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RESUMEN

TITULO: DETERMINACION DE LA VELOCIDAD DE CORROSION POR LODO
DE PERFORACION EN UN ACERO AISI 4330, POR MEDIO DE TECNICAS
ELECTROQUIMICAS EN ELECTRODO DE CILINDRO ROTATORIO*

AUTOR: ELLES MACIAS Viadimir.**

PALABRAS CLAVES: Lodos de perforacion, temperatura, velocidad de rotacion,
acero AISI 4330, velocidad de corrosion, resistencia a la polarizacion, técnicas
Electroquimicas, analisis estadistico.

Los lodos de perforacion son se suma importancia en la industria del petrdleo,
estos se pueden encontrar en forma base aceite o base agua, Los lodos de
perforacion base aceite son mejores para las operaciones de perforacion ya que
estos son menos corrosivos, pero por problemas de costo y a la contaminacion
que produce se han convertido poco atractivos para la industria de perforacion.
Los base agua son mas econdmicos pero presentan una alta corrosividad, por la
presencia de gases disueltos como CO;, O,, llevando a la falla del material y
generando pérdidas econdmicas.

Este estudio se realiz6 la evaluacion de la velocidad de corrosidon de un acero AlSI
4330, el cual se determin6 por medio de técnicas electroquimicas de extrapolacion
de Tafel y Espectroscopia de impedancia electroquimica, estas técnicas se
realizaron a temperaturas de 30, 45 y 60°C y velocidades de rotacién de 1000,
2000, 3000 rpm. Se encontré que la variable mas influyente en el proceso de
corrosion es la velocidad, debido a un aumento de la densidad de corriente,
incrementando la velocidad de corrosion. De la misma forma para el analisis
estadistico en funcion de la resistencia a la polarizacion, se analizé que el
diagrama de efectos principales determin6é una disminucion de la resistencia a la
polarizacion al incrementar la velocidad.

*Proyecto de Grado. ;
**Facultad de Ingenierias Fisicoquimica. Escuela de Ingenieria Metalurgica. Director. Ph.D PENA
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TITLE: CORROSION RATE DETERMINATION FOR DRILLING MUD IN A AlSI
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The drilling muds are very importan in the petroleum industry, these can be
found in awater or oil base. The oil-based drilling muds are best for drilling
operationsas they areless corrosive, butitscostand environmental
problems have become unattractive to the drilling industry. The water-based are
less expensive but have high corrosivity due to presence of dissolved gases such
as CO0,, Oy, leading to material failure and generating economic losses.

Present study evaluated the corrosion rate of steel AISI 4330, which was
determined by using of electrochemical techniques such as Tafel extrapolation and
electrochemical impedance spectroscopy, these techniques were performed at
temperature of 30, 45 and 60 °C, and rotation speed of 1000, 2000 and 3000 rpm.
It was found that the most influential variable in the process of corrosion was the
rotation, due to it increased current density, therefore increasing the rate of
corrosion. In the same way, for statistical analysis based on the polarization
resistance, the main effects plot determined a decrease in the
polarization resistance when the rotation was increased.

* Degree Work.
+x Physical Chemistry Faculty of Engineering. School of Metallurgical Engineering.
Director. Ph.D. PENA BALLESTEROS, Dario Yesid.
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INTRODUCCION

En las operaciones de perforacion se utilizan lodos que tiene como funcion la
eliminacién de recortes de perforacion, el enfriamiento, la limpieza y la lubricacién
de la broca y de las sartas de perforacion, como también mantener la estabilidad
del agujero y evitar algun escape de gas o crudo. Cabe resaltar que el éxito de la
perforacion depende del rendimiento del lodo que se hace circular. Dentro de las
propiedades que se esperan de los lodos estan la de no causar desgaste excesivo
en los equipos o corroerlos. Uno de los problemas que presentan los lodos es la
variacion de su composicion a medida que se avanza en la perforacion, por lo cual

no se puede determinar un rendimiento continuo en la perforacion

Los lodos de perforacion base aceite son adecuados en operaciones de
perforacion, por cuanto son menos corrosivos, sin embargo debido a su costo, a
la contaminacién que produce y a las reglamentaciones ambientales, se han
formado menos atractivos para la industria de perforacién. Los lodos de
perforacion base agua son los mas baratos disponibles y sus propiedades pueden
ser mas facilmente mantenidas y controladas, como por ejemplo en la variacién de
pH.

Un problema que se genera mediante la utilizacion de lodos base agua es su alta
corrosividad, debido a que estos presentan una alta fraccion de agua que entra en
contacto con la sarta de perforacion y los equipos de superficie. Cuando la sarta
de perforacion entra en contacto con el lodo, los gases disueltos en éste (oxigeno,
diéxido de carbono), producen problemas graves de corrosion llevando a la falla

del material y pérdidas econdmicas.
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Los efectos de la corrosion sobre instalaciones y equipos industriales produce
anualmente pérdidas que llegan a cifras muy importantes: en los paises
industrializados se han valorado en un 3% del PBIl. Este porcentaje puede
tomarse sobre la valoracién equivalente de la industria petrolera y del gas, para

llegar a una cuantificaciéon aproximada de sus efectos econdmicos.

De todas las fallas que ocurren en las operaciones de la industria del gas y del
petréleo la mas importante es la corrosion en un 33% de los casos, tal y como

puede constatarse en un trabajo realizado por Kermany y Harrop de la BP. [1].

En la presente tesis se determiné la velocidad de corrosion en un acero AlSI 4340
expuso a lodos de perforacién, a diferentes velocidades y temperaturas de trabajo,
mediante técnicas electroquimicas Tafel y EIS en Electrodo de Cilindro Rotatorio
(ECR). Se determiné que al aumentar la velocidad de rotacién se incrementaron
los valores de corrosion, y ademas la combinacion de estas variables influy6 en el

proceso de corrosion.
Ademas se realizé un analisis estadistico en funcién de la resistencia a la

polarizacion (RP), determinando un modelo matematico con un 95% de

efectividad.
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1 OBJETIVOS

1.10BJETIVO GENERAL

e Determinacion de la velocidad de corrosion por lodo de perforacién en un

acero AISI 4330, por medio de técnicas electroquimicas.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Calcular la velocidad de corrosion del acero en contacto con el lodo de
perforacion a diferentes velocidades de rotacién, temperaturas, por medio
de un ECR junto con Tafel, Resistencia a la Polarizacion Lineal,

Espectroscopia de Impedancias Electroquimica (EIE).

e Determinar el dafio causado por el lodo de perforacién a las condiciones

experimentales enunciadas.
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2 MARCO TEORICO

Las principales funciones de los fluidos de perforacién incluyen suministrar la
presion hidrostatica para evitar que los fluidos de las formaciones entren al recinto
del pozo; mantener la sarta limpia durante la perforacidén; acarrear el ripio y
mantenerlo en suspension cuando se detiene la operacion, y cuando el conjunto
de perforacién se mete y saca del pozo. El fluido de perforacién usado en una
tarea particular se escoge para evitar dafios a la formacién productora y limitar la

corrosion.

Para los lodos base agua el mas basico comienza con agua, luego se incorporan
al agua arcillas y otros productos quimicos para crear una mezcla homogénea. La
arcilla, que se conoce como lutita en su forma de roca, es generalmente una
combinacion de arcillas nativas que se disuelven en el fluido mientras se perfora, o
tipos especificos de arcillas que son procesadas y se venden como aditivos para
el sistema de lodo de base de agua. La mas comun es la bentonita, que a menudo
en el campo petrolero se denomina ‘gel’, probablemente porque mientras el fluido
es bombeado puede ser muy delgado y de flujo libre (como la leche
achocolatada), pero cuando se interrumpe el bombeo el fluido estatico forma una
estructura ‘gel’ que resiste el flujo. Al aplicar una fuerza adecuada de bombeo para
‘romper el gel’ se reanuda el flujo y el fluido retorna a su estado previo de ‘flujo
libre’. Muchos otros productos quimicos se agregan a un sistema de lodo de base
de agua para conseguir varios efectos, que incluyen: control de la viscosidad,

estabilidad de las arcillas, mejoramiento de la tasa de penetracion, enfriamiento y

2.1 GENERALIDADES

La mayoria de los metales existentes en la naturaleza son minerales de 6xidos

estables, carbonatos y sulfuros [2]. La corrosion es la forma natural como los
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metales procesados, tales como hierro, cobre, cinc, etc., retornan a su estado
nativo, como compuestos quimicos o minerales. La corrosiéon es un fenémeno

electroquimico que comprende tres etapas principales:

* Ocurre una pérdida de parte del metal llamada area anddica (anodo). En caso

de la corrosion del hierro, éste entra al electrolito en forma oxidada de i6n Fe+2

» Como resultado de la formacion de Fe+2, se liberan dos electrones que fluyen a

través del metal al area catddica (catodo)

* El oxigeno presente en el agua se mueve hacia el catodo y completa el circuito
eléctrico usando los dos electrones que fluyen al catodo, para formar OH- en la
superficie del metal.

Las reacciones que ocurren son:

Reaccién anddica Fe® = Fe 2 + 2e~ (1)

Reaccion catdédica %02 + H,0 + 2e” =20H (2)

En ausencia de oxigeno, los iones H* reaccionan en el catodo en lugar del oxigeno

y completan el circuito eléctrico. [3]
2H* + 2e~ = H, (3)

2.2 OXIGENO DISUELTO

A temperaturas elevadas existe la presencia de oxigeno disuelto los lodos de

perforacion. En sistemas donde el medio es saturado por oxigeno la velocidad de
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corrosion inicial alta y se reduce con la formacion de una pelicula de 6xido que
actua como barrera en la difusion de oxigeno, pero debido que la velocidad a la
cual circula el lodo es alta que erosiona la capa de Oxido formada, facilitando el
suministro de oxigeno al metal como consecuencia aumentando el deterioro del
metal. Ademas la presencia de gases como diéxido de carbono (C0,) favorece la

corrosion. [4]

2.3 TEMPERATURA

A altas temperaturas se espera un incremento de la velocidad de corrosién por
aceleracion de las reacciones anddicas y catddicas [5]. sin embargo las
velocidades de precipitacidon se incrementan y en consecuencia las peliculas
protectoras se forman con mayor facilidad, disminuyendo la velocidad de
corrosion. Segun Borne a temperaturas menores de 60°C se forma una capa de
corrosion (FeCOs3) no permeable, y a temperaturas mayores de 60°C, se hace

permeable.

24 pH

En la mayoria de los casos la corrosion de un acero al carbono se incrementa
cuando el pH decrece. En el momento que la presion parcial de CO, aumenta, el
pH descendera y aumentara la corrosién consecutivamente.

2.5 DIOXIDO DE CARBONO

El efecto del didxido de carbono en la velocidad de corrosion se ve afectada por el

pH del medio, la presion del sistema y la temperatura. A medida que disminuye el

pH, los bicarbonatos se convierten en acido carbonico y aumenta la corrosion [6].

20



2.6 ELECTRODO DE CILINDRO ROTATORIO (ECR)

El sistema de prueba ECR es compacto, relativamente econdmico, y controlado
facilmente. Provee un flujo estable y reproducible en volumenes de fluido
relativamente pequefios. Opera en régimen turbulento sobre un amplio rango de
numeros de Reynolds, bajo condiciones hidrodinamicas controladas y conocidas.
Los experimentos requieren pequefias cantidades de fluido, y se pueden hacer
simultdneamente mediciones electroquimicas y gravimétricas. Es esencial que el
electrodo de trabajo pueda ser rotado, tanto a altas como bajas velocidades, y que

esta ultima variable pueda ser medida y mantenida constante.

Un cilindro rotatorio causa turbulencia del fluido debido al arrastre de la superficie.
La extensiéon dependera de la geometria exacta, particularmente el grado de
desviacion. El flujo laminar ocurre a bajas velocidades de rotacion, por ejemplo,

10 r.p.m., y el numero de Reynolds critico (Re) es de aproximadamente 200 [7] [8].

En este equipo se desarrollan 3 regimenes de flujo:

1. A bajas velocidades rotacionales el flujo es laminar y tangencial.
2. Sobre un valor critico de Ta = f(Re, do, di), continua el régimen laminar, pero se
desarrollan los vértices de Taylor dando un movimiento radial y axial.

3. Sobre un valor critico de Re, se desarrolla la turbulencia total.

En el ensayo de cilindro rotatorio, una muestra del material metélico de forma
cilindrica es rotada a una velocidad controlada en el medio corrosivo bajo
investigacion. La transicion de flujo laminar a turbulento ocurre a muy bajas
velocidades de rotacion, y las condiciones hidrodinamicas definidas

matematicamente son producidas a través de la superficie del electrodo.
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2.7 METODOS PARA LA DETERMINACION DE LA CORROSION
2.7.1 Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIE).

El método de impedancia es una técnica transitoria 0 pseudoestacionaria que
proporciona informacion amplia del fenédmeno corrosivo, sin el requisito de que el
sistema alcance el estado estacionario. Esto permite deducir la constitucion de la
red de elementos resistivos y capacitivos que condicionan el comportamiento de la
superficie del electrodo, y entre éstos, el valor de la resistencia de transferencia de

carga (Rp).

Algunos de los procesos que se desarrollan en la interfase son: reacciones
electroquimicas, adsorcién de productos, transporte de materia por difusién, etc,
por lo que esta técnica permite evaluar peliculas de inhibidores y recubrimientos.
La EIE, es usada para determinar las propiedades fundamentales de la formacién
de peliculas de corrosidon [9]. Los barridos de frecuencia mas utilizados en esta
técnica son de 100.000 a 0.001Hz, con un potencial aplicado de corriente alterna
de 10 mV.

Usando la relacion de Stern-Geary, las velocidades de corrosion se pueden
calcular de la resistencia a la polarizacién (Rp) que es igual al limite de frecuencia
cero de la parte real del diagrama de impedancia del electrodo medido en el
potencial de corrosién (Ecorr), luego la reaccidn de oxidacion del metal y la
reduccion simultanea de una especie electroactiva es controlada por la

transferencia de carga:
Icor = Rp (4)

Donde B es una constante.

22



Bajo estas condiciones cinéticas especificas, Rp es igual a la resistencia a la
transferencia, y el diagrama de impedancia del electrodo es un semicirculo
centrado en el eje real. Los circuitos eléctricos equivalentes combinando
resistencia y capacitancias pueden ser usados para calcular las caracteristicas de
diagramas de impedancia. La resistencia del electrolito se determina a altas

frecuencia en la interseccion del diagrama de impedancia y el eje real. El valor de

. L 1 . -~
Cdl es determinado por la relacion Cy; = 5 donde f; es la frecuencia del apice

TfcR

del arco a alta frecuencia, y R es su radio [10].
2.7.2 Resistencia ala Polarizacion Lineal (RPL) [11]

Esta técnica se utiliza para medir la Resistencia de Polarizaciéon (Rp), que se
define como la resistencia de un espécimen a la oxidacion durante la aplicacion de
un potencial externo. La velocidad de corrosion esta relacionada directamente con
la Rp y se puede calcular de ella. En un experimento de Resistencia de
Polarizacion, se obtienen los datos variando un rango de +20 mV alrededor del
Ecorr. Un barrido tipico inicia a -20 mV vs. Ecorr y termina a +20 mV vs. Ecorr. La
velocidad de barrido tipica es de 0.1 mV/seg. Se grafica el potencial aplicado vs la

corriente medida, ver figura 1

Figura 1. Determinacién de Rp en un grafico E Vs |

E (mV]

E b—
oy

S = | &

=20 =
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La aplicacion mas util de la medicién de Rp esta en el calculo de la velocidad de
corrosion. La Rp se determina calculando la pendiente de la regidn lineal de la
curva. Se puede observar que la pendiente tiene unidades de resistencia, por ello
el nombre de Resistencia de polarizaciéon. La siguiente férmula muestra la relacion

entre el valor de Rp, las pendientes de Tafel, y la velocidad de corrosién.

_ AE _ babc

Rp=—= .
Al 2.303 igor(ba+bc)

(5)

Donde:

Rp: AE/Al es la pendiente de la regidn lineal,
AE: diferencia de potenciales en volts (V),
Ai: se expresa en microamperes (PA),

ba: pendiente de Tafel anddica (V/década),
bc: pendiente de Tafel catddica (V/década),
2.30: logaritmo natural de diez,

icorr : corriente de corrosion (UA).

El valor de Rp ayuda a estimar la vida util de un material para resistir la corrosion.
Puesto que la Rp es inversamente proporcional a la velocidad de corrosion, es
facil clasificar un numero de materiales de acuerdo a sus valores de Rp.
Asumiendo que todas las muestras tienen la misma area de superficie, los
materiales con la Rp mas alta, presentan la mas alta resistencia a la corrosién
[12].

2.7.3 Técnica de extrapolacién Tafel [13] [14].
Se fundamenta en la teoria de potencial mixto, la cual establece que la reaccion

anddica (oxidacién) como catddica (reduccion) se lleven a cabo simultaneamente,

de modo que la densidad de corriente total es igual a la diferencia de las
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densidades de corriente de las dos reacciones y esto se puede expresar como la
siguiente ecuacion:
lapl: i, — i, (6)
Donde:
lapli : densidad total de corriente
ia : densidad de corriente anodica

ic : densidad de corriente catddica

Esta técnica se utiliza para medir la corriente de corrosion (icorr) de tal forma que
se pueda calcular la velocidad de corrosion. Una curva de Tafel puede
proporcionar directamente la icorr o la pendiente de Tafel (ba y bc). Las
pendientes de Tafel son empleadas con el valor de Rp para calcular icorr.

Se puede generar una curva de polarizacién iniciando el barrido en el Ecorr y
variandolo ya sea desde + 300 mV. La velocidad de barrido tipicamente es de 0.1
mV/seg. Por lo tanto, la curva resultante es una grafica del potencial aplicado vs el

logaritmo de la corriente medida, ver figura 2.

Figura 2. Determinacion de las pendientes en una curva Tafel

b

~ 7 ba
Ecorr } ="

__-__.__\..
bc ‘A\

comn

Una forma de determinar icorr es trazar una linea recta a lo largo de la porcion
lineal de la curva anddica o catddica y extrapolarlas a través de Ecorr. Bajo
condiciones ideales, la curva de Tafel debe ser lineal sobre algun rango de
potenciales. Para la curva catddica, esto ocurre entre -50mV y -250mV vs. Ecorr.
Para una curva anddica, esto ocurre entre +50mV y +250mV vs. Ecorr. Si se
extrapola el mejor ajuste da una linea recta a través de Ecorr, el punto de

interseccion en Ecorr proporciona el valor de icorr. La pendiente de la linea recta
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que se ajusta a los datos de Tafel se llama pendiente de Tafel (B). Se puede
determinar una pendiente de Tafel anddica (Ba) de un ajuste de la region lineal
anodica y una constante de Tafel catddica (Bc) de un ajuste de la region lineal

catddica, ver figura 3

Figura 3. Determinacion de la Icor
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2.8 FUNCIONES DE LOS LODOS DE PERFORACION

. Evacuar los recortes de perforacion: La remociéon de los recortes
(limpieza del pozo) depende del tamafo, forma y densidad de los recortes, unidos
a la velocidad de penetracion (ROP); de la rotacion de la columna de perforacion;

y de la viscosidad, densidad y velocidad anular del fluido de perforacion.

. Controlar las presiones de la formacion: A medida que la presion de la
formacion aumenta, se aumenta la densidad del fluido de perforacion para
equilibrar las presiones y mantener la estabilidad de las paredes. Esto impide

ademas, que los fluidos de formacién fluyan hacia el pozo.

. Suspender y descargar los recortes: Los recortes de perforacion que se

sedimentan durante condiciones estaticas pueden causar puentes y rellenos, los
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cuales, por su parte, pueden producir el atascamiento de la tuberia o la pérdida de

circulacion.

o Obturar las formaciones permeables: Los sistemas de fluido de
perforacion deben estar disefiados para depositar sobre la formacion una delgada
superficie de baja permeabilidad con el fin de limitar la invasion de filtrado. Esto

mejora la estabilidad del pozo y evita numerosos problemas de perforacion.

o Mantener la estabilidad del pozo: La estabilidad del pozo constituye un
equilibrio complejo de factores mecanicos (presion y esfuerzo) y quimicos. La
composicidon quimica y las propiedades del lodo deben combinarse para
proporcionar un pozo estable hasta que se pueda introducir y cementar la tuberia

de revestimiento.

o Minimizar dafios a la formacién: La proteccion del yacimiento contra
dafios que podrian perjudicar la produccion es muy importante. Cualquier
reducciéon de la porosidad o permeabilidad natural de una formacién productiva es
considerada como dafio a la formacion. Estos danos pueden producirse como
resultado de la obturacidn causada por el lodo o los sélidos de perforacién, o de
las interacciones quimicas (lodo) y mecanicas (conjunto de perforacion) con la

formacion.

o Enfriar, lubricar y alivianar la columna de perforacion: La circulacion del
fluido de perforacion enfria la barrena y el conjunto de perforacion, alejando el
calor de la fuente (friccion) y distribuyéndolo en todo el pozo. La circulacion del
fluido de perforacion enfria la columna de perforacion hasta temperaturas mas
bajas que la temperatura de fondo. Ademas de enfriar, el fluido de perforacién
lubrica la columna de perforacion, reduciendo aun mas el calor generado por

friccion.
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o Controlar la corrosion: Los componentes de la sarta de perforacion y
casings en contacto con el fluido de perforacion estan propensos a varias formas
de corrosion. Los gases disueltos tales como el O,, CO,y H,S pueden causar
graves problemas de corrosion, tanto en la superficie como en el fondo del pozo.
En general, un pH bajo agrava la corrosion. Por lo tanto, una funcidon importante

del fluido de perforacién es mantener la corrosién a un nivel aceptable.

o Facilitar la Cementacion y completacion: El fluido de perforacion debe
producir un pozo dentro del cual la tuberia de revestimiento pueda ser introducida
y cementada eficazmente, y que no dificulte las operaciones de completacion. La
cementacion es critica para el aislamiento eficaz de la zona y la completacion
exitosa del pozo. Durante la introduccion de la tuberia de revestimiento, el lodo
debe permanecer fluido y minimizar el suabeo y pistoneo, de manera que no se

produzca ninguna pérdida de circulacién inducida. [15]
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3 METODOLOGIA

En este proyecto de grado se determiné la velocidad de corrosion para un acero
AISI 4330, expuestas a lodos de perforacion tomados a profundidades
comprendidas entre 1000, 2000, 3000 pies respectivamente, a temperaturas de
30, 45 y 60 grados Celsius.

3.1 REVISION BIBLIOGRAFICA

En esta fase del proyecto se busco informacién que condujera a un buen
desarrollo de las pruebas, basandose en articulos, tesis y bases de datos
relacionados en trabajos ya realizados, como asi la interpretacion de graficas y
circuitos que llevaran a la mejor interpretacién de resultados.

3.2 ADQUISICION DE MATERIALES Y REACTIVOS

Se utilizaron lodos del campo de produccion la Cira Infantas, suministrado por la
empresa de Perforacion Helmerich & Payne, Inc, y el acero por la empresa
Material Xperts Ltda.

3.3. FABRICACION DE LAS PROBETAS

Se fabricaron probetas con el acero AISI-SAE 4330, a partir de un Shock

Absorber, que normalmente se ubica por encima del taladro de perforacién. Ver

figura 4.
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Figura 4. Eje de Rotacién con la probeta

o el »
(o #

Fuente: El autor

Dimensiones de la Probeta
Diametro Externo: 12 mm
Diametro Interno: 6 mm
Altura: 8 mm

Area superficial de trabajo: 3 cm?

3.4 CARACTERIZACION DE LAS PROBETAS

La composicion del acero la suministro la empresa Material Xpert Ltda, la cual se

puede observar en la tabla 1

Tabla 1. Composicion del Acero

Elemento C Mn P S Si Ni Cr Mo Cu Sn Al V

% 0.31 0.88 0.011 0.003 0.31 1.74 0.88 0.41 0.26 0.011 0.034 0.061

Fuente: Material Xpert Ltda.
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La superficie fue pulida segun norma ASTM EOQ3, hasta 0.05 micras, realizando
ataque con Nital al 2%, se observa la microestructura de martensita revenida
debido al tratamiento térmico de temple y revenido. Ademas de unos pequenos
precipitados de sulfuro de manganeso, los cuales estan en los niveles permisibles

por la norma ASTM E45, ver figura 5.

Figura 5. Microestructura del acero 4330, realizada a 1400x

o

'ﬂ'.‘ v
Fuente: Material Xpert Ltda.

3.5 EQUIPOS Y MATERIALES EMPLEADOS EN LAS PRUEBAS DE
LABORATORIO

Las pruebas electroquimicas se realizaron mediante Potenciostato/Galvanostato

ACM GILL, usado para la medicion de las pruebas electroquimicas. EI montaje se

observa en las figuras 6 y 7.
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Figura 6. Montaje para realizacion de las pruebas en ECR

Fuente: El Autor

Figura 7. Potenciostato

Fuente: El Autor

3.6 DISENO DE EXPERIMENTOS

En la realizacion del disefio de experimentos se tomo las variables que se podian
controlar en este sistema como fue la velocidad de rotacidén del electrodo y la
temperatura respectiva de cada lodo tomado a las profundidades descritas en la

siguiente tabla. Ver tabla 2
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Tabla 2. Variables Utilizadas

Variable Temperatura °C Velocidad de Rotacién rpm
30 1000

Niveles 45 2000
60 3000

Fuente: El Autor

Tabla 3. Modelo estadistico de pruebas preliminares

Se estableci6 mediante un modelo estadistico de 2", donde n es el nimero de
variables, y 2 el nimero de niveles, dando un total de 22, se hizo dos repeticiones
al medio, dando como un total de 6 pruebas. Se establecié que el punto minimo
seria (-1.0), y (1,0) como punto maximo, donde se estableci6 como (3000, 60);

(1000, 30) como los puntos maximos y minimos respectivamente. Ver tabla 3, 4, y

Screening Desiegn Attributes
Design class: Screening
Design name: Factorial
File name: <Untitled>

Ly

Base Design

Number of experimental factors: 2

Number of blocks: 1

Number of responses: 1

Number of runs: 3, including 1 centerpoints per block
Error degrees of freedom: 1

Randomized: Yes
Factors Low |High |Units |Continuous
Temperatura 30 60 'C Yes
Velocidad de Rotacion 1000 (3000 |rpm Yes

Responses Units
R alaPolarizacion |Ohm®*cm2

Fuente: El autor
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Tabla 4: Disefios de Experimentos

BLOCK Temperatura Velocidad de R a la
e rpm ‘ Ohm*cm?2 ‘
1 ] 60.0 1000.0
2 1 30.0 1000.0
3 1 45.0 2000.0
+ 1 30.0 3000.0
5 1 60.0 3000.0

Fuente: El autor

Tabla 5. Orden de las pruebas Experimentales

Numero de Block Velocidad de Temperatura °C
prueba Rotacion (rpm)
1 1 1000 30
2 1 1000 60
3 1 3000 30
4 1 3000 60
5 1 2000 45

Fuente: El autor

3.7 DESARROLLO EXPERIMENTAL

La preparacion de las probetas se llevé a cabo mediante la aplicacion de la norma
ASTM G1-90. Las probetas de acero AISI-SAE 4330 se entregaron desde su
maquinado con un pulimento con papel de carburo de silicio niumero 600. Se
realizé desengrasado en etanol y un posterior secado con chorro de aire caliente

SecCo.
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3.8 CONDICIONES DE TRABAJO Y MONTAJE

Se buscd los mejores parametros de trabajo para obtener los mejores resultados
en la aplicacibn de las técnicas electroquimicas para cada en ensayo

correspondiente.

Tabla 6. Condiciones de Trabajo

TECNICA PARAMETROS

) ) - Potencial inicial -20 mV
Resistencia de a la Polarizacion LPR
Potencial Final 20 mV
] ) Frecuencia Inicial 30.000 Hz
Espectroscopia de Impedancia
Frecuencia Final 0.005 Hz
Amplitud 20 mV
Potencial Inicial -250 mV
Extrapolacion de TAFEL Potencial Final 250 mV

Ciclos: 0.5

Electroquimica EIS

Fuente: El autor

Se realizd el montaje teniéndose precaucion en la ubicacion del luggin con el
electrodo de trabajo, para obtener registros adecuados y ademas que aun
introducido el lodo este no dejaria la observacion del electrodo de trabajo. Se
precalentd el lodo a la temperatura deseada de trabajo y se estabilizd mediante

una OPC la cual buscaba tener un potencial constante en funcion del tiempo.

Los ensayos se realizaron en este orden: primero, se dejé estabilizar el potencial
de corrosion, y luego se corrié la prueba de Resistencia a la Polarizacion, seguido
de Espectroscopia de Impedancia Electroquimica y finalmente la prueba de
Extrapolacion Tafel. Posteriormente se realizdé analisis de las superficies de las
probetas mediante SEM después de la realizacién de los ensayos y con los
resultados obtenidos de Resistencia a la Polarizacién se realiz6 un analisis

estadistico para determinar la variable mas influyen en el proceso.
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A continuacion se presentan los ensayos realizados en el electrodo de cilindro
Rotatorio realizados a diferentes temperaturas y velocidades de rotacion. En ellos
se compararon resultados, tomando una velocidad de rotacién igual para ensayos
realizados a diferentes temperaturas, para asi poder determinar la influencia de la
temperatura. Posteriormente se mantuvo constante la temperatura variando la

velocidad de rotacion, para establecer su influencia en las velocidades de

corrosion.

4 RESULTADOS

4.1 EFECTO DE LA TEMPERATURA

En las graficas 8, 9 y 10 de Rp se puede observar los valores de Rp calculados a

diferentes temperaturas y velocidades de rotacion, en las cuales se realizé una

regresion lineal para determinar la pendiente correspondiente a la Rp.

Figura 8. Curvas de LPR para un acero AISI 4330, en lodo de perforacion a velocidad de rotacion
de 1000 rpm a 30-60°C.
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Figura 9. Curvas de LPR para un acero AlSI 4330, en lodo de perforacion a velocidad de rotacion
de 3000 rpm a 30-60°C.
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Figura 10. Curva de LPR para un acero AISI 4330, en lodo de perforaciéon a una velocidad de
rotacion 2000 rpm — 45 °C.
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Para determinar graficamente la influencia que existe debido al cambio de
temperatura en las pruebas, se muestra a continuacién las graficas Tafel (ver
figuras 11, 12 y 13), donde al incrementarse la temperatura existe un aumento de
la densidad de corriente y un desplazamiento de la grafica hacia la derecha, lo que

implica una mayor degradacion del material.

Debido a ello varios investigadores han determinado que existe una variacion de

efectos como son [21]:

a) Incremento en la velocidad de reaccion quimica
b

C

Disminucion de la solubilidad de los gases en el agua
Disminucion de la viscosidad de la solucion

)
)
)
)

d) Incremento en el coeficiente de difusion de las especies reaccionantes

Figura 11. Curvas de Tafel para un acero AISI 4330, en lodo de perforacion a velocidad de
rotacion de 1000 rpm a 30-60°C.
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Figura 12. Curvas Tafel para un acero AlSI 4330 en lodo de perforacién a una velocidad de
rotacion de 3000 rpm a 30-60°C.
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Figura 13. Curvas de Tafel para un acero AISI 4330, en lodo de perforaciéon a una velocidad de

rotacion 2000 rpm — 45 °C.
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A continuacion se presentan los diagramas obtenidos con la técnica EIS, los que
se realizaron bajo las mismas condiciones de los ensayos de las pruebas Tafel,
que fueron, a diferentes temperaturas y velocidades de rotacion. A partir de las
graficas de Nyquist, ver figuras 14, 15 y 16, se puede concluir que cuando existe
un aumento de temperatura hay una disminucién de la resistencia a la
polarizacion, y se confirma la hipdtesis cinética, de que existe un aumento de

corrosién por esta variable fisica.

Figura 14. Curvas de Nyquist para un acero AlSI 4330, en lodo de perforacion a una velocidad de
rotacion de 1000 rpm a 30-60°C.
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Figura 15. Curvas Nyquist para un acero AlSI 4330, en lodo de perforacion a una velocidad de
rotacion de 3000 rpm a 30-60°C.
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Figura 16. Curva de Nyquist para un acero AISI 4330, en lodo de perforaciéon a una velocidad de
rotacion 2000 rpm — 45 °C.
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Se determiné la resistencia a la polarizacion mediante una regresion lineal

teniendo en cuenta la velocidad de rotacion, como se realizé anteriormente para

las pruebas realizadas a diferentes temperaturas.

Figura 17. Curvas de LPR para un acero AlSI 4330, en lodo de perforacién a una temperatura de

30°C y velocidades de rotacion de 1000-3000 rpm.
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Figura 18. Curvas de LPR para un acero AISI 4330, en lodo de perforacion a una temperatura de
60°C y velocidades de rotacion de 1000-3000 rpm.
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Se observa que en las curvas Tafel, (ver figuras 19 y 20), para velocidad de
rotacion de 1000-3000 rpm, el comportamiento es similar al descrito anteriormente
por la influencia de la temperatura, donde existié un aumento de la densidad de
corriente y un desplazamiento de la grafica hacia la derecha con el incremento de

la velocidad de rotacion.

Figura 19. Curvas de Tafel para un acero AlSI 4330, en lodo de perforacién a una temperatura de
30°C y velocidades de rotacion de 1000-3000 rpm.
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Figura 20. Curvas de Tafel para un acero AlSI 4330, en lodo de perforacién a una temperatura de
60°C y velocidades de rotacion de 1000-3000 rpm.
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En las figuras Nyquist obtenidas para estos ensayos (ver figura 21 y 22), en los
sistemas estudiados se muestra que al aumento velocidad de rotacidn determina
una disminucién de la resistencia a la polarizacion, los cuales se muestras

graficamente, asi:

Figura 21. Curvas de Nyquist para un acero AISI 4330, en lodo de perforacion a una temperatura
de 30°C y velocidades de rotacion 1000-3000 rpm.
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Figura 22. Curvas de Nyquist para un Acero AlISI 4330, en lodo de perforacion a una temperatura
de 60°C y velocidades de rotacion 1000-3000 rpm.
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4.3 VELOCIDAD DE CORROSION

En la siguiente tabla se presentan los valores de corrosion obtenidos mediante las
realizacion de las pruebas electroquimica de Tafel en diferentes condiciones de

trabajo, para tal efecto se tiene en cuenta los valores de pendientes anddicas y

catodicas.
Tabla 7. Datos Obtenidos mediante la técnica de Extrapolacion Tafel
| corr Bc
Prueba Ba [V/dec] B Vel Corr/ Mpy
[MA/cm2] [V/dec]

1000-30  0.04465533 0,0663 0.0823 0.010205853 0.20703678
1000-60 9 10011531 0,0987 0,0628 0,016665192 0.46416748

3000-30 0.08960276 0,0697 0,0472 0,008495403 0.41542782
3000-60 0.0996921 0,0787 0,0434 0,013780112 0.46220532
2000-45 0.08811626 0,0981 0,0343 0,011035225 0.40853594

Fuente: El autor
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4.4 CIRCUITO EQUIVALENTE

Con base en la bibliografia consultada se realiz6 un modelo de un circuito
equivalente, en cual se asimila al proceso corrosién ocurrido a diferentes

temperaturas y velocidades de rotacion.

Figura 23. Circuito equivalente

Cre

cx MA
Rs /\/\/\

RTc

Fuente: El Autor

De acuerdo con la bibliografia consultada se describe las partes de este circuito y

sus valores correspondientes (ver tabla 8):

ET y ER son los electrodos de trabajo y referencia respectivamente.
Rs determina la resistencia a la solucion.
RTC determina la resistencia a la transferencia de carga del proceso de oxidacion.

CPE1 es la capacitancia de la doble capa.

Tabla 8. Valores de Circuito Equivalente para cada velocidad de rotacién y temperatura.

Prueba (rpm-  Rs (Ohm*cm?) CPE R1 (Ohm*cm?)
°C) CPEL-T n
1000-30 37.17 0.0001379 0.8317 21154
1000-60 33.31 0.00026581 0.8241 18487
3000-30 30.37 8.471E-05 0.8927 17590
3000-60 32.41 0.0003986 0.7941 11970
2000-45 41.68 4.831E-05 0.8563 12013

Fuente: El autor
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5 ANALISIS DE RESULTADOS

5.1 EFECTO DE LA TEMPERATURA

En las figuras 8, 9, 10, se muestran los resultados obtenidos mediante la técnica
de resistencia a la polarizacion lineal, para la figura 8 se observa que con respecto
a la temperatura aumenta de 30 a 60°C realizadas a 1000 rpm, hay una
disminucién de la Rp, llevando esto a que exista un deterioro del material y una

velocidad de corrosién mayor.

Se esperaba que al momento de pasar de 1000 a 3000 rpm, y bajo las mismas
condiciones de temperatura, existiera un comportamiento igual al ocurrido para la
figura 8. Se observo que el potencial es casi contante y que la Rp son casi iguales,
si se observd aumento en la velocidad de corrosidn para ambos casos, pero no
hubo una diferencia entre ellas, lo cual puede ser originada por la formacién de
una posible pelicula protectora bajo esas condiciones de trabajo, ademas por las

caracteristicas del acero y al lodo de perforacion.

Para el analisis de la influencia de la temperatura que se presenta en las figuras
11,12 y 13, se determind para la primera grafica, que un incremento en la
temperatura afecta el sistema, aumentando la cinética de corrosion, lo cual se
confirma mediante el calculo de la velocidad de corrosion de 0.2070 y 0.46 Mpy
para las pruebas de 1000 rpm-30°C y 1000 rpm-60°C respectivamente. Ademas
existi6 un desplazamiento de la prueba realizada a 1000 rpm-60°C hacia la
derecha, por un aumento de la temperatura, lo que indica una un leve aumento en

la degradacion del material.
En las pruebas realizadas a 30 y 60°C a una velocidad constante de 3000 rpm, se

obtuvieron valores de corrosion de 0.41 y 0.46 Mpy respectivamente, donde existio

un comportamiento similar en las graficas, determinandose que la temperatura no
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fue influyente como se demostrara mas adelante mediante un analisis estadistico.
De la misma forma se calcularon los valores de corrosion para la prueba de 2000
rom — 45°C el cual fue de 0,408 Myp.

El comportamiento de los diagramas de Nyquist, indica que la interfase entre el
acero y el lodo presenta un comportamiento diferencial en funcion de la
temperatura, donde se obtuvieron valores de impedancia mayores para 30°C; por
otra parte la impedancia disminuyé al incrementarse la temperatura a 60°C y asi
mismo, para la prueba realizada a 2000 rpm-45°C, se obtuvo valores de
impedancia menores, indicando una disminucidn de la resistencia a la
polarizacion, y como consecuencia, ya anteriormente mencionada, un leve
aumento de la corrosion, asi mismo el comportamiento que tiene acercandose al
cero del valor de la impedancia es posible que indique una adsorcién de la capa

hacia el seno del electrolito. [21]

Para la figura 14, en la prueba realizada a 30°C a 1000 rpm, se observa un doble
domo, teniendo un comportamiento de un circulo no ideal, asumiendo que las
superficie del 6xido formado no es homogéneo. Para la prueba realizada a 60°C a
1000 rpm, se observa que al incrementar la temperatura el arco capacitivo tiende a

decaer y alcanzar valores menores de impedancia.

5.2 EFECTO DE LA VELOCIDAD

Mediante el analisis realizado en la figura 17, se determind la disminucién de la
resistencia a la polarizacion en funcion de la velocidad de rotacion, la cual
disminuy6 considerablemente con un aumento de esta variable. Para la figura 18,
los valores de resistencia a la polarizacién, se observé una diferencia y valores
menores comparados con las otras pruebas, determinandose que para 60°C -3000

rpm, se presentd el mayor deterioro del electrodo de trabajo.
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Para las pruebas realizadas con la técnica Tafel, estudios realizados han
determinado que un aumento de velocidad del fluido puede aumentar las
caracteristicas de mayor agresividad a un fluido [22]. Debido a que las pendientes
catddicas no tienen un comportamiento paralelo al eje del potencial se descarta la
existencia de un control por difusion, otra caracteristica es que las pendientes
catddicas y anddicas tienen valores diferentes, lo cual descarta control mixto, por
tal consideracion se deduce que el control que predomina en el proceso es por
transferencia de masa. Asi mismo se determind la velocidad de corrosion en
funcién de la velocidad de rotacion, para la figura 19 se observa un aumento de
los valores de corrosion al incrementar la velocidad de 1000 a 3000 rpm, con

valores de 0.207 y 0.41 Mpy respectivamente.

Los valores de velocidad de corrosion para las pruebas realizadas a 1000 y 3000
rom a 60°C fueron de 0.46 y 0.462 Mpy respectivamente, en estas graficas se
describe un comportamiento similar con el efecto de la temperatura, teniendo un
cambio solo en el potencial de corrosion donde la prueba a 1000 rpm fue mas
estable, y que por el efecto de la velocidad de rotacién, arrojoé los mayores valores
de corrosion siendo la variable mas influyente en el proceso. Asi mismo el
comportamiento observado en los diagramas de Nyquist, indica que al existir un
aumento de la velocidad de rotacion a temperaturas constantes, existe una
disminucién de los valores de impedancia, disminuyendo la resistencia a la
polarizacion, y dando como resultado, una velocidad de corrosion mas alta
comparaciéon con las pruebas realizadas analizando la influencia de la

temperatura.

En la graficas 21 y 22 se observd a que mayores velocidades de rotacion,
disminuyd la resistencia a la polarizacion, comportamiento mostrado en una
disminucién del domo de Nyquist, debido al desprendimiento de la capa de pasiva,
y ademas por la existencia de iones CI, que penetran y deterioran la posible capa

protectora del 6xido formado.
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5.3 DIAGRAMAS DE POURBAIX

Las condiciones adecuadas para la formacién de FezO, se pueden observar a
partir de los diagramas de Potencial vs pH, en el cual para un pH de 10.3 y
potenciales tomados de las graficas de Tafel (ver figuras 24, 25, 26 y 27), se
establece la existencia de este 0xido en la zona de estabilidad termodinamica del
agua. Con lo cual se concluye que este 6xido es estable en presencia de lodos
base agua y que tiene un efecto posiblemente protector evitando velocidades de

corrosion mayores.

La no presencia de este 6xido en la superficie del electrodo de trabajo después de
las pruebas, se debe a la hidrodinamica del fluido y la presencia de o6xido de
aluminio, 6xido de silicio proveniente de los lodos de perforacion, lo cual genera un
desprendimiento de este 6xido protector hacia el seno de la solucién debido a la

poca adherencia que presento a altas velocidades de flujo.

Figura 24. Diagrama de Potencial vs pH a 30-60°C para 1000 rpm
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Fuente: El autor
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Figura 25. Diagrama de Potencial vs pH a 30-60°C para 3000 rpm
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Figura 26. Diagrama de Potencial vs pH a 30°C para 1000-3000 rpm

Eh (Volts) Fe - H20 - System at 30.00 C
2.0 1 ' T 1 . ' "
Fe |
s Fe203
1.0
0.5
00k
Molality:
-0.5 Fe mol/kg
1.000E+00
-1.0
1= Fe
H20 Limits
-2.0 - - - - - - - - - - -
0 2 4 6 8 10 12 14
File: C:\HSCS\EpH\Fe30.iep pH

Fuente: El autor
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Figura 27. Diagrama de Potencial vs pH a 60°C para 1000-3000 rpm
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Fuente: El autor

5.4 CIRCUITO EQUIVALENTE

De los resultados obtenidos mediante las pruebas realizadas en EIS se simuld un
circuito equivalente que asimilara las condiciones de estudio presentadas en los
ensayos. Rs (ver tabla 8), hace referencia a la resistencia ejercida por la solucion,
en la que se muestra una disminucién de la resistencia al incrementarse la

velocidad de rotacion y temperatura.

Se ha establecido que cuando n = 1 se considera un capacitor ideal y no ideal
(superficie rugosa o porosa) cuando n es 0.5<n <1 (Houyi et al., 2000) [23], por
esta razén se considera que la presencia de algun 6xido formado en el electrodo
de trabajo tuvo caracteristicas porosas, y debido a la hidrodinamica del sistema
existid, un desprendimiento del oxido hacia el seno de la solucion como se

menciono6 anteriormente.
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R1 tiene el mismo comportamiento que Rs, porque al existir un aumento de
velocidad y temperatura sus valores decrecen, ademas R1 esta asociada a la
resistencia a la polarizacién, que se confirma que a valores menores llevé a un

leve deterioro del material.
5.5 ANALISIS DE LAS SUPERFICIES

En el analisis realizado mediante EDX para la prueba a 3000 rpm - 60°C,(ver
figura 28) se observd pequefias zonas de dafno encontrandose la presencia de
oxidos formados. Con las relaciones de porcentaje de peso atémico dadas por los
resultados de SEM, se establece una relacion estequiometria aproximada con los
porcentajes de oxigeno, hierro, silicio, aluminio, calcio, los cuales contribuyen en la

corrosion o proteccion de la probeta.

Figura 28. Imagen de presencia de precipitado de Fe,O3 a 3000 rpm -60°C

20kV = X2,000.= = TDdeA- -

o

Fuente: Laboratorio de Microscopia Universidad de Antioquia

53



En la figura 29, se encontr6 la presencia de 6xido de silicio y 6xidos de aluminio el
cual influye en la abrasion y desprendimiento del capa protectora, el origen de este
oxido puede ser por encontrarse en las formaciones donde se realizan las

perforaciones.

Figura 29. Imagen de presencia de SiO,y Al,O3 a 3000 rpm -60°C
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Fuente: Laboratorio de Microscopia Universidad de Antioquia

Debido a las velocidades corrosion bajas calculados para todos los ensayos y de
acuerdo al analisis superficial, se puede decir que no hubo una formacién continua
de oxidos en el material y que ademas, la componente erosiva del lodo, impiden
que fuera homogénea sobre el acero. Esta componente no se puede cuantificar

con ensayos electroquimicos.

5.6 ANALISIS ESTADISTICO

Mediante los datos obtenidos de las pruebas de Resistencia a la Polarizacion

lineal, se realizé6 un analisis estadistico, para determinar la interaccion entre las
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variables en la influencia de la Resistencia a la Polarizaciéon (RPL), esto con un
con un 95% de condfiabilidad. En la grafica de Diagrama Pareto y Efectos
principales (ver figuras 30 y 31) se observa la influencia que existe entre la
velocidad de rotacion y la temperatura sobre la RPL la cual disminuy6 al
incrementar la velocidad de rotacion, y donde la temperatura no fue influyente en

los resultados como si lo fue la velocidad de rotacion.

Figura 30. Diagrama de Pareto
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Fuente: El autor

Figura 31. Diagrama de Efectos Principales
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Fuente: El autor

En la tabla 9 se observa el analisis de varianza que se obtiene por la variable
respuesta en la resistencia a la polarizacion, en que se determina que la velocidad
de rotacion es 51.31 mas significativo, y que la temperatura es soélo 9.0 mas
significativa, comprobandose el efecto que tiene cada variable sobre los

resultados.
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Tabla 9. Andlisis de Variancia para Resistencia a la Polarizacion (ANOVA)

Suma de Cuadrado P-
Fuente Df F-Relacién
cuadrados medio Valor
A:Temperatura 3.39503E6 1 3.39503E6 9.00 0.0955
B:Velocidad de 1.93608E7 1  1.93608E7 5131  0.0189
Rotacion
Total error 754688. 2 377344.
Total (corr.) 2.35105E7 4

Fuente: El autor

R-cuadrado: 96.79 por ciento

R-cuadrado (ajustado para d.f.): 93.58 por ciento
Error estandar de la Estancia: 614.283

La media absoluta de error: 309.133

Estos datos ajustados al modelo lineal de primer orden se presenta la ecuacion
(7), con un coeficiente R de 96.79 % y un R? ajustado d€l 93.58% o cual indica que
para valores mayes de 75 % en el R? ajustado, €Ste se puede explicar mediante un

modelo con un 95 % de confiabilidad.
Resistencia a la Polarizacion = 21208.5 — 61.4187 * Temperatura — 2.20004 *

Velocidad de Rotacion (7)

Optimizacion de respuesta
Objetivo: maximizar la Resistencia a la Polarizacion
Valor 6ptimo: 17165.9.

Tabla 10. Diagrama de efectos de interaccion.

Factor Bajo Alto Optimo
Temperatura 30 60 30
Velocidad de Rotacién 1000 3000 1000

Fuente: El autor
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6 CONCLUSIONES

Se determind mediante un analisis estadistico para un acero AlSI 4330 en
un lodo de perforacion base agua la influencia que existe entre la velocidad
de rotacion y la temperatura en la velocidad de corrosion, donde se
encontré que la variable mas influyente en este proceso es la velocidad de

rotacion,

Los valores de corrosibn mas altos y menores de resistencia a la
polarizacion, se presentaron al existir un aumento en la velocidad de

rotacidon analizada mediante el diagrama de efectos principales.

Se determind la existencia de Magnetita (Fe3;O4) mediante los diagramas
de potencial vs pH en la zona de estabilidad termodinamica del agua, bajo
las condiciones de trabajo establecidas, encontrandose que la existencia de

este O6xido contribuy6 en una posible proteccién del acero.

Debido a los valores bajos de corrosion determinados, se concluye que el
lodo base agua a condiciones de trabajo con un pH de 10.3, son de
excelentes caracteristicas de desempefio para la exploracion y explotacion
en la industria del petréleo, ya que no son los suficientemente corrosivos

para el desempeno del acero AlSI 4330.
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7 RECOMENDACIONES

Realizar otros estudios a diferentes velocidades, temperaturas e introducir

unas variables como una relacion entre CO, — H,S, para observar su efecto.

Hacer estudios sobre la relacion Erosién-Corrosion que se puede presentar

en estos sistemas de corrosion.
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9 ANEXOS

ANEXO A. Extrapolacion Tafel

En esta parte

se determina las pendientes catddicas y anddicas de los datos

obtenidos, segun la norma ASTM G-102.Para este calculo se tomé un valor de -

50mV desde el potencial de corrosion ubicandose en la zona de la curva catédica,

se tomo 3 puntos arriba y abajo con respecto a este nuevo potencial de corrosion

y se realizé una regresion lineal para dicho rango. .

Figura A-1 Calculos de pendiente catodica y anddica 1000 rpm — 60°C

0
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-0,4
-0,5
-0,6

0,7
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y=0,0628x - 0,1644

y =-0,0987x-1,1336

Fuente: El autor

Tabla A-1 Datos para encontrar la ecuacion de Icor

Log i [A/cm2] E [mV]
-5.2730284 -0.6157159
-5.3217548 -0.6088929
-5.3737623 -0.6022024
-5.4359260 -0.5954953
-5.5052889 -0.5887972

-5.585862 -0.5820907

-5.679853 -0.5753434

Fuente: El autor



Con estos puntos se determina la ecuacién de la recta y se igual al potencial de

corrosion determinandose la icor.

E[V]= - 0.0987log icor — 1.1336

Posteriormente se tomd datos entre el potencial de corrosiéon y los de la regresion

lineal para realizar el calculo del i,y ic.

| app = ic—ia (6)

Tabla A-2. Densidad de corriente catédica

Log ic [A/cm2 E [mV]

-5.86261398 -0.55496
-5.93105876 -0.5482045

Tabla A-3. Densidad de corriente anédica

Logiap E | cat I apl l ano log I an
-6.1169634 -0.55496 1.3721E-06 7.639E-07 6.08201E-07  -6.21595301
-6.4056074  -0.548204  1.17204E-06 3.93E-07  7.79037E-07  -6.10844204
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ANEXO B. Simulacion de los circuitos EIE.

Figura B- 1. 1000 rpm — 30°C, datos simulados con diagrama de Nyquist

experimental y diagrama de bode experimental y simulado.

R1 CPE1
VA
R2
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 37.17 6.6899E-14 1.7998E-13
CPE1-T Free(+) 0.0001379 2.6722E-19 1.9378E-13
CPE1-P Free(+) 0.83175 5.2022E-16 6.2545E-14
R2 Free(+) 21154 6.433E-11 3.041E-13
Chi-Squared: 1E-20
Weighted Sum of Squares: 1E-20
Data File: FitResult
Circuit Model File:
Mode: Run Fitting / Freq. Range (0.005 - 30000)
Maximum lterations: 100
Optimization Iterations: 4
Type of Fitting: Complex
Type of Weighting: Calc-Modulus
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Figura B- 2. 1000 rpm — 60°C, datos simulados con diagrama de Nyquist

experimental y diagrama de bode experimental y simulado.
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R1 Free(+) 33.31 0.48978 1.4704
CPE1-T Free(+) 0.00026581 4.2862E-06 1.6125
CPE1-P Free(+) 0.82414 0.0048174 0.58454
R2 Free(+) 18487 677.32 3.6638
Chi-Squared: 0.01591
Weighted Sum of Squares: 1.9091
Data File: ~Clipboard
Circuit Model File:
Mode: Run Fitting / Freq. Range (0.005 - 30000)
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Figura B-3. 3000 rpm - 30°C, datos simulados con diagrama de Nyquist

experimental y diagrama de bode experimental y simulado.

R1 CPEL
v\ N
R2
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 30.37 0.312 1.0273
CPE1-T Free(+) 8.471E-05 1.4095E-06 1.6639
CPE1-P Free(+) 0.89277 0.0038958 0.43637
R2 Free(+) 17590 345.57 1.9646
Chi-Squared: 0.017229
Weighted Sum of Squares: 2.7222
Data File: ~Clipboard
Circuit Model File:
Mode: Run Fitting / Freq. Range (0.005 - 30000)
Maximum lterations: 100
Optimization lterations: 6
Type of Fitting: Complex
Type of Weighting: Calc-Modulus
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Figura B-4. 3000 rpm - 60°C, datos simulados con diagrama de Nyquist

experimental y diagrama de bode experimental y simulado.

R1 CPEL
N\
R2
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 32.41 0.41912 1.2932
CPE1-T Free(+) 0.00039864 7.8113E-06 1.9595
CPE1-P Free(+) 0.79418 0.005796 0.72981
R2 Free(+) 11970 461.32 3.854
Chi-Squared: 0.022944
Weighted Sum of Squares: 2.2485
Data File: ~Clipboard
Circuit Model File:
Mode: Run Fitting / Freq. Range (0.005 - 30000)
Maximum lterations: 100
Optimization lterations: 6
Type of Fitting: Complex
Type of Weighting: Calc-Modulus
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Figura B-5. 2000 rpm - 45°C, datos simulados con diagrama de Nyquist

experimental y diagrama de bode experimental y simulado.
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ANEXO C. Datos para el analisis de SEM
Para las condiciones de 3000 rpm — 60°C

Figura C-1 a) Imagen de presencia de precipitado de Fe;O; b) EDX de Fey0O;
precipitado
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Fuente: Laboratorio de Microscopia Universidad de Antioquia
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Figura C- 2 a) Imagen de presencia de precipitado de SiO,y Al,03b) EDX de SiO;
Yy A|203

+
Spectrum 1
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Fuente: Laboratorio de Microscopia Universidad de Antioquia
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