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La obtencion del extracto de Agavoideae (Agave) fue por el método de reflujo, se colocaron 50g de Agave en
100ml de agua destilada, después de una hora se filtro y se liofilizd por una noche obteniendo el polvo
denominado extracto de Agave. La solucion con la cual se experimento fue HCl 1M. Todas las pruebas se
realizaron a 25, 40 y 60°C. Las pruebas gravimétricas se mantuvieron a 4.5, 6.5, 12, 24, 48 y 120 horas de
inmersion, adicionando el extracto de Agave en partes por millon (0, 50, 75, 100, 150, 200 y 300). Las pruebas
electroquimicas realizadas fueron curvas de polarizaciéon y espectroscopia de impedancia electroquimica
adicionando las mismas concentraciones en ppm. La caracterizacion de resultados se llevo a cabo en el
microscopio electronico de barrido asi como por la técnica de espectroscopia infrarroja. Los resultados indican
que el incremento en la eficiencia de inhibicién aumenta al adicionar una mayor concentraciéon de extracto, sin
embargo la eficiencia disminuye al aumentar la temperatura de exposicion. La mejor eficiencia fue de 96% a
25°C.
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ABSTRACT

The effect of Agavoideae (Agave) as green corrosion inhibitor for carbon steel in HCI IM solution has been investigated by weight loss measurements (WL),
linear polarization (LP), potentiodynamic polarization curves (PPC) and electrochemical impedance spectroscopy (EIS). Also, scanning electron microscopy
(SEM), atomic force microscopy (AFM) and Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR) were applied. The inhibitor concentrations used ranged from 0 to
300 ppm at 25°C and 40°C. The results indicated the inhibition efficiency increases with increasing Agave extract concentration, however, the inhibition
efficiency decreased with increasing temperature. The inhibition behavior has been associated with adsorption effects. On the whole, the best efficiency was
obtained at 300ppm and 25°C.

Keywords: Carbon steel, Corrosion inhibition, Adsorption.

RESUMEN

El efecto de Agavoideae (Agave) como inhibidor de la corrosion verde para acero al carbono en una solucion de HCI IM ha sido investigado por mediciones
de pérdida de peso (PP), curvas de polarizacion (CP) y espectroscopia de impedancia electroquimica (EIE). Ademds, se empleo la microscopia electronica de
barrido (MEB), y espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (IR-FT) para el complemento de los resultados. Las concentraciones de inhibidor
utilizadas variaron de 0 a 300 partes por millon (ppm) a 25°C 'y 40°C. Los resultados indican que la eficiencia del Agave como inhibidor aumenta al adicionar
mayores concentraciones de extracto. Sin embargo dicha eficiencia disminuye conforme aumentamos la temperatura. El comportamiento de inhibidor del Agave

a sido asociado al efecto de adsorcion. La mejor eficiencia se obtuvo adicionando 300ppm a una temperatura de 25°C.

Palabras Clave: Acero al carbono, inhibidor de corrosion, adsorcion.



1. Introduccion

Soluciones acidas han sido utilizadas en la limpieza y decapado
de estructuras de acero, normalmente estos procesos van
acompafiados por una considerable disolucion del metal. Existe
una creciente preocupacion sobre la toxicidad de los inhibidores
de la corrosion en la industria. En el pasado, los tratamientos de
corrosion mas eficientes para el acero al carbono en medios
acidos se basaban en inhibidores inorganicos tales como
cromatos, nitratos y polifosfatos. Los efectos toxicos no sélo
afectaban a los organismos vivos, sino también al planeta Tierra,
generando un impacto altamente toxico en el medio ambiente y
causando problemas de riesgo para la salud [1]. La funcion de los
inhibidores es la adsorcion de iones o moléculas en la superficie
del metal. Los inhibidores reducen la velocidad de corrosion por
el incremento o decremento de las reacciones anodicas/catddicas.
El decremento de la velocidad de difusion de los reactantes en la
superficie del metal y el decremento de la resistencia eléctrica de
la superficie del metal [2]. Gran numero de compuestos organicos
han sido reportados como efectivos inhibidores de corrosion.
Esta propiedad ha sido atribuida a su estructura molecular, ya que
nos indica la capacidad de adsorcion de las moléculas [5]. C.
Kamal [6] estudié la eficiencia de la Spirulina platensis en acero
al carbono en 1 M HCl y 1 M H,SO,4. A.Y. El-Etre [7] estudio el
efecto anticorrosivo del extracto acuoso de hojas de olivo en 2 M
HCI en acero al carbono. A.Y. El-Entre [8] investigo la accion de
la miel natural como inhibidor. Taleb H. Ibrahim [9] investigé el
efecto como inhibidor de la corrosion de la piel de la papa, en un
acero al carbono con un medio 2 M de HCl. A.M. Abdel-Gaber
[10] realizo estudios como inhibidores de corrosion a diversos
extractos de plantas, manzanilla, hierba del limén, comino negro
y frijol. El objetivo del presente estudio fue evaluar el efecto
como inhibidor de la corrosion del extracto de Agavoideae en una
solucién acida de HC1 1M en diferentes temperaturas, para dicho
objetivo se empled técnicas electroquimicas asi como
caracterizaciones en microscopia electronica de barrido y analisis
infrarrojo.

2. Experimental.

Los especimenes de acero con la composicion: C = 0.15%, Mn =
0.70%, P =0.010%, S = 0.027%, Cr = 0.016%, Ni = 0.12%, Al =
0.006%, Cu = 0.044% y balance de Fe. La barra de acero con
diametro de lcm fueron cortadas en secciones de lem de largo
para ser empleadas en las pruebas de pérdida de peso. Los
especimenes fueron desbastados empleando lijas de SiC en 100,
260, 400, 600 y 800 grados. Después, se limpiaron con agua
destilada, se secaron con etanol y se guardaron en un desecador.
Especimenes para pruebas electroquimicas fueron encapsulados
en resina epdxica con un area de exposicion de 0.7850 cm®.

50 g de Agavoideae seccionados fueron colocados en 100 ml de
agua destilada y colocados a reflujo con un tiempo de duracion de
1 hora, después del calentamiento, la soluciéon fue filtrada y
secada en un liofilizador. El extracto solido fue usado como
inhibidor de la corrosion.

El medio corrosivo en los experimentos es HCl 1M, el cual se
preparo con reactivo Sigma-Aldrich grado analitico al 38%. Agua
destilada fue empleada para la preparacion de la solucion acida.

Los especimenes de acero fueron inmersos en 50 ml de HCl 1M
con diferentes concentraciones de inhibidor ( 0, 50, 75, 100, 150,
200 y 300 ppm) en tiempos de exposicion de 4.5, 6.5, 12, 24,48 y
120 horas. Después de la exposicion, los especimenes fueron
lavados con agua destilada y secados con metanol. La pérdida de
peso (en gramos) fue tomada con la diferencia de pesos de los
especimenes de acero antes y después de la inmersion. Las
pruebas se realizaron por triplicado. Las temperaturas en que se
realizaron los diferentes experimentos fueron de 25, 40 y 60°C.
Para el calculo de la pérdida de peso se uso la ecuacion siguiente:

AW = (m;-my) / A Ec.1
donde m, es la masa del especimen antes de la inmersion, m;, es la
masa del especimen después de la inmersion, y A es el area de
exposicion del especimen. El porcentaje de eficiencia (EI) del
extracto de Agave fue calculada con la ecuacion 2.

EI (%) = 100 (AW -AW,) / AW, Ec. 2
donde AW, es la pérdida de peso sin inhibidor, y AW2 es la
pérdida de peso con inhibidor. Los especimenes se pesaron en
balanza con sensibilidad de 0.1 mg.

La exposicion de los especimenes fue en una celda tipica de tres
electrodos con 50 ml de solucion acida (HCI 1M). Se utilizé un
electrodo de calomel saturado y un electrodo de platino como
referencia y auxiliar, respectivamente. Los experimentos de
curvas de polarizacion (CP) se realizaron con un barrido de 1
mV/s en un intervalo de -500 a +500mV con respecto a su valor
de E o El valor de la densidad de corriente fue obtenido usando
la extrapolacion de Tafel. Los experimentos fueron realizados
usando un Potenciostato/Galvanostato Autolab-84861. La
eficiencia del inhibidor (EI) fue determinada con la siguiente
ecuacion:

EI(%) =100 (Icorr,b - Icorr,i) / Icotr,b Ec.3
donde Icorr i ¥ Leowp Son la densidad de corriente con y sin inhibidor
respectivamente. Las mediciones de espectroscopia de
impedancia electroquimica (EIE) se realizaron en base a la Ey
usando una amplitud de 10mV y un rango de frecuencia de 100
mHz-100Kz. La eficiencia del inhibidor fue calculada con la
siguiente ecuacion:

EI(%) = 100 (Rt - Rer) / Reqy Ec. 4
donde R es la resistencia a transferencia de carga sin inhibidor y
R es la transferencia de carga con inhibidor. Los valores de Ry,
fueron determinados con el didmetro del semicirculo en los
graficos de Nyquist. Los experimentos se llevaron a cabo en un
Solartron Impedance / Gain-Phase analyzer SI-1260.

El analisis de la mejor eficiencia mediante la técnica de
espectrometria infra rojo (FT-IR) fue realizada en un rango de
frecuencia de 4000 a 700 cm™. La inmersién fue por 24 horas a
25°C. Después de evaporar el solvente, la superficie del acero fue
raspada cuidadosamente y analizada usando un Perkin Elmer
Model-spectroscopy .

Especimenes fueron inmersos 24 horas a 25 °C en la solucion
acida adicionando 300 ppm del extracto de Agave. Al finalizar el
experimento, el especimen fue lavado con agua destilada, y



secado con etanol. Se analiz6 la superficie usando un microscopio
electronico de barrido JEOL-JSM5800LV.

3. Resultados y Discusion.

La Fig. 1 muestra el efecto de la adicion del extracto de Agave en
diferentes concentraciones y diferentes temperaturas. Se observa
que la eficiencia del extracto aumenta al incrementar la adicion de
partes por milléon (ppm). La maxima eficiencia se obtuvo con 300
ppm a una temperatura de 25°C. El incremento en la eficiencia del
extracto es debido al incremento de moléculas adsorbidas en la
superficie del metal. Sin embargo la eficiencia disminuye al
aumentar la temperatura. La Tabla 1 resume los valores de
eficiencias del extracto de Agave a diferentes temperaturas,
indicando como disminuye la eficiencia de inhibicion al aumentar
la temperatura.
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Fig. 1. Eficiencia de Inhibicion del extracto de Agave en una
solucion HCI 1M usando el método de Pérdida de Peso. A es en
25°Cy B es en 40°C.
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Tabla 1. Valores de Eficiencia en experimentos con la técnica de Pérdida

de Peso empleando diferentes concentraciones de Extracto de Agave.

Las curvas de polarizacion que se obtuvieron se observan en la
Fig. 2. Los experimentos se realizaron en una solucion acida de
HC1 1M a 25°C utilizando diferentes concentraciones de extracto
de Agave como Inhibidor. La densidad de corriente (Icorr), el
potencial de corrosion (Ecorr), y las pendientes anddicas y
catddicas (ba y bc) fueron obtenidas empleando la extrapolacion
de Tafel. La eficiencia de inhibicion (%) fue calculada usando la
Ec. 3. Los parametros electroquimicos se enlistan en la Tabla 2.
En la Fig. 2 se observa el efecto de la adicién del extracto de
Agave, la reduccion en la densidad de corriente es significativa al
adicionar mayores concentraciones de inhibidor. Estos resultados
indican una adsorcion de las moléculas del extracto de Agave en
la superficie del metal, reduciendo la disolucion del metal en la
rama anodica y retardando la evolucion del hidrogeno en la rama
catddica. Estos resultados sugieren que el extracto de Agave
puede ser clasificado como un inhibidor mixto. La maxima
eficiencia se obtuvo al adicionar 300ppm de extracto.
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Fig. 2. Curvas de polarizacion obtenidas en una solucion HCI
IM a 25°C adicionando diferentes concentraciones de extracto de
Agave.
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Polarizacion en solucion de HCI IM a 25°C utilizando diferentes

concentraciones de extracto de Agave.

La Fig. 3 muestra los diagramas de Nyquist obtenidos en una
solucién HCI 1M en presencia y ausencia de extracto de Agave.
Los diagramas de Nyquist obtenidos sin la adicion del extracto
fueron magnificados para su mejor analisis. Los diagramas de
Nyquist muestra un semicirculo deprimido, este comportamiento
indica que la corrosion del acero en la solucion acida HCI 1M es
controlada por la transferencia de carga. El didmetro de los
semicirculos aumento al incrementar la concentracion de extracto
de Agave, este incremento es debido a la adsorcion de moléculas
en la superficie del metal. Los parametros derivados de los
diagramas de Nyquist se enlistan en la Tabla 3. La Tabla 3
muestra el incremento de la Rcf y una disminucion en la Cdl.
Estos resultados se atribuyen a la formacién de una capa
protectora entre el acero y la solucion acida. La eficiencia de
inhibicion fue calculada usando la Ec. 4. Para obtener los valores
de la capacitancia de doble capa (Cdl) se utilizdé la siguiente
ecuacion:

Cdl=1/2n fmax Rct

La maxima eficiencia (96%) se obtuvo adicionando
extracto de Agave a 25°C.

Ec.5
300ppm de

Z' (Ohm cm?)

Fig. 3. Diagramas de Nyquist obtenidos en una solucion HCI 1M
a diferentes concentraciones de extracto de Agave. A es en 25°C,

Ben40°Cy Cen 60°C.
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Tabla 3. Valores obtenidos en experimentos con la técnica de

Espectroscopia Impedancia Electroquimica en HCl 1M empleando

diferentes concentraciones de Extracto de Agave.
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La Fig. 4 muestra los espectros FT-IR del extracto de Agave en
diferentes condiciones. Una cuidadosa investigacion de los
espectros revela algunos picos similares, sin embargo, la
intensidad aumento o disminuye al adicionar el extracto de
Agave. Un pico fuerte y ancho a 3000/3300cm™ puede ser
atribuido a vibraciones de tension N-H. Un pequefio pico a
2900cm™ fue observado en el extracto puro. Este pico puede ser
atribuido a la vibracion de tension C-H. Vibracion de tension C-C
se observa en el extracto puro y después del experimento en
1420cm™. Bandas de absorcién en 1590/1600/1616cm™ fueron
encontradas debido a las vibraciones en tensiéon de C=0 o N=O,
C=Ny C=C. Un pico a 1400cm™ es atribuido a la vibracién en



tension C-N antes de la prueba. Este mismo pico se identifico
para los experimentos antes y después de la prueba, sin embargo
la intensidad de ellos aumenta. Lo contrario sucede en 1000cm™
donde los picos disminuyen su intensidad antes y después del
experimento. Vibracion de Flexion atribuida a C-N. Un pico a
700/800cm™ corresponde a la vibracién de Flexion N-H para los
tres experimentos. Los resultados anteriores indican que el
extracto de Agave contiene moléculas organicas que generan
propiedades de buen inhibidor. Un resumen de las bandas y las
vibraciones se observa en la Tabla 4.
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Fig. 4. Espectros FT-IR para el extracto de Agave puro, antes y
después del experimento.

HCI1 1M+300ppm
de inhibidor
después de la

HCI1 1M+300ppm
de inhibidor antes
de la prueba

Extracto Puro

5C representa el efecto de inhibicion que tiene el extracto de
Agave, se adicionaron 300ppm y la homogeneidad en el
crecimiento de la pelicula es muy significativo, asi como la
disminucion en el deterioro del acero.

Fig. 5. Imagenes de MEB: A. Acero, B. Especimen expuesto en

HCI IM a 25°C sin inhibidor, C. Especimen expuesto en HCI 1M
a 25°C con inhibidor.

prueba
Frec Grupo Frec Grupo Frec Grupo
(cm™) Funcion- (cm”)  Funcion-  (cm™) Funcion-
3300 N-H 3300 N-H --- -—-
--- -—- 3200 N-H 3200 N-H
--- -—- 3000 N-H --- -—-
2900 C-H 2900 C-H 1667 C=0
C=0,
1590 N=0 1616 C=C 1600 C=N
1420 C-C 1400 C-N 1420 C-C
1000 C-N 1000 C-N 1000 C-N
800 N-H 700 N-H 780 N-H

Tabla 4. Identificacion de picos en el espectro de IR-FT para extracto
puro, antes y después del experimento.

Imagenes de microscopia electronica de barrido fueron necesarias
para observar la interaccion entre la superficie del metal y la
solucién acida. La Fig 5 representa las diferentes morfologias en
donde se obtuvo la mejor eficiencia en una inmersion de los
especimenes de 24 horas. La Fig SA muestra la superficie del
acero sin exposicion en el ambiente acido. La Fig. 5B muestra
una superficie donde los efectos de corrosion son severos, el
acero fue expuesto a una solucion de HC1 1M a 25°C en ausencia
de inhibidor. El crecimiento de la pelicula es significativo. La Fig

4. Conclusiones.

El incremento en la eficiencia del extracto de agave es
considerable al incrementar la concentracion de este en la
solucién 4cida. Sin embargo, al incrementar la temperatura de
operacion la eficiencia del extracto de Agave disminuye. Las
mejores eficiencias se obtuvieron adicionando 300ppm de
extracto de nopal en temperatura de 25°C. Los resultados en
curvas de polarizacion determinan que el extracto de Agave es un
inhibidor mixto, afectando la disolucién del metal en la rama
anodica y la evolucion del hidrogeno en la rama catoédica. Se
identifico al extracto de Agave como un buen inhibidor de la
corrosion, alcanzando eficiencias hasta de 96%.
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