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RESUMEN: La corrosion es uno de los principales problemas del deterioro en componentes, herramentales,
equipos ¢ inclusive a nivel estructural, ejemplo de esto son los aceros al carbono. En el presente trabajo se
estudio la capacidad de inhibicion a la corrosion de un extracto organico biodegradable proveniente de la planta
del Nopal (Opuntia ficus-indica) para la proteccion del acero al carbono tipo AISI 1018, al agregar el 50% v/v
del extracto de Nopal (EN) en una soluciéon de H,SO, (0,6 mol.I'"). Se utilizaron las técnicas de Resistencia a
la Polarizacion (LPR) y Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS) para determinar la eficiencia de
inhibicion (IE) a temperatura ambiente durante 24 h y obtener las velocidades de corrosion (V..,,), posterior-
mente se llevo a cabo la evaluacion metalografica para registrar el dafio superficial. Los resultados mostraron
una reduccion de la V., con una IE maxima del 84% al adicionar el inhibidor organico EN.
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Resistencia a la polarizacion
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ABSTRACT: Evaluation of Electrochemical Behavior of Nopal Extract (Opuntia Ficus- Indica) as Possible
Corrosion Inhibitor. Corrosion is one of the main problems of degradation in components, tooling, equipment
and even in structural applications, examples of this are the carbon steels. In the present work, the capacity of
corrosion inhibition of a biodegradable organic extract from the Nopal plant (Opuntia ficus-indica), for the
protection of carbon steel type AISI 1018 was studied adding 50% v/v of the Nopal extract (EN) in a solution
of H,S0, (0.6 mol.1"). Polarization Resistance (LPR) and Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS) tech-
niques were used for the electrochemical evaluation at room temperature for 24 h in order to obtain corrosion
rates (V) and inhibition efficiency (IE). Metallographic examination was also carried out to register the sur-
face damage by corrosion. The results showed a reduction of the V., with a maximum IE value of about 84%
by adding the organic- liquid extracted from Nopal.
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1. INTRODUCCION

Los problemas por corrosion en la industria se
ven reflejados en pérdidas econdmicas debido a la
degradacién de componentes de acero, parada de
las unidades de produccion por mantenimiento y en
un caso extremo, paros por accidentes del personal.
Estas problematicas motivan a diversas ramas de
la ciencia e ingenieria a dirigir sus esfuerzos para
encontrar alternativas que ayuden a minimizar la
presencia de corrosion, la cual también esta presente
durante el traslado o almacenamiento de las piezas
de acero que después de su manufactura presentan
una superficie muy activa, siendo susceptibles de
presentar corrosion en funcién del tiempo de alma-
cenamiento y/o traslado.

Algunas practicas para el traslado y almace-
namiento de piezas de acero hacen uso de inhi-
bidores de corrosion a base de aceites industriales
donde las piezas son impregnadas o sumergidas
evitando que se corroan; sin embargo, al utilizar
este método las piezas requieren un postratamiento
por lo que tienen que ser lavadas antes de su dis-
posicién, agregando asi una operacion de lavado al
proceso para eliminar el inhibidor significando gas-
tos de operacion no programados. Otras opciones
involucran el uso de papel encerado lo que evita la
operaciéon de remocidn del inhibidor industrial, sin
embargo, el costo es alto y poco eficiente.

En Ia literatura se han reportado diversos com-
puestos organicos con grupos funcionales que con-
tienen elementos del grupos V y VI tales como:
nitrégeno, fosforo, arsénico, azufre, oxigeno y
selenio han sido investigados por mostrar un buen
desempefio como inhibidor en aceros de bajo car-
bono, sin embargo, muchos de estos inhibidores
no solo son costosos sino que también son peli-
grosos para el medio ambiente, por lo que su uso
se ha reducido debido a las modificaciones en la
normatividad ISO 14001, que hace referencia
a la restriccion en el uso de inhibidores de cor-
rosidn sintéticos. De éste modo nace la necesidad
de crear formulaciones totalmente amigables con
el ambiente, por lo que en los ultimos afos surge
la propuesta del uso de inhibidores verdes “Green
inhibitors” generando una nueva linea de inves-
tigacion de gran impacto tecnologico por su bajo
riesgo de contaminacion al medio ambiente (Singh
y Bockris, 1996; Ismail ez al., 2015).

Por lo tanto, el desarrollo de inhibidores organi-
cos biodegradables a partir de extractos de plantas
ofrece la posibilidad de proteger las piezas de acero
para su traslado o almacenamiento temporal sin la
necesidad de un proceso de lavado previo a la dis-
posicién de éstas y sin la generacion de residuos
industriales.

La eficiencia de un compuesto organico como
inhibidor de corrosion depende principalmente de
la habilidad de anclarse por interacciones quimicas

o fisicas sobre la superficie del metal formando
multicapas de moléculas organicas adsorbidas que
bloquean los sitios activos de corrosion y retar-
dando las reacciones anodicas y/o catddicas. La
estabilidad de dicha capa adsorbida sobre la super-
ficie depende de las propiedades fisico-quimica
de las moléculas relacionadas con los grupos fun-
cionales del inhibidor: anillos aromaticos, posible
efecto de histéresis, densidad electronica de ato-
mos donadores, ademas de otros factores como el
ambiente corrosivo y la naturaleza de la interaccion
entre el orbital t de los inhibidores y el orbital d del
hierro (Sanyal, 1981; Khaled, 2010; Abreu-Quijano
etal., 2011).

Algunosextractosde plantasy frutos que han sido
estudiados como inhibidores verdes son: Brungmasia
Suaveolens, Cassia Roxburghii, Floripondio, Musa
Paradisiaca, Cascara de papa, Aloe Vera y Hojas de
Higuera, han reportado un buen comportamiento
de inhibicién frente a medios acidos como HCI ya
que han incrementado la resistencia a la corrosion
de aceros de bajo carbono utilizando pequenas con-
centraciones de estos inhibidores, sin embargo, al
incrementar la temperatura su efecto tiende a dis-
minuir (Gopiraman et al., 2011; Ibrahim y Zour,
2011; Herrera-Hernandez et al., 2015).

Por otro lado, el Nopal (Opuntia Ficus-Indica) es
un vegetal tradicional en México con un alto con-
tenido de fibra; es una planta silvestre que sobrevive
en regiones desérticas y que no requiere de mucha
agua para su cultivo. Se dice que tiene un desem-
pefno ecoldgico importante, ya que detiene la degra-
dacion del suelo deforestado convirtiendo la tierra
arida en productiva. Existen cerca de 1600 especies
en 122 géneros de la familia de las cactaceas, de la
cual proviene el nopal. Tiene frutos que son comes-
tibles y se conocen con el nombre de tunas. La fibra
soluble del Nopal conocida como mucilago, tiene la
capacidad de retener hasta 30 veces su peso en agua
por lo que ha sido de interés como inhibicion de la
corrosién en acero de bajo carbono como lo repor-
tan algunos autores (Torres-Acosta et al., 2012;
Flores de los Rios et al., 2015).

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Preparacion de los especimenes

Una barra de acero AISI 1018 se secciono en
especimenes de 25 mm de diametros por 5,0 mm de
espesor, éste acero se utilizd6 como sustrato y elec-
trodo de trabajo (WE, “por sus siglas en inglés”)
para las pruebas electroquimicas; composicién se
presenta en la Tabla 1. Cada probeta se sometid a un
desbaste con papel de SiC pasando por los grados
del nimero 80, 240, 320, 400, 600 y 1500; poste-
riormente las muestras se lavaron con agua desti-
lada y se desengrasaron con acetona con un secado
final con aire caliente.
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2.2. Preparacion del extracto de nopal (EN)

Para la preparacion del extracto de Nopal se
seleccionaron pencas tiernas que se limpiaron
(remocién de espinas), cortaron y se desinfectaron
con 2 ml de Cl, + Iml de Cu,SO, para garantizar
la eliminacion de microorganismo y hongos que
degraden al extracto. Posteriormente se llevé a tritu-
racion en un extractor donde la pulpa resultante se
calentd para su maceracion con una relacion en
volumen de agua destilada 2:1 durante una hora a
78 °C. El concentrado liquido se filtré en un tamiz
fino para asegurar la separacion de los sélidos supe-
riores a 180 um, obteniendo el producto final para
las pruebas como se observa en la Fig. 1.

2.3. Sistema electroquimico

La caracterizacion electroquimica se llevd a cabo
en una celda de acrilico de disefio propio ( Garfias-
Garcia et al., 2010; Herrera-Hernandez et al., 2015),
la cual se ensamblo con un arreglo de 3 electrodos:
el acero 1018 responde como electrodo de trabajo
(WE), una rejilla de platino como contraelectrodo
(CE) y un electrodo de calomelano como electrodo
de referencia (RE, “por sus siglas en inglés). Se uti-
lizé una solucion de H,SO, (0,6 mol-1") como elec-
trolito de prueba preparada con reactivos grado
analitico y agua desionizada. Todos los experimen-
tos fueron realizados en condiciones estandar de
temperatura y presion. La Fig. 2 ilustra la configu-
racion de la celda electroquimica utilizada.

TaBLA 1. Composicion del acero SAE 1018

Elemento Composicion (% peso)
C 0,15-0,20

Mn 0,60-0,90

P 0,03 Max.

S 0,05 Max.

Fe Balance

Las pruebas electroquimicas se llevaron a cabo
con un potenciostato Bio-Logic® ajustando la
secuencia que se ilustra en la Fig. 3. En primer
lugar se programé el monitoreo del Potencial a
Circuito Abierto (OCP) para asegurar la estabili-
dad del sistema durante 1 h, seguido de la técnica de
Espectroscopia Impedancia Electroquimica (EIS),
aplicando un barrido de frecuencias de 100 kHz
hasta 10 mHz con 10 mV de amplitud; posterior-
mente se ejecutd nuevamente la mediciéon de OCP
durante 1 h para acabar la secuencia realizando una
Resistencia a la Polarizaciéon (LPR) con un rango
de potencial de £ 25 mV y una velocidad de barrido
de 1 mV-s™; el ciclo OCP-EIS-OCP-LPR se repiti6
durante 24 h para registrar el comportamiento final
mediante una Curva de Polarizacion (CP) aplicando
un sobrepotencial de 1 V a una velocidad de
barrido de 1 mV-s". Al finalizar la experimentacion
se realizaron las determinaciones de la velocidad de
corrosion del acero 1018 en H,SO, (0,6 mol-1™") como
blanco de referencia y posteriormente se realizaron
pruebas con la adicion del 50% v/v del Extracto de
Nopal (EN) en el medio corrosivo.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Elmonitoreo del potencial de corrosion (E,,,,) para
el comportamiento del acero 1018 en H,SO, y con
EN quedo registrado en la Fig. 4, en donde se observa
que el potencial de corrosion disminuye en funcion
del tiempo con la presencia del extracto de nopal
en la solucidén acida, recorriéndose a hacia valores
mas negativos con respecto a la muestra metalica sin
inhibidor (blanco), lo que esta relacionado con una
mayor actividad en la superficie del sustrato.

La técnica LP fue realizada durante las 24 h de
inmersion en ambos medios (blanco y H,SO, +
EN) que se muestran en la Fig. 5, donde se puede
observar que las curvas correspondientes a H,SO,
+ EN se desplazan hacia valores menores tanto en
potencial y corriente con respecto al tiempo, lo cual
indica un comportamiento de inhibicién del tipo
catddico. El valor promedio de las curvas con y sin

Producto final

Separacion de

Lavado y Trituracioén del los sélidos “Extracto”
desinfeccion de Nopal a
las pencas de Maceerado a
nopal 78_C con
agitacion

FIGURA 1. Proceso de Extraccion del concentrado de Nopal.
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inhibidor se muestra en la Fig. 6 donde se observa
una tendencia a acercarse ambos potenciales, con
una disminucion en la corriente con la presencia del
inhibidor con respecto al blanco; de tal manera que
E.,.. de la mezcla H,SO, + EN = E_,,, del blanco ¢
Ieorr de H,SO, + EN < i, del blanco, por lo que el
comportamiento promedio de inhibicion finalmente
fue del tipo mixto, sin ningiin cambio apreciable en
ambas ramas de la curva.

Mediante la extrapolacion de Tafel se obtuvie-
ron los valores de las pendientes anodicas (B,) y
catddicas (By) para el calculo del coeficiente de Stern
Geary (B), el cruce de las pendientes permitio deter-
minar el valor E_,, € i, siendo este ultimo valor
dividido entre el area expuesta de la muestra la cual
fue de 1 cm” para obtener una densidad de corriente

= CE
RE = n
1+ » WE
= =

FIGURA 2. Celda Electroquimica para pruebas de corrosion.

jo (A-cm™) para el calculo de la resistencia a la trans-
ferencia de carga (R,) para la técnica LP por medio
de la relacion (Ec. (1)):

B
R (1)
=g

Conociendo j, es posible conocer V., por lo tanto,
con las modificaciones adecuadas la ecuacion de
Faraday ahora queda representada por la ecuacion
siguiente (Ec. (2)):

I/corr = jo M (2)
n-F

siendo M la masa del metal, n el nimero de elec-
trones transferidos, y F la constante de Faraday
equivalente a 96500 culombios/mol.

En la Fig. 7 se presenta el comportamiento de
V.o Obtenidos con ambas técnicas (LPR y EIS) a lo
largo de 24 h de exposicidn; se puede observar que
hay un efecto importante en la disminucién de V,,
con la adicion del 50% v/v de extracto de nopal; dis-
minuyendo la i, en un orden de magnitud acorde a
los datos reportados en la Tabla 2, donde los valores
de R,y R, obtenidos por ambas técnicas (LPR y
EIS), mostraron la misma tendencia a incrementar
con la presencia del extracto de nopal (EN) en el
medio acido. Los valores reportados en la Tabla 2,
representan un promedio de todas las mediciones
obtenidas a lo largo de las 24 h de exposicion.

La técnica de EIS permite separar las contribu-
ciones de resistencia a la transferencia de carga del
sistema (R, y efecto de caidas 6hmicas debida a la
concentracion de la solucion, es decir, la resistencia
de la solucion (Ry,), este ultimo valor resulta ser
bajo =104, debido a que la concentracién del H,SO,
es alta por lo que al comparar los valores de R con

EIS

100 kHz—10 mHz LPR
6 ptos /dec. 1mV.s™
10 mV de +25 mV

amplitud

Ciclo por 24 h

Cp
1mV/s
+1V

FiGuraA 3. Secuencia Experimental.
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FiGura 4. Potencial de Corrosion del acero 1018 con y sin inhibidor.
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E
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107

FiGUrRA 5. Polarizacion Lineal en funcion del tiempo a
+ 25 mV vs SCE, para el acero 1018 con y sin inhibidor.

respecto a los de Rp resultan menores para ambos
casos (blanco y H,SO,+EN). También se observo
una disminucion en el valor de la capacitancia (Cg)
lo cual esta ligado a una disminucion de la constante
dieléctrica en las regiones locales en la fase ferrita
debido a un mecanismo de adsorcién molecular del
inhibidor en la interface metal/electrolito, incre-
mentando el espesor de la doble capa electroquimica
que esta asociado a la capacidad de inhibicién de las
moléculas del nopal.

0.20 |—— 1018 blanco
0.004—=— 1018 H,SO, +EN
-0,20 -
1]
w ]
@ —0,40 -
2] ——a
i ] B —n-E
S 0,60 4
W 0,80 -
-1,00 -
-1,20 4
107 10° 105 10 10° 102

Log j,(A.cm™)

FiGura 6. Curvas de Polarizacion para el acero 1018 con y
sin inhibidor.

La Fig. 8 muestra los resultados de EIS,
representados mediante los graficos de Nyquist, en
ellos se puede observar el comportamiento del sus-
trato al adicionar el extracto de Nopal. Se puede
observar un incremento en la amplitud del bucle
(semicirculo) cuyo valor en el rango de altas fre-
cuencias fue extrapolado mediante un ajuste de la
curvatura del semicirculo hasta cruzar con el eje X
obteniendo asi el valor de R, dichos valores incre-
mentan considerablemente con respecto al blanco.
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Figura 7. Grafico de velocidad de corrosion vs tiempo, obtenidos mediante los resultados de LPR y EIS.

TABLA 2. Resultados de las técnicas electroquimicas para evaluar al acero 1018 con y sin inhibidor

LPR EIS
Acero 1018 Jj, (Arem™) Ecorr (V) vs SCE R, (Q-cm™) R (Q-cm?) Cq (nF-em™)
H,S0, 2,927E-05 -0,511 268,182 187,538 189
50% H,SO4 +50% EN 7,856E-06 -0,545 1015,013 717,162 154

El ajuste del semicirculo, se realizoé para cada uno
de los ciclos de impedancia tomando como refe-
rencia un circuito eléctrico equivalente (CEE) como
el que se muestra en la Fig. 9 en la parte superior
del grafico. Debido a la forma del semicirculo de
Nyquist se tomo la configuracidon basica denomi-
nada CEE del modelo de Randles, el cual esta con-
formado por una resistencia en serie (resistencia de
la solucion, Ry), acoplado a un elemento de fase
constante (CPE), que esta en paralelo con otra
resistencia atribuida a la interfase metal/electrolito,
es decir, R,. Conforme se increment6 el tiempo de
exposicion, el semicirculo muestra una tendencia
disminuir ligeramente lo que se puede correlacio-
nar con la alteracion de la pelicula de proteccion
formada por el inhibidor en funcion del tiempo de
exposicion, al finalizar el monitoreo, los valores de
R, de la pelicula de inhibidor no se acercan a los
valores de R, del blanco.

La propuesta del CEE se sustenta en la observa-
cion de una sola constante de tiempo formada en los

diagramas de bode-fase (Fig. 10), donde se puede
apreciar un angulo maximo (®gy,, de 60° para el
medio H,SO,+EN, mismo que puede estar relacio-
nado con una mejor distribucion del compuesto
organico sobre la superficie del acero, denotando
una mejor estabilidad de la capa formada por el inhi-
bidor y que correspondiente con un incremento en
la impedancia observado en el grafico de Bode-Fase.

Para obtener los valores de capacitancia (Cg)
a partir del elemento de fase constante (CPE), fue
necesaria la obtencidn de la frecuencia maxima del
semicirculo de Nyquist (@gma,) asi como el exponente
a determinado durante el ajuste de CPE, ya que
CPE=F+s“Y: F (Faradios) y s (segundos) (Palomar-
Pardavé et al., 2012). El analisis dimensional arroja
valores en “F” pero en la Tabla 2 se presentan en
uF y divididos por el area de exposicion pF-cm™. La
expresion 3 muestra el calculo de Cy;:

Cy = CPE * 0l 3)
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FIGURA 8. Graficos de Nyquist correspondientes al comportamiento del acero AISI-1018 en H,SO, y con la mezcla 50% H,SO, +

50% EN en funcion del tiempo de exposicion.

800
¢ 1018 H,S0,+EN Experimental
700 4 -+ 1018 H,SO,+EN Ajuste
—-—1018 blanco Experimental
600 L 1018 blanco Ajuste
__ 500+
5 Rs
G 400+ At
£ ¢
N 300 L
200 +
100 +
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Z (Qcm™)

FiGura 9. CEE seleccionado para el Ajuste de los Espectros de Impedancia para ambos casos: 1018 en H,SO, y 1018 en 50%

Una forma de calcular la eficiencia del inhibidor
es a través de determinar el grado de cobertura de

la superficie metalica

H,SO, + 50% EN.

“0” mediante la siguiente 0="-< !

Rlc(blanco) - Rlc (inhibidor)

expresion (Ibrahim et al., 2011; Espinoza-Vazquez L(blanco)

etal., 2014):

1

(4)
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TABLA 3.

3 T 70
- ~— 1018 blanco ]
r - —#= 1018 H2SO4+EN 1 49
251 ]
C +50
i B 0
21 .
- A T 40
~ C A ] 4
S 15T 130 3
N C a ettt &
C 320
1% A :
C 110
0,5 I‘ ‘.A.‘_‘_‘ ‘__‘__‘_"_ 0
0 ! 11 ||||q L L1 ||||||: L i |||n|||: _10
1,00E-02 1,00E+00 1,00E+02 1,00E+04

Frecuencia (Hz)

FiGura 10. Diagrama Bode- Fase de acero 1018 en: H,SO, y 50% H,SO,4 + 50% EN.

Resultados de #* y EI° del extracto del nopal en

el Acero 1018 a diferentes tiempos de exposicion

T()  1/R,(blanco) /R, (inhibidor) EI (%)
1,00 0,0063 0,0015 0,758 75,77
2,50 0,0063 0,0015 0,758 75,77
5,00 0,0057 0,0017 0,705 70,50
7,50 0,0050 0,0015 0,704 70,40
10,00 0,0050 0,0013 0,733 73,33
12,50 0,0048 0,0013 0,723 72,29
15,00 0,0047 0,0013 0,719 71,94
17,50 0,0048 0,0013 0,723 72,32
20,00 0,0050 0,0013 0,745 74,48
22,50 0,0080 0,0013 0,843 84,34

a. Grado de cobertura en la superficie.
b. Eficiencia de inhibicion.

Donde 1/R_ es el inverso de la resistencia a la trans-
ferencia de carga cuyos valores fueron tomados de
los resultados de impedancia.

La eficiencia calculada de las expresiones 4 y 5
se muestran en la Tabla 3, donde el promedio de la
eficiencia del extracto del nopal como inhibidor de
la corrosion es del 74,11% en un ambiente de H,SO,.

EI(%)=6x100 (5)

La evidencia fotografia revela que el acero 1018
inmerso en H,SO, 0,6 (mol-1") después de 24 h
sufre un ataque uniforme acompafiado de una alta

densidad de picaduras profundas en toda la super-
ficie de prueba como se muestra en las Figs. 1lay
c. La severidad del ataque disminuye con la adicion
del extracto de nopal como se observa en las Figs.
11b y d donde se identifica corrosién uniforme sin
la presencia de picaduras.

4. CONCLUSIONES

- El extracto de nopal demostrd tener propie-
dades de inhibicidn del proceso de corrosion por
picaduras en H,SO, desde las primeras 2,5 h de
inmersion para el acero AISI 1018, comportan-
dose como un inhibidor del tipo mixto durante
las 24 h de exposicion al medio acido.

- Los resultados indican que se alcanzo6 una efi-
ciencia de inhibicion de la corrosién del 84%
a las 22 h de inmersion, indicando que la efi-
ciencia puede cambiar no solo por la con-
centracioén, si no con respecto al tiempo. El
comportamiento de Bode angulo demostrd un
cambio de la capacitancia Cy de la superficie
del acero AISI 1018 con el extracto de Nopal,
lo cual esta ligado una mejor redistribucion de
las moléculas de EN sobre los sitios activos del
acero, promoviendo un ataque generalizado de
menor agresividad y sin la presencia de pica-
duras, en comparacion con los dafios observa-
dos en el acero expuesto unicamente al H,SO,
(blanco).

- Dentro de este trabajo Unicamente se consi-
der6 mostrar la capacidad de inhibicion frente
a la corrosion que posee el EN, en un medio
acido diferente a HCI, sin embargo, se con-
sidera necesario obtener un perfil de eficiencia
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Ficura 11.  Micrografias obtenidas mediante el microscopio optico a 5X después de las pruebas de corrosion: a 'y ¢) 1018 en H,SO,,
byd) 1018 en 50% H,SO, +50% EN.

a diversas concentraciones, asi como a diferen-
tes temperaturas, para estudiar el mecanismo
de adsorcion especifico de la molécula de EN
y la influencia que el compuesto del Mucilago
presenta en el extracto.
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