debido al pequeño espesor de la probeta SPT de tan sólo 0,5 mm frente a 

los 5 ó 10 mm habitualmente empleados en probetas cilíndricas uniaxiales, deben ser 

forzosamente más cortos que en el caso de éstas, pero lo suficientemente largos para asegurar 

que el hidrógeno difunde a través de todo el espesor de la probeta, a la postre que operativos 

para permitir completar un test (una secuencia de 20 escalones completa) en una jornada de 

trabajo. 

Durante el primer acercamiento a la técnica, llevado a cabo en el Art. 2, los tiempos se fijaron 

con cierta arbitrariedad y por conveniencia en los 10 primeros escalones de 20 min y los 10 

últimos escalones de 40 min para los dos aceros con durezas en el rango inferior a 33 ≤ HRC ≤ 

45. Evidentemente, estos tiempos debieron ser posteriormente optimizados para todos los 

rangos de dureza, hecho que se analiza en el epígrafe 4.4 con mayor detalle. 

4.3.3. Reproducción fenomenológica y de micromecanismos fallo 

En la Figura 4.5 y en la Figura 4.6, se recogen los resultados obtenidos en Art. 2, donde se 

compararon ensayos sobre probeta cilíndrica según ASTM F1624 [14] y sobre probeta SPT con 

la propuesta de la presente tesis en ambientes idénticos sobre los aceros TMCR 420 y X80, que 

son aquellos con menor dureza y por tanto menos afectables por el ambiente que recoge la 

norma. Como puede apreciarse esta metodología es capaz de reproducir las mismas tendencias 

en los perfiles de carga escalonada que la ASTM F1624 [14]. 

Asimismo, los ensayos con SPT fueron capaces de reproducir con precisión el efecto de 

fragilización hasta las condiciones de saturación [22]. En otra publicación de congreso no incluía 

en el presente compendio [139], se complementó este estudio empleando un parámetro de 

sensibilidad o ratio de fragilización para comparar los resultados de probetas cilíndricas y SPT. 

La sensibilidad a la fragilización de los aceros y ambientes estudiados, calculada según (4.2) y 

(4.3) para la técnica según ASTM F1624 [14] y la metodología propuesta de escalones aplicados 
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al SPT [22] respectivamente, estuvo en valores similares, lo que implica que la técnica propuesta 

es capaz de reflejar este parámetro [142]. A modo de ejemplo, dicho factor de sensibilidad se 

obtiene, de acuerdo a las mismas expresiones, resultando para el acero S420 los valores 

mostrados en la Tabla 4.3. en el ambiente de 5 mA/cm2. 

𝑆𝐹1624 =
𝜎𝑡ℎ

𝜎𝑢−𝑎𝑖𝑟𝑒
 (4.2) 

𝑆𝑆𝑃𝑇 =
𝑃𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇

𝑃𝑆𝑃𝑇−𝑎𝑖𝑟𝑒
 (4.3) 

 

Tabla 4.3 Sensibilidad por ambas técnicas para el acero S420 en el ambiente de 5 mA/cm2 [139] 

SF1624 SSPT 

σth (Mpa) σu aire (Mpa) Pth SPT (N) PSPT aire (N) 

265 547 625 1466 

48,40% 42,60% 

 

 
Figura 4.5 Registros carga-tiempo del material X80 (izqda.) y S420 (dcha.) obtenidos aplicando ASTM F1624 [14], 

testeados en un ambiente de polarización catódica de 1mA/cm2 (arriba), 5mA/cm2 (medio) y 10mA/cm2 (abajo); las 

líneas de puntos muestran los escalones planificados que no tuvieron lugar tras la rotura de la probeta [22]. 
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Figura 4.6 Registros carga-tiempo del material X80 (izqda.) y S420 (dcha.) obtenidos aplicando la técnica de 
escalones SPT propuesta, testeados en un ambiente de polarización catódica de 1mA/cm2 (arriba), 5mA/cm2 (medio) 
y 10mA/cm2 (abajo); las líneas de puntos muestran los escalones planificados que no tuvieron lugar tras la rotura de 

la probeta [22]. 

Los micromecanismos de fractura observados mediante microscopía electrónica (SEM) 

mostraron efectos de fragilización por hidrógeno progresiva, como puede apreciarse en la Figura 

4.7 y en la Figura 4.8. Estas fractografías, correspondientes a los últimos escalones de carga en 

todos los casos, muestran un patrón de comportamiento similar, ya que con ambas técnicas se 

obtienen: en los ensayos al aire, micromecanismos de tipo dúctil (microhuecos), y en los ensayos 

en ambiente, sometidos a una fragilización progresiva a medida que aumenta la densidad de 

corriente (agresividad del medio). Se aprecia una propagación de fisuras típica de este tipo de 

materiales fragilizados, consistente en degarros con escaso desarrollo y una presencia cada vez 

más acentuada de grietas intergranulares. Las diferencias en los mecanismos se acentuarán ante 

un ambiente y su agresividad y  no tanto entre un tipo de probeta y otra (SPT y tracción). 
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Figura 4.7 Fractografías de los ensayos ASTM F1624 [14] en el material X80 (izqda.) y S420 (dcha.) al aire (arriba), y 

bajo polarización catódica de 1 mA/cm2 (centro-arriba), 5 mA/cm2 (centro-abajo) y 10 mA/cm2 (abajo); las imágenes 

corresponden a la muestra del último escalón del perfil en cada caso respectivamente [22]. 
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Figura 4.8 Fractografías de los ensayos según metodología SPT propuesta en el material X80 (izqda.) y S420 (dcha.) 
al aire (arriba), y bajo polarización catódica de 1 mA/cm2 (centro-arriba), 5 mA/cm2 (centro-abajo) y 10 mA/cm2 

(abajo); las imágenes corresponden a la muestra del último escalón del perfil en cada caso respectivamente [22]. 
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Finalmente, se realizaron mediciones de contenido de hidrógeno en ambos materiales en cada 

uno de los ambientes estudiados, mostrando condiciones de saturación de hidrógeno similares 

con ambas técnicas, tal como muestra la Tabla 4.4. 

Tabla 4.4 Resultados de los análisis de contenido de hidrógeno. 

  
Aire 

(ppm) 
1 mA/cm2 

(ppm) 
5 mA/cm2 

(ppm) 

10 
mA/cm2 

(ppm) 

X80 0.89 6.20 9.79 10.01 

S420 0.92 8.75 12.02 12.33 
 

Del análisis de los resultados presentados se desprende que todos los datos muestran los 

mismos micromecanismos de fractura para las mismas condiciones ambientales. Este hecho 

prueba que la técnica para SPT, basada en ASTM F1624 [14], es capaz de mostrar las 

interacciones ambiente-material que tienen lugar en este tipo de procesos subcríticos, 

validando por tanto la metodología propuesta, si bien las optimizaciones que se describen en 

los siguientes epígrafes se manifestaron necesarias. 

 Determinación de tiempos de ensayo en función de la dureza (Art. 3 y 4) 
La primera importante optimización de la metodología propuesta de carga escalonada 

incremental con Small Punch se lleva a cabo en [23] y [143], como es evidente, consiste en el 

estudio de los tiempos de duración de cada escalón de carga, asegurando la aplicación de al 

menos el mínimo tiempo necesario que garantice el completo efecto fragilizante que pueda 

darse en la interacción material-ambiente que rige el fenómeno, y que como indica ASTM F1624 

[14] se presume también diferente para cada rango de dureza del acero en el caso de los ensayos 

SPT. 

Con el objetivo de reducir los tiempos al mínimo necesario, en la presente Tesis Doctoral se 

realiza un estudio experimental de tiempos de escalones, logrando optimizar la duración de los 

mismos y definiendo los perfiles de ensayo más adecuados para cada acero según su dureza 

[23][114] en el caso de ensayos Small Punch. 

4.4.1. Primeras experiencias 

Como ya se ha comentado, las primeras experiencias se llevan a cabo en [23], con el acero X80 

(33 HRC), perteneciente al rango de dureza inferior de 33 ≤ HRC 45, al ser este el rango menos 

afectable y por tanto clave para la validación de la metodología. Inicialmente se proponen cuatro 

posibles protocolos de duración de los escalones para cada uno de los ambientes estudiados: 

10-20 min, 15-30 min, 20-30 min y 30-60 min, (el valor previo al guión representa el tiempo de 

los 10 primeros escalones y el valor posterior es el tiempo de los 10 últimos escalones) que 

representaban 1/12, 1/8, 1/6 y 1/4 respectivamente de los tiempos indicados en ASTM F1624 

[14] para dicho rango de dureza. La Tabla 4.5, la Figura 4.9 y la Figura 4.10 presentan los primeros 

resultados obtenidos, tanto en términos de cargas umbral como los perfiles de escalones y la 

fractografía en cada caso. 

Tanto en el ambiente con 10 mA/cm2 como en el ambiente con 5 mA/cm2 se obtiene el mismo 

valor de carga umbral con protocolo 20-40 min que con aquellos de mayor duración y se observa 
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el mismo tipo de micromecanismo de rotura. Esto es indicativo de que con estos valores se 

alcanza la estabilidad, permitiendo alcanzar una fragilización completa de la probeta. A medida 

que los escalones se acortan la carga umbral obtenida aumenta considerablemente. 

En el ambiente con 1 mA/cm2 se repite el mismo comportamiento, pero ahora al pasar al 

protocolo de 15-30 min al par de tiempo 20-40 min, la carga umbral es considerablemente 

menor en proporción (pasando de un 25% de aumento en 10 mA/cm2 y un 16% en 5 mA/cm2 a 

un 6% en 1 mA/cm2). Este hecho puede explicarse al analizar el contenido de hidrógeno 

apreciándose que el contenido de hidrógeno es muy similar en los dos ambientes más agresivos 

(9.79 y 10.10 ppm para 5 y 10 mA/cm2 respectivamente) mientras que para una carga de 1 

mA/cm2 el hidrógeno alcanza 6,20 ppm, indicativo de que el máximo poder fragilizante en el 

ambiente de 1 mA/cm2 se alcanza con tiempos similares pero su efecto en cuanto a variación de 

tensión umbral es menor. La Figura 4.11 reúne los resultados obtenidos para la muestra cargada 

con 1 mA/cm2 en el acero X80.  

Al analizar las superficies de fractura obtenidas por SEM (miscroscopio electrónico de barrido), 

se aprecia un mayor contenido de microhuecos en la probeta ensayada en el ambiente menos 

agresivo, y un aspecto más fragilizado a medida que se incrementa la agresividad. 

De todo ello se desprende que el tiempo óptimo para el rango de dureza más bajo que recoge 

la norma ASTM F1624 [14], 33 ≤ HRC < 45 (o al menos en el caso del acero X80 empleado), es de 

20 y 40 minutos para los 10 primeros y 10 últimos escalones respectivamente, es decir 1/6 de 

los tiempos recomendados por la citada norma para probetas uniaxiales. 

Tabla 4.5 Carga PFFS  y carga umbral de acero X80 (33HRC) bajo la técnica SPT propuesta bajo diferentes tiempos de 
duración de escalones en los ambientes de 1, 5 y 10 mA/cm2. La columna de la derecha presenta el ratio (%) de la 

carga umbral respecto de los escalones de duración “20 & 40 min” definidos como óptimos en vista de los resultados 
de este trabajo. 

  

Duración  
del 

escalón 
PFFS (N) Pth1 (N) Pth2 (N) Pth3 = Pth (N) Diferencia 

10 
mA/cm2 

10-20 min 1490 880 822 814 +32% 

15-30 min 1490 880 774 766 +25% 

20-40 min 1490 806 621 615 0% 

30-60 min 1490 806 621 615 0% 

5 
mA/cm2 

15-30 min 1490 953 786 778 +16% 

20-40 min 1490 880 677 671 0% 

30-60 min 1490 880 677 671 0% 

1 
mA/cm2 

15-30 min 1490 1246 1028 1018 +6% 

20-40 min 1490 1099 968 958 0% 

30-60 min 1490 1026 959 950 -1% 
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Figura 4.9 Registros de perfiles de escalones de carga (izquierda) y su correspondiente fractografía de la última 
probeta del protocolo de escalones (derecha) del acero X80 aplicando la técnica de escalones en SPT en un ambiente 
de polarización catódica de 10 mA/cm2: las líneas a trazos muestran los escalones planificados que no tuvieron lugar 

tras la rotura de la probeta. 
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Figura 4.10 Registros de perfiles de escalones de carga (izquierda) y su correspondiente fractografía de la última 
probeta del protocolo de escalones (derecha) del acero X80 aplicando la técnica de escalones en SPT en un ambiente 
de polarización catódica de 5 mA/cm2: las líneas a trazos muestran los escalones planificados que no tuvieron lugar 

tras la rotura de la probeta. 
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Figura 4.11 Registros de perfiles de escalones de carga (izquierda) y su correspondiente fractografía de la última 
probeta del protocolo de escalones (derecha) del acero X80 aplicando la técnica de escalones en SPT en un ambiente 
de polarización catódica de 1 mA/cm2: las líneas a trazos muestran los escalones planificados que no tuvieron lugar 

tras la rotura de la probeta. 

 

4.4.2. Optimización de duración de los escalones en todos los rangos de dureza 

Una vez testeada la duración óptima para un acero en el rango inferior de ASTM F1624 [14], se 

procedió a llevar a cabo una campaña experimental completa en todos los rangos de dureza 

para determinar el tiempo optimo en cada uno de ellos. Para este propósito se emplearon el 

acero con microestructura ferrítico-perlítica de 33 HRC, X80 de la experiencia preliminar, con el 

mismo objetivo de cubrir el rango 33 ≤ HRC < 45), y los dos aceros tratados térmicamente 50HRC 

y 60HRC (con el objetivo de cubrir los rangos de 45 ≤ HRC < 55 y HRC ≥ 55). Para profundizar y 

completar este análisis de tiempos de duración de los escalones se proponen reducciones de los 

tiempos de 1/4, 1/6 y 1/8 de los propuestos en ASTM F-1624 [14]. La Tabla 4.6 recoge los 

tiempos empleados en la campaña experimental para cada rango de dureza de acero.  
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Tabla 4.6 Tiempos de duración de los escalones investigados 

Dureza 

(HRC) 
Escalón 

Propuesta 

#1 (min) 

Propuesta 

#2 (min) 

Propuesta 

#3 (min) 
 

33 a <45 
01-10 30’ 20’ 15’  

11-20 60’ 40’ 30’  

45 a 54 
01-10 15’ 10’ 7’  

11-20 30’ 20’ 15’  

>54 1-20 15 10’ 7’  

 

La Tabla 4.7 y los gráficos de la Figura 4.12, la Figura 4.13 y la Figura 4.14 recogen los resultados 

obtenidos de aplicar la metodología propuesta a los tres aceros objeto de estudio, en los tres 

ambientes analizados y con las tres duraciones propuestas para los escalones de carga. 

Tabla 4.7 Carga umbral para los materiales en todos los rangos de duereza en cada uno de los tres ambientes de 
agresividad y para cada una de las tres propuestas de duración de los escalones de carga. 

Material  Ambiente 
Duración  
escalones 

(min) 
PFFS (N) Pth1 (N) Pth2 (N) 

Pth3 = Pth 
(N) 

Diferencia 

33HRC 

1 mA/cm2 

15-30 1490 1246 1028 1018 +6% 

20-40 1490 1099 968 958 0% 

30-60 1490 1026 959 950 0% 

5 mA/cm2 

15-30 1490 953 786 778 +16% 

20-40 1490 880 677 671 0% 

30-60 1490 880 677 671 0% 

10 mA/cm2 

15-30 1490 880 774 766 +25% 

20-40 1490 806 621 615 0% 

30-60 1490 806 621 615 0% 

50HRC 

1 mA/cm2 

7-15 1428 471 389 385 +22% 

10-20 1428 471 324 321 0% 

15-30 1428 471 324 321 0% 

5 mA/cm2 

7-15 1428 393 346 342 +18% 

10-20 1428 314 294 291 0% 

15-30 1428 314 294 291 0% 

10 mA/cm2 

7-15 1428 393 302 299 18% 

10-20 1428 314 259 257 0% 

15-30 1428 314 259 257 0% 

60HRC 

1 mA/cm2 

7 677 223 197 195 +7% 

10 677 223 184 182 0% 

15 677 223 184 182 0% 

5 mA/cm2 

7 677 223 160 158 +8% 

10 677 186 143 142 0% 

15 677 149 147 146 +3% 

10 mA/cm2 

7 677 186 133 132 +16% 

10 677 149 115 114 0% 

15 677 149 115 114 0% 
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Figura 4.12 Carga umbral para el material de 35 HRC en cada uno de los tres ambientes de agresividad y para cada 
una de las tres propuestas de duración de los escalones de carga. 

Figura 4.13 Carga umbral para el material de 50 HRC en cada uno de los tres ambientes de agresividad y para cada 
una de las tres propuestas de duración de los escalones de carga. 
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Figura 4.14 Carga umbral para el material de 60 HRC en cada uno de los tres ambientes de agresividad y para cada 
una de las tres propuestas de duración de los escalones de carga. 

Como puede apreciarse, tras un análisis preliminar de los resultados presentados, en todos los 

materiales y ambientes se ha obtenido convergencia tras tres protocolos de carga, siendo el 

resultado del primer protocolo de carga (Pth-1) muy inferior a la carga PFFL-SPT y los resultados del 

segundo y tercer protocolo de carga (Pth-2 y Pth-3) inferiores a Pth-1 pero muy cercanos entre sí. 

Con respecto a las propuestas de duración de los escalones de carga, se destaca que en todos 

los casos, en los tres rangos de dureza y con tres niveles de agresividad diferentes, los tiempos 

óptimos, que permiten obtener la carga umbral sin desviarse y de la forma más eficiente posible, 

son 1/6 de los indicados en el estándar ASTM F1624 [14]. La Tabla 4.8 presenta la propuesta de 

duración óptima de escalones. En numerosos trabajos anteriores se justifican los tiempos de 

carga en hidrógeno basados en la teoría de trampas y difusión [22][23][51]. Siendo coherentes 

con los resultados presentados en el presente documento. 
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Tabla 4.8 Propuesta de duración óptima de los escalones de carga para la aplicación al ensayo SPT dependiendo de 

la dureza del acero [143]. 

Dureza 

(HRC) 
Step Step load 

Step time 

(min) 
 

33 a <45 
01-10 

5% of PFFS 
20’  

11-20 40’  

45 a 54 
01-10 

5% of PFFS 
10’  

11-20 20’  

>54 1-20 5% of PFFS 10’  

 

 Estimación de la tensión umbral en ambiente a partir de la carga umbral 

obtenida mediante SPT (Arts. 2 y 5). 

4.5.1. Introducción 

El principal objetivo de la metodología de escalones incrementales aplicada al Small Punch es 

obtener la tensión umbral, a partir de la cual el material falla en el ambiente objeto de estudio. 

Por lo tanto, es una cuestión vital, una vez validada y optimizada la técnica de carga por 

escalones, obtener la carga umbral en ambiente mediante SPT y convertir dichos valores de 

carga umbral (N) en valores de tensión umbral (MPa), dado que la tensión es una propiedad 

intrínseca del material empleada en cálculos ingenieriles, mientras que la carga posee las 

conocidas dependencias de la geometría de probeta empleada. 

4.5.2. Relación tensión umbral ASTM F1624 vs carga umbral SPT 

Como ya se ha comentado, una de las primeras experiencias llevadas a cabo fue la validación de 

la reproducción correcta del fenómeno físico-químico por la novedosa metodología planteada. 

Estos resultados se recogen en Art. 2, donde se compararon ensayos sobre probeta cilíndrica 

según ASTM F1624 [14] y sobre probeta SPT. La validación de la metodología de ensayo y la 

formulación aplicable son los pilares fundamentales de la presente Tesis en ambientes.  

Como ya se mencionó anteriormente, el trabajo se basa en el análisis de los aceros TMCR420 y 

X80 sometidos a condiciones ambientales de carga catódica con distintos niveles de 

fragilización.  

Fruto del análisis de dicho trabajo, se muestra en la Tabla 4.9 y en la Figura 4.15, los resultados 

numéricos obtenidos en cada caso, presentaron una tendencia de fragilización con valores de 

pendiente muy similares en la línea de regresión para ambos materiales, al enfrentar los ensayos 

según norma ASTM F1624  [14] y los SPT mediante la metodología propuesta. 
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Tabla 4.9 Resultados numéricos de los ensayos SPT según la técnica propuesta y de los ensayos sobre probetas 

uniaxiales normalizas según ASTM F1624 [14]. 

   Aire 1 mA/cm2 5 mA/cm2 10 mA/cm2 

   Py (N) Pmax (N) Pth-SPT (N) Pth-SPT (N) Pth-SPT (N) 

Ensayos SPT 
según 

técnica 
propuesta 

X80 
121 1490 958 671 615 

S420 
69 1465 812 625 594 

    Sy (MPa) Su (MPa) σth (MPa) σth (MPa) σth (MPa) 

Ensayos en 
probetas 

uniaxiales 
según F1624 

[14]  

X80 
621.3 692.9 556.10 446.46 436.01 

S420 
447.7 547.1 379.47 265.29 257.98 

 

 

Figura 4.15 Resultados de tensión umbral ASTM F1624 [14] vs la carga umbral SPT obtenida con el modelo 

propuesto para los aceros X80 y S420 [22] 

Para explicar este efecto, se realizan mediciones de contenido de hidrógeno en ambos 

materiales (ver Tabla 4.4) en cada uno de los ambientes estudiados, mostrando condiciones de 

saturación de hidrógeno similares con ambas técnicas, y proporcionalidad en la reducción de la 

tensión umbral y en la carga umbral SPT a medida que aumenta el contenido de hidrógeno. 
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Figura 4.16 Reducción de las tensiones umbral según ASTM F1624 [14] (izqda.) y cargas SPT umbral con la 

metodología propuesta (dcha.) vs el contenido de hidrógeno en los ambientes estudiados para los aceros X80 y S420  

[22]. 

En vista de la citada proporcionalidad en la reducción de la tensión umbral y la carga umbral SPT 

con el ambiente, junto con referencias en la literatura [92][144], dan pie a pensar en la 

formación de la tensión umbral como suma de dos términos: uno elástico y de menor entidad 

no afectado por el ambiente y otro plástico asistido por los fenómenos ambientales, y que 

aporta la mayor parte a la tensión umbral final (Fig. 4.16). 

4.5.3. Propuesta de modelo 

Todo lo anterior lleva a la propuesta de un modelo (ver ecuaciones 4.4 a 4.7) para estimar la 

tensión umbral a partir de la carga umbral obtenida únicamente con ensayos SPT; este modelo 

se basa en una formulación empírica compuesta por dos partes: una elástica (σel-SPT) y otra 

plástica(σpl-SPT). 

La parte elástica consiste básicamente en el aporte a la tensión umbral de la deformación de la 

probeta en campo elástico, que no tiene que ver con los fenómenos ambientales. La parte 

plástica tiene en cuenta los fenómenos ambientales, por lo que a la misma solamente aportará 

la parte plástica de la carga umbral SPT normalizada por el espesor de probeta.  

𝜎𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 = 𝜎𝑒𝑙−𝑆𝑃𝑇 + 𝜎𝑝𝑙−𝑆𝑃𝑇 (4.4) 

La componente elástica se obtiene a partir de la carga “Py” que define el comienzo de los 

fenómenos plásticos, tal y como descrito en 2.2.2.3. Teniendo en cuenta que, según la teoría de 

placas [140], la tensión máxima en la cara inferior de una placa circular de espesor “h0” 

empotrada en todo su contorno y sometida a una carga vertical centrada “Py” corresponde a la 

expresión (4.5). 

𝜎𝑒𝑙−𝑆𝑃𝑇 =
3

2 ∙ 𝜋 ∙ ℎ0
2 ∙ 𝑃𝑦  (4.5) 

En la parte plástica el presente modelo propone que a la misma solamente aporte la parte 

plástica de la carga umbral SPT (Pth-SPT - Py), es decir la carga umbral SPT reducida en la cuantía 
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de la carga de tránsito de comportamiento elástico a plástico, normalizada por el espesor de 

probeta “h0” [21][92]: 

𝜎𝑝𝑙−𝑆𝑃𝑇 =  
𝛼

ℎ0
2 ∙(𝑃𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 − 𝑃𝑦) (4.6) 

Donde “α” es un coeficiente de correlación adimensional, las cargas se introducen en Newton y  

“h0” en milímetros. Quedando, por tanto: 

𝜎𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 =  𝜎𝑒𝑙−𝑆𝑃𝑇 + 𝜎𝑝𝑙−𝑆𝑃𝑇 =  
3

2 ∙ 𝜋 ∙ ℎ0
2 ∙ 𝑃𝑦 +  

𝛼

ℎ0
2 ∙ (𝑃𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 − 𝑃𝑦) (4.7) 

4.5.4. Ajuste del coeficiente de correlación adimensional α 

Una vez llegados a este punto, y con los resultados de los aceros X80 y TCM420 se procedió al 

ajuste preliminar del coeficiente α en este caso. Introduciendo los valores en la expresión (4.6), 

resulta un valor de α = 0.0806 con un ajuste de R2 = 0.960, como puede verse en la Figura 4.17. 

 

Figura 4.17 Mejor ajuste para la tensión umbral obtenida a partir de la expresión (4.6) 

Del análisis de lo anterior: 

• Si se representa la tensión umbral σSPT en función de la carga umbral SPT, se obtienen 

sendas líneas para el material X80 y el S420 (TCMR 420) con pendientes = 0.309 y 

m=0.327 respectivamente (ver Figura 4.15 del epígrafe anterior). 

 

• Por otro lado, fijándose en las pendientes de las rectas, la expresión (4.6) también puede 

expresarse cómo: 

𝛥𝜎𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 = 𝑚 ∙ 𝛥𝑃𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 (4.8) 

Igualando las expresiones (4.6) y (4.7), se obtiene:  
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𝑚 =
0.0806

ℎ0
2  =  

0.0806

0.52 = 0.321 (4.9) 

Este valor se encuentra entre los dos previamente calculados y es muy cercano a la media de 

ellos. La pequeña diferencia en el valor de pendiente obtenida puede ser debida a que el 

parámetro α = 0.0806 fue calculado a partir de la recta de regresión, donde las pequeñas 

diferencias en el espesor de la probeta (entre 0.49 y 0.51) tienen cierta influencia. 

Si en lugar de ello se obtienen los valores de α a partir de los resultados separadamente para el 

acero X80 y S420 por regresión, resultan valores ligeramente diferentes de α = 0.0933 y α = 

0.0753 para X80 (35 HRC) y TCMR420 (33 HRC) respectivamente. Todo ello parece indicar que 

este parámetro podría ser dependiente del material o, al menos de su microestructura y/o de 

las propiedades mecánicas, y, aunque no lo parece, del ambiente.   

Por todo ello, el siguiente paso lógico y final de este trabajo concurre en la investigación en 

mayor profundidad del parámetro α para comprender sus dependencias con el material y 

ajustar el modelo propuesto con precisión. 

4.5.5. Dependencia del coeficiente α con el material y el ambiente 

Una vez planteado el modelo en Art. 2 [22], y definidos los tiempos óptimos de escalones 

determinados en Art. 3 [23] y Art. 4 [24], sólo restaría la calibración del coeficiente de ajuste α 

para su empleo en la estimación de la tensión umbral en ambiente únicamente a partir de 

ensayos Small Punch. 

Así F1624 [14], con el objetivo de barrer un amplio rango de durezas de material y ambientes, 

se completa la campaña experimental presentada en el epígrafe anterior. A los materiales 

TCMR420 (35HRC) y X80 (33HRC) se añaden los dos materiales obtenidos mediante tratamiento 

térmico de 50HRC y 60HRC en los mismos ambientes de polarización catódica bajo los tres 

niveles de agresividad usados de 1, 5 y 10 mA/cm2, obteniéndose tanto resultados de carga 

umbral con ensayos SPT como de tensión umbral mediante probetas uniaxiales de Ø6mm de 

acuerdo a ASTM F1624 [14]. En todos los casos los tiempos de escalones de carga empleados 

son los ya definidos como óptimos de 1/6 los propuestos por ASTM  

Una vez reunidos todos los valores de carga umbral SPT según la propuesta de esta tesis y sus 

homólogos de tensión umbral según la normativa ASTM F1624 [14] en los ambientes analizados, 

se representan ambos enfrentados en la Figura 4.18.  
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Figura 4.18 Valores de carga umbral SPT vs homólogos de tensión umbral según ASTM F1624 

[14] para todos los materiales y ambientes de la presente Tesis Doctoral. 

Como puede verse hay una cierta tendencia interdependencia de ambos, lo que sugiere la 

posibilidad de aplicación del modelo planteado y su buen funcionamiento mediante el ajuste del 

parámetro α a las diversas situaciones planteadas. Para ello, partiendo del modelo 

anteriormente presentado en la ecuación (4.7) puede ser despejado el coeficiente α como se 

describe a continuación: 

Por un lado, el propio modelo plantea: 

𝜎𝑝𝑙−𝑆𝑃𝑇 =  
𝛼

ℎ0
2 ∙ (𝑃𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 − 𝑃𝑦) (4.10) 

y por otro lado, el valor de las tensiones umbral obtenidos mediante ensayos normalizados y 

mediante la propuesta SPT debe ser el mismo, ya que es el fin último del modelo, lo que permite 

poder calcular la parte plástica alternativamente de la siguiente manera: 

𝜎𝑡ℎ−𝐴𝑆𝑇𝑀 = 𝜎𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 = 𝜎𝑒𝑙−𝑆𝑃𝑇 + 𝜎𝑝𝑙−𝑆𝑃𝑇 → 𝝈𝒑𝒍−𝑺𝑷𝑻 =  𝝈𝒕𝒉−𝑨𝑺𝑻𝑴 − 𝝈𝒆𝒍−𝑺𝑷𝑻 (4.11) 

Por tanto, si se enfrentan los valores de los términos plásticos según se indica en las ecuaciones 

4.10 y 4.11, tal como se recoge en la  Figura 4.19, el coeficiente α puede ser calculado 

directamente como la pendiente de la recta resultante entre ambas si se fuerza una regresión 

lineal que pase por el origen, que como parece apreciarse ofrece unos coeficientes de regresión 

satisfactorios. De todo ello se obtienen los coeficientes α presentados en la Tabla 4.10. 
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Figura 4.19 Ajuste del coeficiente α para los materiales y ambientes estudiados. 

 

Tabla 4.10 Valores del coeficiente α obtenidos del ajuste del modelo en los diferentes materiales y ambientes. 

Material (HRC) Dureza (HRC) α 

S420 33 0,0753 

X80 35 0,0933 

50HRC 50 0,2331 

60HRC 60 0,3585 

 

Del análisis de ello se desprende una cuasi-independencia de dicho coeficiente con el ambiente,  

que en la práctica y operativamente puede ser tomada como independencia, manteniendo α, 

no obstante, una clara dependencia con la dureza del material dentro del rango estudiado. La 

Figura 4.20 recoge los valores ya presentados en la Tabla 4.10. 
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Figura 4.20 Propuesta para la determinación del coeficiente α en función de la dureza. 

Por último, implementado la recién expuesta dependencia del coeficiente α en el modelo para 

estimar los valores de tensión umbral a partir de los de carga umbral obtenidos en los ensayos 

SPT se obtiene el resultado mostrado en la Figura 4.21, que como se puede apreciar arroja 

valores siempre contenidos en el intervalo de ±10% de precisión, como es habitual en 

estimaciones Small Punch en ambiente [15]. 

 

 

 
Figura 4.21 Estimación propuesta de la tensión umbral en base a ensayos SPT 
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5. CONCLUSIONES Y TRABAJO FUTURO 
El objetivo principal de la presente Tesis Doctoral, plasmado en el primer capítulo de la misma 

junto con algunas consideraciones introductorias sobre los temas a desarrollar, ha sido plantear 

una metodología que permita obtener, de forma cuantitativa y por vez primera, la carga umbral 

y, a partir de ella, la tensión umbral en ambientes agresivos; más concretamente, en condiciones 

de fragilización por hidrógeno para aquellos escenarios donde se presenta escasez de material, 

empleando para esto el ensayo cuasi-no-destructivo Small Punch. Todo ello llevado a cabo de 

forma eficiente, permitiendo no sólo una alternativa a los citados escenarios de escasez de 

material, sino también una reducción importante en el tiempo necesario para lograrlo con 

respecto a las metodologías normalizadas habitualmente empleadas para este fin. Se ha 

propuesto y logrado tratando siempre de mantener, en la medida de lo posible, los preceptos 

principales de la metodología Small Punch: simplicidad, economía y rapidez. 

Para la consecución de este objetivo principal, que se ha nutrido a su vez de otros objetivos 

secundarios que se enunciaron en las primeras páginas de este documento, ha sido necesario 

llevar a cabo diversos hitos. En primer lugar, abordado en el capítulo segundo del presente 
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documento, se ha revisado el estado del conocimiento actual sobre caracterización de 

materiales metálicos en ambiente agresivo, concretamente de aceros en condiciones de 

fragilización por hidrógeno, así como un análisis de la evolución y estado actual de la técnica de 

ensayos Small Punch (SPT), que son los dos pilares principales de los que parte y en los que se 

sustenta el presente trabajo. 

Seguidamente, en el capítulo tercero, se ha propuesto la metodología experimental seguida 

durante los trabajos de la presente Tesis Doctoral. En primer lugar, se ha propuesto una 

metodología de limpieza de muestras previa al análisis de su contenido en hidrógeno, siempre 

de vital importancia en este tipo de caracterizaciones. También ha sido necesario llevar a cabo 

el diseño y la construcción de un equipamiento para ensayos Small Punch bajo cargas estáticas 

en condiciones de fragilización por hidrógeno, que se ha empleado en los siguientes trabajos. Y 

finalmente, como principal aportación original de la investigación que en este documento se 

recoge, una metodología novedosa en base a una secuencia de cargas escalonadas para la 

obtención de la carga umbral en ambiente mediante ensayos Small Punch, adaptando la 

metodología de la norma ASTM F1624 [14]. 

Por último, en el capítulo cuarto, fruto del compendio de publicaciones de esta tesis 

[11][22][23][24][25], se ha logrado proponer, validar y calibrar un modelo para estimar la 

tensión umbral a partir de la carga umbral obtenida mediante ensayo Small Punch en 

condiciones ambientales adversas. 

 Conclusiones 
El fruto de los trabajos recogidos en la presente Tesis Doctoral, de marcado carácter 

experimental, permite extraer una serie de conclusiones validadas a través de los resultados 

presentados en este trabajo, que se recogen a continuación. 

5.1.1. Conclusiones sobre métodos de limpieza de muestras para análisis de contenido 

de hidrógeno 

La limpieza de las muestras para análisis de contenido de hidrógeno previa al mismo, si bien es 

una tarea auxiliar, es también de vital importancia ya que su incorrecta realización puede 

conllevar errores que desvirtúen los resultados obtenidos y, por ende, las conclusiones de una 

investigación donde la determinación del contenido en hidrógeno juegue un papel importante.  

En el presente trabajo se ha analizado una selección de métodos adecuados para ser empleados 

en campañas experimentales de determinación del contenido en hidrógeno. Se recomienda 

descartar los métodos electrolíticos en primera instancia, porque pueden influir en el contenido 

de hidrógeno al introducir hidrógeno del medio en el que realizan, y también los métodos 

químicos con polvo de zinc, por condicionantes de seguridad relativos a su fácil inflamabilidad. 

Además, se aconseja también la exclusión de los métodos que requieran agitación permanente 

y/o largos tiempos de duración, ya que ambos dan pie a una elevada difusión de hidrógeno, lo 

que puede redundar en contenidos más bajos de la situación que se pretende caracterizar, por 

pérdida de parte del hidrógeno más débilmente atrapado. 

Como candidatos más idóneos se presentan aquellos métodos consistentes en un primer 

desengrasado de las muestras con etanol, y su posterior inmersión en acetona o tricloroetileno, 

pudiendo ésta encontrarse combinada o no con la aplicación de ultrasonidos, y un secado final 
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con aire. Se añade además el método C-3.5 de ASTM G1 [141], como alternativa cuando la 

muestra presente óxidos superficiales, depósitos de corrosión o suciedad, que los anteriormente 

citados métodos no son capaces de eliminar, consistente en la exposición de las muestras a una 

disolución de ácido clorhídrico en agua tras el desengrasado, y un posterior secado con aire. 

Del análisis de los métodos evaluados en diversas condiciones de contenido en hidrógeno, tanto 

en aceros de alta resistencia como en pines normalizados, se ha concluido que los métodos que 

implican la sumersión en acetona y tricloroetileno resultan sencillos, baratos y rápidos de 

ejecutar en una primera aproximación, pudiendo estar combinados o no con la aplicación de 

ultrasonidos. Sin embargo, cuanto más tiempo se apliquen resultarán valores medios de 

contenido de hidrógeno mayores, y mayor dispersión en los resultados, si bien la incertidumbre 

entra dentro de los valores aceptables para este tipo de ensayo. 

Los métodos de limpieza que incorporan ultrasonidos son los menos adecuados en casos donde 

se pretenda la mayor precisión posible, ya que su mayor duración provoca absorción de 

hidrógeno de los agentes limpiadores al interior de la muestra, y por tanto valores levemente 

incrementados. 

Los métodos de sumersión en acetona o tricloroetileno con duración inferior a un minuto, y sin 

aplicación de ultrasonidos, muestran valores de hidrógeno muy próximos en todos los 

escenarios analizados, si bien el método con tricloroetileno arroja valores levemente superiores 

y con mayor dispersión. En vista de ello, y de que el tricloroetileno presenta mayores riesgos por 

su toxicidad, se recomienda el empleo de acetona, que además es el método más económico, 

rápido y seguro de todos los analizados. El mismo consiste en la sumersión de la muestra en 

acetona durante unos segundos (menos de 1 minutos) mientras se agita la misma, extrayendo 

y secando después al aire a temperatura ambiente. 

Por su parte, el método de limpieza C-3.5 de ASTM G1 [141], consistente en la sumersión en una 

disolución de HCl, si bien es apropiado para eliminar óxidos superficiales, depósitos de corrosión 

o suciedad, introduce cantidades de hidrógeno considerables en el resultado final. Por ello se 

recomienda para esta función emplear en su lugar otros métodos mecánicos tales como cepillo 

de alambre o chorro de arena, y la posterior limpieza con el método de acetona anteriormente 

establecido. 

5.1.2. Conclusiones sobre la aplicación de la técnica de ensayo por escalones al Small 

Punch 

En la presente Tesis Doctoral se propone una novedosa metodología para la determinación de 

la carga umbral en ambiente agresivo mediante ensayos Small Punch, concretamente de aceros 

de media y alta resistencia en condiciones de fragilización por hidrógeno. Esta metodología se 

basa en la recogida en la norma ASTM F-1624 [14] para ensayos uniaxiales, que consiste en la 

imposición de una serie de escalones de carga incrementales con duraciones en función de la 

dureza del material a caracterizar en ambiente. 

Como consecuencia de la particular geometría del ensayo Small Punch, con espesor de probeta 

de 0,5mm, que nada tiene que ver con la de una probeta uniaxial (generalmente cilíndrica φ6-

12mm), ni tampoco las condiciones de difusión en ambos escenarios, para aplicar la metodología 

de carga escalonada al ensayo SPT se han propuesto algunas modificaciones a la misma, 
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comprobándose de forma experimental que las mismas reproducen el fenómeno físico regido 

por la interacción material-ambiente (valores similares de sensibilidad a la fragilización de los 

aceros y ambientes estudiados [142] y mismos micromecanismos de fractura para las mismas 

condiciones ambientales en este tipo de procesos subcríticos [145][146]). 

En lo referente a la determinación de la carga límite superior a partir del cual se definirá el perfil 

del primer escalón de carga, PFFL (denominada en la norma ASTM F-1624 [14] FFL), se toma la 

obtenida en un ensayo SPT al aire con velocidad de punzonado de 0.01 mm/s conforme a la 

norma europea EN 10371 [21] (en lugar de emplear un ensayo de tracción según ASTM E8 [42]). 

En lo referente al tiempo de exposición de las probetas antes de la imposición de los escalones 

de carga, se prefragilizan las probetas STP en ambiente durante 2h, tal y como recomienda la 

bibliografía [115][138][139], con la finalidad de asegurar una adecuada difusión del hidrógeno a 

través de las muestras. Dadas las condiciones de contorno geométricas y de difusión, parece 

evidente que este tiempo es suficiente, y si bien según la literatura [115][138][139] el tiempo 

para fragilizar completamente una probeta SPT debería ser teóricamente menor, ha de tenerse 

en cuenta que los fenómenos de absorción y adsorción para que el hidrógeno penetren en la 

red microestructural del acero no son proporcionales al tamaño de la muestra, lo que hace que 

empíricamente se obtengan estos tiempos sustancialmente más elevados que los teóricos para 

muestras pequeñas, donde estos fenómenos consumen gran parte del tiempo total. 

Para el dimensionamiento de la magnitud de carga de cada escalón se ha concluido tomar el 

mismo criterio que el propuesto por ASTM F-1624 [14], es decir el 5% de PFFL para cada escalón 

de la primera secuencia, y el 5% de la carga de rotura de probeta incrementada en un 10% (Pmax_i 

= 1,1*Pmax_i-1) para las siguientes secuencias. Asimismo, para la determinación de la carga umbral 

también se propone seguir el criterio de la citada norma, dando el ensayo por concluido cuando 

la diferencia de la carga de rotura en dos secuencias de escalones sucesivos es menor del 5% 

(carga correspondiente a un escalón). 

Finalmente, por las razones anteriormente expuestas, el tiempo de duración de los escalones 

también es objeto de modificación cuando se aplica esta técnica al ensayo SPT, debiendo ser 

forzosamente más cortos, pero lo suficientemente largos para asegurar que el hidrógeno 

difunde a través de todo el espesor de la probeta. Las conclusiones sobre esta cuestión, dada su 

relevancia, se exponen con mayor detalle en el epígrafe siguiente. 

5.1.3. Conclusiones sobre la determinación de tiempos de escalones de ensayo en 

función del material 

Con el objetivo de optimizar los tiempos de los escalones de carga a aplicar para la 

determinación de la carga umbral en ambiente con ensayos Small Punch, se ha realizado un 

estudio experimental testeando diferentes tiempos de escalones, logrando optimizar su 

duración y definiendo los perfiles de ensayo más adecuados para cada acero según su dureza. 

Los rangos de dureza empleados para ello han sido los tres definidos en la norma ASTM F-1624 

[14]: 33 ≤ HRC < 45, 45 ≤ HRC < 55 y HRC ≥ 55.  

Se ha concluido que para todos los rangos de dureza anteriores los tiempos óptimos a aplicar a 

la técnica escalonada con ensayos SPT son de 1/6 los tiempos fijados por la citada norma, es 

decir: 20 y 40 minutos para los escalones 1-10 y 11-20 en los aceros del rango de dureza más 
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bajo de 33 ≤ HRC < 45, 10 y 20 minutos para los escalones 1-10 y 11-20 en los aceros del rango 

de dureza media 45 ≤ HRC < 55, y 10 minutos para los 20 escalones en el caso de aceros con la 

mayor dureza HRC ≥ 55. Debe tenerse en cuenta que estos tiempos fueros calculados a partir de 

la comparación de resultados entre 1/6 y 1/8 de los propuestos en ASTM F-1624 [14], aplicando 

como criterio de validez una diferencia menor del 5% (entidad de un escalón).  

Por otro lado, estos tiempos deben tomarse como una cota inferior para cada nivel de dureza, 

por lo que en caso de desconocimiento de la dureza del material, o por simplicidad operativa en 

la programación de los ensayos, podrían emplearse tiempos de 20 y 40 minutos para los 

escalones 1-10 y 11-20 respectivamente en todos los rangos de dureza, o incluso tiempos de 40 

minutos en los 20 escalones de la secuencia de cargas si fuera necesario, con la única 

contrapartida de una mayor duración del ensayo, pero en todo caso susceptible de ser realizado 

en una jornada. 

Finalmente, debe comentarse que la técnica no ha sido validada para aceros con durezas 

inferiores a 33HRC, al igual que tampoco los recoge la normativa ASTM F-1624 [14]. Esto se debe 

al hecho de que estos aceros de menor dureza tendrán menores propiedades mecánicas, y 

microestructuras propias de las mismas, por lo que su afección por el ambiente agresivo será 

menos significativa. Por ello, para estos casos se recomienda el empleo de ensayos en ambiente 

convencionales para la determinación del umbral: ensayos a baja velocidad de deformación o 

bajo cargas constantes, como los que se presentan en [15] y en [147]. 

5.1.4. Conclusiones sobre la estimación de la tensión umbral en condiciones de 

fragilización por hidrógeno a partir de la carga umbral obtenida de ensayos 

Small Punch 

Como ya se ha comentado, el principal objetivo de la presente Tesis Doctoral es la estimación 

de la tensión umbral de aceros en ambiente agresivo en base a ensayos Small Punch. Para dicha 

finalidad, una vez validada y optimizada la técnica de carga por escalones para obtener la carga 

umbral en condiciones de fragilización por hidrógeno mediante ensayos Small Punch, se ha 

obtenido un modelo que permite convertir dichos valores de carga umbral (N) en valores de 

tensión umbral (MPa). 

Se ha derivado el modelo siguiente para estimar la tensión umbral dentro del intervalo de 

precisión de ±10%, formulado como la suma de dos términos: uno elástico y de menor entidad, 

no afectado por el ambiente (σel-SPT); y otro plástico asistido por los fenómenos ambientales y 

que aporta la mayor parte a la tensión umbral final (σpl-SPT); las cargas se introducen en Newton 

y  “h0” en milímetros. 

𝜎𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 =  𝜎𝑒𝑙−𝑆𝑃𝑇 + 𝜎𝑝𝑙−𝑆𝑃𝑇 =  
3

2 ∙ 𝜋 ∙ ℎ0
2 ∙ 𝑃𝑦 +  

𝛼

ℎ0
2 ∙ (𝑃𝑡ℎ−𝑆𝑃𝑇 − 𝑃𝑦) (5.1) 

 

La componente elástica (σel-SPT) se obtiene a partir de la carga “Py”, que define el comienzo de 

los fenómenos plásticos, tal y como se ha descrito en 2.2.2.3. Teniendo en cuenta que, según la 

teoría de placas [140], la tensión máxima en la cara inferior de una placa circular de espesor “h0” 

empotrada en todo su contorno y sometida a una carga vertical centrada “Py”. 



Capítulo 5: Conclusiones y trabajo futuro 

140  Tesis Doctoral. Laura Andrea Calvo 

El presente modelo propone que a la parte plástica (σpl-SPT) solamente aporte la parte plástica de 

la carga umbral SPT, es decir la carga umbral SPT reducida en la cuantía de la carga de tránsito 

de comportamiento elástico a plástico (Pth-SPT - Py), estando la misma normalizada por el espesor 

de probeta “h0” [21][92], e incorporándose un coeficiente de correlación adimensional “α” 

[148]. 

Del análisis de los resultados experimentales se desprende una clara dependencia de dicho 

coeficiente “α” con la dureza del material dentro del rango estudiado, tal como muestra la Figura 

5.1, sin embargo, no se ha observado de forma clara ninguna dependencia con el ambiente. 

 

Figura 5.1 Dependencia del coeficiente de correlación “α” con la dureza del material. 

 Trabajo futuro 

Los trabajos desarrollados a lo largo de la presente Tesis Doctoral, entre los que destacan las 

aportaciones originales recogidas en el capítulo cuarto, sientan las bases metodológicas sobre 

las que se asentarán las siguientes investigaciones. 

La comunidad científica ha mostrado un creciente interés por las metodologías para la 

caracterización en ambiente en base a ensayos Small Punch, algunas propuestas o ampliadas en 

la presente Tesis Doctoral, y pioneras en su campo, siendo este hecho indicativo de que las líneas 

de trabajo futuro aquí abiertas presumiblemente tendrán también una buena acogida, y su 

extensión hacia nuevos campos es más que probable. 

La propuesta para estimar la tensión umbral en condiciones de fragilización por hidrógeno 

mediante ensayos Small Punch en base a escalones de carga incrementales ha quedado en esta 

Tesis Doctoral completamente validada para todo el rango de durezas de acero indicado en la 

normativa ASTM F1624 [14]. Sin embargo, puede ser interesante desarrollar algunos aspectos 

mediante las líneas de investigación que se citan a continuación. 

5.2.1. Validación de la técnica de carga por escalones incrementales propuesta para SPT 

en otros ambientes ricos en hidrógeno 

Todos los trabajos llevados a cabo, así como la metodología propuesta, lo han sido en un 

ambiente de fragilización por hidrógeno generado mediante la polarización catódica en un 
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ambiente ácido. Sin embargo, son muchos los ambientes industriales ricos en hidrógeno que 

pueden afectar al material donde el mismo se encuentra en otros estados, principalmente en 

estado gaseoso a presión, como ocurre en depósitos de almacenaje de hidrógeno o ya bien en 

gasoductos donde se emplea la técnica del blending (mezcla con otros gases). 

Es por ello que sería de gran interés la validación de la técnica propuesta en ambientes de 

hidrógeno a presión, siendo de especial valor el testeo de los mismos materiales empleados en 

esta tesis en aquellas condiciones de presión y temperatura que tengan como resultado 

contenidos en hidrógeno semejantes a los introducidos en los trabajos aquí presentados. Es 

decir, la reproducción del mismo programa experimental o lo más parecido posible para, en una 

primera instancia poder validar y extender (o adaptar si procede) la metodología planteada a las 

situaciones de carga por hidrógeno a presión. 

Una vez conseguido lo anterior, sería deseable extender la metodología a aquellas condiciones 

de presión y temperatura empleadas con mayor habitualidad en la industria del almacenaje y 

transporte de hidrógeno. 

5.2.2. Validación de la técnica de carga por escalones incrementales propuesta para SPT 

en otros materiales 

Puede resultar de interés la validación, y modificación o ajuste si así se precisa, en otros grados 

de acero con microestructuras distintas de las estudiadas en este trabajo, como las familias que 

se citan a continuación: 

- Aceros de gaseoducto y de trabajo habitual en el sector oil&gas. 

- Aceros de conformado en frío, que suelen ir aleados con Manganeso, Cromo, Boro o 

Molibdeno y sufrir un proceso posterior de globulización. 

- Aceros para muelles, que suelen tener alto límite elástico, ser dúctiles y poco tenaces, 

con un tamaño de grano austenítico fino y alto porcentaje de martensita. 

- Aceros microaleados, con pequeñas adiciones de Vanadio, Titanio y/o Niobio, y muy 

duros. 

- Aceros inoxidables, con alto contenidos de cromo (entorno al 12%) y pequeñas 

cantidades de níquel o molibdeno. Sus microestructuras pueden ser austeníticas 

(AISEI304, 303, 316, 321…), martensíticas (420), ferríticas, dúplex… 

- Otros materiales de bio-implantes, como aleaciones de magnesio sin aluminio, 

susceptibles de sufrir corrosión bajo tensión [149], o ya bien las habituales aleaciones 

de cromo-cobalto-molibdeno para prótesis de cadera o rodilla, y más recientemente 

aleaciones de titanio, tantalio y óxido de circonio [150]; enfrentando en todos los casos 

ambientes de los llamados SBF (Simulated Body Fluid, o fluido corporal simulado), que 

son fluidos con concentraciones iónicas casi iguales a las del plasma sanguíneo humano. 

5.2.3. Validación de la técnica de carga por escalones incrementales propuesta para SPT 

para la caracterización de uniones soldadas 

Otra posibilidad de extensión de la técnica consistiría en aplicarla a uniones soldadas que 

trabajen en ambientes ácidos o ricos en hidrógeno, donde el material base, la zona afectada 

térmicamente y el material de aportación presentarán habitualmente diferentes 

microestructuras, más aún en el caso de tratarse de uniones disímiles. 
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Esta aplicación tendría la ventaja de ser capaz de discernir los diferentes grados de afección en 

las diferentes zonas de la soldadura, permitiendo determinar cuál es la más crítica en cada caso.  

Ello serviría como una herramienta predictiva para instalaciones en servicio donde se detecten 

problemas, antes de que los mismos puedan comprometer la integridad, permitiendo proponer 

medidas correctoras en un estadio temprano y con una afección mínima en el componente. Si 

se trata además de uniones de muy reducido tamaño podría incluso postularse como la única 

opción viable. 
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