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RESUMEN

La corrosién es un fendmeno que se presenta dia a dia, no
solo en los procesos industriales sino en la propia naturale-
za. Debido a que la corrosion tiene graves consecuencias,
desde hace mucho tiempo, es considerada un problema
de gran magnitud alrededor del mundo. En este trabajo, se
aplican métodos estadisticos para el andlisis de resultados
experimentales. La aplicacién del diseno de experimentos
de bloques al azar permitié evaluar el comportamiento de la
velocidad de corrosion del acero, a partir de software estadis-
ticos y modelos matematicos, teniendo en cuenta la influen-
cia de la variable bloque: tiempo de exposicién en la cdmara
de niebla salina neutra y el comportamiento del grado de
oxidacién. Se evidencid, que los factores tienen un efecto
estadisticamente significativo en la velocidad de Corrosion,
al nivel de confianza de 95,0%. El disefio de experimento ga-
rantiza minimizar la cantidad de recursos, la posibilidad del
estudio de las variaciones de los factores durante el proceso
y la seleccion de una estrategia sobre las decisiones a tomar
en el futuro, con vistas a reducir la intensidad del fenémeno.

Palabras clave: Corrosién, disefio experimental, acero, varia-
bles.

SUMMARY

Corrosion is a phenomenon that occurs every day, not only in
industrial processes but also in nature itself. Because corro-
sion has serious consequences, it has long been considered
a problem of great magnitude around the world. Statistical

methods are applied in this work for the analysis of experi-
mental results. The application of the randomized block ex-
perimental are applied design allowed the evaluation of the
behavior of the steel corrosion rate from statistical software
and mathematical models, taking into account the influence
of the block variable: exposure time in the neutral salt fog
chamber and the behavior of the degree of oxidation. It was
evidenced that the factors have a statistically significant effect
on the corrosion rate at the confidence level of 95.0%. The
design of the experiment guarantees to minimize the amount
of resources, the possibility of studying the variations of the
factors during the process and the selection of a strategy on
the decisions to be made in the future, in order to reduce the
intensity of the phenomenon.

Key words: Corrosion, experiment design, steel, variable.
INTRODUCCION

La estadistica experimental —en el mundo moderno- es una
necesidad real, presente en todas las areas del conocimiento
humano, como una herramienta para auxiliar las decisiones
a ser tomadas, permitiendo mayor seguridad a la investiga-
cién a ser transformada en tecnologia y utilizada por la hu-
manidad o por parte de ella (Lépez & Gonzélez, 2014).

En la actualidad, los investigadores realizan experimentos
virtualmente en todos los campos del saber, por lo general,
para descubrir algo acerca de un proceso o sistema en parti-
cular; literalmente, un experimento es una prueba o ensayo.
Un experimento disefiado es una prueba o serie de pruebas,
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en las cuales, se inducen cambios deliberados en las varia-
bles de entrada de un proceso o sistema, de manera que sea
posible observar e identificar las causas de los cambios en la
respuesta de salida.

El proceso o sistema bajo estudio, se puede representar por
medio del modelo, que permita visualizar el proceso, como
una combinacién de méaquinas, métodos, personas y otros
recursos, que transforman alguna entrada (a menudo, un
material) en una salida, que tiene una o maés respuestas ob-
servables. Mediante un disefio adecuado del experimento, se
pretende obtener la méxima informacién de un proceso de la
forma mas répida, econémica y simple posible.

En sentido general, cuando se habla de disefar un experi-
mento se debe entender todo aquello relacionado con la pla-
nificacién, lo més racional posible del mismo, con vistas a
su ejecucion y un posterior analisis adecuado de sus resulta-
dos, que conduzcan a deducciones aceptables del problema
(Montgomery, 1991).

Teniendo en cuenta la importancia del uso de las herramien-
tas estadisticas para el anélisis de resultados experimentales,
se pretende realizar un estudio sobre la velocidad de corro-
sién del acero, puesto que existen multitudes de construc-
ciones y de equipos metélicos expuestos a la atmosfera, ta-
les como: marcos de ventanas, verjas, postes de alumbrado,
magquinaria agricola, tanques de almacenamiento, puentes,
complejas instalaciones fabriles, entre otras estructuras. Se
calcula, que un pais presenta pérdidas entre un 2 y 5% del
PIB, debido a la corrosion (Cadena et al. 2014).

La corrosién puede ser definida como una reaccion irreversi-
ble de un material con el medio ambiente, lo que resulta en
la degradacién del material y la pérdida de sus propiedades
(Cabrera, 2016).

Son variadas las formas existentes de expresar la velocidad
de los procesos corrosivos, debido a la diversidad de formas
en que se presenta la corrosién, lo que obliga a buscar la
manera mas adecuada de reflejar la intensidad del ataque.
En este caso, se determina el indice gravimétrico negdativo,
més cominmente conocido, como pérdida de peso (DP)
(Dominguez & Castro, 1987).

Se debe tener en cuenta que Cuba presenta un clima ca-
racterizado por tener mas de la mitad del afio temperatu-
ras medias superiores a 25°C y humedad relativa media
de alrededor del 80%. Dada la configuracién y la ubicacién
geogréfica del pais, la influencia del aerosol marino llega a
casi todo el territorio nacional. Estas condiciones favorecen
notablemente el deterioro de diferentes materiales, en espe-
cial, los metélicos, especificamente, en zonas de agresividad
corrosiva alta y extrema. La tendencia actual de los cam-

bios climéticos hace que la atmdsfera se torne cada vez mas
agresiva en Cuba, en cuanto a las penetraciones del mar y el
incremento en la fuerza de los vientos y las lluvias (Castaneda
et al. 2012).

El Laboratorio de Ensayos de Tropicalizacién (LABET), se
encuentra situado al este de La Habana, en la zona costera
de Cojimar, que se caracteriza por poseer uno de los mi-
croclimas de mayor agresividad de la Republica de Cuba y
del mundo, dado los altos valores de salinidad, humedad
relativa, radiacién solar y temperatura (Marrero & Gonzélez,
2005).

Los ensayos climéticos naturales necesitan tiempos exce-
sivamente largos de exposicién, a menudo, varios anos, lo
que justifica el uso de métodos réapidos de valoracién. La
utilizacion de cdmaras climaticas de niebla salina neutra con
una salinidad de 5% y temperatura de 35°C, permite someter
las muestras, a la accién de una niebla de sal, atomizada en
condiciones prefijadas de precisién, de concentracién y de
temperatura (NC ISO 9227, 2014).

En este trabajo, se evalta el comportamiento de la velocidad
de corrosién del acero, a partir de software estadisticos y
modelos matematicos. Se estima y se compara los efectos
de los tratamientos asignados a la variable independiente so-
bre la variable rendimiento, sin los efectos de los bloques.

MATERIALES Y METODOS

El desarrollo experimental de este trabajo, se efectud en el
Laboratorio de Ensayos de Corrosién del LABET. En este ca-
pitulo, se describen los materiales, la metodologia seguida
en el trabajo experimental y las condiciones en las que se
realizaron las pruebas de los sistemas estudiados.

Diseno de experimentos: El disefio de los experimentos reali-
zados en este trabajo pretende evaluar el comportamiento del
factor grado de oxidacién de las probetas de acero sobre la
velocidad de la corrosién. Para ello, se ejecutd la planificacion
de la actividad de la forma mas racional posible, con vistas a
su ejecucion y un posterior anélisis adecuado de sus resulta-
dos, que conduzcan a deducciones aceptables del problema.

El trabajo permitiréa el uso del disefio en bloques al azar,
puesto que distribuye las unidades experimentales en gru-
pos o bloques, de tal forma que, cada una de las unidades
experimentales que lo conforman, sean lo mas homogéneas
posibles y su nimero igual a la cantidad de tratamientos que
se comparan, distribuyéndose estos tratamientos al azar a
las unidades experimentales, dentro de cada bloque.

El disefio en bloques completos al azar toma en cuenta los
tres principios bésicos de la experimentacién: repeticion,
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aleatorizacién y control local. En este diseno, las unidades
experimentales se distribuyen en grupos homogéneos. Cada
uno de estos grupos es llamado bloque, siendo el tiempo de
exposicion en la cdmara de niebla salina neutra. El nimero
de unidades experimentales dentro de cada bloque es igual
al nimero de tratamientos incluidos en el experimento. Un
caso particular de disefio de bloques es el que aparece re-
lacionado con la prueba de t de student, para muestras pa-
readas, aunque el nimero de tratamientos es solo dos. Los
tratamientos son distribuidos en las unidades experimentales
dentro de cada bloque aleatoriamente; asi, cada bloque iréa a
constituir una repeticién (Montgomery, 1991).

Variables de investigacion:
Variable dependiente: velocidad de corrosion

—APeso (pi—pf)
bP=— ="t (Ecuacion 1)

Donde:

pi 'y pf: Peso inicial y final de la muestra metélica. (g)

S: Area de muestra expuesta al medio corrosivo. (m?)

t: Tiempo de exposicién de la misma al medio corrosivo. (h)

Factores:

* Tiempo de exposicion (h): Variable bloque 250 h, 500
horas, 750 h, 1000 h.

* Grado de oxidacion de la probeta de acero (Grado A, B,
G D)
Grado A: Superficie de acero con la chapa de laminacién
intacta en toda la superficie y practicamente sin corrosién.
Grado B: Superficie de acero con principio de corrosién
y, de la cual, la chapa de laminacién solo se encuentra
parcialmente adherida.
Grado C: Superficie de acero, donde la chapa de lamina-
cién se ha perdido por efecto de la corrosién o es facil-
mente eliminable por raspado, al encontrarse suelta. La
corrosién es generalizada, pero no se han formado ain
cavidades visibles.
Grado D: Superficie de acero con corrosién generaliza-
da, exenta de chapa de laminacién y gran cantidad de
cavidades profundas (NORMA TECNICA ECUATORIANA.
2014, ISO 8501-1, 2007).

Teniendo en cuenta los factores y la variable dependiente
considerados, se disend un plan experimental, con base en
bloques al azar, lo que redujo el nimero total de probetas de
ensayos.

Durante la realizacién del experimento, la temperatura, la sa-
linidad, el pH y la humedad son consideradas constantes,
puesto que la cdmara esté programada para no variar en nin-
gin momento los valores de estos parametros. El laborato-
rio se encuentra climatizado, lo que garantiza la temperatura
de 23 = 2°C y humedad relativa de 50 + 5%.

Descripcién de la prueba: La metodologia a seguir en la
prueba de corrosién, se presenta en el siguiente diagrama,
que muestra los pasos a seguir para la preparacion, la lim-
pieza y la evaluacién de la velocidad de corrosién, por pérdi-
da de masa del acero.

Pasos a seguir:

1. Seleccién de las probetas

2. Preparacién de las probetas segun el grado de oxida-
cién

3. Determinacién de dimensiones de las probetas

4. Pesado inicial de las probetas

5. Exposicién de las probetas en cdmara de niebla salina
neutra

6. Tratamiento de las probetas posterior a las pruebas

7. Pesado final de las probetas

8. Calculo de la velocidad de la corrosién

Preparacién de las probetas segin el grado de oxidacion:
Para la preparaciéon de las probetas de ensayo, se ha partido
de chapas de acero de construccion, laminado en caliente y
de bajo contenido de carbono, contenido de cobre de 0,03 a
0,10% y de fésforo menor que 0,07%. Las placas son rectangu-
lares, con dimensiones de 100 x 150 mm y espesor de 1mm.

Las probetas fueron clasificadas (NORMA TECNICA ECUA-
TORIANA, 2014, segun ISO 8501-1, 2007) teniendo en
cuenta el grado de oxidacion (la cascarilla de laminacién y
el 6xido, que se encuentran cominmente en las superficies
de acero, erigido sin recubrimiento y el acero en almacena-
miento) (Figura 1).

Antes de la exposicién en la camara de ensayo, las probetas
fueron desengrasadas con disolvente organico. No presenta-
ban manchas de 6xido visible o productos de corrosiéon en
su superficie.

Determinaciéon de las dimensiones de las probetas: Las
probetas representan un ortoedro o paralelepipedo, puesto
que todas sus caras son rectangulos y perpendiculares entre
si, por lo tanto, la siguiente ecuacién permite determinar el
area total de las mismas. Ancho: a (a) = 0,1 m, largo: L(b) =
0,15 my espesor: e(c) = 0,001m.

Avotal = 2(ab+ac+bc)
Awta = 2(0,1¥0,15+0,1%0,001+0,15%0,001)
Atota = 0.0305 l'n2

(Ecuacion 2)

Tratamiento de las probetas posterior a las pruebas: Al
finalizar el periodo de ensayo, se sacaron las probetas de
la cdmara de niebla salina neutra y se dejaron secar por un
tiempo, entre 0,5 hy 1 h antes de enjuagar, para reducir el
riesgo de eliminar los productos de corrosién; después fue-
ron examinadas, removiendo cuidadosamente los residuos
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Figura 1. Imégenes de las probetas de acero. A) Imégenes referidas en la norma, B) Imdgenes de las probetas para el ensayo

de Niebla Salina.

de la solucion de rociado de sus superficies. Las muestras
se enjuagaron con agua corriente limpia, a una temperatura
de 23 + 5°C.

Teniendo en cuenta el tiempo de exposicién establecido en
el diseno de experimentos, los productos de corrosién for-
mados en las muestras fueron eliminados, de acuerdo con
el procedimiento de limpieza quimica y se determiné el peso
final de las probetas.

Descripcién del equipamiento: La velocidad de corrosién
en las probetas de acero, se determiné por el método gravi-
métrico de pérdida de peso, empleando la camara climatica
de niebla salina neutra, que permite someter las muestras
a la accién de una niebla de sal atomizada, en condiciones
prefijadas de precisién, de concentracién y de temperatura.

La niebla no incide directamente sobre los paneles (que se
encuentran colocados en posicién vertical o con un éngulo
entre 10° y 30° con respecto a la vertical), sino que es reci-
bida por un deflector acrilico. El condensado es reciclado,
no asi el que escurre de los paneles, que es eliminado por la
parte inferior de la cdmara.

La camara climética presenta una capacidad de 1,1m’, em-
pledndose una solucién de cloruro de sodio p.a. 50+5g/L,
con pH entre 6,5y 7,2, densidad de la solucién entre 1,0255
y 1,0400g/cm’ y una temperatura en el interior de la cdmara
de 35 + 2°C (NC ISO 9227, 2014). Las mismas, se ubicaron
en portamuestras resistentes a la accién de la soluciéon de
rociado, lo que descarta la influencia de la presencia de los
portamuestras en los ensayos.

Materiales: Los materiales y equipos empleados en el desa-
rrollo experimental de las pruebas de corrosién, se listan a
continuacion:

Cémara de niebla salina neutra

Balanza analitica digital

Desecador

Portamuestras

Agitadores

Vasos de precipitado de 500 mL

Matraz Erlenmeyer de 1000 mL

Reactivos quimicos para limpieza y desengrase

Reactivos: Segun la norma (NC ISO 9226, 2015), se realiza
el proceso de decapado para el acero por inmersién durante
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10 min, con una temperatura entre 20 a 25°C, utilizando las
siguientes proporciones de los reactivos: 500mL de acido
clorhidrico (HCl, p=1,19 g/mL), 35g de hexametilentetrami-
nay agua destilada para completar a 1000mL.

RESULTADOS Y DISCUSION

Se introducen los datos en el STATGRAPHICS, segun lo lo-
grado en todas las combinaciones posibles.

Resumen Multifactorial ANOVA - Velocidad de Corrosion

e Variable dependiente: velocidad de Corrosiéon

e Factores:

v Grado de corrosién: Factor principal
v Tiempo de exposicién en cémara climética: Varia-
ble bloque

e Numero de ensayos: 16

El anélisis unifactorial de la varianza para la variable depen-

diente (velocidad de corrosién) permitira:

e Realizar varias pruebas y gréficas, con el fin de deter-
minar qué factores tienen un efecto estadisticamente
significativo en la velocidad de corrosién.

e Las pruebas F de Fisher de la tabla ANOVA permitira
analizar si los diferentes niveles del factor A producen
el mismo efecto en la caracteristica observada o rendi-
miento en las diferentes unidades experimentales.

e El gréfico de medias permitira la interpretaciéon de los
efectos significativos.

e Los gréaficos de residuales ayudaran a juzgar si el méto-
do matemdético es el idéneo.

Andlisis de varianza para la Velocidad de Corrosién - Tipo
Il Suma de cuadrados: La tabla 1 de ANOVA, descompone
la variabilidad de la velocidad de corrosién en funcién de los
factores evaluados. Las sumas de cuadrados Tipo IlI (el valor
por defecto) mide la influencia de cada factor y elimina los
efectos del resto. Los valores Puae indican la significacion
estadistica de cada uno de los factores.

Tabla 1. ANOVA.

Este experimento evidencia que los factores (grado de co-
rrosion y de tiempo de exposicién en la cdmara) poseen los
valores de Puae inferiores a 0,05, por lo que se rechaza la
hipétesis nula, es decir, se acepta la alternativa. Los factores
tienen un efecto estadisticamente significativo en la veloci-
dad de corrosién, al nivel de confianza de 95,0%.

Prueba de Rango Miiltiple para la Velocidad de Corrosién
(Grado de Corrosion). Método LSD: 95,0%: La tabla 2
evidencia el procedimiento de comparacién multiple, para
determinar las medias significativamente diferentes. En la
parte superior de la misma, se identifican 2 grupos homogé-
neos, usando columnas de X. Dentro de cada columna, los
niveles que contienen X forman un grupo de medias, dentro
del cual, no hay diferencias estadisticamente significativas.
El método actualmente utilizado para discriminar entre las
medias es el procedimiento de diferencia minima (LSD) de
Fisher. Con este método, existe un riesgo del 5,0%, de llamar
a cada par de medias significativamente diferentes, cuando
la diferencia real es igual a 0.

Modelos matematicos: A continuacién, se presenta los mo-
delos mateméticos que describen el comportamiento de la
velocidad de corrosién en funcién del tiempo de exposicion
en la cdmara de niebla salina neutra, para cada gado de oxi-
dacion.

Grado A: Velocidad de corrosion = 9222,25-29,4608 *
tiempo + 0,0485219 * tiempo’- 0,0000253615 * tiempo’
R°=100%

Grado B: Velocidad de corrosion= 9509,81- 28,5942 *
tiempo + 0,046805 * tiempo’- 0,0,0000246464 * tiempo’
R°=100%

Grado C: Velocidad de corrosién= 5760,08 + 3,84268
*tiempo + 0,0176292 * tiempo’- 0,0000111907 * tiempo’
R°=100%

Fuente Suma de Grado de Cuadrado Razén- F Valor - P
. cuadrados Libertad Medio
Efectos principales
A:Grado de Corrosion 1,61944E7 3 5,39815E6 4,76 0,0296
B:Tiempo en Cémara (h) 2,13978E7 3 7,1326E6 6,29 0,0137
Residual 1,01978E7 9 1,13309E6
Total (Corregido) 4,77901E7 15
EE 183
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Tabla 2. Procedimiento de comparacién multiple para las medias significativamente diferentes.

g;fgzl‘ii Cantidad LS Medias LS Sigma Hor?l:;g’é‘;seos
1 4 3647,05 532,234 X
2 4 3950,76 532,234 X
3 4 4269,44 532,234 X
4 4 6222,87 532,234 X

Grado D: Velocidad de corrosion= 18598,0 - 46,7994
*tiempo + 0,0576862 * tiempo’- 0,0000260247 * tiempo’
R*=100%

Demostracion de la idoneidad del modelo matematico

escogido: El modelo matematico debe cumplir con dos pre-

misas, para que se demuestre su idoneidad:

* Todas las observaciones Yij fueron descritas, segun la
ecuacién del modelo matematico.

* Los errores eij son variables aleatorias independientes.

e eij presenta una distribucién normal con media cero
y varianza constante para todos los niveles del factor
docimado.

* No existe interacciéon entre el factor analizado y el factor
bloque.

Errores aleatorios: El gréfico 1 muestra la distribucién de
los errores de manera aleatoria, no presentando ningun pa-
trén en su comportamiento.

Distribucion normal: El gréfico 2 ilustra el comportamiento
de la variable velocidad de corrosién en funcién de la distri-
bucién de probabilidad normal.

Andlisis grafico del comportamiento de los factores y la
variable respuesta: En el gréfico 3a, se observa una dismi-
nucién de la velocidad de corrosién, a medida que transcu-
rre el tiempo de exposiciéon en un mismo grado de oxidacion
en las muestras.

En el gréfico 3b, se observa una dispersién en los valores
de la velocidad de la corrosién en las primeras 250 horas
de ensayo, mientras que a las 1.000 presentaron un com-
portamiento inverso, es decir, se agruparon casi de manera
puntual los valores.

Como conclusiones del estudio se destacan:

1. Se utilizé un disefio de bloques al azar, para la deter-
minacién de la influencia del grado de oxidacién de las
muestras de acero y el factor bloque: tiempo de exposi-
cién en la niebla salina neutra, sobre la velocidad de la
corrosion, a partir del método gravimétrico.

2. Se evidencia que los factores (Grado de corrosion y
tiempo de exposicién en la cdmara) poseen los valores
de Puawe inferiores a 0,05, por lo que se rechaza la Hip6-
tesis nula, es decir, existen diferencias significativas entre

Residuos de la Velocidad de Corrosidn

Residuos
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Gréfico 1. Distribucién de los errores.
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portamiento de la variable velocidad de corrosion en funcion del tiempo de exposiciéon en cdmara de niebla salina
neutra. A: Grado de corrosiéon A; B: Grado de corrosion B; C: Grado de corrosién C; D: Grado de corrosiéon D.
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los tratamientos, lo que es equivalente a plantear que los 4.

efectos de los niveles del factor A difieren, con un nivel
de significacién de 0.05.
3. Se demostré la idoneidad del modelo matematico,

puesto que los residuos cumplen con la condicién de la 5.

linealidad; no existe una tendencia respecto a los facto-
res en estudio. Se comprobé la condicién de homosce-
dasticidad: varianza constante y la independencia de los
errores, puesto que se encuentran normalmente distri-

buidos y que no presenten ninguna tendencia. 6.

4. Se observé una disminucién de la velocidad de corro-
sién a medida que transcurrié el tiempo de exposicion,
para un mismo grado de oxidacién en las muestras eva-
luadas.

5. Se obtuvo una dispersion en los valores de la velocidad

de la corrosién en las primeras horas de ensayo, mien- 7.

tras que a las 1.000 horas presentaron un comporta-
miento inverso, es decir, se agruparon casi de manera
puntual.
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