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Glosario

Bagazo de cafia panelera: La cafia de azucar se compone principalmente de dos partes: un tallo
rico en tejido del cual se extrae el azlicar, y una parte so6lida conocida como fibra o pared celular.
Esta ultima est4 constituida mayoritariamente por tres componentes estructurales: celulosa (40-
50%), hemicelulosa (18-27%)y lignina (28-27%). La lignina representa entre el 10 y 30% de toda
la pared celular (Jin, X, et al., 2017). Estudios han demostrado que estos compuestos poseen

propiedades anticorrosivas significativas (Mahmud & Anannya, 2021).

Economia circular: Modelo econdmico que busca redisefiar los procesos productivos para
maximizar el aprovechamiento de recursos y minimizar la generacion de residuos, promoviendo

la reutilizacion, reciclaje y valorizacion de materiales. (Geissdoerfer et al., 2017)

Extraccion Soxhlet: Técnica de extraccion sélido-liquido donde el solvente se calienta hasta
ebullicion, se condensa y pasa a través del material sélido repetidamente, extrayendo los
compuestos solubles. Es eficiente para extraer compuestos de baja y media volatilidad (Putra et

al., 2022).

Extraccion liquido-liquido: Método de separacion basado en la distribucion de un soluto entre
dos fases liquidas inmiscibles. Se utiliza para separar compuestos basandose en sus diferentes

solubilidades en los dos liquidos, generalmente uno acuoso y otro organico (Putra et al., 2022).

Inhibidores de corrosion: Sustancias quimicas que, al afiadirse en pequefias concentraciones a
un medio corrosivo, disminuyen o previenen la reaccion del metal con el medio. Pueden actuar
formando una pelicula protectora sobre la superficie metalica o alterando las caracteristicas del

medio corrosivo (de Souza Morais et al., 2023).
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Pretratamiento: Conjunto de operaciones fisicas, quimicas o bioldgicas aplicadas a la biomasa
para modificar su estructura y composicion, facilitando la posterior extraccion de compuestos de

interés o mejorando su rendimiento en procesos de conversion (Tan et al., 2021).



Resumen

Titulo: Obtencion de un extracto natural a partir de biomasa residual de cana panelera con
potencial uso como inhibidor de corrosion en atmdsferas de CO,.*

Autor: Nathalia Alejandra Diaz Correa, Emily Duran Olave.**

Palabras claves: Corrosion, bagazo de cafa panelera, inhibidor, extracto natural, FTIR, potencial
de corrosion.

Descripcion: El presente trabajo de investigacion se centro en la obtencion de extractos naturales
a partir del bagazo de cana panelera con potencial uso como inhibidor de corrosion. El proyecto
tiene como objetivo principal la obtencion de este extracto como una alternativa ecologica a los
inhibidores tradicionales y la realizacion de pruebas preliminares de eficacia, para mitigar el
impacto ambiental asociado a estos ultimos y aplicar los principios de economia circular dando
valor agregado a un residuo. De esta manera, se construyeron las curvas de secado de la biomasa
siguiendo la norma ASTM D 4442-20 para determinar el tiempo 6ptimo de secado (24 horas), de
igual manera, a la biomasa se le realizaron dos tipos de pretratamiento con el fin de observar como
estos contribuian en la presencia de determinados grupos funcionales con propiedades inhibidoras
de corrosion. De acuerdo con los resultados del andlisis FTIR lamuestra tratada con NaOH al 10%
p/v, demostrd tener mayor presencia de grupos funcionales como fenolesy taninos que la muestra
tratada con agua destilada. Por otro lado, al realizar la extraccion se usaron dos métodos de
extraccion, Soxhlet y la extraccion liquido-liquido, de los cuales, segtn los analisis de FTIR, el
extracto obtenido por el método Soxhlet de la muestra pretratada con agua destiladay 4 horas de
extraccion, demostro tener potencial como inhibidor de corrosion, lo cual se pudo validar al

realizar las mediciones del potencial de corrosion, en el medio utilizado como caso de estudio.

* Trabajo de Grado.
** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Dario Yesid Pefia
Ballesteros, PhD. en corrosion. Codirector: Juan Carlos Orozco Agamez, MSc. en Ingenieria Quimica.



Abstract

Title: Obtaining a Natural Extract from Residual Panela Cane Biomass with Potential Use as a
Corrosion Inhibitor in CO, Atmospheres. *

Authors: Nathalia Alejandra Diaz Correa, Emily Duran Olave.**

Keywords: Corrosion, sugarcane bagasse, inhibitor, natural extract, FTIR, corrosion potential.

Description: This research work focused on obtaining natural extracts from sugarcane bagasse
with potential use as a corrosion inhibitor. The main objective of the project was to obtain this
extract as an ecological alternative to traditional inhibitors and to conduct preliminary efficacy
tests, to mitigate the environmental impact associated with the latter and apply the principles of
circular economy by adding value to a waste product. To this end, biomass drying curves were
constructed following ASTM D 4442-20 standard to determine the optimal drying time (24 hours).
Similarly, two types of pretreatments were performed on the biomass to observe how these
contributed to the presence of certain functional groups with corrosion-inhibiting properties.
According to the results of FTIR analysis, the sample treated with 10% w/v NaOH showed a
greater presence of functional groups such as phenols and tannins compared to the sample treated
with distilled water. On the other hand, two extraction methods were used: Soxhlet and liquid-
liquid extraction. According to FTIR analyses, the extract obtained by the Soxhlet method from
the sample pretreated with distilled water and 4 hours of extraction demonstrated potential as a
corrosion inhibitor, which could be validated by measuring the corrosion potential in the medium

used as a case study.

* Bachelor Thesis.
** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Dario Yesid Pefia
Ballesteros, PhD. en corrosion. Codirector: Juan Carlos Orozco Agamez, MSc. en Ingenieria Quimica.
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Introduccion

La corrosion es un problema importante en el transporte de CO,, debido al uso de
materiales no protegidos en estos sistemas, lo que produce cambios en la estructura de los
metales (Cruz et al., 2017) Esto implica que hay una limitante en los procesos de captura y
transporte de CO,, aumentando los costos, impactos ambientales negativos y problemas de
seguridad causados por el deterioro de las lineas (Koch, 2017). Por lo tanto, la proteccion en
las tuberias utilizadas para el transporte de CO, es crucial para aumentar su vida util, asi como
mejorar los indicadores de prevencion de accidentes que a menudo conducen a la pérdida de
vidas humanas (Verma et al., 2021). Los inhibidores de corrosion tradicionales compuestos
principalmente por cromo, zinc y fosforo se han usado para tratar este problema, no obstante,
presentan problemas a la salud e impactos ambientales (Bijapur et al., 2023). Lo anterior ha
impulsado la busqueda de alternativas mas ecologicas y sostenibles (Cruz et al., 2017). La
quimica verde o quimica sostenible se basa en un conjunto de principios que buscan disefiar
productos y procesos quimicos que reduzcan o eliminen el uso y generacion de sustancias
peligrosas, minimizando asi el impacto negativo en el medio ambiente y la salud humana
(Groysman, 2024). Algunos de los principios clave son el uso de materias primas renovables,
evitar productos toxicos, maximizar la eficiencia energética y promover la degradabilidad del
producto (Yaro et al., 2019). Los inhibidores de corrosion naturales derivados de fuentes
renovables, como el bagazo de cafia panelera, se alinean perfectamente con estos principios al
aprovechar los residuos de biomasa, evitar compuestos toxicos presentes en los inhibidores
convencionales, ser biodegradables y provenir de fuentes sostenibles (Meng et al., 2021).
Ademas, su produccion suele consumir menos energia que los inhibidores sintéticos. En este
contexto, la valorizacion de residuos agroindustriales, como los residuos de biomasa de bagazo

de cafia de panelera, para obtener inhibidores de corrosion ecoldgicos ha surgido como una
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opcion prometedora (Mahmud and Anannya, 2021). El bagazo de cafia tiene una composicion
tipica que incluye celulosa (50%), hemicelulosa (35%) y lignina (15%), en donde estos
componentes, especialmente la lignina y sus derivados fenodlicos, le da al bagazo un potencial
para ser utilizado como fuente de inhibidores de corrosion verdes (Yaro et al., 2019). El bagazo
de cafa es un subproducto abundante de la industria azucarera. Segin datos de la FAO (2022),
la produccion mundial de cafia panelera en 2021 fue de aproximadamente 1.9 billones de
toneladas, generando alrededor de 354 millones de toneladas de bagazo como residuo. En el
ambito regional, se buscan desafios vinculados a la mejora en el aprovechamiento del bagazo
de cafia, un area estratégica identificada por la Agenda Departamental de Competitividad e
Innovacion (ADCI) en Santander. Por lo tanto, el presente proyecto buscaresponder la siguiente

pregunta de investigacion:

JLos extractos naturales a partir de biomasa residual de caiia panelera representan una
alternativa potencial como inhibidor de corrosion verde teniendo en cuenta las variables como
el pretratamiento de la biomasa, tipo de extraccion y tiempo de extraccion para mitigar

problemas de corrosion en atmosferas de CO,?
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1. Objetivos

1.1 Objetivo General
e Obtener un extracto natural a partir de biomasa residual de cafia panelera que pueda

representar una alternativa potencial como inhibidor de corrosion.

1.2 Objetivo Especificos

e Determinar las eficiencias de las operaciones unitarias de secado y molienda utilizadas
en el pretratamiento de la biomasa residual teniendo en cuenta las variables de tiempo
de secado y de humedad.

e Establecer las eficiencias de extracciéon de biomasa por los métodos de extraccion
Soxhlet y liquido-liquido teniendo en cuenta como variables el tipo de solvente y
tiempo de extraccion.

e Evaluarlos extractos naturales obtenidos a partir de medicidn de potencial de corrosion
para establecer su viabilidad como inhibidor de corrosion teniendo en cuenta las
variables de método de extraccion, técnica de pretratamiento de la biomasa, tiempo de

extraccion, concentracion del inhibidor y tipo de solvente.
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2. Estado del Arte

En los ultimos afios se han realizado estudios que se han centrado en el desarrollo
y caracterizacion de inhibidores de corrosion obtenidos a partir de bagazo de cana. Estos
estudios han abordado diversos aspectos, como métodos de extraccion, uso diferentes
técnicas de pretratamiento y evaluacion de la viabilidad de los extractos como inhibidores
de corrosion bajo diferentes condiciones (Bijapur et al., 2023). Se han explorado varios
métodos de extraccion para obtener compuestos bioactivos del bagazo de cafa de azlicar
con propiedades inhibidoras de la corrosion. Por ejemplo, en el estudio realizado por Huang
etal., (2022), se evaluo la extraccion asistida de la cafia de aziicar por microondas, en donde
el extracto obtenido fue evaluado para determinar su eficiencia de inhibicién en una
solucion HCI 1 M a 80 °C, descubriendo que los extractos obtenidos combinados con iones
halogenos, tensioactivos, nano-iones metalicos, hexametilentetramina, metionina y otras
sinergias, mejoraron la estabilidad y el rendimiento de inhibicion de la corrosion,
exhibiendo una eficiencia de inhibicion de la corrosion del 91,62 %. En otro trabajo de
investigacion, Meng et al., (2021) emple6 la extraccion Soxhlet utilizando etanol anhidro
a 70 °C durante 12 horas, obteniendo un extracto en forma de particulas marrones con un
rendimiento del 39,3%. Ademads, se han investigado métodos de purificacion para aislar
compuestos especificos del bagazo, como la extraccion alcalina de bagazo con soluciéon de
hidréxido de sodio al 10 %p/v a 170°C durante 1 hora, seguido de precipitacion con 4cido
clorhidrico a pH 2 para aislar la lignina, obteniendo un extracto con una eficiencia de
inhibicion de la corrosion del 96,2% (Meng et al., 2021).

Otros estudios han evaluado el rendimiento de inhibidores de corrosion derivados
del bagazo de cafia de aztcar bajo diferentes condiciones y medios corrosivos, empleando

diversas técnicas experimentales. Por ejemplo, en el estudio realizado por Meng et al.,
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(2021), se evalu¢ el potencial inhibidor de corrosion del extracto de bagazo de cafia de
azucar (SPRE) en acero al carbono expuesto a una solucién de HCl 1 M a 298 K. Se
realizaron pruebas de polarizacion potenciodindmica con concentraciones de SPRE que
variaronde 0 a 800 mg L™'. Los resultados mostraron que el SPRE actia como un inhibidor
de corrosion de tipo mixto con efecto anddico dominante. El potencial de circuito abierto
se desplazd positivamente con la adicion del inhibidor, mientras que las curvas de
polarizacion exhibieron una disminucion en la densidad de corriente de corrosion al
aumentar la concentracion de SPRE. La eficiencia de inhibicion alcanz6 un maximo de
95.2% con 800 mg L' de SPRE. El mecanismo de inhibicion propuesto sugiere que el
SPRE se adsorbe preferentemente en los sitios anddicos de la superficie del acero,
formando una capa barrera que reduce la disolucion del metal sin alterar significativamente
el proceso de evolucion del hidrogeno.

La Tabla 1 informa otras investigaciones de inhibidores verdes probados en

ambientes saturados de CO,, donde también mostraron eficiencias superiores al 80%.
Tabla 1.

Eficiencias reportadas en la literatura de compuestos con propiedades
anticorrosivas bajo diferentes condiciones en medios dacidos.

Método de
Extracto Medio Corrosivo y Ex?raccmn y Tipo de Acero Eficiencia de Inhibicion
Temperatura Disolvente (%)
(%)
. . Saturado en CO2 3.0% NaCl + .,
Hoja de Olivo 0.01% HaHCO:s + 0.01% Ex“acrcl“g io’;hlet N80 94.00
CaCO:s (65 °C) con Btano
Hoj a(cjie Jatropha Saturado en CO2 3.5% NaCl Extraccion Soxhlet API 5L - X65 £2.00
ureas (pH 4.7) (25 °C) con Etanol ; '
o :
Sida acuta Saturado en CO2 3.5% NacCl Extraccion por API 5L — X65 90.00

(pH 4.5) Solventes con Metanol

Nota. Adaptado de Fazal, B.R., Becker, T., Kinsella, B., & Lepkova, K. (2022). A review of plant extracts
as green corrosion inhibitors for CO2 corrosion of carbon steel. npj Materials Degradation, 6(1), 5.



18
INHIBIDORES DE CORROSION A PARTIR DE BIOMASA

Aunque usar bagazo de cafia de azlicar para obtener inhibidores de corrosion
ecoldgicos representa un area de investigacion en crecimiento, actualmente en el pais no
existen investigaciones sobre este tema. Este trabajo pretende determinar las eficiencias en
los procesos de secado, molienda y extraccion, que permitan ademas demostrar la
viabilidad de inhibicién de estos extractos iniciales de biomasa residual de cafna panelera
en aceros al carbono para ambientes de CO,. De esta manera, se espera contribuir a
fortalecer la competitividad del sector, generando productos con valor agregado como lo
son los extractos naturales lo que podria impulsar el desarrollo tecnoldgico de estos

productos.
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3. Metodologia

Para este estudio se realizé la siguiente metodologia, segiin se observa en la figura 1,
donde se pueden ver las diferentes fases que nos llevaron a obtener el extracto y sus posteriores
analisis.

Figura 1

Metodologia para la obtencion del extracto.

OBTENCION DE CURVAS
DE SECADO Y EVALUACION DEL
PRETRATAMIENTO DE OBTENCION DEL POTENCIAL DE

. LA BIOMASA RESIDUAL . EXTRACTO . CORROSION

«  Construccion de curvas de secado - Meétodo | Extraccion Soxhlet +  Uso de celda electroguimica con
seglin ASTM D 4442-20 (70°C. 250 ml etanol. 15 g NaCl al 3% w saturada en CO2
Lavado de muestras (agua muestra) . Medicion de potenciales de
destilada y NaOH al 10% p/v) +  Método 2: Extraccion liquido- corrosion de diferentes extractos
Secado controlado a 103 °C liquido (25 ml etanol y hexano) + Determinacion del potencial como
Molienda en molino de anillos inhibidor de corrosién

REVISION i SECADO Y MOLIENDA : CARACTERIZACION DE
BIBLIOGRAFICA + Cilculo de reduccién de humedad EXTRACTOS

en secado : = Anilisis FTIR en cada etapa del
Medicion de disminucion de tratamiento
tamafio de particula en molienda - Determinacién de grupos
Evaluacién de cantidad de funcionales

H biomasa final : H
[ ] L L]

3.1 Obtencion de curvas de secado y pretratamiento de la biomasa residual

Recoleccion de informacion de
fuentes literarias y bases de datos
« Retroalimentacion de protocolos
v estudios sobre extractos
naturales como inhibidores de
corrosion

Se utiliz6 bagazo de cafia de azucar, refrigerado a 20 °C hasta el momento de la
preparacion del extracto. El bagazo tenia un tamaio de fibra promedio de 2 cm. Inicialmente,
se pes6 una muestrade 20 g refrigerada en una balanza analitica. Para hacer un pretratamiento
de la muestra, una parte se tratd con una soluciéon de NaOH al 10 % p/v y la otra porcién de

igual peso se trato con agua destilada.
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El lavado se realizd minimizando la cantidad de biomasa desperdiciada y eliminando
el exceso de humedad con papel de filtro. Después con las muestras tratadas se procedio a
obtener la curva de secado de la biomasa teniendo en cuenta la norma ASTM D 4442-20, con
el objetivo de determinar el tiempo Optimo de secado para que la biomasa alcanzard una
humedad del 10%, la cual es la humedad requerida para conservar la biomasa y también si se
va arealizar una extraccion de compuestos bioactivos (Villalba and Arzola, 2015), para lo cual
las muestras fueron dispuestas en un crisol y puestas en la estufa a 103 °C, durante 4 h, 7h y
24 h (figura 2).

Figura 2

Construccion de la curva de secado de la biomasa de cania panelera.

3.2 Secado y molienda

Posterior a esto, teniendo en cuenta el tiempo ideal de secado de la biomasa y
basandonos en la norma ASTM E1756-08, se procedi6 a secar las muestras dispuestas en un

crisol y puestas en la estufa a 103 °C.

Después del proceso de secado se realiz6 la molienda de las muestras en un molino de

anillos obteniéndose un polvo (figura 3), y posterior a ello se pasaron por un tamiz de malla 40
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para alcanzar un tamafio de particula de 250 pm, lo que permiti6 tener una mayor area de
transferencia de masa al realizar la extraccion.

Figura 3

Muestra de la biomasa de caiia panelera posterior al proceso de molienda.

3.3 Obtencion del extracto

Una vez se obtuvo el polvo de las muestras secas de la biomasa de cafa panelera, se
procediod a realizar la etapa de extraccion. Se decidio evaluar como se ve afectada la
composicion del extracto obtenido variando el método y el tiempo de extraccion. El primer
método se realiz6 mediante un equipo Soxhlet a una temperatura de 70 °C, en el cual se
adicionaron 10 g de polvo de biomasa tratada con NaOH al 10 % p/v y tratada con agua
destilada a 166 ml de etanol utilizado como solvente. El montaje se realizé como se puede
observar en la figura 4. Asimismo, se realizaron los andlisis de la extracciona 4, 24 y 48 horas
con el fin de analizar en qué tiempo de extraccion la cantidad de grupos funcionales con

propiedades inhibidoras estaba presente en los extractos obtenidos.
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Figura 4

Extraccion de las muestras por medio de un equipo Soxhlet.

Una vez obtenidas las 3 soluciones de ambas muestras se procedié a realizar la
evaporacion del solvente por medio del rotavapor a la temperatura de ebullicion del solvente

de 70 °C (figura 5).

Figura 5
Separacion del solvente del extracto en un Rotavapor.

Por ultimo, se evalud el segundo método de extraccion, realizado mediante extraccion
liquido-liquido usando etanol y hexano como solventes. En primera instancia, se adicionaron
10 g de polvo de biomasa a 30 ml de etanol en un mortero (figura 6). Este procedimiento se

realizé tanto para los polvos tratados con NaOH como para los tratados con agua destilada, con
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el fin de determinar en qué extracto se obtiene compuestos con propiedades potencialmente
inhibidoras y mejor eficiencia de extraccion.

Figura 6

Extraccion liquido — liquido.

Después de esta extraccion se obtuvieron dos soluciones, la primera fue asociada a los
compuestos polares que presentaron afinidad con el etanol y la segunda los compuestos no
polares con afinidad al hexano. Estas soluciones fueron pasados por el rotavapor para separar

el extracto de los solventes.

3.4 Determinacion de las eficiencias en las operaciones de secado, molienda y extraccion

Para el calculo de las eficiencias de la operacion de molienda y secado se tuvo en cuenta
la cantidad de biomasa inicial y final, cabe resaltar que la operacion de secado influye
directamente con la molienda, por ello, en esta investigacion se evaltio en intervalos de tiempo
de secado para observar que tanta biomasa quedaba retenida en los anillos del molino. Para la

estimacion de la eficiencia se utilizé la ecuacion 1:

Biomasagina (9)
Biomasa,icia (g)

Eficienciayoiienda y secado = *100 (Ec.1)
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Por otro lado, las eficiencias de las extracciones se calcularon tomando en cuenta la
cantidad de extracto obtenido y la cantidad de biomasa inicial utilizada para la extraccion.

Para la estimacion de estas eficiencias se utilizo la ecuacion 2:

o Extractofing (g)
EflClenClaExtraccic’m =

: * 100 Ec.?2
Biomasapciq (g) ( )

3.5 Caracterizacion FTIR

En este estudio, se realizé un andlisis de los grupos funcionales presentes en las
muestras mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). Esta técnica
se utilizo para identificar quimicamente los principales constituyentes de la biomasa en cada
fase hasta la obtencion de los extractos y compararlos con los resultados de pruebas
encontradas en literatura. Este enfoque permitié la identificacion de diversos grupos
funcionales caracteristicos, incluyendo grupos hidroxilo, enlaces alquilicos, estructuras
aromaticas y enlaces especificos asociados con compuestos como polifenoles, flavonoides y
estructuras glucosidicas. La comparacion de los espectros obtenidos con los reportados en la
literatura cientifica, como los estudios de Rahayu et al., 2018, proporcion6 una base para la

validacion de los resultados.

3.6 Evaluacion del potencial de corrosion.

Posterior a la obtencion del extracto y de su caracterizacion, se evalud el potencial de
corrosion desde el punto de vista termodindmico de los 10 extractos teniendo en cuenta la
norma ASTM G215-17 donde en una celda electroquimica con una solucién de NaCl al 3%
p/p en presencia de CO,, variando las concentraciones de los extractos y los extractos

obtenidos. Para minimizar el ruido en los resultados, se utilizd una caja de Faraday en todas
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las pruebas (figura 7). El potencial de corrosion se midi6 en un cupon de acero API N-80Q,
sumergido en una solucion que simulaba ambientes de transporte de CO,. La solucion se saturd
con CO; a una presion de 2 psi durante 30 minutos. Luego, la solucion se colocd en una celda
de 250 ml, donde se sumergio el cupon de acero N80 y se sell6 la celda con una tapa de resina
que sostenia los electrodos de trabajo. Se ubico el electrodo de trabajo que lo constituye el
material de estudio en el fondo con un é4rea de exposicion de 1 cm?, contra el electrodo de
platino y el electrodo de referencia plata-cloruro de plata (Ag/AgCl). Los cables de continuidad
eléctrica se conectaron a un computador con el software GAMRY Framework. El tiempo de
estabilizacion determinado para el potencial de corrosion fue de 30 minutos. Para evaluar la
eficiencia de los 10 extractos obtenidos mediante los métodos de Extraccion Soxhlet y
Extraccion liquido-liquido, se consideraron varias variables. En el caso de la Extraccion
Soxhlet, las variables incluyeron tres tiempos de extraccion (4, 24 y 48 horas), tres
concentraciones del inhibidor (100, 300 y 500 ppm) y los métodos de pretratamiento,
resultando en un disefio experimental de 3 x 3 x 2. Para la Extraccion liquido-liquido, se
evaluaron las concentraciones del inhibidor (100, 300 y 500 ppm), los solventes utilizados
(hexano y etanol), y los métodos de pretratamiento, generando un disefio experimental de 3 x
2 x 2. En total, se realizaron 31 pruebas, incluyendo un blanco como referencia, que fue

necesario para establecer una linea base de comparacion.
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Figura 7.

Montaje para la determinacion del potencial de corrosion de los extractos.
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4. Analisis de Resultados

4.1 Resultados y analisis de eficiencias en las operaciones de secado, molienda y

extraccion

Los resultados de las operaciones de secado y molienda permitieron mostrar que el
mejor tiempo de secado es el de 24 h, para la muestra lavada con agua destilada y la muestra
con solucion de NaOH, ya que, en la operacion de molienda se evidencia menos
incrustaciones en los anillos del molino causadas por la humedad, para lo cual se obtuvo
una eficiencia del 98 % aproximadamente (tabla 2). Ademas, la ligera diferencia que se
evidenciaen laretencion de las muestras donde la muestra lavada con la solucion de NaOH
tiende a ser mayor, se debe a que en la operacion de secado la muestra perdid méas humedad
debido a que posiblemente hubo una modificacion en la composicion del bagazo, lo que
podria facilitar la liberacion de la humedad durante el proceso de secado en comparacion

a la muestra lavada con agua destilada en donde no ocurre ningiin cambio quimico.
Tabla 2.

Eficiencia de la Operacion de Secado y Molienda.

Tiempode  Masa Retenidade  Masa Retenida de la Eficienciade la  Eficiencia de la

Secado (h) la Muestra Muestra de NaOH (g) Muestra Destilada Muestra NaOH
Destilada (g) (%) (%)
4 0.99 1.21 74.9 84.1
7 0.64 0.71 90.6 93.7
24 0.27 0.23 98.0 98.6

En cuanto a los resultados en los procesos de extraccidon por el método Soxhlet
(tabla 3), dejan ver que la eficiencia de extraccion aumenta con el tiempo, sugiriendo que

un tiempo de extraccion mas prolongado permite extraer una mayor cantidad de extracto.
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La mayor eficienciase alcanza a las 48 horas. Similarmente, para el tratamiento con agua
destilada, la eficiencia de extraccidon también aumenta con el tiempo. Las eficiencias
obtenidas para cada intervalo de tiempo de la biomasa pretratada con agua destilada son
menores que las eficiencias obtenidas en la biomasa pretratada con NaOH, especialmente
en los primeros dos intervalos de tiempo. Esto indica que el pretratamiento con NaOH

facilita el proceso de extraccion.

Tabla 3.

Eficiencias de extraccion mediante el método Soxhlet en intervalos de tiempo.

NaOH Eficiencia (%) Destilada Eficiencia (%)
4h 22.7 4h 6.6
24h 24 24h 7
48h 42.5 48h 31

Por otro lado, en el método de extraccion liquido-liquido, los resultados presentados
en la tabla 4 revelan diferencias significativas en la eficiencia de extraccion segun el
solvente utilizado. El hexano demostro una eficiencia de extraccion superior que el etanol,
evidenciado por la mayor cantidad de extracto obtenido. Esta disparidad en el rendimiento
entre los dos solventes subraya la importancia de la eleccion del solvente en el proceso de
extraccion. Adicionalmente, se observd que las eficiencias de extraccion disminuyen
considerablemente cuando se utiliza agua destilada en el pretratamiento, en lugar de la

solucion de NaOH.
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Tabla 4.

Eficiencias de extraccion por medio del método de extraccion liquido-liquido.

Muestra de Muestra de
Eficiencia (%) Eficiencia (%)
NaOH Destilada
Hexano 20.5 Hexano 6.5
Etanol 9.5 Etanol 5.6

4.2 Caracterizacion FTIR de biomasa pretratada, secada y molida

29

En cuanto a la composicion del bagazo, se realizé un analisis FTIR (Espectroscopia

Infrarroja por Transformada de Fourier), que se puede observar a continuacion en la figura 8

yo.

En la figura 8, se presentan los grupos funcionales identificados utilizando el equipo
de FTIR de la muestra sin tratar (figura 8c.) en comparacion con las muestras tratadas con
agua destilada (figura 8b.) y con la solucién de NaOH (figuraa.). Se evidencia la absorcién
caracteristicaen la muestra sin tratar de hemicelulosa, celulosa y lignina. El estiramiento
en la region de 3500-3200 cm™ indica la presencia de grupos hidroxilo alcohdlicos de
polisacaridos y -OH fendlicos de lignina. Mientras que las sefales en 2930-2850 cm™
corresponden a vibraciones de enlaces alifaticos C-H, lo que implicauna mayor presencia
de celulosas y hemicelulosas, que son los principales componentes del bagazo. Por otro
lado, se evidencia una banda intensa alrededor de 1620 cm™, lo que sugiere la presencia

de grupos carboxilo (-COO-) o enlaces C=C aromaticos como taninos, acidos organicos y
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fenoles. Finalmente, la transmitanciaa 1030 cm ™! muestra la existencia de enlaces C-O-C,
caracteristicos de polisacaridos como celulosa y hemicelulosa.

En cuanto a la biomasa tratada con agua destilada, se observa que el espectro se
asemeja bastante a las bandas de la muestra sin tratar en comparacion con la muestra tratada
con la solucién de NaOH. Sin embargo, hay una disminucion general en la intensidad de
las sefiales con este pretratamiento, lo que sugiere una menor presencia de grupos
funcionales, a diferencia de la muestra tratada con NaOH, donde se observa que las sefiales
en la banda de 1620 cm™ se intensificaron, indicando una mayor presencia de estructuras

aromaticas a las que se les atribuyen caracteristicas anticorrosivas.

Figura 8.
Caracterizacion FTIR a) muestra tratada con una solucion de NaOH al 10 % (p/v), b)
muestra tratada con agua destilada y c) muestra inicial sin tratamiento.
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En la Figura 9, se presenta la caracterizacion de los grupos funcionales de las dos
muestras molidas, donde se observa que la muestra tratada con la soluciéon de NaOH (figura
9a.), que posteriormente fue pulverizada, aument6 la intensidad en el rango de 3500 - 3200
cm’!, lo que implico un aumento en la presencia de grupos hidroxilo. Ademas, en las
sefiales de 2930 - 2850 cm™!, hay una mayor intensidad en los enlaces alifaticos C-H. Por
otro lado, alrededor de 1620 cm™!, sugiere que hay una mayor concentracion de grupos
carboxilo (-COO-) o enlaces C=C aromaticos.

En cuanto a la muestra molida que fue tratada con agua destilada (figura 9b.),
continiia manteniendo una intensidad menor en comparacién con la muestra tratada con
NaOH, lo que implica sefiales mas débiles y concentraciones mas bajas de grupos hidroxilo
y polisacaridos. Por lo que comparando con el estudio realizado por Meng et al., 2021 se

observa que el medio en que fue molida la muestra no afecté su composicion.

Figura 9.
Espectros FTIR comparativos a) muestra secada durante 24 horas y molida, pretratada

con NaOH al 10% (p/v) y b) muestra secada durante 24 horas y molida, pretratada con
agua destilada.
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4.3 Analisis FTIR de los extractos obtenidos

De acuerdo con la figura 10, en la caracterizacion FTIR obtenida de los extractos
realizados por extraccion Soxhlet para el tratamiento de agua destilada, la muestra de 4
horas la banda ancha alrededor de 3330 cm™! corresponde a las vibraciones de estiramiento
O-H de grupos hidroxilo presentes en compuestos fenolicos, alcoholes o &cidos
carboxilicos y posiblemente agua residual (Silverstein et al., 2005). La presencia de estos
grupos es crucial, ya que los compuestos fendlicos y los acidos carboxilicos son conocidos
por su capacidad para actuar como inhibidores de corrosion a través de la formacion de
capas protectoras sobre las superficies metalicas. Las bandas en 2971 y 2877 cm™ se
atribuyen a las vibraciones de estiramiento C-H de grupos alifaticos como grupos metiloy
metileno (Zabaleta, A et al., 2014), su presencia indica posiblemente compuestos
organicos, como acidos grasos o ceras naturales presentes en labiomasa de la cafia panelera
que contribuyen a la formacion de capas hidrofobicas que son utiles en la proteccidon contra
la corrosion. El pico 1602 c¢cm™ puede atribuirse a la vibracion C=C de compuestos
aromaticos 0 C=0 de grupos carbonilo (Zabaleta, A etal.,2014), lo que sugiere la presencia
de compuestos fenolicos y flavonoides conocidos por sus propiedades antioxidantes y
anticorrosivas. Las bandas 1377 y 1272 ¢cm™! sugieren la presencia de grupos C-H y O-H
de compuestos fenolicos presentes en ligninas y celulosas. Las bandas en 1045 y 878 cm™!
puede corresponder a vibraciones de estiramiento C-Oy C-O-C en enlaces B-glucosidicos,
de alcoholes, éteres, fenoles o carbohidratos que se asocian a la absorcion tipica de la
celulosa. Por otro lado, en la muestra de 24 horas se observan bandas similares a las del
extracto de 4 horas, pero con algunas diferencias en las intensidades relativas, lo que

sugiere cambios en la composicion de los compuestos extraidos sin embargo la técnica
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utilizada ATR en extractos no tan liquidos no asegura que la intensidad de la banda
signifique mas presencia de ciertos grupos funcionales. Y en cuanto a la muestra de 48
horas, las bandas son similares a las de los extractos anteriores, pero con una menor
intensidad con respecto a las de 4 horas y 24 horas. Esto podria indicar una degradacion
con respecto al tiempo de extraccion de compuestos como acidos carboxilicos, ésteres y
compuestos aromaticos. Por lo tanto, segun el analisis FTIR, el extracto obtenido después
de 4 y 24 horas de extraccion Soxhlet con agua destilada parecen ser los mas prometedores
en cuanto a la presencia de compuestos con propiedades anticorrosivas, debido a la mayor
intensidad de las bandas caracteristicas de 3000 a 3500 cm™ de estos compuestos que son
potencialmente beneficiosos como inhibidores de corrosion debido a su capacidad de
formar peliculas protectoras sobre superficies metalicas en comparacion al extracto de 48

horas.

Figura 10.
Caracterizacion FTIR de los extractos obtenidos por Soxhlet de la biomasa tratada con

agua destilada a) 48h, b) 24 h'y c) 4h.
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De acuerdo con la figura 11, en la caracterizaciéon FTIR obtenida de los extractos
realizados por extraccion Soxhlet, la muestra de 4 horas en banda ancha e intensa alrededor
de 3291 cm™! corresponde a vibraciones de estiramiento O-H, indicando la presencia de
grupos hidroxilo (-OH) de compuestos fendlicos, alcoholes o 4cidos carboxilicos. Las
bandas en 2966 y 2864 cm! se atribuyen a vibraciones de estiramiento C-H de grupos
alifaticos. La banda en 1575 cm™ sugiere la presencia de grupos carbonilo (C=0) de
ésteres o cetonas. Las bandas en 1606 y 1508 cm™! pueden asignarse a vibraciones de anillos
aromaticos C=C. Las bandas en 1425, 1366 y 1319 cm™! indican la presencia de grupos C-
H y O-H de compuestos fenolicos. La banda intensa en 1048 c¢cm™ corresponde a
vibraciones de estiramiento C-O de alcoholes, éteres o acidos carboxilicos. En la muestra
de 24 horas, se observan bandas similares a las del extracto de 4 h, pero con algunas
diferencias en las intensidades relativas, lo que sugiere cambios en la composicion y
concentracion de los compuestos extraidos. Y la muestra de 48 horas muestra que las
bandas son similares a las de los extractos anteriores, pero con intensidades ligeramente
menores en algunas regiones, lo que indica una menor concentracion de ciertos compuestos

en comparacion con los tiempos de extraccién mas cortos.

En general, los espectros FTIR sugieren la presencia de compuestos fendlicos,
alcoholes, acidos carboxilicos, ésteres, cetonas y compuestos aromaticos en los extractos
obtenidos con NaOH. Las bandas caracteristicas de estos compuestos son mas intensas en
el extractode4 y 24 horas, lo que indica una mayor concentracion de estos en comparacion

con los extractos de 48 horas.
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En cuanto a los efectos del tratamiento alcalino se observa una disminucién en
cuanto a ciertas bandas como las que se encuentran en 1000 — 1200 ¢m™! sugiriendo la
degradacion parcial de componentes polisacaridos/lignina lo que podria alterar las

propiedades de formacion de peliculas protectoras sobre las superficies metalicas.

En cuanto a las bandas 3300-3500 cm™! encontradas en los espectros de los extractos

con tratamiento de agua destilada, se observan cambios en la interaccion por puentes
hidrégenos y un aumento en la accesibilidad de grupos hidroxilo en comparacion con los
extractos de NaOH. Los espectros obtenidos por el andlisis FTIR revelan que el tratamiento
alcalino induce a modificaciones en la estructura quimica del extracto obtenido a partir del
bagazo de cafia de azucar, estas alteraciones sugieren un incremento en la disponibilidad
de grupos funcionales potencialmente beneficiosos para la inhibicidén de corrosion. No
obstante, es importante recalcar que el método utilizado para la determinacion de grupos
funcionales en los extractos posiblemente no indique que entre mayor sea la intensidad de

las bandas mayor presencia de grupos funcionales debido a la variacion de la naturaleza de

los extractos.

Figura 11.
Caracterizacion FTIR de los extractos obtenidos por Soxhlet a) 48h, b) 24 hy c) 4h de la
biomasa tratada con NaOH al 10 % p/v.
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De acuerdo con los espectros presentados en la figura 12, el extracto polar obtenido
con etanol muestra una banda significativaen 6909 cm™'y otra en 5229 cm™', posiblemente
relacionadas con sobre tonos o combinaciones de vibraciones. Pero el analisis se concentra
en las bandas de menor numero de onda. La banda en 2187 cm™ y 2026 cm™' puede
asociarse a estiramientos de enlaces C=N (carbono-nitrogeno) o C=0 (carbono-didxido de
carbono). La banda en 1428 cm™! sugiere la presencia de anillos aromaticos a través de
vibraciones C-Cy estarelacionada con la vibracion de flexion de los grupos C-H de metilo
(-CHs) y metileno (-CHa-). La presencia de grupos nitro (NO2) o sulfonatos se reflejaen la
banda en 1337 cm™ (Universidad de Granada, n.d.), mientras que la banda en 994 cm™

indica vibraciones C-O, que podrian corresponder a alcoholes, éteres o acidos carboxilicos.

En cuanto al extracto apolar obtenido con hexano, las bandas presentes son
similares, pero se destacan diferencias en intensidad y en algunas posiciones especificas.
Las bandas en 2027 cm™'y 2187 cm ™' son indicativas de estiramientos C-H de compuestos
alifaticos, tipicos en sustancias extraidas con hexano debido a su naturaleza apolar. La
banda en 1425 cm™ también sugiere la presencia de compuestos alifaticos. De manera
similar al extracto con etanol, la banda en 1337 cm™! indica la presencia de grupos nitro o

sulfonatos.
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Figura 12

Caracterizacion FTIR de los extractos obtenidos por extraccion liquido - liquido de la
biomasa tratada con agua destilada a) Extracto etanol y b) Extracto hexano.
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De acuerdo con la figura 13, en el caso del etanol, las principales bandas de
absorcion se encuentran en los siguientes intervalos 5226-5082 cm™, lo que puede
corresponder a combinaciones de vibraciones 2420-2120 cm™', que generalmente se asocia
con bandas combinadas o sobre tonos de grupos funcionales como el C-H al igual que en
1334 cm™, vinculada a las deformaciones C-H. En 994 cm™, que puede asociarse con
vibraciones de estiramiento C-O atribuyéndose a alcoholes y las bandas en 613 cm ™y 510

cm ', que podrian relacionarse con deformaciones fuera del plano o vibraciones de enlaces

O-H o C-H.

En el caso del hexano, se observan caracteristicas similares en algunas bandas, pero
las més notables estan relacionadas con las vibraciones de los enlaces C-H propios de los

hidrocarburos alifaticos. Las bandas presentes indican que tanto el etanol como el hexano
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mantienen su estructura basica al estar en presenciade NaOH, sin que haya una alteracion

dréstica en los grupos funcionales observables a través del espectro FTIR.

Figura 13.
Caracterizacion FTIR de los extractos obtenidos por extraccion liquido - liquido de la
biomasa tratada con NaOH 10% p/v a) Extracto etanol y b) extracto hexano.
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4.4 Analisis de potencial de corrosion de los extractos obtenidos

En la figura 14, se observan las curvas de medicion de potencial de corrosion, para
los extractos de la biomasa tratada con agua destilada a diferentes tiempos de extraccion y
concentraciones de 500 ppm, 300 ppm y 100 ppm, debido a que estas concentraciones
fueron objeto de estudio en otra investigacion en extractos obtenidos a partir de biomasa
residual de la cafia panelera (Meing et al., 2021), después de 30 minutos de inmersion. El
analisis muestra que en el caso de la concentracion de 100 ppm del extracto de 4 horas
muestra el comportamiento, desde el punto de vista termodinamico, mas favorable para
inhibir la corrosion en comparacion con las demas extractos y concentraciones evaluadas.

Esto sugiere que, a esta concentracion, la cantidad de compuestos inhibidores presentes en
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el extracto potencialmente puede ejercer una actividad de inhibicion para proteger el metal

contra la corrosion.

Por otro lado, el extracto de 4 horas a 300 ppm presenta un mayor deterioro, lo que
probablemente se debe a la presencia de compuestos asociados a la celulosa, como
alcoholes y éteres. Estos compuestos, al entrar en contacto con el agua, pueden formar
acidos que alteran el pH del entorno y favorecen la corrosion. La concentracion de
compuestos inhibidores, como 4cidos grasos y flavonoides, en 300 ppm no es suficiente

para contrarrestar el efecto corrosivo generado por los acidos formados.

Para el extracto de 24 horas, se observa que ninguna de las concentraciones
estudiadas (500 ppm, 300 ppm y 100 ppm) proporciona una posible inhibicion significativa
de la corrosion en comparacion con el blanco. Los potenciales de corrosion obtenidos son
muy similares para todas las concentraciones, indicando que el extracto de 24 horas no

seria un efectivo inhibidor de corrosion en las concentraciones evaluadas.

Figura 14
Potencial extraccion Soxhlet destilada.

48 500 ppm
—48 300 ppm
-0,50 48 100 ppm
24 500 ppm
24 300 ppm
24 100 ppm
—0,55 4500 ppm
4 300 ppm
=4 100 ppm
-0,60 ‘ — BLANCO
£ 065
-0,70
-0,75
-0,80 T

T T T T T T T T T 1
-200 0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
T(s)



INHIBIDORES DE CORROSION A PARTIR DE BIOMASA

40

En la figura 15 se observa que, para los extractos evaluados, los potenciales

obtenidos indican que estos posiblemente favorecen la corrosion en las concentraciones

utilizadas, debido a que sus potenciales son mas negativos comparados con el potencial del

blanco. En particular, el extracto de 4 horas mostr6 el peor desempefio, lo cual podria

deberse al tratamiento alcalino aplicado a la biomasa. Este tratamiento pudo haber

degradado compuestos de lignina, favoreciendo la formacién de grupos hidroxilos y

compuestos de grupos carbonilos asociados a la celulosa y hemicelulosa. Estos compuestos

podrian estar actuando como agentes oxidantes. Por otro lado, se evidencia que la

extraccion realizada para ambos tipos de biomasa no fue la més adecuada, ya que el

solvente utilizado no fue lo suficientemente fuerte para romper de manera efectiva los

enlaces correspondientes a los grupos funcionales atribuidos a la lignina.

Figura 15

Potencial extraccion Soxhlet NaOH.
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El andlisis del potencial de inhibicién en el grafico revela que ninguno de los
extractos de etanol o hexano, a las concentraciones estudiadas, presenta un buen
comportamiento como posible inhibidor de la corrosiéon en comparacion con el blanco
(linea negra). Los potenciales de las soluciones de etanol a 500 ppm y hexano a 500 ppm
son significativamente mas negativos, alrededor de -0.80 mV, lo que sugiere que estas
concentraciones no solo no inhiben la corrosion, sino que pueden estar acelerando el
proceso. Las concentraciones de etanol y hexano a 300 ppm y 100 ppm presentan
potenciales cercanos al del blanco, alrededor de -0.65 mV, lo que indica que tampoco
ofrecen una mejora significativaen la inhibicion de la corrosion. Por lo tanto, ninguna de
las concentraciones de los extractos en etanol o hexano con el pretratamiento de agua
destilada muestra un buen desempefio como inhibidor, y en algunos casos, pueden incluso

favorecer el comportamiento del acero API N-80 frente a la corrosion.

Figura 16

Potencial extraccion liquido-liquido destilada.
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El andlisis del grafico (figura 17) revela que ninguna de las concentraciones de
extractos en etanol o hexano supera el comportamiento inhibidor del blanco. Todas las
soluciones presentan potenciales mas negativos que el blanco, lo que indica que no
actuarian como inhibidores de la corrosion. En particular, las concentraciones de 500 ppm
de etanol y hexano muestran los resultados menos prometedores, con potenciales que
llegan a -0.68 mV, significativamente mas negativos que el blanco. Aunque algunas
concentraciones, como hexano y etanol a 300 ppm, muestran una leve mejora tras un

descenso inicial, siguen sin ofrecer un desempeiio superior al del blanco.

Figura 17
Potencial extraccion liquido - liquido NAOH.
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5. Conclusiones

El pretratamiento con NaOH mejora significativamente el proceso de secado y
molienda, facilitando la liberacion de humedad y reduciendo las incrustaciones en el molino y
tamiz. Este tratamiento alcalino permite una mayor eficienciaen la molienda en comparacion
con el tratamiento con agua destilada.

De igual manera, el pretratamiento con NaOH aumenta la cantidad de compuestos
extraidos del bagazo, como lo evidencia la mayor eficiencia en los procesos de extraccion por
Soxhlety liquido-liquido con hexano. Sin embargo, prolongar los tiempos de extraccion puede
degradar compuestos clave, lo que sugiere que tiempos de extraccion mas cortos y lavados con
agua destilada podrian ser mas adecuados para preservar la calidad de los extractos y mejorar
su potencial como inhibidores de corrosion.

Los resultados mostraron mejoras significativas en la cantidad de extracto obtenido, lo
cual representa un avance importante en el proceso de obtencidn de este tipo de extractos. Si
bien las mediciones de potencial de corrosion mostraron resultados variables, se identificaron
hallazgos prometedores, particularmente con el extracto de la muestra tratada con agua
destilada a una concentracion de 100 ppm durante 4 horas. Esta observacion abre un camino
potencial para futuras investigaciones. Aunque los extractos de etanol y hexano no mostraron
el comportamiento termodinamico esperado en esta fase, estos resultados proporcionan una
base valiosa para ajustar pardmetros y explorar nuevas concentraciones que podrian mejorar
su efectividad como inhibidores de corrosion. Este estudio sienta las bases para investigaciones
mas especificas que podrian conducir al desarrollo de inhibidores de corrosién mas efectivos
y ambientalmente sostenibles.

En el contexto de la economia circular, este proyecto representa un avance en la

valorizacion de residuos agroindustriales al utilizar biomasa residual de cafia panelera para la
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produccion de inhibidores de corrosion. Aunque los resultados no fueron tan prometedores
como se esperaba, se concluye que estos extractos naturales muestran un potencial viable como
inhibidores de corrosiéon verde en atmosferas de CO:, especialmente bajo condiciones
especificas. Los hallazgos sugieren que, con un mayor refinamiento y optimizacién de
variables como el pretratamiento, el método de extraccion y la concentracion del inhibidor,
estos extractos podrian convertirse en una alternativa valiosa y sostenible para mitigar la
corrosion en sistemas industriales, contribuyendo asi a la sostenibilidad del sector agricolay a

la reduccion del impacto ambiental.
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6. Recomendaciones

Con base en los andlisis realizados, se recomienda explorar la extraccion selectiva de
lignina utilizando solventes mas polares que los empleados en esta investigacion, como
mezclas de etanol-acetona o acetato de etilo, ya que estos solventes tienen una mayor afinidad
con compuestos aromaticos y polares, facilitando la liberacion de lignina y otros compuestos
con propiedades antioxidantes que podrian actuar como inhibidores de corrosiéon. Ademas,
estas opciones de solventes son més sostenibles.

No se recomienda el uso de tratamientos 4cidos, ya que podrian degradar compuestos
activos sensibles como flavonoides, ésteres y acidos carboxilicos, disminuyendo su efectividad
inhibidora y generando residuos acidos que podrian aumentar la velocidad de corrosion en
lugar de disminuirla.

Por otro lado, se sugiere realizar un analisis bromatologico del extracto obtenido para
verificar y cuantificar de manera mas precisa los grupos funcionales presentes. Esto permitiria
identificar y analizar detalladamente los compuestos que podrian estar actuando como
inhibidores de corrosion, lo que facilitaria la optimizacion del proceso y el desarrollo de un

bioinhibidor para una aplicacion industrial.
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