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CAPITULO 5. MATERIALES Y METODOLOGIA

El desarrollo experimental de este trabajo de tesis requirid la adaptacién de un sistema ya
existente en el Laboratorio de Propiedades Termofisicas del Instituto Mexicano del
Petroleo (IMP). Se recuperaron cuatro celdas empleadas para realizar estudios previos de
corrosion en el Instituto (Eustaquio-Rincdn et al., 2008). En este Capitulo se describen los
materiales, la metodologia seguida en el trabajo experimental, las condiciones a las que se

realizaron las pruebas y los sistemas estudiados.

5.1 Descripcion del equipo

La velocidad de corrosion en los testigos de acero al carbon AISI 1010 y AISI 1018,
por soluciones acuosas de MDEA vy sales térmicamente estables, se determiné por el
método gravimétrico de pérdida de peso, empleando un sistema estatico. Dicho sistema
consiste en un bafio térmico (Jubalo, modelo SC12; capacidad 10 L) y un porta-celdas de
elaboracion propia, de placa de aluminio (Figura 13). El bafio se coloc6 en una campana de
extraccion, debido a la temperatura a la que se realizaron las pruebas (120 °C, 393 K). Lo
anterior para evitar que los vapores del aceite térmico contaminaran el medio ambiente del

laboratorio y también para prevenir accidentes del personal cercano al equipo.

El monitoreo de la temperatura de las corridas experimentales se realizé empleando un
termdémetro digital (Fluke modelo 2190A) con termopar calibrado tipo K y precision £ 0.1
K (Anexo I).
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Jubalo 12

Figura 1. Sistema estatico para la evaluacion de velocidad de corrosion: (1) Bafio térmico con control de temperatura

(2) Porta-celdas, (3) Termometro digital, (4) celda de corrosién.

Las celdas usadas para determinar la velocidad de corrosion fueron construidas de acero
inoxidable 316, y estaban compuestas de dos partes importantes: el cuerpo de la celda y el
porta-testigos (Figura 14). La capacidad maxima de cada celda fue de 150 cm®. El porta-
testigos se conformd de dos tubos que cumplieron con las funciones de termopozo y
alimentacion del gas nitrogeno; empleado para el desgasado y pruebas de hermeticidad,
respectivamente. Aunado a ello, dicho dispositivo estaba provisto de una valvula de aguja
de acero inoxidable 316 (Swagelok, Modelo SS-1R4) y de un manometro (Ashcroft), para
medir la presiéon interna de la celda, en un intervalo de (0-6845) kPa (0-1000

libra/pulgada®). El porta-testigos acepté un méximo de 10 testigos o cupones.
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Figura 2.Celda de corrosion de acero inoxidable 316: (1) cuerpo de la celda,

(2) porta-testigos, (3) termopozo, (4) tubo de entrada de nitrégeno, (5) testigo, (6)

empaques de poli-tetrafluoretileno (PTFE), (7) empaque de poli-tetrafluoretileno
, (8) mandémetro, (9 ) valvula de aguja de acero inoxidable

Los testigos se fijaron al porta-testigos empleando empaques de poli-tetrafluoretileno
(PTFE), que también sirvieron para evitar el contacto entre los tubos y los testigos. El
montaje de los testigos se describe mas adelante.

5.2 Materiales

Los materiales empleados en el desarrollo experimental de las pruebas de corrosién se

listan a continuacion:

e Balanza analitica AND, modelo ER182A con resolucion £0.0001 g

e Vernier marca Scala con resolucion 1/20 mm

e Vasos de precipitados Pyrex de 50 cm®

e Matraces Erlenmeyer Pyrex de 150 cm®

e Parrillas con agitacién magnética marca Thermolyne modelo Cimarec® 2
e Agitadores magnéticos

e Estufa Marca Kimet (110 °C)

e Desecador
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e Sistema de vacio
e Sistema de inyeccion de nitrégeno

e Dispositivo mecanico para pulido de testigos

5.3 Reactivos

Las soluciones acuosas se elaboraron con N- metildietanolamina de pureza comercial.
(Aldrich, £ 99.9) y agua bidestilada. Los compuestos que se estudiaron en este trabajo de
investigacion sobre la velocidad de corrosién, asi como su pureza'y proveedor se muestran

en la Tabla 6.

Tabla 1. Reactivos empleados en las pruebas de corrosion

Compuesto Formula Pureza Proveedor
quimica % molar

Bicina CsH13NO, +99.9 Sigma®
Acido oxalico H,C,H, >99.8 Fermont”
Oxalato de sodio C,Na,0, 99.9 Fluka
Acido formico CH,0, >98.0 Fluka
Formiato de sodio CHO;,Na 99.0 Sigma®
Acido acético CH,COOH 99.02 J.T. Baker
Acetato de sodio CH3;COOH 3H,0 100 Fermont”

* Reactivos de Monterrey

Los reactivos empleados para la limpieza de los testigos antes de las pruebas de corrosion se

muestran en la Tabla 7.

Tabla 2. Compuestos de limpieza de testigos antes de las pruebas

Férmula Pureza%
Compuesto Proveedor
molecular molar
Hexano CsHua 99.9 Aldrich
Acetona C;HeO 99.7 J.T. Baker
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Por otra parte, los reactivos empleados en las soluciones de limpieza posterior a las

pruebas se presentan en la Tabla 8.

Tabla 3. Reactivos empleados para la limpieza posterior a las pruebas de corrosién

Formula Pureza
Compuesto Proveedor
molecular % molar
Acido clorhidrico HCI 36.5 Aldrich
Cloruro estafioso SnCl, 98.1 J.T. Baker
Triéxido de antimonio Sh,04 99.2 J.T. Baker
Bicarbonato de Sodio NaHCO; 100 J.T. Baker
Benceno CsHg 99.9 Aldrich

La composicion y concentracion de los aceros al carbon empleados en la
experimentacion reportadas por el Instituto Americano de Acero y Hierro, dependiendo su

clasificacion, (AISI por sus siglas en inglés) se reporta en la Tabla 9.

Tabla 4. Composicién y concentracién en porciento masa de los aceros al carbdn estudiados

Acero al carbén C Mn P )
AISI 1010 0.08-0.13 0.30-0.60 0.04 0.050
AlS| 1018 0.15-0.20 0.60-0.90 0.04 0.050

La diferencia en concentracion para obtener el 100 % masa, se le asigna al Fierro (Fe).
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5.4 Descripcion de las pruebas

La metodologia a seguir en las pruebas de corrosion se baso en el método de la norma
ASTM G1-03, la cual da los procedimientos para la preparacion, limpiezay evaluacion de
la velocidad de corrosion en testigos usados en pruebas de laboratorio. Se realizaron
modificaciones al método, con base en recomendaciones de experimentacion previa
(Eustaquio-Rincén et al., 2008) y de informacion bibliografica sobre métodos de prueba y
evaluacion de corrosion. En la Figura 15 se ilustra la metodologia utilizada en este trabajo
para la determinacion de velocidad de corrosion por el método de pérdida de peso,

incluyendo las modificaciones realizadas.

v

L Definicion de las ” i )

Definicion de los L o | Preparacion de los Elaboracion de las Montaje de celdas
. —Pp ndicion . — . —p o
sistemas o d‘c ones de v testigos souciones de corrosion

experimentacion
Calculo de la Tratamiento de Pruebas Pruebas
velocidad de  «@——————— testigos posterior @———— experimentales @———— experimentalesy
corrosion a las pruebas (120 °C) monitoreo

Figura 3. Metodologia para determinacion de velocidad de corrosion por pérdida de peso.

A continuacion se describen los procedimientos de la metodologia ilustrada en la Figura 15,
a partir de la preparacion de los testigos.

5.4.1 Método de preparacion de los testigos

El acondicionamiento de los testigos para las pruebas de corrosion requirié una serie de
pasos con el objeto de asegurar que la superficie de estos se encontrara en las condiciones
recomendadas por la literatura (Sheler et al, 1995). En la Figura 16 se muestra el
procedimiento empleado para la preparacion de los testigos utilizados en las pruebas de

corrosion.
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Determinacion de

P> Marcado — Limpieza ——P» dimensiones y
masa

Preparacion de los
testigos

Cortado y pulido
de testigos

Figura 4. Metodologia para la preparacion de testigos

Se elaboraron testigos en forma cuadrangular, de (2.200 x 2.200) cm
aproximadamente (Figura 17). Se observa que los testigos poseen una perforacion circular,
la cual se empleo para fijarlos al porta-testigos de cada celda. Los testigos de acero AlSI
1010 se cortaron de una lamina del material con un grosor de 0.130 cm.; mientras que, los
de acero al carbono AISI 1018 se elaboraron a partir de una barra solida, empleando un

torno mecanico.

Los testigos se pulieron hasta que su superficie no presentara marcas evidentes
originadas por el proceso de cortado. El pulido se realiz6 empleando un dispositivo
mecénico con arena de tamiz de 1um. El tiempo de pulido de los lotes de testigos varid
dentro de un intervalo de (138-499.5) hrs, debido al tipo de acero y sus condiciones

superficiales.

Los testigos pulidos se marcaron con numeros arabigos consecutivos a fin de
identificarlos y tener un control adecuado de sus valores de masa y dimensiones, en cada
prueba. El marcado de los testigos se realiz6 con un sello metalico, martillado

manualmente.

Los testigos marcados se sumergieron en hexano por intervalo de media hora con el
objeto de remover cualquier impureza de grasa o aceite presente durante el proceso de

pulido en el dispositivo mecanico.
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Figura 5. Testigo de acero al carbon

La masa de los testigos pulidos y limpios se obtuvo empleando una balanza analitica. Las
dimensiones largo (L), ancho (A) y espesor (E), de cada testigo, se determinaron
empleando un vernier. De igual forma, se determinaron las dimensiones del diametro de los
empaques de PTFE, que se emplearon para sujetar los testigos en el soporte, a fin de poder

calcular el area total de exposicion de los testigos. Dicha area se incluird mas adelante.

5.4.2 Elaboracion de soluciones

Se elaboraron soluciones acuosas de MDEA (50 % m/m) y sales termicamente estables
0 acidos organicos para cada corrida de corrosion (Anexo Ill). Para ello, se emple6 una
balanza analitica. En cada corrida, las soluciones se homogenizaron en parrillas con
agitacion magnética durante un tiempo aproximado de cinco horas. EI volumen de solucién
preparada para cada concentracion de sal o acido organico fue de 180 o 90 g, si se
empleaban dos celdas con un sistema o solo una respectivamente, debido a que cada celda

empled aproximadamente 85 g de solucidn.

5.4.3 Montaje de las celdas

Los pasos realizados para montar las celdas de corrosion se muestran en la Figura 18. Para
el montaje de las celdas se realizaron pruebas de hermeticidad a las celdas de corrosion con
el objeto de asegurar que no existieran fugas en ellas. Para ello, las celdas vacias se
armaron, se les inyecté nitrégeno a una presion de 300 libras/pulgada? y se colocaron en un
bafo de agua para determinar si alguno de los elementos de la celda presentaba fugas.

En el caso del montaje de los testigos, la posicion que cada uno ocuparia en el porta-
testigos se asigno antes de su montaje. Lo anterior para identificar y tener el control del

namero de testigos en cada una de las fases y su ubicacién en la celda.
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Montaje de celdas de corrosion

A 4

Armado de las
celdas vacias

v

Inyeccion de .| Pruebas de
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Montaje de
testigos

v

Pesado de
soluciones

\ 4
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celdas

v

Desgasado de
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Figura 6. Metodologia para el montaje de las celdas

Los testigos se fijaron al porta-testigos con tornillos y se separaron con barriles de acero
inoxidable y se utilizaron empaques PTFE y rondanas metélicas para evitar el contacto de
los testigos con los tornillos (Figura 19). Una vez montados los testigos se realizd la
limpieza de los soportes de los porta-testigos. Estos se sumergieron por intervalo de 5
minutos en agua caliente, se enjuagaron con acetona y, se sumergieron en hexano por 3

minutos.
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Figura 7. Montaje de testigos

El armado de la celda se realizd después de la limpieza de los soportes de los porta-testigos.
Se colocaron tornillos para unir los elementos de las celdas de corrosion con ayuda de un

tornillo mecanico para evitar posibles fugas en las bridas de las celdas.

El desgasado de las celdas consistio en la inyeccion de nitrégeno a una presion de 100
libras/pulgada® y el vacio de la celda hasta mantener la presién constante. Para la inyeccion
del nitrégeno, se cerraron las valvulas de las celdas y éstas se invirtieron. Posterior e esto,
las celdas se conectaron a un sistema de inyeccion de nitrogeno por medio de la valvula, la
cual se abrid para dejar pasar el nitrégeno a la celda, la valvula se cerré nuevamente cuando
se alcanzo la presion requerida. La celda se desconectd del sistema y se desfogd, abriendo
lentamente la valvula. El vacio de la celda se alcanz6 conectando ésta a un sistema de
vacio, el cual contaba con un medidor de presion. Es importante mencionar que no se tuvo
pérdida de solucion al realizar este procedimiento debido a que el tubo por donde se hizo
burbujear la solucion se encontré6 a una altura mayor en comparacion al nivel de la

solucién.

5.4.4 Inicio de las pruebas y monitoreo

Para el inicio de las pruebas el bafio térmico se calentd hasta alcanzar los 120 °C.
Alcanzada dicha temperatura se colocaron las celdas de corrosion en la base del porta-
testigos, se midio la presion de las celdas. A lo largo del tiempo en el que se llevaron a
cabo las pruebas de corrosion se registrd la temperatura del bafio y presion del bafio cada

hora durante un intervalo de aproximadamente ocho horas por cada dia de prueba.
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OAGEY,

5.4.5 Tratamiento de los testigos posterior a las pruebas

En la Figura 20 se muestran los procedimientos para realizar el tratamiento posterior a

las pruebas de corrosion. Al finalizar cada prueba, las celdas se retiraron del sistema y se

dejaron enfriar en un bafio de agua a temperatura ambiente. Posterior a ello, se desfogoé la

presion contenida en ellas y se abrieron en una campana de extraccion. Se realizaron las

observaciones de la apariencia de los testigos y de las soluciones.

Tratamiento
posterior a las
pruebas

—»

Limpieza

Desarmado de Limpieza de Limpieza Secado de

— quimica de los —p|
testigos

las celdas | porta-testigos mecanica testigos

Figura 8.Metodologia a realizar posterior a las pruebas de corrosion

. | Determinacion de

peso

El procedimiento de limpieza de los testigos requirié una serie de pasos. Los porta-testigos

se enjuagaron con agua corriente. Posteriormente, estos se desmontaron y se enjuagaron

nuevamente con agua. La limpieza quimica se efectué sumergiendo cada testigo,

manteniendo agitacion por intervalo de un minuto, en las siguientes sustancias:

a) Benceno
b) Acetona
¢) Agua bidestilada

d) Solucidn de acido clorhidrico 93 % masa, trioxido de antimonio 2 % masa y cloruro

estafioso 5 % masa.

e) Solucion de bicarbonato de sodio 5% masa.
f) Agua bidestilada

La limpieza mecéanica consistio en el lavado de los testigos con jabon y un cepillo de

cerdas suaves, enjuagandolos perfectamente con agua bidestilada. Los testigos se colocaron

en cajas Petri y se secaron en una estufa eléctrica, a 105 °C, por espacio de una hora. Estos

se enfriaron en un desecador durante media hora para posteriormente determinar su masa.
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5.4.6 Calculo de velocidad de corrosion
La velocidad de corrosion, en milésimas de pulgada por afio (mpy), se calculd
empleando la ecuacion 3. (ASTM, 2003)

velocidad de corrosiéon = ﬂ
A TD

Ecuacion 1

donde K corresponde a una constante para el ajuste de unidades (Véase Anexo I), T es
el tiempo de exposicidn en horas, W es la masa perdida en gramos, D es la densidad del

material en g/cm® y A es el aérea de exposicion del testigo en cm?.

La Figura 21 muestra un esquema de las dimensiones del testigo y empaque

considerados en el célculo del area de exposicion.

Largo (L)

/l Espesar (E) -‘\\ /".

< DidmetroiDs.) 5

Ancho [(A)

1 2

Figura 9. Diagrama esquematico de: (1) Testigo (2) Empaque de PTFE

El area total (AT) de exposicion de cada testigo se calculé6 empleando la Ecuacién
12. Se considerd el area de cada una de las caras (A;): anverso, reveso y caras laterales; y se
resto la correspondiente a los empaques de las caras superior e inferior de los testigos; (A;)
y (A3) respectivamente.
A=A -(A+A)

Ecuacién 2
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L

A =2(L*A)+2(L*P)+2(P*A)

Ecuacién 3
DR, \’
A = 72[ 1)
2
Ecuacion 4
DR, \’
=7
SECS
Ecuacién 5

61



	CAPÍTULO 5. MATERIALES Y METODOLOGÍA
	5.1 Descripción del equipo
	5.2 Materiales
	5.3 Reactivos
	5.4  Descripción de las pruebas
	5.4.1  Método de preparación de los testigos
	5.4.2 Elaboración  de soluciones
	5.4.3 Montaje de las celdas
	5.4.4 Inicio de las pruebas  y monitoreo
	5.4.5 Tratamiento de los testigos posterior a las pruebas
	5.4.6 Cálculo de velocidad de corrosión



