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RESUMEN

TITULO: EVALUACION DEL POTENCIAL DE INHIBICION DEL EUGENOL, O-EUGENOL Y
DIFENOL, SOBRE EL ACERO AISI 1020 EXPUESTO A UN MEDIO ACIDO DE HCI 1M POR
MEDIO DE PRUEBAS ELECTROQUIMICAS

AUTORES: DIANA PATRICIA CAMACHO LAGUADO.
GISELLE PAOLA VESGA ABRIL

PALABRAS CLAVES: Inhibidores verdes de Corrosion, Acido Clorhidrico (HCI), Espectroscopia
de Impedancia Electroquimica (EIS), Polarizacién Potenciodindmica.

DESCRIPCION:

Por dafios generados a partir de la corrosion, la industria invierte millones de délares en la
mitigacion de este problema, que se presenta basicamente en equipos y tuberias metalicas, tanto
de manera externa como interna. Una posible solucion a las diferentes consecuencias causadas
por la corrosion, es el uso de inhibidores verdes de corrosion.

En el presente proyecto de investigacion, se evalud el potencial de inhibicion del eugenol, el o-
eugenol y el difenol, sobre un acero al carbono AISI 1020 expuesto a un medio acido de HCI 1M.
Con base en lo anterior, se calculé la velocidad de corrosion del material en soluciones con y sin
inhibidor verde de corrosion bajo la influencia de dos variables de operacién: la temperatura y el
tiempo de inmersion; aplicando técnicas como Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS)
y Polarizacién Potenciodinamica. Ademas, se caracteriz6 la superficie del acero al carbono AlSI
1020 por medio de: Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) en combinacién con Espectrometria
de Energia Dispersa de Rayos X (EDS), antes y después de la exposicién al medio corrosivo.

Las pruebas preliminares dan como resultados que el inhibidor a base de Difenol obtuvo una
eficiencia de 96.24% respecto a una media de 74% para los otros dos inhibidores verdes de
corrosion. Las pruebas experimentales dan como resultado que el porcentaje de inhibicion
aumenta a medida que aumentan la temperatura y el tiempo de inmersiébn de la celda
electroquimica en el sistema, logrdndose asi un porcentaje méaximo de inhibicién en la velocidad de
corrosion del acero AISI 1020 del 92.23% para una temperatura de 80°C y 6 horas de tiempo de
inmersion.

:*Trabajo de Grado
Facultad de Ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Ph.D. Dionisio
Laverde Catafio
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ABSTRACT

TITLE: EVALUATING THE INHIBITION POTENTIAL OF EUGENOL, O-EUGENOL AND
DIPHENOL, ON AISI 1020 STEEL EXPOSED TO A 1M HCI ACID MEDIUM THROUGH
ELECTROCHEMICAL TEST .

AUTHORS: DIANA PATRICIA CAMACHO LAGUADO.
GISELLE PAOLA VESGA ABRIL

KEY WORDS: Green Corrosion Inhibitors, Hydrochloric Acid (HCI), Electrochemical Impedance
Spectroscopy (EIS), Potentiodynamic Polarization.

DESCRIPTION:

Due to damages generated from corrosion, industry invests millions of dollars in the mitigation of
this problem, which is presented basically in equipment and metal pipes, both externally and
internally. A possible solution to the different consequences caused by corrosion is the use of green
corrosion inhibitors.

In the present research project, the inhibition potential of the essential oil of eugenol, o-eugenol and
diphenol, on AISI 1020 carbon steel exposed to a 1M HCI acid medium is evaluated. Hence, the
corrosion rate of the material in solutions with and without green corrosion inhibitor was calculated
under the influence of two operating variables: temperature and immersion time; applying
techniques such as Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS) and Potentiodynamic
Polarization. In addition, the surface of AISI 1020 carbon steel was characterized by: Scanning
Electron Microscopy (SEM) in combination with Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS),
before and after the exposure to the corrosive medium.

Preliminary tests show that the Diphenol-based inhibitor obtained an efficiency of 96.24% compared
to an average of 74% for the other two green corrosion inhibitors. The experimental results show
that the percentage of inhibition increases as the temperature and immersion time of the
electrochemical cell increase in the system, thus achieving a maximum percentage of inhibition in
the corrosion rate of AISI 1020 steel of 92.23% for a temperature of 80 ° C and 6 hours of
immersion time.

:*Degree work
Faculty of Engineering Physical Chemical. School of Engineering Chemical Director: Ph.D.
Dionisio Laverde Catafio.
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INTRODUCCION

En la cima de las torres de destilacion atmosférica (TDA), se presenta corrosion
acida, corrosién bajo depoésito y/o ensuciamiento. La corrosion &cida y bajo
depdsitos son un problema complejo que tienen su causa raiz en las impurezas
contenidas en los diferentes crudos que ingresan al proceso, las cuales en su
mayoria son corrosivas, por lo tanto, ocasionan problemas a los equipos de

refinacion de crudos [1].

La corrosion acida se origina por la presencia de acido clorhidrico (HCI). El &cido
clorhidrico en fase vapor es corrosivo para el acero al carbono, pero llega a serlo
en forma extrema cuando condensa en compafia del agua; en las torres de
destilacion la formacion del acido clorhidrico se debe a la hidrdlisis de las sales
inorganicas de cloruros de calcio y magnesio [1-2], luego se condensa en las
zonas frias y al entrar en contacto con el agua forma &cido clorhidrico. Después, el
HCI se disuelve en el agua y el acido ataca la superficie del metal, produciendo
corrosion por picado [2].

Para prevenir dicho dafio, los inhibidores de corrosion se afiaden normalmente a
las soluciones acidas [3]. Dependiendo de la naturaleza del mismo puede ser
inorganico, actuando como inhibidor catddico o anddico u organico formando una
pelicula protectora. Sin embargo, algunos inhibidores han dejado de ser
empleados debido a sus propiedades tdxicas. Debido a lo anterior, se ha
planteado el uso de moléculas organicas con caracteristicas mas amigables con el
medio ambiente, las cuales se les conoce como inhibidores verdes de corrosion
(IVC) [4].
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La mayoria de los inhibidores verdes no son téxicos, son biodegradables y son
abundantes en la naturaleza. Hasta el momento, ya se han utilizado extractos a
partir de semillas, frutas, hojas, flores, entre otros; y se ha encontrado que reducen
notablemente la velocidad de corrosion (VC) [5]. En los extractos de plantas, estan
presentes un gran numero de compuestos quimicos, especialmente heterociclicos,
que inhiben la corrosién de manera eficiente. El efecto inhibidor se atribuye a la
adsorcion de estas sustancias organicas sobre la superficie del metal, que bloquea

los sitios activos o forman una capa protectora [5].

La mayoria de inhibidores orgénicos actian por adsorcion en la interfase
metal/solucidén; mediante el desplazamiento de las moléculas de agua formando
una pelicula compacta que funciona como barrera. La adsorcion se ve influenciada
por la naturaleza y la carga de la superficie del metal, el tipo de electrolito, la
temperatura y la estructura quimica del inhibidor. De hecho, la interaccién
especifica entre los grupos funcionales, la superficie del metal y heteroatomos
como el nitrégeno, oxigeno, azufre y fésforo juegan un papel clave en la inhibicién
debido a los pares de electrones libres que poseen [5], es por eso, que se ha
despertado el interés por las moléculas organicas capaces de mitigar la corrosion.

En el presente trabajo de investigacion, se evalud el potencial de inhibicion del
aceite esencial de frutos secos de clavo (Syzygium aromaticum), el o-eugenol y el
difenol, asi como el efecto de la temperatura y el tiempo de exposicion en la
velocidad de corrosién del acero al carbono AISI 1020 expuesto a un medio acido
de HCI 1M, por medio de técnicas electroquimicas como: Espectroscopia de
Impedancia Electroquimica y Polarizacién Potenciodinamica. Se caracterizo la
superficie del acero al carbono antes y después de la inmersion en el sistema
corrosivo, utilizando Microscopia Electronica de Barrido (SEM) combinada con

Espectrometria de Energia Dispersa de Rayos X (EDS).
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1. ESTADO DEL ARTE

M. A. Quraishi y colaboradores en 2015, sintetizaron tres Bis (Indolil) metanos
(BIMs) y comprobaron su eficiencia de inhibicibn a la corrosion de acero al
carbono en una solucion de acido clorhidrico (1M) mediante métodos como:
Gravimetria, Electroquimica, Microscopia Electronica de Barrido (SEM) vy
Espectroscopia de Dispersion de Energia de Rayos X (EDX). La adsorcién de los
inhibidores en la superficie del acero al carbono obedeci6 a la isoterma de
adsorcion de Langmuir. La morfologia superficial del acero en ausencia de
inhibidor present6é dafio en la superficie. Sin embargo, en presencia de BIMs la
superficie del material mejoré significativamente. Este hallazgo apoya que los
BIMs inhiben la corrosion del acero al carbono por el mecanismo de adsorcién [1].

Abraham Joseph y colaboradores en 2015, estudiaron extractos de Pimenta
Dioica (PD) como inhibidor de la corrosion para acero al carbono en un medio
acido (0.5M y 1M HCI). Las velocidades de corrosion se evaluaron a 303, 308 y
313 K, utilizando Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS) y
Polarizacion Potenciodinamica. También llevaron a cabo estudios de adsorcion
para obtener el mecanismo de inhibicion a la corrosiéon, el cual resulta en una
combinacion de fisisorcidn y quimisorcion. Las pruebas electroquimicas revelaron
que los extractos de PD exhiben excelente eficiencia de inhibiciéon en la velocidad
de corrosion del acero al carbono y funcionan como inhibidores de corrosién tipo
mixto a las diferentes temperaturas, pero dicha eficiencia de inhibicion disminuye

con el aumento de la temperatura en el sistema [2].
B. Ramezanzadeh y colaboradores en 2015, investigaron un nuevo inhibidor

verde de corrosion utilizando morus alba pendula extraida de la hoja de maple,

para un acero al carbono AISI 1020 en una solucidén con acido clorhidrico (1M) a
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diferentes concentraciones (0.1-0.4 g/L) y temperaturas (25-60 °C). Realizaron
pruebas electroquimicas como: Polarizacion Potenciodindmica y Espectroscopia
de Impedancia Electroquimica. Los resultados indicaron que la eficiencia del
inhibidor incrementa con el aumento de la concentraciéon de la hoja de maple,
mientras que se presenta una tendencia descendente en la eficiencia del inhibidor

cuando se incrementa la temperatura del sistema [3].

F. Bentiss y colaboradores en 2015, se dedicaron al estudio del aceite esencial de
Artemisia Mesatlantica (AMEO) como inhibidor verde de corrosién para
proporcionar proteccion al acero al carbono SAE 1035 en un medio HCI (1M) a
30°C. Realizaron pruebas de Gravimetria y técnicas electroquimicas (Polarizacion
Potenciodindmica y Espectroscopia de Impedancia Electroquimica), ademas de
pruebas como el analisis de Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) y
Espectroscopia Fotoeléctrica de Rayos X (XPS) para la caracterizacion
morfologica del AMEO y determinar la composicion quimica del inhibidor formado
sobre la superficie del acero. AMEO actu6 como un inhibidor eficaz contra la
corrosion del acero al carbono en HCI (1M) y su eficiencia de inhibicion aumenté
con la concentracion del inhibidor. Los estudios de XPS mostraron que se formoé
una pelicula en la superficie del material y esta compuesta de una mezcla de éxido

de hierro e hidréxido de hierro donde se incorporan moléculas de AMEO [4].

R. Solmaz y colaboradores en 2015, realizaron pruebas de corrosion a tres
derivados de Piridazina (MPYO, PPYO y PPYS) para el acero al carbono en una
solucion de acido clorhidrico (1M) por técnicas electroquimicas (Polarizacion
Potenciodinamica, EIS). Los estudios experimentales y tedricos coincidieron que el
PPYS es el mejor inhibidor de corrosion entre los compuestos organicos
estudiados. La adsorcion de las moléculas de PPYS en la superficie metalica
obedece a la isoterma de adsorcidon de Langmuir. Los parametros termodinamicos

sugirieron que este compuesto se adsorbe fuertemente sobre la superficie de
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acero al carbono. La mejor eficiencia de inhibicién de PPYS podria ser asignada a

la presencia de un 4&tomo de azufre en su estructura molecular [5].
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2. MARCO TEORICO

2.1. CORROSION

La corrosion es el deterioro que sufren los metales ante una reaccion quimica o
electroquimica en un medio especifico; el cual puede ser &cido, basico o
condiciones ambientales, la cual puede verse afectada por factores como la
temperatura y las composiciones, tanto del metal como del medio en el cual se

encuentra el metal atacado por corrosion [10].

En el caso del medio &cido, esté se puede dar debido al transporte de sustancias
con componentes &cidos disueltos, limpiezas de equipos, procesos de decapados
y descalcificacion [11]. El &cido clorhidrico es un &cido fuerte y altamente reductor,
siendo de los mas usados en el estudio con pruebas electroquimicas. La velocidad
de corrosion del acero esta en funcion de la concentracion de acido clorhidrico
(HCIl), a medida que se aumenta la concentracion, aumenta la velocidad de
corrosion del acero [12].

2.1.1. Corrosion por picado. La corrosion por picadura es un tipo de corrosion
localizada, responsable de al menos el 90% de los dafios causados por este
fenémeno en la industria quimica. Su dafo radica en la rapidez con la que puede
llegar a provocar la perforacion en la pieza de metal afectada [13]. En los aceros
al carbono, los productos resultantes de la corrosién se depositan en los agujeros
generados por el picado, dando asi la posibilidad de continuidad en el ataque
corrosivo. Este tipo de ataque se puede dar por imperfecciones e impurezas en el
material, transformaciones debidas a procesos como soldaduras y formacién de
pequefias celdas electroliticas entre los metales en contacto o con algun medio

corrosivo [10].
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2.2. INHIBIDORES DE CORROSION

Un inhibidor de corrosion es una sustancia quimica que, tras la adicion a un
ambiente corrosivo, genera una disminucion de la velocidad de corrosion. En las
soluciones &cidas, las reacciones anodica y catddica son la oxidacién del metal y
la reduccion de los iones hidrogeno, respectivamente [14]:

Reaccion Anddica: M° - M™ + ne~ (1)
Reaccion Catoédica: HY + e~ - H (2)
H+H - H, 3)

El inhibidor puede afectar la velocidad de reaccion anddica, la reaccién catddica o
ambas. El cambio en el potencial de corrosién aumenta tras la adicién del inhibidor
indicando asi que el proceso ha sido inhibido. La adsorcion del inhibidor en el
metal puede estudiarse mediante la determinacion de curvas de polarizacion

anddica y catodica [14].

2.2.1. Inhibidores verdes. Los actuales cambios ambientales generan que la
industria se adapte a nuevas condiciones que respeten el medio ambiente, en esto
los inhibidores no son la excepcién. Los inhibidores verdes no son toxicos y
benefician al medio ambiente, provenientes de fuentes vegetales, estos
compuestos organicos contienen entre sus grupos funcionales atomos de

nitrégeno, azufre y oxigeno, utilizados en la prevencion de la corrosion [12].

Los inhibidores verdes disminuyen los crecientes niveles de toxicidad, al contener
componentes ya sean organicos, aminoacidos, extractos de plantas y compuestos
de metales de tierras raras, que hacen del inhibidor una sustancia biodegradable y

de baja acumulacion en el ambiente en el cual es usado [12].
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2.3. TECNICAS ELECTROQUIMICAS PARA DETERMINAR LA VELOCIDAD DE
CORROSION

2.3.1. Potencial de Circuito Abierto (PCA). Técnica electroquimica que consiste
en polarizar las areas anodicas y catddicas en la superficie del acero expuesto a
un medio definido, para alcanzar un Gnico valor de potencial, el cual se conoce

como potencial de circuito abierto (PCA) o potencial de corrosion (Ecorr) [15].

Es una técnica util para asegurar la estabilidad electroquimica de la celda y la
estimacion del potencial de corrosion de un metal inmerso en un medio especifico
[16].

2.3.2. Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS). Técnica
electroguimica consistente en la aplicacién de un potencial eléctrico de frecuencia
variable a un material estudiado y como esté responde en términos de corriente,
capacitancia y resistencia. Este tipo de mediciones suele darse en intervalos de
temperatura amplios dentro de celdas electroquimicas de dos y tres electrodos
[17].

La espectroscopia de impedancia electroquimica se puede representar

graficamente de dos maneras:

2.3.2.1. Diagrama de Nyquist. El eje imaginario representa la parte capacitiva del
sistema y el eje real indica la resistencia a la transferencia de carga. La forma que
adopte la gréfica indica la tasa de corrosion y lo que esta sucediendo en términos

generales en la superficie del material estudiado [17].
2.3.2.2. Diagrama de Bode. De este diagrama se obtiene como respuesta la

impedancia y el angulo de fase en funcion de la frecuencia, las cuales describen el

comportamiento que se presenta en la superficie del metal y como afecta la
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velocidad de corrosion segun las variaciones en la pendientes de sus graficas y el
rango de frecuencias obtenido [17].

2.3.3. Resistencia a la Polarizacion Lineal (RPL). Técnica electroguimica que
consiste en la aplicacion de un barrido de potencial a un electrodo de trabajo en
una celda electroquimica, en donde el electrodo de referencia devuelve como

respuesta la corriente que pasa por el sistema.

La relacién entre el potencial y la corriente es lineal, la pendiente de la recta
obtenida serd la resistencia a la polarizacion del sistema, la cual tiene relacién

inversamente proporcional a la velocidad de corrosion del acero evaluado [18].

2.3.4. Curvas Potenciodinamicas. Esta técnica electroquimica consiste en que a
partir de un rango de potencial (mas grande que en la resistencia a la polarizacion)

se genera una cierta medida de corriente.
Este tipo de gréfico es de los mas usados para calcular la velocidad de corrosion a

partir del potencial de corrosién (Ecorr) y la intensidad de corriente de corrosion
(Icorr) [19].
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3. METODOLOGIA

En la Figura 1 se indica la metodologia usada para el desarrollo del presente
proyecto de investigacion.

Figura 1. Diagrama de Flujo de la Metodologia.

—_—

Revision Bibliografica

l Definicion de variables
Condiciones de Operacién de Operacion.
'l (Temperatura, tiempo).
Preparacion y Montaje + Celda Electroquimica ‘-Il
Experimental * Cupdn de trabajo Desmonte

* Solucién de HCI

_ | elmineresY i s

METODOLOGIA

| Andlisis de resultados
[]

Informe Final

3.1. REVISION BIBLIOGRAFICA

Para esta investigacion, se realizdé una revision bibliografica y del estado del arte
respecto al uso de inhibidores organicos utilizados en la mitigacién de la corrosion
de un acero al carbono en soluciones con acido clorhidrico, a partir, de la consulta

de recursos bibliograficos como: base de datos, libros, normas, trabajos de grado,
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paginas web, entre otros. Con base en lo anterior, se identifican las variables de
operacion, condiciones, equipos, técnicas de evaluacion, entre otros; que
proporcionaron los parametros necesarios para un adecuado desarrollo

experimental.

3.2. VARIABLES DE OPERACION

Las variables de operacion son: la temperatura y el tiempo de inmersion. Las
pruebas electroquimicas fueron realizadas en soluciones con y sin inhibidor verde
de corrosiéon, ademas de los blancos a temperatura ambiente; se relacionan en la
Tabla 1y Anexo B.

Tabla 1. Variables de operacion.

25
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3.3. PREPARACION DE MATERIALES Y EQUIPOS

3.3.1. Probetas. Las probetas para los ensayos electroquimicos fueron
maquinadas de una pieza de acero al carbono AISI 1020 con un area de
exposicion de 1.8 cm? y con las siguientes dimensiones: Largo: 30 mm, ancho: 10
mm, profundidad: 2 mm, didmetro del agujero: 8 mm, como se relaciona en la
Figura 2.

Figura 2. Dimensiones de la probeta AISI 1020.

T ——30mm__
2mm.__

10mm




Para garantizar una superficie homogénea se realizO una preparacion
metalografica siguiendo los lineamientos de la norma ASTM G1 a cada una de las
probetas para realizar los ensayos electroquimicos, a continuacion, se procede a
un desbaste mecéanico con papel de lija de carburo de silicio N° 220, 400, 600 y
1000. Para garantizar trabajar con un area de exposicion de 1.8 cm? se realizé un

recubrimiento a una cara de la probeta.

3.3.2. Solucion de Acido Clorhidrico. Se us6 acido clorhidrico grado analitico
MERCK (37% en peso), para cada una de las pruebas se utilizaron 1.50 ml de
acido clorhidrico con agua destilada para obtener 60 ml de soluciébn a una

concentracion de 1 Molar.

3.3.3. Equipos. Para el desarrollo del proyecto se usaron los siguientes equipos:
Potenciostato Gamry 3000, bafio termostéatico y una celda electroquimica de tres
electrodos, como se detalla en la Figura 3; la cual esta compuesta por el electrodo
de Ag/AgCl como referencia, grafito como contraelectrodo y como electrodo de
trabajo el acero al carbono AISI 1020.

Figura 3. Celda Electroquimica.

Grafito
(contraelectrodo)

Ag/AgCl
(electrodo de
referencia

Cupén AISI 1020
(electrodo de
__trabajo)
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3.3.4. Técnicas de evaluacién. Se utilizo el software Gamry Framework 6.04 para
obtener los siguientes resultados: Potencial de circuito abierto (OCP),
Espectroscopia de impedancia Electroquimica (EIS) y Polarizaciéon
Potenciodinamica. Estas técnicas se realizaron en cada prueba para determinar la
velocidad de corrosion del acero al carbono AlSI 1020 expuesto a la solucion con
HCI.

La prueba de Potencial de circuito abierto se realizé durante 1 hora para definir la
estabilidad del sistema. En la técnica de Espectroscopia de Impedancia
Electroquimica se utilizé un rango de frecuencia de barrido de 0,001 Hz a 100.000
Hz. La amplitud de la onda sinusoidal AC fue de 10 mV. Para la Polarizacion

Potenciodinamica, las mediciones se iniciaron desde la direccion catédica hasta la

anddica (-0.5 a +1.5 V) con una velocidad de barrido de 1.0 mV/s.

3.3.5. Montaje Experimental. Se realizd el montaje en una celda electroquimica,
con un volumen de 60 ml de solucién de acido clorhidrico a una concentracion 1M.
Se limpiaron los tres electrodos con agua destilada y se embebieron en la celda
electroquimica con el bafio termostatico realizando la respectiva conexion al
Potenciostato. Por altimo, se espera el tiempo de inmersion necesario para cada
prueba y se procede a realizar la prueba experimental.

3.4. PRUEBAS PRELIMINARES

Se efectuaron pruebas electroquimicas preliminares con el objetivo de elegir el
inhibidor con la mejor eficiencia de inhibicion. Para lo anterior, se contaron con tres
potenciales inhibidores organicos: eugenol, o-eugenol y difenol, los cuales fueron
evaluados a concentraciones de 200 ppm y suministrados por el Laboratorio de
Quimica Orgéanica y Biomolecular. La estructura de los compuestos utilizados en el

presente trabajo se muestra en el anexo C.
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3.5. PRUEBAS EXPERIMENTALES

Se realizaron 20 pruebas experimentales, a las temperaturas (25, 40, 60y 80 °C) y

los tiempos de exposicion (0, 2,4 y 6 h) como se describe en el anexo B.

3.6. CALCULO DE LA VELOCIDAD DE CORROSION

Los calculos y graficas de la velocidad de corrosion del acero al carbono AlISI 1020

fueron realizados segun lo estipulado en la norma ASTM G59-97.

3.7. EFICIENCIA DE INHIBICION DEL INHIBIDOR VERDE DE CORROSION

La eficiencia de Inhibicién del inhibidor verde de corrosion se calculd a partir de la

siguiente ecuacion:

_ (CRo=CRy)
CR,

E(%) x 100 (4)
Donde:

E (%): Eficiencia de inhibicion

CR,: Velocidad de corrosién blanco

CR;: Velocidad de corrosiéon prueba

3.8. CARACTERIZACION MORFOLOGICA DE LA SUPERFICIE DEL ACERO
AISI 1020.
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La caracterizacion morfologica de la superficie del acero al carbono AISI 1020 se
desarroll6 por medio de: Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) en

combinacion con Espectrometria de Energia Dispersa de Rayos X (EDS).

3.9. ANALISIS DE RESULTADOS

Con los resultados obtenidos en las pruebas experimentales, se analizd la
informacion para determinar la velocidad de corrosion del acero al carbono AlSI
1020, asi como la eficiencia de inhibicion del inhibidor verde de corrosion.

3.10. INFORME FINAL

Se redacta un informe final, con los resultados y andlisis realizados.
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4. RESULTADOS Y ANALISIS

4.1. PRUEBAS ELECTROQUIMICAS

Las pruebas electroquimicas preliminares, se realizaron para determinar el
inhibidor verde de corrosion con el mayor porcentaje de inhibicion de la velocidad
de corrosion del acero 1020 en un sistema corrosivo, se evalud la accion del
inhibidor bajo el cambio en los pardmetros de temperatura y tiempo de inmersion.

Las condiciones se relacionan en la Tabla 6 (Anexo B).

4.1.1. Potencial de circuito abierto. En las siguientes gréficas (Figuras 4 y 5) se
relaciona la estabilidad en cada una de las pruebas electroquimicas preliminares y

su valor de potencial de corrosion.

4.1.1.1. Pruebas preliminares.
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Blanco Eugenol =———0-Eugenol Difenol

Figura 4. Potencial de circuito abierto para pruebas preliminares.
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Tabla 2. Valores de potencial de corrosion de las pruebas preliminares.

Blanco -0.465
Inhibidor Eugenol -0.451
Inhibidor O-Eugenol -0.452
Inhibidor Difenol -0.453

Como se observa en la Figura 4, el potencial de corrosion de los inhibidores es
mayor respecto al blanco (Tabla 2), esto indica que todos los inhibidores verdes de
corrosion (IVC) utilizados tienen un comportamiento anticorrosivo hacia el material,
mediante el control anddico que se da por la posible formacion de una pelicula en
la superficie del acero AISI 1020 que genera una resistencia a la transferencia de
carga frente a la accion de los iones cloruro presentes en la solucién electrolitica

en la cual esta sumergida la celda electroquimica.

4.1.1.2. Pruebas experimentales.

Figura 5. Curvas de Potencial de Circuito Abierto para pruebas

experimentales.
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En la Figura 5, se relacionan los valores de voltaje, muestran en todos los casos
sistemas estables, esto se determina porque la variacion no supera los 5 mV entre
punto y punto, por lo tanto, se asegura que las siguientes pruebas electroquimicas

se ejecutaran establemente.

En las graficas anteriores (Figura 5) también se puede observar que el potencial
de corrosién es un valor menos negativo que al inicio de la prueba, esto indica la
aparicion de una pelicula en la superficie del electrodo de trabajo debida a la
interaccion de las moléculas del inhibidor con la superficie metélica; que puede
aumentar la resistencia a la transferencia de carga con el electrolito, por lo que se
puede inferir que el mecanismo de accion del inhibidor es por fisisorcién, esto
repercute en que la pelicula formada no es lo suficientemente resistente a la
accion de los iones cloruro y por ende la exposicién del metal al medio &cido sea

intermitente, generando asi cambios en los valores de voltaje mostrados.

4.1.2. Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (Diagrama de Nyquist)

4.1.2.1. Pruebas Preliminares.

Figura 6. Diagramas de Nyquist para pruebas preliminares.
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Segun las graficas obtenidas para cada uno de los inhibidores evaluados (Figura
6), el inhibidor a base de Difenol posee un mayor valor tanto de reactancia como
de resistencia en comparacion a los inhibidores a base de Eugenol, con lo cual se
determina que el inhibidor con mayor eficiencia es el que esta hecho a base de

Difenol.

Para los diagramas de Nyquist (Figura 6) de los inhibidores a base de Eugenol se
presenta un doble domo, lo cual se atribuye a la formacién de productos de
corrosion (PC) en la superficie del acero, debida a que la naturaleza de los
inhibidores a base de Eugenol es menos efectiva en comparacion al inhibidor a
base de Difenol. Ademas, estos domos no se comportan como semicirculos
ideales, indicando que los PC formados no son completamente homogéneos,
dando la posibilidad de un mayor ataque localizado de los iones cloruros en la
superficie del acero.

4.1.2.2. Pruebas Experimentales.
Figura 7. Diagramas de Nyquist para pruebas experimentales.
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En la Figura 7, la accion del inhibidor a base de Difenol bajo las condiciones
descritas en la Metodologia es Optima en todos los casos, ya que al aumentar los
valores de reactancia y resistencia a la transferencia de carga respecto a la misma
situacion pero sin inhibidor, demuestra un comportamiento decreciente en la

velocidad de corrosion del material expuesto.

Segun los datos mostrados en la Tabla 8 (Anexos D), se infiere como varian los
valores la resistencia a la transferencia de carga respecto al tiempo de inmersion y
la temperatura. Resaltando el tiempo de inmersion, la resistencia aumenta a
medida que se aumenta el tiempo de inmersién, caso contrario para el aumento de
temperatura, en la cual se muestra un decrecimiento en los valores de la
resistencia. Lo anterior indica que el inhibidor aumenta su accion a medida que el
tiempo de inmersion del acero en el sistema aumenta, pero su accién se ve
delimitada al entrar en juego la temperatura, la cual es responsable del aumento

de la velocidad de corrosion del material.
4.1.3. Curvas de Polarizaciéon Tafel.
4.1.3.1. Pruebas Preliminares.

Figura 8. Curva de Polarizacion Potenciodindmica para pruebas preliminares.
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Tabla 3. Datos electroquimicos de las pruebas preliminares extraidos por

interpolacion de las curvas de polarizacion.

Catdédica  Anddica V] [HA/cm?] [mpy] %

Blanco -0.111 0.048 -0.431 52.883 24.389 -
Inhibidor Eugenol -0.156 0.124 -0.431 12.228 5.64 76.877
Inhibidor O-Eugenol -0.151 0.123 -0.441 15.286 7.05 71.094
Inhibidor Difenol -0.129 0.14 -0.45 1.986 0.916 96.244

La Tabla 3 (ver también Figura 8), relaciona los valores de densidad de corriente
(Icorr), los cuales son menores en el Inhibidor a base de Difenol en comparacion
de los inhibidores a base de Eugenol, lo que genera que la velocidad de corrosion
del acero AISI 1020 en el sistema que contiene el Difenol sea menor, por lo tanto,

para las pruebas experimentales el inhibidor sera el hecho a base de Difenol.

4.1.3.2. Pruebas Experimentales.

Figura 9. Curvas de Polarizacion de Tafel para pruebas experimentales.
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) 80 °C -6 h.
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Tabla 4. Datos electroquimicos de las pruebas experimentales extraidos por

interpolacion de las curvas de polarizacion.

PRUEBA PENDIENTES Ecorr Icorr VC Eficiencia
Catédica  Anddica V] [MA/cm?] [mpy] %
40°C-2h -0.099 0.075 -0.447 64.591 29.789 -
40°C-4h -0.103 0.081 -0.417 43.986 20.286 -
40°C-6h -0.107 0.095 -0.446 110.608 51.012 -
60°C-2h -0.131 0.135 -0.46 184.588 85.131 -
BLANCOS 60°C-4h -0.13 0.135 -0.379 150.059 69.206 -
60°C-6h -0.107 0.045 -0.446 230.271 106.2 -
80°C-2h -0.1 0.056 -0.415 823.913 379.984 -
80°C-4h -0.129 0.135 -0.428 2253.519 1039.311 -
80°C-6h -0.136 0.13 -0.446 2819.894 1300.519 -
40°C-2h -0.117 0.083 -0.304 51.37 23.692 20.468
40°C-4h -0.121 0.057 -0.471 30.527 14.079 30.598
40°C-6h -0.118 0.084 -0.472 73.367 33.837 33.669
PRUEBAS CON 60 :C -2h -0.099 0.066 -0.447 92.328 42.581 49.982
INHIBIDOR 60°C-4h -0.118 0.087 -0.464 59.227 27.315 60.531
60°C-6h -0.115 0.075 -0.465 48.914 22.559 78.758
80°C-2h -0.092 0.063 -0.453 97.663 45.042 88.146
80°C-4h -0.102 0.075 -0.449 212.45 97.981 90.573
80°C-6h -0.12 0.051 -0.43 219.102 101.049 92.23

En la Figura 9 y Tabla 4, se relacionan los valores correspondientes a la densidad
de corriente, los cuales disminuyen respecto a su correspondiente blanco en todos
los sistemas que contienen el inhibidor a base de Difenol, esto contribuye
directamente a que las velocidades de corrosion del acero 1020 sean mas bajas y
en consecuencia el porcentaje de eficiencia de inhibicion sea mayor; teniendo asi
para las condiciones maximas (80 °C y 6 horas de inmersion) una velocidad de
corrosion de 101.049 mpy con un porcentaje de inhibicién de 92.23%.

Los valores de eficiencia del inhibidor aumentan a medida que las temperaturas y
tiempos de inmersién aumentan, esto puede ser debido a que favorecen la
fisisorcion existente entre el inhibidor y la superficie metalica mediante la
formacion de una pelicula que impide el ataque de la corrosién en un area mayor,

esto bloquea la accién de los iones cloruro sobre el metal.
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4.2. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM) EN COMBINACION
CON ESPECTROMETRIA DE ENERGIA DISPERSA DE RAYOS X (EDS)

El analisis de la caracterizacion morfologica de la superficie del acero al carbono
AISI 1020 se realiz a tres probetas utilizadas en los ensayos electroquimicos, de
las cuales una es un blanco a temperatura ambiente y sin tiempo de inmersion
previa; los otros dos fueron expuestos a soluciones acidas HCI 1M con y sin
inhibidor verde de corrosion, a una temperatura de 80°C y un tiempo de inmersion
de 6 horas. La eleccién de las probetas se hizo considerando los resultados de las
pruebas electroquimicas las cuales muestran que a mayores tiempos de
exposicion y de temperatura en el sistema, se presenta una mayor velocidad de
corrosion del acero AlSI 1020, por lo tanto, se puede comparar el comportamiento

del inhibidor verde de corrosion en el sistema.
En la figura 10, se relaciona el blanco del acero al carbono AISI 1020. Las figuras
11 y 12 muestran la superficie del acero después de 6 horas de inmersion a una

temperatura de 80 °C con y sin el Difenol, respectivamente.

Figura 10. SEM-EDS de la superficie del blanco.

CK 0182 | 0754
0K 01.93 | 0800
f_m SiK 0080 | 0141
Mol 0128 | 0068
CrK 0893 | 0853
MnK 0048 | 0043
FeK 8476 | 7542
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Figura 11. SEM-EDS de la superficie de la probeta en medio acido HCI 1M y

Difenol.
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Debido a la agresion general de las soluciones acidas, los inhibidores se utilizan
para prevenir la disolucién del metal [7]. En los resultados de las micrografias
SEM-EDS de las probetas con y sin inhibidor verde de corrosion se muestra que la
superficie del acero presenta pérdida del material al disminuir su porcentaje de
hierro (de 69.5 a 48,34 Wt%). Sin embargo, la probeta en presencia de Difenol
tiene mayor contenido del mismo, por lo que no se presentd la corrosion de la

misma magnitud, por la accién del inhibidor en base de Difenol.
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Figura 12. SEM-EDS de la superficie de la probeta en medio &cido HCI 1M.

CK 20.30 38.32
OK 27.70 3926
AIK 00.72 00.60
SiIK 0162 | 0130
SK 00.36 00.26
CIK 00.97 0062
FeK 48.34 19.63
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5. CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos por medio de las pruebas electroquimicas para los tres
inhibidores (Eugenol, O-Eugenol y Difenol), demuestran la eficiencia de estos
frente al proceso de corrosion por un medio acido al cual fue sometido el acero
AISI 1020, alcanzando asi un porcentaje maximo de 96,24% para el inhibidor a

base de Difenol.

Los inhibidores a base de Eugenol muestran un doble domo, lo que indica la
formacion de productos de corrosion, los cuales afectan tanto al metal como la
resistencia al medio acido, caso diferente al inhibidor a base de Difenol, en el cual
se presenta la formacién de una pelicula en la superficie del metal debida a la
interaccién de las moléculas de inhibidor con la superficie del acero AISI 1020,
generando asi una resistencia mayor frente al medio corrosivo, por lo tanto, el
porcentaje de inhibicion para el inhibidor a base de Difenol es superior comparado

con los a base en Eugenol.

El inhibidor a base de Difenol demostré tener un comportamiento 6ptimo, a una
temperatura de 80 °C y un tiempo de inmersion de 6 horas, el porcentaje de
inhibicion de la velocidad de corrosidon del acero AlSI 1020 aumenta, llegando a un

maximo de 92.23%.

La micrografia SEM-EDS de la probeta para ensayos electroquimicos con
inhibidor a 80°C y 6 horas de exposicion al medio acido presentd un contenido en
peso de hierro de 69.5% mientras que la probeta sin inhibidor a las mismas
condiciones presentd 48.34%, lo que demuestra que el uso de Difenol como
inhibidor verde de corrosién logré disminuir la pérdida de material en el medio

COrIrosivo.
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El inhibidor a base de Difenol es un inhibidor verde de corrosion recomendable
para ambientes donde la temperatura es alta y el tiempo de exposicion
prolongado. Ademas de presentar caracteristicas mas amigables con el medio

ambiente como no ser toxico, ser biodegradable y de facil obtencion.
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6. RECOMENDACIONES

Estudiar la variacion de la concentraciéon del medio acido en la corrosion del
acero al carbono AISI 1020 a las condiciones de temperaturas y tiempos de

inmersion utilizados.
Realizar un estudio econémico de la adecuacién de Difenol como inhibidor

verde de corrosibn como opcién de remplazo a los métodos utilizados en la

industria para mitigar la corrosion en el acero al carbono AlISI 1020.
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ANEXOS

ANEXO A. Informacién general del Acero al carbono AlSI 1020.

ACERO AISI 1020

Descripcidn: Acero de bajo carbono, blando, responde bien al trabajo en frio y al
tratamiento térmico de cementacion. Tiene un alto indice de soldabilidad, y por su
alta tenacidad y baja resistencia mecéanica es adecuado para elementos de

maquinaria y usos convencionales de baja exigencia.

Tabla 5. Composicion Quimica.

C 0.18-0.23
Mn 0.3-0.6

P 0.04 Max.
S 0.05 Max.

Propiedades Mecéanicas: Laminado en caliente.
= Resistencia a la traccion: 40-45 kgf/mm?

= Limite de fluencia: 27 kgf/mm?

= Elongacion: 20%

» Reduccion de area: 50%

» Magquinabilidad: 72%

» Dureza (HB): 110-140
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Aplicaciones: Se utliza en ejes, cadenas, remaches, tornillos, pernos,

sujetadores, engranajes, pifilones, piezas de maquinaria, pasadores de baja
resistencia, prensas y levas.

Fuente: Aceros al carbono. [Citado el 14 de enero de 2017]. Disponible en:
http://www.acerosbravo.cl/productos-pro.php?idcat=2&idpro=47
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ANEXO B. Pruebas Experimentales.

Tabla 6. Pruebas experimentales.

ACERO AISI 1020

HCI 1M

25

40

60

80

40

60

80

40

60

80

HCI 1M +
Difenol
200 ppm

25

40

60

80

40

60

80

40

60

80

60




ANEXO C. Inhibidores Verdes de Corrosion.

Tabla 7. Estructura quimica de los Inhibidores Verdes de Corrosion.

Difenol ‘ oM
o] I
|
H
o
Eugenol H°
H
0
o-Eugenol o
\\\ .
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ANEXO D. Valores de resistencia a la transferencia de carga.

[°C] [h] Blancos Con inhibidor
[Ohm]

2 18.10 263.80

40 4 78.10 206.10
6 67.40 135.30
2 20.80 26.60

60 4 18.70 139.70
6 1.19 239.40
2 2.28 12.50

80 4 2.72 13.20
6 2.28 20.50

Tabla 8. Resistencia a la transferencia de carga de pruebas experimentales.
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ANEXO E. Calculo para la velocidad de Corrosién.

VELOCIDAD DE CORROSION

Formula

icorr*EW

CR = (0.1288) *
(5)
Donde:
CR: Velocidad de corrosiéon [mpy]
i.orr . Densidad de corriente de corrosion [pA/cm?]
EW: Peso equivalente de la probeta (Se asume adimensional)

p: Densidad de la probeta [g/cm?]
Constante: 0.1288 [M]

HAxcm

Formula tomada de la norma ASTM G59-97 y ASTM G102-89.
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Tabla 9. Valores caracteristicos para la velocidad de corrosion de las pruebas realizadas.

Catédica  Anddica [V/A] V] [em2] [g/cm3] [nA] [mA/ecm2] [mpy]
Blanco preliminares -0.111 0.048 160.660 -0.431 95.190 52.883 24.389
Preliminar Eugenol | Temperatura -0.156 0.124 1163.800 -0.431 22.011 12.228 5.640
Preliminar O-Eugenol | Ambiente - 0[h] -0.151 0.123 810.280 -0.441 27.515 15.286 7.050
Preliminar Difenol -0.129 0.140 3728.900 -0.450 3.575 1.986 0.916
Blanco sin inhibidor -0.130 0.137 799.520 -0.463 28.318 15.732 7.256
40([°C]-2[h] -0.099 0.075 236.250 -0.447 116.263 64.591 29.789
40([°C] - 4[h] -0.103 0.081 94.405 -0.417 79.175 43,986 20.286
40[°C] - 6[h] -0.107 0.095 67.388 -0.446 199.095 110.608 51.012
60[°C] - 2[h] -0.131 0.135 61.928 -0.460 332.259 184.588 85.131
Pruebas Blanco 60[°C] -4 [h] -0.130 0.135 18.105 -0.379 270.107 150.059 69.206
60[°C] - 6[h] -0.107 0.045 8.004 -0.446 414.488 230.271 106.200
80[°C]-21[h] -0.100 0.056 3.550 -0.415 18 7.87 27.92 1483.043 823.913 379.984
80[°C]-41[h] -0.129 0.135 2.992 -0.428 4056.335 2253.519 1039.311
80[°C] - 6[h] -0.136 0.130 3.747 -0.446 5075.809 2819.894 1300.519
40([°C]-2[h] -0.117 0.083 12.515 -0.304 92.466 51.370 23.692
40([°C] - 4[h] -0.121 0.057 229.010 -0.471 54.949 30.527 14.079
40([°C]-6[h] -0.118 0.084 130.010 -0.472 132.061 73.367 33.837
60[°C] - 2[h] -0.099 0.066 28.764 -0.447 166.190 92.328 42.581
Pruebas con inhibidor| 60[°C] -4 [h] -0.118 0.087 147.070 -0.464 106.608 59.227 27.315
60[°C]-6[h] -0.115 0.075 248.760 -0.465 88.046 48.914 22.559
80[°C]-21[h] -0.092 0.063 41.955 -0.453 175.794 97.663 45.042
80[°C]-41h] -0.102 0.075 12.655 -0.449 382.410 212.450 97.981
80[°C] - 6[h] -0.120 0.051 10.772 -0.430 394.383 219.102 101.049
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