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ES 2352 653 T3

DESCRIPCION

Junta roscada para tuberfa de acero y método para el tratamiento superficial de la junta roscada.
Campo técnico

Esta invencidn se refiere, en general, a una junta roscada para tuberias de acero, para su uso en la conexion entre
si de tuberias de pozos de petréleo. Mds particularmente, esta invencion se refiere a una junta roscada para tuberias de
acero que tiene un recubrimiento de lubricante s6lido que tiene excelente resistencia al gripado, estanqueidad al gas y
propiedades de prevencién del 6xido y que no requiere la aplicacion de una grasa compuesta que contenga un polvo
de metal pesado, cuya aplicacion se llevaba a cabo convencionalmente antes de realizar cada vez el apriete con el fin
de evitar el gripado de la junta. La invencidn se refiere a un proceso para el tratamiento superficial que puede formar
dicho recubrimiento de lubricante sélido.

Técnica anterior

Las tuberias de pozos de petréleo que son tuberias de acero usadas en la perforacion de pozos de petréleo estan
conectadas entre si por una junta roscada para tuberias de acero. La junta roscada estd compuesta por un perno que
tiene una rosca macho y una caja que tiene una rosca hembra.

Como se muestra esquematicamente en la Figura 1, una rosca 3A macho estd normalmente formada sobre la
superficie externa en ambos extremos de una tuberia A de acero para formar un perno 1, y una rosca 3B hembra esta
formada en ambos lados de la superficie interna de un miembro de junta separado en forma de un acoplamiento B
con forma de manguito para formar una caja 2: Como se muestra en la Figura 1, la tuberia A de acero se transporta
normalmente en un estado en el que un acoplamiento B estd previamente conectado a un extremo.

Una junta roscada para tuberias de acero estd sometida a presiones compuestas debido a las fuerzas de traccién
axial producidas por el peso de la tuberia de acero y el acoplamiento y las presiones internas y externas subterrdneas,
y también estd sometida a calor subterraneo. Por tanto, se requiere que una junta roscada mantenga la estanqueidad
al gas (sellabilidad) sin dafiarse incluso en tales condiciones. Ademads, durante el proceso de bajada de las tuberias de
pozos de petréleo es frecuente el caso en el que una junta que ha sido apretada una vez se afloje (se suelte) y luego
se vuelva a apretar. Por tanto, de acuerdo con el API (Instituto Americano del Petrdleo), se desea que no haya casos
de agarrotamiento grave, llamado gripado, y que se mantenga la estanqueidad al gas incluso si el apriete (enroscado)
y el aflojamiento (desenroscado) se llevan a cabo diez veces para juntas para entubado y tres veces para juntas para
encamisado.

En los dltimos afios, con el fin de mejorar la estanqueidad al gas, se ha introducido generalmente el uso de juntas
roscadas especiales que pueden formar un sellado metal-metal. En este tipo de junta roscada, cada uno de un perno
y una caja tienen una porcién de contacto metdlica no roscada, ademds de una porcién roscada que tiene una rosca
macho o hembra, y tanto la porcién roscada como la porcién de contacto metédlica no roscada forman una superficie
de contacto entre el perno y la caja. Las porciones de contacto metdlicas no roscadas del perno y la caja se ponen en
contacto intimo entre si para formar una porcién de sellado metal-metal y contribuir a un aumento en la estanqueidad
al gas.

En dicha una junta roscada que puede formar un sellado metal-metal se ha usado una grasa lubricante con alta
lubricidad, llamada grasa compuesta. Esta grasa, que es un tipo de lubricante liquido, se aplica a la superficie de
contacto de al menos uno del perno y la caja antes del apriete. Sin embargo, esta grasa contiene una gran cantidad
de polvos de metal pesado nocivos. Cuando la grasa que se sale fuera a la periferia durante el apriete se limpia con
un agente de limpieza, la grasa compuesta y el agente de limpieza usado fluyen al océano o la tierra y producen
contaminacién medioambiental, y esto ha llegado a considerarse un problema. Ademads, existia el problema de que
la aplicacién de grasa y la limpieza que se repetian antes de cada apriete disminuian la eficiencia de trabajo en el
campo.

Como juntas roscadas para tuberias de acero que no necesitan la aplicacién de una grasa compuesta, los docu-
mentos JP 08-103724A, JP 08-233163A, JP 08-233164A y JP 09-72467A desvelan juntas roscadas en las que un
recubrimiento de lubricante sélido que comprende una resina como aglutinante y disulfuro de molibdeno o disulfuro
de tungsteno como lubricante sélido se aplica a una porcién roscada y una porcién de contacto metalica no roscada
(concretamente a la superficie de contacto) de al menos uno de un perno y una caja.

En estas publicaciones de patente japonesas, con el fin de aumentar la adhesion entre el recubrimiento de lubricante
solido y el sustrato de acero se desvela como formar, como capa de pintura base para el recubrimiento de lubricante
sélido, una capa de recubrimiento de conversioén quimica de fosfato de manganeso o una combinacién de una capa de
nitruro y una capa de recubrimiento de conversidon quimica de fosfato de manganeso, o proporcionar a la superficie
de contacto de una rugosidad superficial que tiene una Rméx de 5-40 ym. El documento JP 08-103724A desvela
que un recubrimiento de lubricante sélido se forma realizando el secado al horno de un recubrimiento aplicado con
calentamiento durante 20-30 minutos en el intervalo de temperatura de 150-300°C.
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Puede esperarse que el uso de una junta roscada en la que la superficie de contacto de un perno y una caja tiene
un recubrimiento de lubricante sélido formado por el tratamiento superficial para proporcionar lubricidad a la misma
harfa posible prescindir de la aplicacién de una grasa compuesta y, por tanto, evitar los problemas anteriormente
mencionados con respecto al entorno y la eficiencia de trabajo.

Sin embargo, con un recubrimiento de lubricante sélido convencional no es posible obtener un alto efecto anti-
gripado tal como puede obtenerse mediante la aplicacion de una grasa compuesta, y un defecto por agarrotamiento
Ilamado gripado se produce después de repetirse varias veces el apriete y el aflojamiento. Por tanto, el efecto de un
recubrimiento de lubricante sélido convencional era insuficiente para prevenir el gripado.

La disminucidn en la resistencia al gripado y la estanqueidad al gas de una junta roscada era significativo, particu-
larmente cuando el periodo de almacenamiento de la junta roscada desde su transporte desde la fabrica (es decir, desde
la formacién de un recubrimiento de lubricante sélido) hasta su uso real en un sitio de perforacion para el apriete era
largo (algunas veces dura mas de uno o dos afios).

Ademds, recientemente se ha deseado una junta roscada resistente al calor para tuberias de acero para uso en
pozos de petrdleo a alta temperatura en los que la temperatura alcanza 250-300°C, que es superior a la temperatura
en pozos de petréleo convencionales, o en pozos de petréleo de inyeccién de vapor en los que se inyecta vapor a
una alta temperatura proxima a la temperatura critica (por ejemplo, aproximadamente 350°C) con el fin de mejorar
la recuperacién de petrdleo. Por tanto, se ha requerido una junta roscada para garantizar la resistencia al gripado y la
estanqueidad al gas cuando una junta que ha sido apretada se somete a un ensayo de calentamiento a una temperatura de
aproximadamente 350°C y luego se somete a un aflojamiento y se vuelve a apretar. Con el recubrimiento de lubricante
solido convencional descrito anteriormente era dificil asegurar estas propiedades requeridas para una junta roscada
resistente al calor.

El documento US 6.027.145 desvela un proceso de acuerdo con el predmbulo de la reivindicacion 1.

Un objeto de esta invencion es proporcionar un proceso para el tratamiento térmico de una junta roscada para
tuberias de acero que pueda formar un recubrimiento de lubricante s6lido que tenga excelente resistencia al gripado,
que pueda suprimir eficazmente la aparicion de gripado tras el apriete y el aflojamiento repetidos, incluso con una
junta roscada resistente al calor para tuberias de acero.

Es otro objeto de esta invencién proporcionar una junta roscada para tuberias de acero que pueda aliviar una
disminucién en la resistencia al gripado y la estanqueidad al gas sin usar una grasa compuesta cuando se almacena
durante un periodo prolongado desde la formacién de un recubrimiento de lubricante sélido hasta su uso en el sitio.

Descripcion de la invenciéon

De acuerdo con un aspecto, la presente invencién es un proceso para el tratamiento superficial de una junta roscada
para tuberias de acero que comprende un perno y una caja, teniendo cada uno una superficie de contacto que incluye
una porcién roscada y una porcion de contacto metdlica no roscada, en el que el proceso comprende la etapa de:

aplicar un fluido de recubrimiento que contiene un aglutinante de resina y un polvo lubricante en un disolvente
a la superficie de contacto de al menos uno del perno y la caja, y

caracterizado por comprender ademas:

secar el recubrimiento aplicado mediante calentamiento en miiltiples etapas que incluye, al menos, una
primera etapa de calentamiento en el intervalo de temperatura de 74°C a 150°C y una segunda etapa de
calentamiento en el intervalo de mas de 150°C a 380°C para formar un recubrimiento de lubricante s6lido
sobre la superficie de contacto.

El proceso puede incluir adicionalmente, antes de la etapa de aplicacion del recubrimiento, una etapa de calenta-
miento de la superficie de contacto que va a recubrirse hasta una temperatura de 50°C a 200°C.

El recubrimiento de lubricante s6lido formado de acuerdo con el proceso de la presente invencién puede poseer
una dureza de 70-140 en la escala de Rockwell M y una fuerza de adherencia de al menos 500 N/m como se determina
por el método de SAICAS (Sistema de Andlisis de Corte Superficial e Interfacial).

Se ha encontrado que una causa de resistencia al gripado insuficiente de un recubrimiento de lubricante sélido
convencional formado sobre la superficie de contacto de una junta roscada para tuberias de acero es una dureza
insuficiente del recubrimiento que se produce por un secado insuficiente del recubrimiento.

Un recubrimiento de lubricante sélido para una junta roscada se forma, en general, aplicando un fluido de recubri-
miento que contiene una resina y un polvo lubricante (por ejemplo, polvo de disulfuro de molibdeno) en un disolvente
volatil a la superficie de contacto de la junta roscada, seguido de calentamiento para secar (o secar en horno) el recu-
brimiento aplicado. En el caso en el que el recubrimiento aplicado se seque mediante calentamiento a una temperatura
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de 150-300°C como se empleaba en la técnica anterior, aunque el calentamiento se lleve a cabo durante un periodo
prolongado, no es posible evaporar completamente el disolvente, y una minima cantidad del disolvente y la humedad
estan confinados en el recubrimiento secado y conduce a la formacién de defectos de intervalo, que evitan que el recu-
brimiento tenga suficiente dureza y resistencia al gripado. Dicho recubrimiento de lubricante sélido se quita cuando se
repiten el apriete y el aflojamiento, y termina gastdndose completamente, produciéndose asi el contacto metal-metal y
causando el gripado.

De acuerdo con el proceso de la presente invencién descrito anteriormente, el secado se completa realizando el
secado mediante al menos dos etapas que comprenden una primera etapa de calentamiento a una menor temperatura y
una segunda etapa de calentamiento a una mayor temperatura, dando como resultado la formacién de un recubrimiento
de lubricante sélido que tiene una dureza mayor que la obtenida en el caso en el que el secado se realice calentando
a una temperatura fijada, como se empleaba en la técnica anterior, y que estd mejorado con respecto a la resistencia
al gripado, resistencia al desgaste, adhesion y propiedades de prevencion del 6xido y adaptada incluso al entorno de
pozos de petréleo a alta temperatura.

Una causa para una disminucién en la resistencia al gripado y la estanqueidad al gas encontrada en una junta
roscada convencional que tiene un recubrimiento de lubricante s6lido que comprende una resina y un polvo lubri-
cante sobre la superficie de contacto de la misma, cuando la junta se almacena durante un largo periodo, es que las
propiedades de prevencion del 6xido del recubrimiento de lubricante sélido son notablemente inferiores a las de una
grasa compuesta, de manera que no puede proteger completamente la superficie de contacto de la junta roscada de la
oxidacion durante el almacenamiento. Si se produce 6xido sobre la superficie de contacto del perno o la caja durante
el almacenamiento de dicha junta roscada, la adhesion del recubrimiento de lubricante sélido de la junta disminuye
notablemente, y se produce la formacién de burbujas y el pelado del recubrimiento. Ademas, la rugosidad de la super-
ficie de contacto aumenta debido al 6xido. Como resultado, cuando las tuberias de acero se conectan apretando una
junta roscada, el apriete se vuelve inestable, conduciendo a la aparicién de gripado durante el apriete o el aflojamiento
y a una disminucién en la estanqueidad al gas.

Se encontré que la oxidacién durante el almacenamiento de una junta roscada que tiene un recubrimiento de
lubricante sélido se produce principalmente por el envejecimiento o el deterioro con el tiempo de la resina usada como
aglutinante en el recubrimiento de lubricante sélido, formédndose particularmente fisuras en el recubrimiento debido al
deterioro de la resina por luz ultravioleta y permitiendo que la humedad penetre por las fisuras. Con el fin de prevenir
que un recubrimiento de lubricante sélido se deteriore por la luz ultravioleta se ha encontrado que es eficaz la adicién
de particulas inorgdnicas finas de apantallamiento de ultravioleta, no un agente absorbente de ultravioleta orgdnico, y
que la oxidacion de una junta roscada durante el almacenamiento a largo plazo se suprima significativamente por un
recubrimiento de lubricante s6lido que contiene particulas finas de apantallamiento de ultravioleta.

Preferentemente, las particulas finas de apantallamiento de ultravioleta son particulas finas de una o mds sustancias
seleccionadas entre 6xido de titanio, 6xido de cinc y 6xido de hierro, y tienen un didmetro medio de particula de 0,01-
0,1 um y estdn presentes en el recubrimiento de lubricante sélido con una proporcién mésica de 0,1-50 partes con
respecto a 100 partes del aglutinante de resina.

En la presente invencion, un polvo lubricante es preferentemente un polvo de una o mds sustancias seleccionadas
entre disulfuro de molibdeno, disulfuro de tungsteno, grafito, nitruro de boro y politetrafluoroetileno.

También se prefiere que la superficie de contacto sobre la que se forma un recubrimiento de lubricante sélido
tenga una capa de recubrimiento poroso como un recubrimiento primario subyacente al recubrimiento de lubricante
sélido.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 es un diagrama que muestra esquematicamente un montaje tipico de una tuberia de acero y un acopla-
miento roscado en el momento del transporte de la tuberia de acero.

La Figura 2 es un diagrama que muestra esquematicamente una porcién de conexién de una junta roscada para
tuberias de acero de acuerdo con la presente invencion.

Las Figuras 3a y 3b son diagramas que muestran ejemplos del patrén de calentamiento (perfil de temperatura) de
la primera etapa de calentamiento y la segunda etapa de calentamiento en un proceso para el tratamiento superficial
de una junta roscada para tuberfas de acero de acuerdo con la presente invencién.

Descripcion detallada de la invencion

La Figura 2 es un diagrama que muestra esquemadticamente la estructura de una junta roscada tipica para tuberfas
de acero. En la Figura, 1 es un perno, 2 es una caja, 3 es una porcion roscada, 4 es una porcién de contacto metdlica
no roscada y 5 es una porcion sobresaliente. En la siguiente descripcidn, una porcién de contacto metdlica no roscada
también se denominara simplemente en lo sucesivo como porcién de contacto metalica.
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Como se muestra en la Figura 2, una junta roscada tipica estd compuesta por un perno 1 que tiene una porcién 3
roscada (mds precisamente, una porcién de rosca macho) y una porcién 4 de contacto metdlica no roscada formada
sobre la superficie exterior en un extremo de una tuberia de acero, y una caja 2 que tiene una porcién 3 roscada
(mds precisamente, una porcion de rosca hembra) y una porcién 4 de contacto metdlica no roscada formada sobre la
superficie interna de un miembro de junta roscada (un acoplamiento). Sin embargo, la localizacién de un perno y una
caja no se limita a la descrita. Por ejemplo, puede omitirse un acoplamiento formando un perno en un extremo de una
tuberia de acero y una caja en el otro extremo de la tuberia, o puede formarse un perno (una rosca macho) sobre un
acoplamiento estando una caja formada en ambos extremos de una tuberia de acero.

La porcién 3 roscada y la porcién 4 de contacto metalica (no roscada) sobre cada uno del perno y la caja constituyen
una superficie de contacto de la junta roscada. Se requiere la superficie de contacto, y particularmente la porcion de
contacto metdlica no roscada que es mds susceptible al gripado, para tener resistencia al gripado. Para este fin, en la
técnica anterior, una grasa compuesta que contiene un polvo de metal pesado se aplicé a la superficie de contacto, pero
el uso de una grasa compuesta implica muchos problemas desde los puntos de vista del entorno y de la eficiencia de
trabajo.

De acuerdo con la presente invencion, un fluido de recubrimiento que contiene una resina aglutinante y un polvo
lubricante en un disolvente se aplica a la superficie de contacto de al menos uno del perno y la caja, y el recubri-
miento aplicado se seca mediante calentamiento para formar un recubrimiento de lubricante sélido. El recubrimiento
de lubricante solido formado sobre la superficie de contacto de una junta roscada se somete a alta presion de desli-
zamiento mientras que la junta roscada se aprieta y se afloja repetidamente, produciéndose asi particulas de desgaste
que comprenden el polvo lubricante. Se supone que estas particulas de desgaste que contienen un polvo lubricante se
distribuyen por toda la superficie de contacto para contribuir a la prevencion del contacto metal-metal en la interfaz de
contacto y al alivio de friccién, presentdndose asi un efecto anti-gripado.

Es deseable que la superficie de contacto de al menos uno del perno y la caja a la que se aplica un fluido de
recubrimiento se haga rugosa previamente, de forma que la superficie tenga una rugosidad (Rméx) de 5-40 um, que
es superior a la rugosidad superficial tal y como se ha mecanizado (3-5 um), con el fin de mejorar adicionalmente el
efecto logrado por la presente invencién. Si el valor de Rmax de la superficie que va a recubrirse es inferior a 5 ym,
el recubrimiento lubricante sélido resultante puede haber disminuido la adhesién. Por otro lado, si es superior a 40
um, la superficie recubierta puede producir una friccidn elevada y promover el desgaste abrasivo del recubrimiento de
lubricante sélido, y el recubrimiento puede no resistir al apriete y al aflojamiento repetidos de la junta. Sin embargo,
desde luego que el efecto de la presente invencién puede obtenerse, incluso aunque la rugosidad superficial no esté en
el intervalo descrito anteriormente.

El método de hacer rugosa la superficie puede ser un método de hacer rugosa la propia superficie del acero, tal
como chorreando con arena o granalla y sumergiendo en una disolucién de acido fuerte, tal como 4cido sulfurico,
acido clorhidrico, 4cido nitrico o dcido fluorhidrico para hacer rugosa la superficie. Otro método posible es formar una
capa de recubrimiento (subyacente) primaria que tenga una superficie mas rugosa que la superficie de acero para hacer
rugosa la superficie que va a recubrirse.

Los ejemplos de un método para formar dicha una capa de recubrimiento primaria incluyen dicho método de
formacién de un recubrimiento de conversidon quimica como un tratamiento con fosfato, oxalato o borato (en el que
la rugosidad superficial de la capa cristalina aumenta a medida que crecen los cristales que se forman), un método
de electrometalizado con un metal tal como cobre o hierro (en el que los picos o los puntos elevados se metalizan
preferentemente, de manera que la superficie sea ligeramente rugosa), un método de metalizado por impacto en el que
las particulas que tienen un nticleo de hierro recubierto con cinc o una aleacién de cinc-hierro se chorrean usando fuerza
centrifuga o presién neumadtica para formar un recubrimiento de cinc o una aleacién de cinc-hierro, un método de
nitruracion suave que forma una capa de nitruro (por ejemplo, tratamiento con Tufftride), un método de recubrimiento
metdlico compuesto en el que se forma un recubrimiento poroso que comprende particulas finas sélidas en un metal,
y similares.

Desde el punto de vista de la adhesion de un recubrimiento de lubricante sélido se prefiere un recubrimiento poroso,
particularmente un recubrimiento de conversién quimica formado fosfatando (con fosfato de manganeso, fosfato de
cinc, fosfato de hierro-manganeso o fosfato de cinc-calcio) o un recubrimiento de cinc o una aleacién de cinc-hierro
formado por metalizado por impacto. Un recubrimiento mas preferido es un recubrimiento de fosfato de manganeso
desde el punto de vista de la adhesién o un recubrimiento de cinc o de aleacién de cinc-hierro desde el punto de
vista de la prevencién del 6xido. Tanto un recubrimiento de fosfato formado por tratamiento de conversién quimica
como un recubrimiento de cinc o de aleacién de cinc-hierro formado por metalizado por impacto son porosos, de
forma que pueden proporcionar un recubrimiento de lubricante s6lido formado sobre la misma con un aumento de la
adhesion.

Cuando se forma una capa de recubrimiento primaria, el espesor de la capa no esta limitado, pero estd preferente-
mente en el intervalo de 5-40 um desde los puntos de vista de la prevencién del 6xido y la adhesién. Con un espesor
inferior a 5 um no puede lograrse una prevencién del 6xido suficiente. Un espesor superior a 40 um puede producir
una disminucién en la adhesién de un recubrimiento de lubricante sélido formado sobre la misma.
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La resina presente en un recubrimiento de lubricante sélido puede ser cualquier resina que pueda funcionar como
aglutinante. Una resina que tiene resistencia térmica y un nivel razonable de dureza y resistencia al desgaste es ade-
cuada. Los ejemplos de dicha resina incluyen resinas termoestables, tales como resinas epoxis, resinas de poliimida,
resinas de policarbodiimida, poliétersulfonas, resinas de poliéter-éter-cetona, resinas fendlicas, resinas de furano, re-
sinas de urea y resinas acrilicas, ademds de resinas termopldsticas tales como resinas de poliamidaimida, resinas de
polietileno, resinas de silicona y resinas de poliestireno.

Aunque el polvo lubricante puede ser cualquier polvo que presente lubricidad, en vista de la alta carga que se
aplica, es deseable usar un polvo de una o mds sustancias seleccionadas entre disulfuro de molibdeno, disulfuro de
tungsteno, grafito, nitruro de boro y PTFE (politetrafluoroetileno). Particularmente se prefiere un polvo de disulfuro
de molibdeno y/o disulfuro de tungsteno, proporcionando ambos una alta relajacién del desgaste y la friccidn, o una
mezcla de los mismos con otro polvo o polvos lubricantes.

Preferentemente, el polvo lubricante tiene un didmetro medio de particula en el intervalo de 0,5-60 um. Si es
inferior a 0,5 um, el polvo tiende a agregarse y puede ser dificil la dispersién uniforme del polvo en un fluido de recu-
brimiento. Como resultado, hay casos en los que no se forma un recubrimiento de lubricante sélido deseado que tenga
un polvo lubricante uniformemente disperso en €1, dando como resultado una resistencia al gripado insuficiente. Por
otra parte, si el didmetro medio de particula del polvo lubricante es superior a 60 um, la resistencia del recubrimiento
de lubricante s6lido puede disminuirse hasta un grado tal que no pueda evitarse la aparicion de gripado.

La proporcidn del polvo lubricante con respecto al aglutinante de resina es preferentemente tal que la proporcion
madsica de polvo lubricante con respecto a aglutinante esté en el intervalo de 0,3-9,0, desde el punto de vista de
la resistencia al gripado. Si la proporcién masica del polvo lubricante con respecto al aglutinante es inferior a 0,3, la
cantidad de polvo lubricante en las particulas de desgaste anteriormente descritas puede ser insuficiente, y la resistencia
al gripado puede llegar a ser escasa. Por otro lado, si la proporcién madsica es superior a 9,0, el recubrimiento de
lubricante sélido puede tener una resistencia insuficiente, por lo que no puede resistir una alta presion y tiene una
disminucién de la adhesién a la superficie del sustrato, provocando asi que se deterioren la resistencia al gripado y
la estanqueidad al gas. La proporciéon mdsica del polvo lubricante con respecto al aglutinante estd preferentemente
en el intervalo de 0,5-9,0, en vista de la resistencia al gripado y mds preferentemente en el intervalo de 1,0-8,5,
considerdndose adicionalmente la adhesion.

Un disolvente que se usa para formar un fluido de recubrimiento puede ser un unico disolvente o un disolvente
mixto seleccionado entre diversos disolventes de bajo punto de ebullicién, que incluyen hidrocarburos (por ejemplo,
tolueno) y alcoholes (por ejemplo, alcohol isopropilico). Preferentemente, el disolvente tiene una temperatura de
ebullicién de 150°C o inferior.

El fluido de recubrimiento usado para formar un recubrimiento de lubricante sélido puede contener un constitu-
yente o constituyentes adicionales, ademas de un disolvente, una resina y un polvo lubricante. Por ejemplo, pueden
afiadirse uno o mds polvos seleccionados entre polvo de cinc, un pigmento de cromo y alimina. Ademas, puede estar
presente un colorante de forma que el recubrimiento de lubricante sélido resultante sea coloreado. Si es apropiado, el
fluido de recubrimiento puede contener uno o més aditivos, tales como un dispersante, un agente antiespumante y un
espesante.

En una realizacion de la presente invencion, se afiaden particulas finas de apantallamiento de ultravioleta al fluido
de recubrimiento para formar un recubrimiento de lubricante sélido que comprenda un polvo lubricante, una resina y
particulas finas de apantallamiento de ultravioleta. Por tanto, es posible mejorar significativamente las propiedades de
prevencion del 6xido de un recubrimiento de lubricante sélido, a la vez que se mantienen su resistencia al gripado y la
estanqueidad al gas, por lo que se inhibe la oxidacién de la superficie de contacto de una junta roscada producida por
el envejecimiento del recubrimiento de lubricante sélido formado sobre la misma, y de ahi que también se supriman la
aparicion de gripado y una disminucién en la estanqueidad al gas debido a la oxidaciéon. Como resultado, aunque una
junta roscada que tiene un recubrimiento de lubricante s6lido formada sobre la misma se almacene al aire libre durante
un periodo prolongado, se evita que sufra un deterioro significativo en las propiedades, y mejora significativamente su
fiabilidad como producto.

Algunas veces se afiade un agente orgdnico absorbente de ultravioleta (por ejemplo, benzotriazol o su derivado) a
las composiciones de recubrimiento con el fin de mejorar su alterabilidad a la intemperie. En la presente invencion,
dicho agente orgédnico absorbente de ultravioleta no es eficaz.

Las particulas finas de apantallamiento de ultravioleta que se usan en la presente invencién no estan limitadas con
tal que sean particulas finas que tengan una alta absorbancia e indice de refraccion en la regién ultravioleta (300-400
nm de longitud de onda). Los ejemplos de materiales de tales particulas finas incluyen éxido de titanio, 6xido de cinc,
6xido de hierro, sulfato de bario, silice, particulas compuestas de circonia y una poliamida, y mica sintética en la que
se incluye hierro.

Por motivo de un efecto menos adverso sobre la resistencia al gripado se prefieren 6xido de titanio, 6xido de cinc,
oxido de hierro, sulfato de bario y silice. Son mas preferidos 6xido de titanio, 6xido de cinc y 6xido de hierro en vista
de la dispersabilidad uniforme de las particulas finas en un recubrimiento.
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Como las particulas finas de apantallamiento de ultravioleta es preferible usar las denominada particulas ultrafinas,
que tienen un didmetro medio de particula en el intervalo de 0,01-0,1 um, desde el punto de vista del equilibrio entre
las propiedades de apantallamiento de ultravioleta o el envejecimiento con el tiempo de un recubrimiento de lubricante
sélido y la resistencia al gripado del mismo, aunque pueden usarse particulas mas grandes hasta aquellas que tienen
un didmetro medio de particula del orden de 2 um. Si las particulas finas de apantallamiento de ultravioleta tienen un
diametro medio de particula inferior a 0,01 um, tienen una fuerte tendencia hacia la agregacién y pueden distribuirse
irregularmente en un recubrimiento de lubricante sélido, y la resistencia al envejecimiento del recubrimiento puede ser
insuficiente. Las particulas finas de apantallamiento de ultravioleta que tienen un didmetro medio de particula superior
a 0,1 um pueden inhibir las propiedades de anti-gripado de un polvo lubricante, deteriorandose asi la resistencia al
gripado de un recubrimiento de lubricante sélido.

El contenido de particulas finas de apantallamiento de ultravioleta en un recubrimiento de lubricante sélido es pre-
ferentemente tal que la proporcién masica de las particulas con respecto a 100 partes del aglutinante esté en el intervalo
de 0,1-50 y, mas preferentemente, 1-30. Si la cantidad de particulas finas de apantallamiento de ultravioleta es inferior
a 0,1 partes basadas en 100 partes de la resina, el efecto de proteccién ultravioleta puede llegar a ser insuficiente, y el
recubrimiento de lubricante s6lido puede no inhibir el envejecimiento, haciendo asi imposible mantener propiedades
de prevencion del 6xido, estanqueidad al gas y resistencia al gripado durante el apriete y el aflojamiento repetidos.
La adicién de particulas finas de apantallamiento de ultravioleta en una cantidad superior a 50 partes basadas en 100
partes de la resina puede tener un efecto adverso sustancial sobre la resistencia, la adhesion y la resistencia al gripado
de un recubrimiento de lubricante sélido.

El fluido de recubrimiento descrito anteriormente que comprende una resina aglutinante, un polvo lubricante y
opcionalmente particulas finas de apantallamiento de ultravioleta en un disolvente, se aplica a la superficie de contacto
(porcidén roscada y porcidon de contacto metdlica no roscada) de al menos uno del perno y la caja. La aplicacién
puede realizarse por cualquier método adecuado conocido en la técnica, incluyendo recubrimiento mediante cepillo,
inmersion y pulverizacién con aire.

Es deseable que la aplicacion se realice de manera que se forme un recubrimiento de lubricante sélido que tenga
un espesor de al menos 5 um y no superior a 50 yum. Con un recubrimiento de lubricante sélido que tiene un espesor
inferior a 5 um, la cantidad del polvo lubricante presente en el mismo puede ser pequeiia, y la eficacia del recubrimiento
para mejorar la lubricidad puede disminuir. Si el espesor del recubrimiento de lubricante sélido es superior a 50 ym,
hay casos en los que la estanqueidad al gas disminuye debido al ajuste insuficiente durante apriete, o si la presién
aumenta con el fin de garantizar la estanqueidad al gas, el gripado puede producirse facilmente, o el recubrimiento de
lubricante sélido puede pelarse facilmente.

Después de la aplicacion, el recubrimiento aplicado se seca mediante calentamiento para formar un recubrimiento
que tiene un aumento de la dureza. La temperatura de calentamiento es de 150°C a 380°C. La duracién del calenta-
miento puede determinarse basandose en el tamafio de una junta roscada para tuberias de acero, y es preferentemente
al menos 20 minutos y mas preferentemente 30-60 minutos.

De acuerdo con la presente invencion, este calentamiento para secar un recubrimiento aplicado se realiza mediante
al menos dos etapas. Por tanto, inicialmente, la primera etapa de calentamiento se lleva a cabo a una menor temperatura
para evaporar suficientemente el disolvente y la humedad del interior del recubrimiento mientras que el recubrimiento
permanece fluido. Después, la segunda etapa de calentamiento se realiza en un intervalo de temperatura que es superior
al de la primera etapa de calentamiento para evaporar adicionalmente el disolvente y la humedad, haciéndose asi
posible la formacién de un recubrimiento de lubricante sélido que tiene una alta dureza y una alta resistencia al
desgaste. El recubrimiento de lubricante sélido presenta excelente resistencia al gripado incluso en el entorno de
pozos de petréleo a alta temperatura. También posee excelentes propiedades de prevencién del 6xido.

Especificamente, un recubrimiento aplicado se seca mediante calentamiento de multiples etapas que incluye, al
menos, la primera etapa de calentamiento en el intervalo de temperatura de 70°C a 150°C y la segunda etapa de
calentamiento en el intervalo de mas de 150°C a 380°C. El periodo de calentamiento (duracion de la retencién de
temperatura) para cada etapa de calentamiento puede determinarse dependiendo del tamafio de una junta roscada para
tuberias de acero, y es preferentemente al menos 20 minutos y més preferentemente 30-60 minutos.

La primera etapa de calentamiento que se realiza a una temperatura inferior a 70°C no es suficientemente eficaz
para evaporar el disolvente y la humedad del interior del recubrimiento aplicado. Si se realiza a una temperatura
superior a 150°C, el recubrimiento aplicado se solidifica, mientras que el disolvente y la humedad todavia permanecen
dentro, dando como resultado un endurecimiento insuficiente del recubrimiento. Con respecto a la temperatura para la
segunda etapa de calentamiento, si es 150°C o inferior, es dificil eliminar completamente el disolvente y la humedad
del recubrimiento, y si es superior a 380°C, no puede obtenerse una dureza adecuada en vista de la resistencia al calor
del propio recubrimiento de lubricante sélido. El intervalo de temperatura para la primera etapa de calentamiento es
preferentemente 80°C-140°C desde el punto de vista de la facilidad de evaporacién del disolvente y la humedad, y
el intervalo de temperatura para la segunda etapa de calentamiento es preferentemente 180°C y 350°C en vista de la
dureza del recubrimiento.

Las Figuras 3a y 3b muestran ejemplos de perfiles de temperatura (patrones de calentamiento) del calentamiento
de dos etapas que esta constituido por la primera y la segunda etapa de calentamiento. Como se muestra en la Figura
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3a, la primera etapa de calentamiento puede ir seguida de un enfriamiento antes de empezar la segunda etapa de
calentamiento, o como se muestra en la Figura 3b, la primera y la segunda etapa de calentamiento pueden llevarse a
cabo consecutivamente.

Ademds, la propia primera etapa de calentamiento y/o la propia segunda etapa de calentamiento pueden realizarse
mediante calentamiento de miltiples etapas de manera que todo el calentamiento se realice a temperaturas de tres o
mads etapas. Sin embargo, desde el punto de vista de la economia se prefiere el calentamiento de dos etapas constituido
por la primera y la segunda etapa de calentamiento.

Ademads, tanto la primera como la segunda etapa de calentamiento, y particularmente la primera etapa de calen-
tamiento, no necesitan realizarse manteniendo una temperatura constante como se muestra en las figuras, pero el
calentamiento puede realizarse mientras que se sube lentamente la temperatura. En éste tlltimo caso, para la primera
etapa de calentamiento, si la duracion de tiempo requerida para subir la temperatura de 70°C a 150°C es 20 minutos
o mds, dicho calentamiento se considera la primera etapa de calentamiento de acuerdo con la presente invencién. En
la técnica anterior, cuando un recubrimiento aplicado se calienta a una temperatura de 150°C a 300°C, por ejemplo, la
duracién de tiempo requerida para subir la temperatura de 70°C a 150°C es generalmente como maximo 5 minutos, y
ésta es claramente diferente de la presente invencion.

Antes de la aplicacién de un fluido de recubrimiento es deseable calentar (es decir, precalentar) la superficie de
contacto que va a recubrirse (superficie de recubrimiento) a una temperatura de 50°C a 200°C con el fin de aumen-
tar la adhesién del recubrimiento de lubricante sélido resultante. El precalentamiento a una temperatura inferior a
50°C proporciona poco efecto sobre la mejora de la adhesion. Si la temperatura de precalentamiento es superior a
200°C, el fluido de recubrimiento aplicado (recubrimiento aplicado) tiene una viscosidad disminuida, haciéndose asi
dificil formar un recubrimiento de lubricante s6lido con un espesor suficiente, y de hecho disminuye la adhesion del
recubrimiento. La duracién del precalentamiento puede determinarse de acuerdo con el tamafio de la junta roscada
para tuberfas de acero, y se prefiere que la temperatura de la superficie de recubrimiento se mantenga en el intervalo
anteriormente mencionado durante toda la aplicacién del recubrimiento. Sin embargo, puede obtenerse algtin efecto
sobre la mejora de la adhesién aunque la temperatura inmediatamente antes del comienzo de la aplicacién del recubri-
miento esté en el intervalo descrito anteriormente sin posterior retencidn de la temperatura durante la aplicacién del
recubrimiento.

Tanto el precalentamiento como el calentamiento después de la aplicacién del recubrimiento pueden llevarse a
cabo por un método habitual conocido tal como calentamiento en horno o calentamiento con aire caliente. Con el fin
de calentar una caja, es eficiente y econdmico calentarla en un horno de calentamiento para mantener la superficie
a una temperatura predeterminada. Un perno puede calentarse insertando s6lo la porcidn del extremo roscado en un
horno de calentamiento o mediante calentamiento con aire caliente para mantener la superficie a una temperatura
predeterminada. Para el calentamiento de miltiples etapas anteriormente mencionado, como es necesario controlar la
temperatura dentro de un cierto intervalo, el calentamiento es preferentemente mediante calentamiento en horno. La
atmosfera en el horno no estd limitada y es suficiente aire atmosférico.

Cuando un recubrimiento aplicado se seca mediante el calentamiento de multiples etapas anteriormente mencio-
nado puede formarse un recubrimiento de lubricante sélido bien endurecido. Preferentemente, el recubrimiento de
lubricante sélido resultante tiene un valor de dureza en el intervalo de 70-140 expresado como una dureza en la esca-
la de Rockwell M recomendada por JIS-K7202 (a continuacién simplemente denominada en lo sucesivo una dureza
Rockwell M). Un recubrimiento que tiene una dureza Rockwell M inferior a 70 puede producir un rdpido aumento
en la cantidad de desgaste cuando se somete a una friccién por deslizamiento que se produce durante el apriete y el
aflojamiento repetidos de la junta roscada, produciendo una resistencia al gripado insuficiente. Si esta dureza del re-
cubrimiento es superior a 140, el desgaste es demasiado ligero para proporcionar particulas de desgaste a la superficie
de contacto en una cantidad suficiente para prevenir el gripado de la superficie. En vista de la resistencia al gripado, la
dureza Rockwell M del recubrimiento estd mds preferentemente en el intervalo de 90-140.

Un recubrimiento de lubricante s6lido que contiene disulfuro de molibdeno y/o disulfuro de tungsteno como polvo
lubricante y que se ha secado por un método de secado convencional de calentamiento de una etapa tiene una dureza
Rockwell M del orden de 50. De acuerdo con la presente invencion, es posible que una junta roscada para tuberias de
acero que tiene un recubrimiento de lubricante sélido que contiene disulfuro de molibdeno y/o disulfuro de tungsteno
como polvo lubricante tenga una mayor dureza de recubrimiento que estd en el intervalo de 70-140 de la dureza
Rockwell M.

Se desea que un recubrimiento de lubricante sélido formado sobre una junta roscada para tuberias de acero tenga
excelente adhesion. Esto es porque el recubrimiento se somete a tension de cizalla bajo una alta carga durante el apriete
y el aflojamiento de la junta, y si la adhesion es baja, el recubrimiento termina peldndose y dejando de presentar un
suficiente efecto anti-gripado.

Hay diversos métodos para evaluar la adhesién de un recubrimiento. Un método simple y muy conocido es el
llamado ensayo de corte de rejilla (pelado de cinta adhesiva). Sin embargo, este método no puede emplearse para
probar un recubrimiento de lubricante sélido de una junta roscada ya que la adhesién deseada para el mismo es mucho
mayor que el nivel medible por el ensayo de corte de rejilla.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2 352 653 T3

Los presentes inventores encontraron que la adhesién (resistencia al pelado) de un recubrimiento de lubricante s6li-
do formado sobre una junta roscada puede evaluarse cuantitativamente mediante la fuerza de adherencia medida por el
método de SAICAS (Sistema de Andlisis de Corte Superficial e Interfacial) detallado en la revista en lengua japonesa,
“Toso Gijutsu (Técnica de Recubrimiento)”, abril de 1995, pdg. 123-135, y que cuando esta fuerza de adherencia de
un recubrimiento de lubricante s6lido estd a al menos un cierto valor se previene el pelado del recubrimiento durante
el apriete y el aflojamiento, aunque tenga una alta dureza.

De acuerdo con el método de SAICAS, una arista de corte afilada se fuerza contra la superficie de un recubrimiento
bajo una carga, mientras que el sustrato al que se adhiere el recubrimiento se mueve en una direccion horizontal,
cortando asi oblicuamente el recubrimiento desde la superficie hasta la interfaz con el sustrato. Después de que la
arista alcance la interfaz, la carga aplicada se ajusta de manera que la arista de corte pueda moverse horizontalmente
a lo largo de la interfaz. La fuerza de adherencia del recubrimiento puede determinarse como la fuerza de pelado por
anchura de pelado (anchura de la arista de corte) (N/m) requerida para pelar el recubrimiento, mientras que la arista se
mueve a lo largo de la interfaz. Un dispositivo de medicién para el método de SAICAS se comercializa en el mercado
por Daipla-Wintes bajo el nombre comercial SAICAS.

En una realizacién preferida de la presente invencidén, un recubrimiento de lubricante sélido formado sobre la
superficie de contacto de una junta roscada como sustrato tiene una fuerza de adherencia de al menos 500 N/m como
se mide por el método de SAICAS. Si la fuerza de adherencia del recubrimiento para el sustrato es inferior a 500 N/m,
el recubrimiento puede no presentar un efecto anti-gripado suficiente.

Un recubrimiento de lubricante sélido que se ha secado mediante calentamiento de multiples etapas de acuerdo con
la realizacién anteriormente mencionada de la presente invencién tiende a presentar fuerza de adherencia mejorada
en comparacién con un recubrimiento similar que se ha secado de un modo convencional. La fuerza de adherencia
puede mejorarse adicionalmente realizando el engrosamiento superficial descrito anteriormente y/o precalentando el
sustrato, si fuera necesario.

Aunque un recubrimiento de lubricante sélido puede aplicarse a la superficie de contacto tanto del perno como de
la caja, los objetos de la presente invencién pueden lograrse aplicando el recubrimiento a s6lo uno de estos elementos,
y esto es ventajoso en términos de coste. En dichos casos, el recubrimiento de lubricante sélido se forma mediante
una operacion relativamente facil si se forma sobre la superficie de contacto de una caja, que es mas corta. El otro
elemento de la junta (preferentemente un perno) al que no se aplica el recubrimiento de lubricante s6lido puede estar
sin recubrir. En particular, cuando el perno y la caja estan temporalmente apretados entre si antes del transporte como
se muestra en la Figura 1, puede prevenirse que el otro elemento de la junta, por ejemplo, el perno, se oxide aunque su
superficie de contacto esté sin recubrir (por ejemplo, aunque esté tal y como se ha mecanizado), ya que la superficie de
contacto del perno se pone en contacto intimo con el recubrimiento formado sobre la superficie de contacto de la caja
mediante el apriete temporal. El recubrimiento de lubricante sélido puede aplicarse a sélo una parte de la superficie de
contacto, particularmente sélo a la porcién de contacto metélica.

Sin embargo, cuando una caja estd conectada a un perno de una tuberia de acero en un extremo de la tuberia como
se muestra en la Figura 1, el otro perno de la tuberia de acero que se localiza en el extremo opuesto de la tuberia y
la mitad sin conectar de la caja quedan expuestos a la atmésfera. Estas superficies de contacto expuestas del perno y
la caja pueden someterse a un tratamiento superficial adecuado para proporcionar la prevencion de la oxidacién con
o sin lubricidad, y/o pueden protegerse mediante la unién de un protector adecuado. Tal tratamiento superficial puede
aplicarse a la superficie de contacto del otro elemento de la junta anteriormente mencionado.

Una junta roscada para tuberias de acero de acuerdo con lo anterior puede apretarse sin aplicar una grasa com-
puesta, pero puede aplicarse un aceite al recubrimiento de lubricante sélido o a la superficie de contacto del elemento
de unién que va a conectarse, si se desea. En el dltimo caso, el aceite que se aplica no esta restringido y puede usarse
cualquiera de un aceite mineral, un aceite de éster sintético y un aceite animal o vegetal. Al aceite pueden afadirsele
diversos aditivos tales como un agente que previene el 6xido y un agente de presién extrema que se han usado con-
vencionalmente para aceites lubricantes. Si dicho un aditivo es un liquido, puede usarse solo como un aceite que va a
aplicarse.

Los agentes de prevencion del 6xido ttiles incluyen sulfonatos de metales basicos, fenatos de metales basicos,
carboxilatos de metales bdsicos y similares. Como agente de presion extrema pueden usarse agentes conocidos tales
como aquellos que contienen azufre, fésforo o cloro y sales organometélicas. Ademads, al aceite pueden afiadirsele otros
aditivos tales como un antioxidante, un depresor del punto de congelacién y un mejorador del indice de viscosidad.

Lo anterior proporciona una junta roscada para tuberias de acero que tiene un recubrimiento de lubricante sélido
sobre la superficie de contacto de la misma, presentando el recubrimiento resistencia al gripado, estanqueidad al gas,
resistencia al desgaste y propiedades de prevencién del 6xido mejoradas. Como resultado, la junta roscada puede
inhibir el gripado durante el apriete y el aflojamiento repetidos sin aplicacidn de una grasa compuesta. Este efecto se
mantiene cuando la junta se usa para excavar un pozo de petréleo crudo en un entorno de alta temperatura, tal como
un pozo de petrdleo profundo a alta temperatura o un pozo de petrdleo de inyeccién de vapor, o dura cuando la junta
roscada se deja al aire libre durante un periodo prolongado antes del uso de la junta en un sitio de perforacién.
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Ejemplos

La presente invencién se describird mas completamente mediante los siguientes ejemplos. Estos ejemplos son pu-
ramente para fines ilustrativos y no pretenden restringir la presente invencién. En la siguiente descripcidn, la superficie
de contacto de un perno se denomina en lo sucesivo una superficie de perno, y la superficie de contacto de una caja se
denomina en lo sucesivo una superficie de caja.

Ejemplos 1-7 y Ejemplos comparativos 1-4

La superficie de perno y la superficie de caja de una junta roscada para tuberias de acero [didmetro externo: 7
pulgadas (178 mm), espesor de pared: 0,408 pulgadas (10,4 mm)] hechas de un material seleccionado de un acero al
carbono A, un acero de Cr-Mo B, un acero al 13% de Cr C y un acero de alta aleacién D que tienen cada una una com-
posicion mostrada en la Tabla 1 (produciéndose el gripado mds facilmente con D, y siendo el gripado sucesivamente
cada vez mds dificil con C, B y A) se sometieron a una de las combinaciones de tratamiento superficial (pretratamiento
superficial y opcionalmente formacién de un recubrimiento de lubricante s6lido) mostradas en la Tabla 2 como N° 1 a
5 como se describen mds adelante para cada ejemplo. La Tabla 2 muestra la rugosidad superficial en Rméax (R) de la
superficie pretratada y el espesor (t) de una capa de recubrimiento primaria (recubrimiento de pretratamiento), ademas
del espesor de un recubrimiento lubricante (t) y la proporcién masica de un polvo lubricante con respecto a una resina
(aglutinante) (M). En estos ejemplos, el pretratamiento se aplicé a la superficie de contacto de cada uno del perno y la
caja, pero se formé un recubrimiento de lubricante s6lido sobre uno de la superficie de perno o la superficie de caja. A
la superficie de perno o la superficie de caja sobre la que no se formé un recubrimiento de lubricante sélido se aplic
un aceite comun que previene la oxidacién comercialmente disponible que no contenia polvo de metal pesado con
el fin de prevenir la oxidacidn de la superficie. El ensayo de apriete y de aflojamiento se llevd a cabo sin eliminar el
aceite de prevencién de la oxidacion.

El fluido de recubrimiento que se usé para formar el recubrimiento de lubricante sélido era una dispersion en la
que un polvo lubricante estaba disperso en una disolucién de una resina disuelta en un disolvente. El disolvente que se
us6 era un disolvente mixto de etanol/tolueno (50/50) para una resina de poliamidaimida, N-metil-2-pirrolidona/xileno
(65/35) para una resina fendlica y tetrahidrofurano/ciclohexano (50/50) para una resina epoxi. El precalentamiento del
sustrato antes de la aplicacién del fluido de recubrimiento y el calentamiento para secar después de la aplicacion se
llevaron ambos a cabo en aire atmosférico usando un horno de calentamiento. La Tabla 3 muestra un nimero para el
tipo de tratamiento superficial (en la Tabla 2), la temperatura de precalentamiento del sustrato (temperatura del sustrato
antes de aplicar el fluido de recubrimiento) y las condiciones de calentamiento para el secado del recubrimiento apli-
cado después de aplicarse el fluido (temperatura X duracion del calentamiento para la primera etapa de calentamiento
y la segunda etapa de calentamiento).

Por separado, las mismas combinaciones de pretratamiento y formacién de un recubrimiento de lubricante s6lido
como se muestra en la Tabla 2 se realizaron en una chapa de acero (10 mm X 50 mm X 2 mm de espesor) que
tenia la misma composicién que la tuberia de acero usada como sustrato. Por tanto, el pretratamiento que se realiz6
fue el mismo que se realiz6 sobre la superficie de contacto del elemento sobre la que se formd un recubrimiento de
lubricante sélido (es decir, caja para N° 1 a 4 y perno para N° 5 en la Tabla 2). El recubrimiento de lubricante sélido
resultante se midi6é para la fuerza de adherencia y la dureza. La fuerza de adherencia del recubrimiento se midi6
usando un dispositivo de medicién SAICAS BN-1 fabricado por Daipla-Wintes. La dureza del recubrimiento se midi6
en términos de la escala de Rockwell M de acuerdo con JIS-K7202. Los resultados de estas mediciones también se
muestran en la Tabla 3.

Usando una junta roscada que habia sido sometida a tratamiento superficial como se ha descrito anteriormente se
llevé a cabo una prueba repitiendo las operaciones de apriete y de aflojamiento hasta 20 veces en el modo mostrado
en la Tabla 4 a la vez que se examinaba la aparicién de agarrotamiento o gripado. Por tanto, como se muestra en la
Tabla 4, el apriete y el aflojamiento se llevaron a cabo a temperatura ambiente para las series primera a cuarta, sexta
a decimocuarta y decimosexta a vigésima de operacion, y para las series quinta y decimoquinta, después de llevarse a
cabo el apriete, la junta roscada se someti6 a calentamiento durante 24 horas a 350°C y luego se enfri6 antes de llevarse
a cabo el aflojamiento a temperatura ambiente. Las condiciones de apriete y de aflojamiento se correspondieron con
las condiciones de uso para una junta roscada resistente al calor. La velocidad de apriete era 10 rpm y el par de
apriete era 14 kN m (10340 pie-libra). Los resultados de la apariciéon de agarrotamiento o gripado se muestran en la
Tabla 5.
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TABLA 1

(% en masa)

Tipo de acero C Si Mn P S Cu Ni Cr Mo
A 0,24 10,30 [ 1,30 [ 0,02 1| 0,01 |1 0,04 | 0,07 | 0,17 | 0,04
B 0,251025 (080 |002]001]004|005]|095]|018
C 0,19 10,25 (0,80 0,02 ]0,01]004 |0,10 [ 13,0 | 0,04
D 0,02 10,30 [ 0,50 [ 0,02 10,01 ]050 | 7,00 [250] 3,20
TABLA 2
N° [ Sustrato | Pretratamiento Recubrimiento de lubricante sélido
Perno Molienda (R=3) Ninguno
1 Caja Chorreo de arena (R=31) Resina PAI" + MoS, (M=4,0, t=30)
Perno Molienda (R=3) Ninguno
2 | Caja 1. Molienda (R=4) Resina epoxi + MoS, + grafito (M=4,0,
2. Fosfatacién con Mn (t=15, R=20) | t=28)
Perno Molienda (R=3) Ninguno
3 | Caja 1. Molienda (R=4) Resina fendlica + WS, (M=4,0, t=32)
2. Metalizado con Cu (=10, R=11)
Perno Molienda (R=4) Ninguno
4 Caja 1. Molienda (R=4) Resina PAI" + MoS, (M=4,0, t=20)
2. Recubrimiento con aleacion de
Zn-Fe (=7, R=18)
5 Perno 1.Molienda (R=4) Resina PAI" + MoS, (M=4,0, t=28)
2. Fosfatacién con Zn (t=15, R=20)
Caja 1. Molienda (R=4) Ninguno
2. Fosfatacion con Mn (t=10, R=10)
(Notas)

Resina PAI" = resina de poliamidaimida;

"R" indica una rugosidad superficial. Rmax (um):

"t" indica el espesor de un recubrimiento (um); y

"M" indica la proporcion masica de polvo lubricante con respecto al aglutinante.
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TABLA 3
Ne° | Tipo Tratamiento Temp. (°C) de | Condiciones de | Dureza en | Fuerza de
de superficial la superficie calentamiento la escala adherencia
acero | Namero en la | precalentada | Temp. X de SAICAS
Tabla 2 duraciéon (°C X Rockwell (N/m)1
minutos) M del
recubrim.
1 A N° 1 60 1°: 100X30 125 9820
2°; 260X30
2 A N° 1 100 1°: 100X30 110 12010
2°; 260X30
E
3 B N° 2 130 1°: 100X30 125 10520
J
2°; 230X30
E
M 4 B N° 2 130 1°: 70X30 100 6840
b 2°; 230X30
L 5 C N° 3 180 1°: 80X20 95 2570
o 2°; 170X60
6 D N° 4 100 1°: 80X30 80 11470
2°; 170X40
7 A N° 5 100 1°: 140X20 130 12470
2°; 280X30
Cl|1 A N° 2 175 150X50 60 460
Ol 2 A N° 1 180 240X50 50~125 240~ 10500
M| 3 A N° 2 130 1°: 50X30 65~100 320~ 6900
P 2°; 230X30
Al 4 A N° 1 Ninguno 1°: 100X20 60 350
R 2°: 410X30
A
T
I
\Y
8]

'La fuerza de adherencia en los Ejemplos comparativos 2 y 3 fluctué enormemente.

TABLA 4

12 a 4@ veces

apriete y aflojamiento a temperatura ambiente

52 vez

después del apriete a temperatura ambiente, calentar durante 24 horas a
350°C, luego enfriar hasta temperatura ambiente y aflojar

62 a 142 veces

apriete y aflojamiento a temperatura ambiente

152 vez

después del apriete a temperatura ambiente, calentar durante 24 horas a
350°C, luego enfriar hasta temperatura ambiente y aflojar

162 a 202 veces

apriete y aflojamiento a temperatura ambiente
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Ejemplo 1

Una junta roscada hecha de un acero al carbono de tipo A mostrado en la Tabla 1 se someti6 al siguiente tratamiento
superficial.

La superficie de caja se pretrat6 chorreando con arena del N° 60 de manera que tuviera una rugosidad superficial
de 31 um. Después, la caja se precalent6 hasta 60°C y sobre la superficie de contacto se formé un recubrimiento de
lubricante sélido de una resina de poliamidaimida que contenia un polvo lubricante de disulfuro de molibdeno y que
tenfa un espesor de 30 um. El recubrimiento de lubricante s6lido contuvo disulfuro de molibdeno con una proporcién
masica de disulfuro de molibdeno con respecto a resina de poliamidaimida de 4 : 1. El secado del recubrimiento
aplicado se realizé por la primera etapa de calentamiento durante 30 minutos a 100°C y, después de enfriarse hasta
temperatura ambiente, por la segunda etapa de calentamiento durante 30 minutos a 260°C.

La superficie de perno se traté s6lo por molienda a maquina (rugosidad superficial: 3 ym).

En los siguientes ejemplos no se indican los datos mostrados en la Tabla 2.

Ejemplo 2

Se repitio el procedimiento del Ejemplo 1, excepto que la temperatura a la que la caja se precalent6 antes del recu-
brimiento se cambid de 60°C a 100°C y las condiciones para el calentamiento después de la aplicacion se cambiaron de
tal forma que la primera etapa de calentamiento durante 30 minutos a 100°C fue directamente seguida por la segunda
etapa de calentamiento durante 30 minutos a 260°C sin enfriamiento.

Ejemplo 3

Una junta roscada hecha de un acero de Cr-Mo de tipo B mostrado en la Tabla 1 se someti6 al siguiente tratamiento
superficial.

La superficie de caja se pretratd, después de la molienda a miquina, formdndose un recubrimiento de conversién
quimica de fosfato de manganeso sobre la misma. Después, la caja se precalenté hasta 130°C y sobre la superficie se
formé un recubrimiento de lubricante sélido de una resina epoxi que contenia un polvo lubricante de una mezcla de
disulfuro de molibdeno y grafito (proporcion mdasica = 9 : 1). El secado del recubrimiento aplicado se realiz6 por la
primera etapa de calentamiento durante 30 minutos a 100°C y, después de enfriarse hasta temperatura ambiente, por
la segunda etapa de calentamiento durante 30 minutos a 230°C.

La superficie de perno sélo se traté mediante molienda a maquina.

Ejemplo 4

Se repitié el procedimiento del Ejemplo 3, excepto que la temperatura para la primera etapa de calentamiento
después de la aplicacién del recubrimiento se cambi6 de 100°C en el Ejemplo 3 a 70°C.
Ejemplo 5

Una junta roscada hecha de un acero al 13% de Cr de tipo C mostrado en la Tabla 1 se sometié al siguiente
tratamiento superficial.

La superficie de caja se pretrat, después de la molienda a maquina, mediante electrometalizado para formar
un recubrimiento de cobre. Después, la caja se precalenté hasta 180°C y sobre la superficie de caja se form6 un
recubrimiento de lubricante sélido de una resina fendlica que contenia un polvo lubricante de disulfuro de tungsteno.
El secado del recubrimiento aplicado se realiz6 por la primera etapa de calentamiento durante 20 minutos a 80°C vy,
después de enfriarse hasta temperatura ambiente, por la segunda etapa de calentamiento durante 60 minutos a 170°C.

La superficie de perno sélo se traté mediante molienda a maquina.

Ejemplo 6

Una junta roscada hecha de un acero de alta aleacién de tipo D mostrado en la Tabla 1 se sometié al siguiente
tratamiento superficial.

La superficie de caja se pretratd, después de la molienda a maquina, mediante metalizado por chorreado para
formar un recubrimiento de aleacién de cinc-hierro. Después, la caja se precalent6 hasta 100°C y sobre la superficie de
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caja se form6 un recubrimiento de lubricante sélido de una resina de poliamidaimida que contenia un polvo lubricante
de disulfuro de molibdeno. El secado del recubrimiento aplicado se realizé por la primera etapa de calentamiento
durante 30 minutos a 80°C y, después de enfriarse hasta temperatura ambiente, por la segunda etapa de calentamiento
durante 40 minutos a 170°C.

La superficie de perno sélo se traté mediante molienda a maquina.

Ejemplo 7

Una junta roscada hecha de un acero al carbono de tipo A mostrado en la Tabla 1 se someti6 al siguiente tratamiento
superficial.

La superficie de caja s6lo se someti6 a pretratamiento que se realiz6 por molienda a maquina y luego formando un
recubrimiento de conversion quimica de fosfato de manganeso sobre la misma.

La superficie de perno se pretratd, después de la molienda a maquina, forméndose un recubrimiento de conversién
quimica de fosfato de cinc sobre la misma. Después, sélo la porcién de perno se colocé en un horno de calentamiento
para precalentarla hasta 100°C y sobre la superficie del perno se formé un recubrimiento de lubricante sélido de una
resina de poliamidaimida que contenia un polvo lubricante de disulfuro de molibdeno. El secado del recubrimiento
aplicado se realiz6 por la primera etapa de calentamiento durante 20 minutos a 140°C y, después de enfriarse hasta
temperatura ambiente, por la segunda etapa de calentamiento durante 30 minutos a 280°C, mientras que sélo la porcién
de perno se colocé en un horno de calentamiento durante el calentamiento.

Como puede verse a partir de la Tabla 3, el recubrimiento de lubricante sélido formado en cada uno de los Ejemplos
1 a7 se endureci6 y tenfa una dureza Rockwell M de al menos 80. También tenia una fuerza de adherencia satisfactoria
de al menos 2500 N/m como se mide por el método de SAICAS. La comparacién entre los Ejemplos 1 y 2 muestra
que una mayor temperatura de precalentamiento en el Ejemplo 2 produjo una ligera disminucién de la dureza del
recubrimiento, pero una mejora de la fuerza de adherencia. La comparacién entre los Ejemplos 3 y 4 muestra que una
mayor temperatura para la primera etapa de calentamiento en el Ejemplo 3 produjo un mayor valor en tanto la dureza
del recubrimiento como la fuerza de adherencia debido al secado mas completo del recubrimiento.

La Tabla 5 muestra que en algunas de las juntas roscadas de los Ejemplos 1-7 se produjo un ligero agarrotamiento
en las series 15% y posteriores de un ensayo de apriete y de aflojamiento repetidos que simulé un pozo de aceite a
alta temperatura, pero incluso en tales casos el apriete y el aflojamiento pudo repetirse 20 veces por el revestimiento
superficial en todos los ejemplos sin problemas con respecto a la estanqueidad al gas. La aparicion de un ligero agarro-
tamiento en los Ejemplos 5 y 6 se debi6 al material de acero de la junta roscada, que es susceptible a agarrotamiento
y gripado. Si se formara el mismo recubrimiento de lubricante sélido que en el Ejemplo 5 6 6 sobre una junta roscada
del tipo de acero A o B, se supone que no se produciria agarrotamiento. En el Ejemplo 4, como la temperatura para la
primera etapa de calentamiento era inferior como se ha expuesto anteriormente, el recubrimiento resultante tuvo una
dureza ligeramente baja y, por tanto, se produjo un ligero agarrotamiento en las series 17* y posteriores.

Ejemplo Comparativo 1

Una junta roscada hecha de un acero al carbono de tipo A mostrado en la Tabla 1 se someti6 al siguiente tratamiento
superficial.

La superficie de caja se pretratd, después de la molienda a miquina, formdndose un recubrimiento de conversién
quimica de fosfato de manganeso sobre la misma. Después, la caja se precalenté hasta 175°C y sobre la superficie
de caja se formé un recubrimiento de lubricante sélido de una resina epoxi que contenia un polvo lubricante de una
mezcla de disulfuro de molibdeno y grafito (proporcién mésica=9 : 1). El secado del recubrimiento aplicado se realizé
por un calentamiento de una etapa durante 50 minutos a 150°C.

La superficie de perno sélo se traté mediante molienda a maquina.

Como se muestra en la Tabla 5, en el ensayo de apriete y de aflojamiento se produjo un ligero agarrotamiento en la
primera serie. El apriete y el aflojamiento para la segunda serie transcurrié después del revestimiento superficial, pero
el gripado (agarrotamiento grave) se produjo hasta tal punto que el aflojamiento fue imposible, por lo que se finaliz
el ensayo.

Este ejemplo se corresponde con un caso en el que sélo se realizé la primera etapa de calentamiento en la presente
invencidn para el secado. En este caso, aunque el disolvente y la humedad se evaporaron hasta cierto grado del interior
del recubrimiento, la evaporacién no se completd ya que no se realizé la segunda etapa de calentamiento, y el recu-
brimiento resultante tenfa una baja dureza. Ademads, aunque se realiz6 el precalentamiento, la fuerza de adherencia
también era insuficiente. Por tanto, la insuficiente dureza y fuerza de adherencia del recubrimiento de lubricante sélido
parecieron ser las responsables de la aparicién prematura de gripado.
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Ejemplo Comparativo 2

Se repiti6 el procedimiento del Ejemplo 1, excepto que la temperatura de precalentamiento se aument6 a 180°C y
la aplicacion del recubrimiento fue seguida del calentamiento que se realizé por un calentamiento de una etapa durante
50 minutos a 240°C.

Como se muestra en la Tabla 5, en el ensayo de apriete y de aflojamiento se produjo un ligero agarrotamiento en
la quinta serie. El apriete y el aflojamiento para la sexta serie avanz6 después del revestimiento superficial, pero el
gripado se produjo en la sexta serie, por lo que se finalizé el ensayo.

Este ejemplo ilustra un método de calentamiento convencional y se corresponde con un caso en el que sélo se
realiz6 la segunda etapa de calentamiento en la presente invencién. En este caso, como no se realiz6 la primera etapa de
calentamiento a una menor temperatura, el recubrimiento himedo solidificé rdpidamente, y el disolvente y la humedad
se confinaron dentro del recubrimiento, causando asi una gran fluctuacién en la dureza y la fuerza de adherencia del
recubrimiento de lubricante sélido resultante. Como resultado, se cree que el gripado se produjo facilmente.

Ejemplo Comparativo 3

Se repitio el procedimiento del Ejemplo Comparativo 1, excepto que la temperatura de precalentamiento se redujo
a 130°C y la aplicacién del recubrimiento fue seguida del calentamiento que se realizé por la primera etapa de ca-
lentamiento durante 30 minutos a 50°C y, después de enfriarse hasta temperatura ambiente, por la segunda etapa de
calentamiento durante 30 minutos a 230°C.

Como se muestra en la Tabla 5, en el ensayo de apriete y de aflojamiento se produjo un ligero agarrotamiento
en la séptima serie. El apriete y el aflojamiento para la sexta serie avanzé después del revestimiento superficial, pero
el gripado se produjo en la novena serie, por lo que se finaliz6 el ensayo. Como la temperatura para la primera
etapa de calentamiento era demasiado baja, se supone que la evaporacion del disolvente y la humedad del interior
del recubrimiento que estaba solidificando fue insuficiente y, como en el caso del Ejemplo Comparativo 2 que se
corresponde con un método de calentamiento convencional, la dureza y la fuerza de adherencia del recubrimiento de
lubricante sélido resultante fluctuaron localmente, causando asi el gripado.

Ejemplo Comparativo 4

Se repitié el procedimiento del Ejemplo 1, excepto que la caja pretratada no se precalentd y la aplicacién del
recubrimiento fue seguida del calentamiento que se realizé por la primera etapa de calentamiento durante 20 minutos
a 100°C y, después de enfriarse hasta temperatura ambiente, por la segunda etapa de calentamiento durante 30 minutos
a410°C.

Como se muestra en la Tabla 5, en el ensayo de apriete y de aflojamiento se produjo un ligero agarrotamiento en
la primera serie. El apriete y el aflojamiento para la segunda serie avanzé después del revestimiento superficial, pero
el gripado se produjo hasta tal punto que el aflojamiento fue imposible, por lo que se finaliz6 el ensayo.

Este resultado parecia deberse a la temperatura para la segunda etapa de calentamiento, que era demasiado alta, por
lo que la evaporacién del disolvente y la humedad del interior del recubrimiento de lubricante sélido era insuficiente
y el propio recubrimiento de lubricante sélido se volvié blando y se pel6 rdpidamente durante el apriete en la primera
serie.
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso para el tratamiento superficial de una junta roscada para tuberfas de acero que comprende un perno
(1) y una caja (2), teniendo cada uno una superficie de contacto que incluye una porcién roscada (3) y una porcién de
contacto metalica no roscada (4),

en el que el proceso comprende la etapa de:

aplicar un fluido de recubrimiento que contiene una resina y un polvo lubricante en un disolvente a la superficie de
contacto de al menos uno del perno y la caja, y caracterizado por comprender ademas:

secar el recubrimiento aplicado mediante calentamiento de multiples etapas que incluye, al menos, la primera etapa
de calentamiento en el intervalo de temperatura de 70°C a 150°C y la segunda etapa de calentamiento en el intervalo
de mds de 150°C a 380°C, para formar un recubrimiento de lubricante sélido sobre la superficie de contacto.

2. Un proceso como se expone en la reivindicacién 1, en el que el proceso incluye adicionalmente, antes de la etapa
de aplicacion del recubrimiento, una etapa de calentamiento de la superficie de contacto que va a recubrirse hasta una
temperatura de 50°C a 200°C.

3. Un proceso como se expone en la reivindicacion 1 6 2, en el que el recubrimiento de lubricante sélido que se
forma tiene una dureza de 70-140 en la escala de Rockwell M.

4. Un proceso como se expone en la reivindicacién 1 6 2, en el que el recubrimiento de lubricante sélido formado
tiene una fuerza de adherencia de al menos 500 N/m como se determina por el método de SAICAS (Sistema de
Andlisis de Corte Superficial e Interfacial).

5. Un proceso como se expone en la reivindicacién 1 6 2, en el que el polvo lubricante es un polvo de una o mas
sustancias seleccionadas de disulfuro de molibdeno, disulfuro de tungsteno, grafito, nitruro de boro y politetrafluoroe-
tileno.

6. Un proceso como se expone en la reivindicacién 1 6 2, en el que la superficie de contacto a la que se aplica el
fluido de recubrimiento tiene una rugosidad superficial de 5-40 um de Rméx.

7. Un proceso como se expone en la reivindicacién 1 6 2, en el que la superficie de contacto a la que se aplica el
fluido de recubrimiento tiene una capa de recubrimiento poroso formada por pretratamiento.
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