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Resumen

El liquido i6nico (LI) yoduro de 1-etil-2,3-dimetil-1H-imidazol-3-io [DEIM*]I” del tipo
imidazolio, se evalu6é como inhibidor de la corrosion (IC) del acero al carbono API 5L X52
sumergido en H>SO4 a una concentracion 1.0 M. Las pruebas se desarrollaron a nimeros
de Reynolds (Ngre) correspondientes al régimen estacionario, laminar, transitorio y
turbulento a 25 °C y las concentraciones de LI estuvieron en el rango de 25 a 150 ppm. Las
eficiencias de inhibicibn (EI) se calcularon mediante las técnicas de polarizacién
potenciodinamica (PDP) y espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS). Las curvas
de polarizacién revelaron una clara disminucién de la densidad de corriente en las ramas
catddica y anddica en funcion de la concentracion. Sin embargo, la El tendié a disminuir a
medida que aumentaba el Nge. EI comportamiento mostrado de la densidad de corriente,
velocidad de corrosién y El como funciones de Nge, sugirid que la desorcion de IC de la
superficie del acero fue provocada por la tasa de transferencia de momento y las fuerzas
de corte tangenciales. Los porcentajes mas altos de El obtenidos fueron 94.9 % (100 ppm)
y 84.2 % (150 ppm) para Nge estacionario y de transicion, respectivamente. El andlisis de

los resultados confirmé que el LI podria clasificarse como un IC de tipo mixto.



Introduccion

Los materiales metélicos sufren un deterioro de sus propiedades, hay una pérdida real de
material provocado por los procesos de corrosién. La composicion e integridad fisica de un
material metalico se altera en un ambiente corrosivo. La corrosion se define como el ataque
destructivo e involuntario de un metal, es electroguimico y normalmente comienza en la
superficie, es termodindmicamente posible para la mayoria de las condiciones ambientales.
La corrosion es un problema complejo que involucra grandes costos econémicos deterioro
de estructuras de acero, pone en peligro la seguridad del personal involucrado en los
procesos industriales, las consecuencias abarcan incluso pérdidas humanas y desastres

ambientales originadas por accidentes durante los procesos quimicos y/o petroleros. [1, 2]

Las soluciones acidas se utilizan comunmente en diferentes ambitos industriales, como en
la produccién de petréleo, empleando el método de acidificacion de pozos petroleros o en
la limpieza y reparacion de estructuras metdlicas. Sin embargo, estas soluciones acidas
provocan graves dafios con importantes pérdidas de metal, que se transforman en déficit
econdmico y costos indirectos asociados a problemas de seguridad, salud y medio
ambiente.[3]

En México la industria petroquimica es un sector muy importante, incluyendo los sectores
como la extraccion, la transportacion, refinacion y la produccion final de una gran cantidad
de productos. Dentro del &mbito petroquimico el acero al carbono es un material que se
emplea ampliamente en la industria, debido a sus muchas caracteristicas ventajosas, pero
desafortunadamente, se dafia facilmente por el fenémeno de corrosién. Como se mencioné
anteriormente, de manera mas especifica, en el sector de la transportacion, se cuenta con
kilbmetros de ductos de acero grado API (Instituto Americano del Petréleo), a través de los
cuales se distribuye crudo, gas amargo, gas dulce, gasolinas y diésel. Los oleoductos y

gasoductos estan disefiados para una vida Gtil de 30 afios. [4]

Las tuberias metalicas, en su mayoria fabricadas con acero al carbono y acero de baja
aleacién, son propensas a diferentes tipos de fallas, principalmente corrosion interna y
externa.[5] Estos aceros estan clasificados por el Instituto Americano del Petréleo (API) en
orden de mayor resistencia, es decir, X42, X46, X52, X60, X65, X70, X80, X100 y X120.
Estas propiedades se logran mediante una cuidadosa seleccion de la composicién quimica

(microaleacion), el procesamiento termomecanico y el tratamiento de enfriamiento

5



acelerado.[5] En los ductos de acero API los fluidos pueden conducir a la generacion de
regimenes laminares, transitorios y turbulentos, fomentando la transportacion de especies
corrosivas hacia la superficie del metal, incrementando asi la velocidad de corrosion del
acero, para dar solucion a este problema, se estan empleando estrategias para controlar y
mitigar la corrosion de los sistemas basados en acero al carbono, una de ellas es la
implementacién de inhibidores de corrosion (IC) ya que es un método econdémico y eficiente
para controlar la corrosion de los aceros. Como principal estrategia, se han empleado
liquidos i6nicos, estas moléculas son sales formadas por aniones organicos o inorganicos
y cationes organicos que presentan caracteristicas Unicas que se derivan de la disposicion

y distribucién quimica de sus iones.[6]

En entornos mas reales es necesario estudiar el comportamiento de los inhibidores de
corrosion no solo en condiciones de régimen estacionario, sino también en régimen
dinamico a diferentes flujos o nimeros de Reynolds (Nre). En presencia de flujo, el
mecanismo de adsorcion se ve afectado por factores como esfuerzos cortantes y la
formacion de microvortices que modifican la adsorcion y desorcion de moléculas de IC y

especies corrosivas.[6]

En el presente trabajo el liquido i6nico (LI) yoduro de 1-etil-2,3-dimetil-1H-imidazol-3-io
[DEIM*|I” se evalué como inhibidor de corrosion del acero APl 5L X52 en condiciones
estacionarias y de flujo (nimeros de Reynolds (Nge) de 2000 a 4000) en una solucion de
H.SO, 1 M. Para analizar su efecto inhibidor se utilizaron las técnicas electroquimicas de

polarizacién potenciodinamica (PDP) y espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS).

Hipotesis
“El empleo del liquido i6nico yoduro 1-etil-2,3-dimetil-1H-imidazol-3-io [DEIM']I", actuara
como un inhibidor de corrosion del acero API 5L X52 en H,S04 en condiciones estacionarias

y dindmicas. Siendo la configuracion quimica del anion y el cation el factor mas relevante

en la eficiencia de inhibicion del LI estudiado”.



Objetivos
Objetivo General.
e Evaluar el comportamiento y eficiencia del liquido i6nico yoduro 1-etil-2,3-dimetil-

1H-imidazol-3-io [DEIM™]I" en la inhibicion de la corrosion del acero APl 5L X52 en

H,50, como medio acido.

Objetivos Especificos.

o Emplear técnicas electroquimicas para evaluar la eficiencia del liquido iénico del tipo

imidazolio en la proteccion del acero API 5L X52.

e Estudiar el comportamiento del (LI) como inhibidor de corrosién en condiciones de
flujo estacionarias y dindmicas, a distintas concentraciones y nimeros de Reynolds
(Nge)-

e Analizar el fendbmeno superficial de adsorcion del inhibidor de corrosion, en la
superficie del acero API 5L X52, mediante el empleo de isotermas de adsorcién y

técnicas de analisis de superficie.



Capitulo 1 Antecedentes

1.1 Corrosion

La destruccién de la superficie de un metal como resultado de la interaccion ambiental se
conoce como corrosion. El metal se convierte en un problema importante porque resulta en
una pérdida econdmica significativa como resultado de la exposicién a un gas y un fluido.[7]
En los materiales metdlicos, el proceso de corrosion es electroquimico, es decir, una
reaccién quimica en la que se produce la transferencia de electrones de una especie
gquimica a otra. Los &tomos metdlicos pierden o ceden electrones en lo que se denomina

reaccion de oxidacion.

Se conoce que la corrosién de las aleaciones de acero es un fenémeno natural, espontaneo
e irreversible, cuya mitigacion requiere, principalmente, el control de las reacciones de
oxidacion y reduccidén que tienen lugar en la superficie metalica ambas reacciones ocurren
simultdneamente y con la misma velocidad.[8] Estas reacciones ocurren y se distribuyen en
toda la superficie del acero, en ella se producen sitios catddicos y anddicos. El metal se
convierte en un ion cargado positivamente y en el proceso pierde sus electrones de
valencia n. El sitio en el que tiene lugar la oxidacion se llama &nodo; La oxidacién a veces

se denomina reaccion anddica.
La oxidacion de un metal M se denota de acuerdo con la siguiente reaccion:
M — Mn+ 4+ ne- Q)

Los electrones que se generan a partir de cada atomo de metal que se oxida, deben
transferirse y convertirse en parte de otra especie quimica, en lo que se denomina una
reaccion de reduccion. Algunos metales sufren corrosion en soluciones acidas, que tienen
una alta concentracién de iones de hidrégeno (H); los iones H se reducen de la siguiente

manera.
2H+ + 2e- - H2 (2)

A la reaccion (2) es lo que se le conoce como reduccion de iones de hidrégeno en una
solucién acida, los iones H se reducen para evolucionar a gas hidrogeno (H,). La zona en
el que se produce la reducciéon se denomina catodo; es posible que dos o mas de las

reacciones de reduccién ocurran de manera simultanea.



Las reacciones individuales de oxidacion y reduccién se denominan semirreacciones. En
estas reacciones, la tasa total de oxidacion debe ser igual a la tasa total de reduccién, en
otras palabras, quiere decir que todos los electrones generados a través de la oxidacion

deben ser consumidos por reduccion.

1.2 Inhibidores de corrosion

Se requiere proteccion contra la corrosién para el acero al carbono. Los métodos
tradicionales para la proteccion contra la corrosion son la proteccion por aislamiento y la
proteccion electroquimica. En comparacion con las medidas tradicionales de proteccion
contra la corrosion, la adicién de inhibidores de corrosion tiene ventajas como economia,
alta eficiencia y viabilidad. [9] Durante décadas, la implementacion de técnicas para el
control de la corrosién ha sido un tema primordial en diferentes areas, donde el uso de IC
ha sido un método destacado, debido a la alta eficiencia y los bajos costos alcanzados por
el empleo de estos compuestos. [3]

Los inhibidores de corrosion son compuestos que se introducen en el fluido de trabajo en
pequefias cantidades y se absorben en la superficie del metal de manera quimica, para
evitar una mayor disolucién y corrosion del metal. El uso de inhibidores de corrosion tiene
el beneficio distintivo de no interferir con las actividades en proceso. Los inhibidores de
corrosion se utilizan en una variedad de industrias, incluida la refinacion de petréleo, la
exploracién, produccion de petréleo y gas, el tratamiento de aguas, la fabricacién pesada,

la fabricacién de productos quimicos y los aditivos de productos. [7]

En general, los inhibidores de corrosién que se utilizan en medios agresivos contienen en
Su mayoria compuestos organicos como sus principales constituyentes quimicos. Estos
inhibidores contienen atomos de nitrégeno, oxigeno y/o azufre, anillos heterociclicos y
aromaticos. [2] Los IC incluyen componentes con r-electrones como los grupos funcionales
siguientes -C = C-, -OR, —-OH, -NR>, -NH> y —SR producidos por la naturaleza quimica de
muchos materiales. La adsorcion del inhibidor en la superficie metélica es beneficiada por

estos grupos funcionales. [10]

El mecanismo de accion de un IC esta relacionado principalmente con su capacidad de
adsorciéon sobre una superficie metdlica, favoreciendo asi la formacion de una pelicula

protectora contra la corrosion. [3] Los IC controlan las reacciones de corrosion que tienen
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lugar en el metal; mediante un proceso de adsorcion que se ve afectado por diferentes
factores, como la naturaleza y la carga superficial del metal, la estructura electrénica, los
factores estéricos, la aromaticidad, los grupos funcionales con enlaces dobles vy triples, y
los heterodtomos de alta densidad (N, O, S y P) presentes en las moléculas organicas
inhibidoras. [6]

Los compuestos inorganicos como cromatos, hitratos, molibdatos, fosfatos, silicatos y
arsénico se han utilizado como IC, cuando se combinan con la capa de 6xido proporcionan
a la superficie metélica proteccion a través de una pasivacion. No obstante, estos
compuestos representan un peligro potencial para la salud son productos quimicos
altamente téxicos. En la actualidad, las regulaciones ambientales relativas al uso de
sustancias quimicas han limitado la aplicacién de compuestos toxicos, favoreciendo la
sintesis de IC de baja toxicidad, faciles de manejar y biodegradables, es decir, mas

respetuosos con el medio ambiente resaltando los LI. [6]

Los liquidos iénicos (LI) han surgido como inhibidores esenciales ecolégicos y rentables,
que han atraido un interés significativo, tanto de los investigadores académicos como de
los ingenieros. [11] Las sales de tipo LIs son moléculas constituidas por aniones organicos
0 inorganicos y cationes organicos, en general presentan puntos de fusion inferiores a
100 °C, es decir, estos son liquidos a temperatura ambiente y poseen caracteristicas Unicas
gue se derivan de la disposicion y distribucion quimica de sus iones. Las LIs tienen una
presion de vapor insignificante, estabilidad térmica, no inflamabilidad, alta conductividad
ionica y un amplio espectro de estabilidad electroquimica. La estructura quimica de los LI
esta formada por un grupo anfifilico con una cola hidrofébica de cadena larga y una cabeza
polar hidrofilica; La longitud de la cadena de hidrocarburo de un LI desempefa un papel
muy importante. [6, 10]. A medida que aumenta la longitud de la cadena de hidrocarburos,
aumentard la eficiencia de inhibicion, la cadena de hidrocarburos cubre una mayor
superficie del metal mediante el fenébmeno de adsorcion. Por lo tanto, una cantidad minima
de inhibidor es suficiente para lograr la maxima eficacia de inhibicion.[12] Entre las diversas
variantes quimicas de los LI, los que incorporan imidazol como nucleo se han descrito
ampliamente, debido a su excelente comportamiento resistente a la corrosion en acero

dulce y otros metales.[13]

El imidazol, contiene un ndcleo heterociclico de cinco miembros con nitrégeno en forma
catidnica. Este anillo se incorporé por primera vez en Lls en 1984 y desde entonces se ha

convertido en un centro de atraccion, debido a su capacidad para formar sales fundidas
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cationicas [36]. Existen otro tipo de IC como lo son los extractos de plantas siendo una
alternativa ecologica y rentable. Cabe destacar que los LI a base de imidazolio se
consideran productos quimicos "verdes" potenciales para uso industrial, son seguros,
econémicos, no toxicos, biodegradables y altamente solubles en agua. [14] En la
nomenclatura de la IUPAC, los compuestos de imidazol se denominan 1,3-oxadiazoles,
debido a su alta polaridad, son extremadamente solubles en agua. Estos compuestos se
denominan compuestos aromaticos debido a los  electrones en el anillo. La sal donde se
encuentra el grupo imidazol en la estructura catiénica se conoce como sal de imidazolio.
[14]

Los cientificos han intentado recientemente producir fArmacos y extractos de plantas como
IC de la corrosion verdes. La extraccion y purificacion de extractos de plantas es una
operacién que requiere mucho tiempo, mano de obra y dinero.[10] En la Gltima década, los
IC a base de extractos de plantas han ganado interés debido a la facil disponibilidad de
recursos, menor toxicidad y rentabilidad. [2] Estos inhibidores parten de la utilizacion de
material de desecho de plantas de cultivo, proporcionando un mejor recurso para la
inhibicion de la corrosion. Indirectamente también reduce la acumulacién de desechos en
el medio ambiente. Los riesgos ambientales y para la salud asociados con el uso de
inhibidores inorgénicos y organicos sintéticos han provocado la creciente necesidad de
desarrollar IC "verdes" (por ejemplo, basados en extractos de plantas, biopolimeros o
carbohidratos) capaces de ofrecer la maxima proteccién del metal con un impacto minimo

en los seres humanos y la naturaleza.[8]

Los requisitos para que un producto quimico sea aprobado como IC verde han sido
establecidos por organismos legislativos como la Comisién de Paris (PARCOM) vy el
Registro, Evaluacién, Autorizacion y Restriccion de Sustancias Quimicas (REACH), que
han establecido que los IC verdes deben ser no bioacumulativos, biodegradables y con un
nivel de toxicidad marina nulo o muy bajo. [8] Se puede decir que el propdsito general de
todo IC es ser eficientes en el medio corrosivo, retardando asi la velocidad de corrosion del
acero, de manera general todo estudio sobre IC considera su naturaleza quimica, los
grupos sustituyentes, la nube de electrones, la presencia de los grupos funcionales, las
caracteristicas estructurales de la molécula y el medio corrosivo en el cual el IC se estudia.
Existen dos posibles alternativas como IC vistas anteriormente, una de ellas son los LI y
otros son los extractos, cada uno de ellos, sera eficiente dependiendo de su desempefio.

Existen dos principales formas de evaluar la El de los IC, la primera son las técnicas de
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pérdida de peso y las otras son las técnicas electroquimicas (resistencia a la polarizacion
lineal (LPR), polarizacién potenciodinamica (PDP), espectroscopia de impedancia
electroquimica (EIS). Las propiedades de proteccion de los IC se obtienen mediante el
apoyo de técnicas de analisis superficial para entender los fenbmenos en la superficie del
acero. [8] Sin duda el uso de IC es una alternativa viable en la proteccién de materiales
metalicos contra el proceso de corrosion, evitando asi la pérdida de las propiedades del

material y prolongando su vida Uutil.

1.3 Uso de inhibidores de corrosion.

Se han realizado estudios, probando distintos IC en diferentes medios para varios tipos de
acero. En los proximos parrafos se presentan de manera cronoldgica los estudios que sean

realizado en los ultimos afios.

En el afio 2015 un estudio sobre ICs empleando Lls para la proteccién del acero en solucién
1M de HCl como medio acido, que lleva por nombre, Adsorption, Thermodynamic and
Quantum Chemical Studies of 1-hexyl-3-methylimidazolium Based lonic Liquids as
Corrosion Inhibitors for Mild Steel in HCI, investiga el comportamiento de LIs base imidazolio

con distintos aniones [15].

Los liquidos i6nicos estudiados son, trifluorometanosulfonato de 1-hexil-3-metilimidazolio
[HMIM][Tf 0], tetrafluoroborato de 1-hexil-3-metilimidazolio [HMIM][BE,], hexafluorofosfato
de 1-hexil-3-metilimidazolio [HMIM][PFg¢] y yoduro de 1-hexil-3- metilimidazolio [HMIM][I]
mediante mediciones electroquimicas, analisis espectroscopicos y calculos quimicos
cuanticos.[15] En el estudio todos los liquidos i6nicos presentan una eficiencia de
inhibicion alta de 73%-81%, las mediciones electroquimicas indican que son inhibidores
de tipo mixto, el estudio se hizo a concentraciones que variaban de 100-500 ppm de LI en
el medio acido. El porcentaje de inhibicion (%EI) a 500 ppm sigue el orden [HMIM][Tf0] >
[HMIM][I] > [HMIM][BF,] > [HMIM][PF,] para estos liquidos ionicos, sobre los parametros
de adsorcién se obtuvo que el proceso de adsorcion fue espontaneo ya que el valor de

AG°.4s fue negativo. El rango de valores de AG°,4 sugiere que el mecanismo de

adsorcion de los Lls estudiadas presenta tanto fisisorcion como quimisorcion [15].
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Posteriormente en el afio 2018 se estudiaron tres liquidos ionicos, yoduro de 1-vinilo-3-
metilimidazolio ([VMIM]I), yoduro de 1-vinil-3-propilimidazolio ([VPIM]I) y yoduro de 1-
vinilo-3-butilimidazolio ([VBIM]I) como inhibidores de corrosion, todos ellos yoduros con
distintas partes catidnicas, en acero X70 en solucion 0.5 M de H,50, como medio acido,
mostrando que el efecto de los aniones yoduro, tienen una buena inhibicion de la corrosion
del acero en el rango de 94%- 99%, también muestra que los inhibidores son del tipo mixto
[16]. El orden de la eficiencia de inhibicién de la corrosion es: [VMIM]I < [VPIM]I < [VBIM]I
segun el estudio tedrico y experimental, indicando que el rendimiento de la inhibicion mejoré
con el aumento de la longitud de la cadena de alquilo unida al anillo de imidazolio, debido
a su efecto donante de electrones de los grupos alquilo, ademas se comprobd que estos
inhibidores se adsorben quimica y fisicamente en la superficie del acero X70 para prevenir
la corrosion. La adsorcion de estos inhibidores obedecio a la isoterma de adsorcion de
Langmuir y los iones de yoduro tienen efecto sinérgico en el proceso de adsorcion. [16].

Los estudios antes mencionados tienen la particularidad de que en el primero se conservan
los cationes organicos de tipo imidazolio variando solamente la parte anidnica, en el
segundo los aniones se conservan y varian los cationes organicos en la longitud de las
cadenas sustituyentes en la molécula organica de tipo imidazolio. Gracias a estos estudios
se tiene una idea clara del efecto al variar los aniones organicos o inorgénicos y cationes
organicos en los Lls, en ambos estudios el proceso de adsorcion de los Lls indica que se

adsorben fisica y quimicamente en la superficie del metal.

En este mismo afio 2018 se analiz6 el fendbmeno de adsorcion de los siguientes Lls cloruro
de 2-hidroxietil-trimetil-amonio [Chl] [Cl], yoduro de 2-hidroxietil-trimetil-amonio [Chl] [1], y
acetato de 2-hidroxietil-trimetil-amonio [Chl] [Ac], en la superficie de acero dulce en HCI
1M. En dicho estudio se realizaron andlisis de pérdida de peso y analisis electroquimicos,
mostrando que los LIs se comportaron como inhibidores de corrosion interfaciales y de tipo
mixto. [17] El proceso de adsorcion en la interfaz del acero obedecid la isoterma de
adsorcion Temkin, Las eficiencias maximas estan en el orden; [ChI] [CI] con el 92.04%
siendo una eficiencia menor que [Chl] [I] con el 96.02%, a su vez es menor que [Chl] [Ac]
con el 96.59% siendo esta ultima la mejor eficiencia a la concentracion de 17.91 x 10 M
para todos los casos. Se demostré que el uso del anion yoduro presenta una mejor

eficiencia respecto al anién cloruro en la molécula de LI [17].

Los LI a base de imidazolio son ampliamente inhibidores en electrolitos basados en H,S50,,

los sustituyentes juegan un papel importante a la hora de determinar la eficacia de los

13



liquidos i6nicos. En general, los LI de imidazolio con cadena de hidrocarburos hidrofébicos
exhiben una excelente actividad de inhibicién de la corrosién, ya que forman micelas

altamente protectoras en la interfaz del metal y el medio. [18]

Un afio después en 2019 se evaluaron tres liquidos i6nicos LIs derivados del imidazol como
inhibidores de la corrosion ICs del acero AISI 1018 en H,S0, a 0.5y 1.0 M. Los LI fueron:
cloruro de 1-metil-3-bencilimidazolio (MBIC), imidazolato de 1-metil-3-hexilimidazolio
(MIDI) y acetato de 1-butil-3-bencilimidazolio (BBIA). [19] Los resultados confirmaron que
la ET fueron directamente proporcionales a la concentracion, obteniendo la EI maxima de
60% a 100 ppm con el inhibidor MBIC a 45 °C, se mostré que el comportamiento de los IC
fue de tipo mixto. Ademas, el proceso de adsorcion de las moléculas de LI en la superficie

del acero obedecia al modelo de adsorcién de Temkin.[19]

También en 2019 Corrales-Luna et al. estudiaron el efecto inhibidor de la corrosion del
liquido i6nico Tiocianato de 1-etil 3-metilimidazolio (EMIM) *(SCN) * en acero API 5L X52
en soluciones acuosas de H,S0, 0.5 M y HCl 0.5 M. Las propiedades del LI de
(EMIM)* (SCN)* mostraron una buena eficiencia de inhibicion, 82.9% y 77.4% para las
soluciones H,S0, (75 ppm) y HCl (100 ppm) respectivamente, en ambas soluciones el LI
actuo como un inhibidor de tipo mixto. [20] En H,S0, la EI aument6 con el aumento de la
concentracion de LI y la temperatura, mientras que HCI en la EI disminuy6 con el aumento
de la temperatura. EI mecanismo de adsorcién del LI se ajusté a la isoterma de Langmuir,
presentando una competencia entre las interacciones fisicas y quimicas. [20] Este estudio
comprueba que los Lis de tipo imidazolio presentan un mejor % EI en un medio de H,S0,

respecto al medio de HCL.

En el 2019 se estudié la propiedad inhibidora de corrosién del yoduro de 1-metil-3-
propilimimidazolio (MPII) en acero dulce en un medio de H,S0, 1 M. Los resultados de
polarizacién potenciodindmica, revelaron que el inhibidor yoduro de 1-metil-3-
propilimidazolio actia como un inhibidor de tipo mixto, con una alta eficacia de inhibicién

del 91% a 25 °C, la adsorcion del inhibidor en la superficie del acero dulce ajusto a la

isoterma Langmuir confirmado un inhibidor de tipo mixto.[21]

En ese mismo afio, 2019 se probaron los siguientes liquidos i6nicos, dicianamida de 1-(2-
hydroxietil)-3-metilimidazolio (HEMIM)* (CN)~ y cloruro de 1,3 didecil-2-metilimidazolio
(DMIM)* (Cl), en acero APl 5L X52 en un medio de 0.5 M HCI, las mediciones

electroquimicas muestran que el porcentaje de inhibicion (EI %) depende de la
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concentracion de LI y la temperatura. Los estudios de PDP mostraron que los Lls son
inhibidores de tipo mixto y la adsorcion obedecié la isoterma de adsorcién Langmuir
describiendo la interaccion entre el acero y el LI. Las eficiencias maximas obtenidas fueron
92% y 97% de (HEMIM)*(CN)™ y (DMIM)*(Cl)~ a 100 ppm y 5 ppm respectivamente. [22]

Para el 2020 se reportaron las propiedades anticorrosivas del yoduro de 1-butil-3-metil-1H-
benzimidazolio (BMBM) para acero inoxidable duplex 2205 en solucién de HCI 1.0 M, se
han evaluado mediante técnicas electroquimicas (polarizacién potenciodinamica y
espectroscopia de impedancia electroquimica) y microscopia electronica de barrido. Los
resultados revelan que el BMBM es un inhibidor de tipo mixto cuya adsorcion es espontanea
y obedece a la isoterma de adsorciéon de Langmuir. La eficiencia de inhibiciébn aumenté con
el aumento de la concentracion, pero disminuyé cuando se elevo la temperatura, la

eficiencia de inhibicion mas alta alcanzo6 el 96.9% a 5 mM de concentracion. [23]

Los buenos porcentajes de El para Lls de tipo imidazolio se siguen demostrando sin
importar el medio y tipo de acero. En ese mismo afio, el LI bromuro 3-(2,5-difluorobencil)-
1-metil-1H-imidazol-3-lio [DFBMIm]Br fue evaluado para mitigar la corrosion acero dulce
en H,S0, 0.5 M. La EIl obtenida por polarizacion y EIS fue del 99.39% el proceso de
adsorcién cumplié con el modelo de la isoterma de tipo Langmuir. El grado de cobertura

superficial de [DFBMIm]Br disminuy0 a temperaturas mas altas. [24]

En otra investigacion en 2021 se mostr6 que los tres Lls siguientes: bromuro de 1-propil-3
metilimidazolio ([PrMIm]Br), bromuro de 1-aminopropil-3-metilimidazolio ([APMIm]Br) y
1,4-bis(3-metilimidazol-1-il) butano dibromuro ([BMImB]Br,) para acero dulce (MS) en
medio de H,S0,, La inhibicion de la corrosion de [BMImB] Br,, [APMIm]Br y [PrMIm]Br
fue del 92.9%, 88.0% y 69.6% a 30 °C, respectivamente. La adsorcion de los tres liquidos
se ajustd al modelo de una sola capa de Langmuir mediante adsorcién fisica y quimica en

la superficie con un mecanismo de inhibicién de tipo mixto. [25]

Las propiedades de inhibiciéon de dos compuestos bromuro de 1-hexil-1-metil-1H-imidazol-
1-io y bromuro de 1-dodecil-1-metil-1H-imidazol-1-lio en acero al carbono en HCl 1.0 M se
estudiaron de igual forma en el 2021, concluyendo lo siguiente. La adsorcién de derivados
del bromuro de imidazol-1-io es de tipo fisico y coincide con la isoterma de adsorcion de
Langmuir, El R12IM con una longitud de cadena de hidrocarburos mas larga tiene un mayor

efecto de inhibicién que el R¢IM, siendo sus eficiencias de 85.7% y 36.58% a 300 ppm

respectivamente. Finalmente, los inhibidores actian como inhibidores de tipo mixto, se
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demuestra que la longitud de la cadena de alquilo en el imidazolio mejora notablemente el

porcentaje de eficiencia de un inhibidor de corrosion. [26]

Los siguientes LIs también se investigaron en 2021, cloruro de (3-(2-etoxy metil)-1-octil-1-
H-imidazol-3-io, cloruro de 1-decil-3-(2-etoxy metil)-1-H-imidazol-3-io y cloruro de 1-dodecil-
3-(2-etoxy metil)-1-H-imidazol-3-io, se analizaron para la proteccion de acero inoxidable
(201 SS) en una solucion de HCL 2.0 M, las curvas de polarizaciéon reflejaron que son

inhibidores de tipo mixto, presentan eficiencias desde 76% al 91.5%. [27]

En el aflo 2022 el estudio publicado centro su interés en la adsorcién quimica y fisica de
bromuro de 1-hexil-2,3-dimetil imidazolio (HDMIMBr), bromuro de 1-decil-2,3-dimetil
imidazolio (DDMIMBr) y bromuro de 1-hexadecil-2,3-dimetil imidazolio (C;,DMIMBr), en la
superficie de acero dulce a alta temperatura, con el fin de explorar el mecanismo de un IC
en un entorno complejo. Los resultados mostraron que cuanto mas larga es la cadena
alquilica de los tres inhibidores de corrosion estudiados, mejor es el rendimiento de la
inhibicién de la corrosion. Esto se debe al efecto hidrofobico de la larga cadena de alquilo,
gue tiene su propio efecto sinérgico y luego se autoensambla para formar una pelicula de
adsorcion con una estructura multicapa. Ademas, concluye que los cationes de imidazolio
con cadenas largas de alquilo forman micelas en solucion acida y son adsorbidas por el
acero para formar una pelicula de adsorcion con una estructura multicapa. Los porcentajes
de inhibicion de la corrosion de los tres inhibidores fueron del 83.19% (HDMIMBT), 93.82%
(DDMIMBT)y 95.93% (C16DMIMBrY), respectivamente. [28]

En el 2022 se estudié y analizé la propiedad de inhibicion de la corrosiéon de un inhibidor de
bromuro de 3-(4-clorobenzoilmetil) benzimidazolio recientemente sintetizado en 2022
contra la corrosion del acero al carbono en una soluciéon de &cido clorhidrico HCl 1 M, el
estudio de impedancia electroquimica dedujo que la eficiencia de inhibicion aumentaba con
el aumento de la concentracién del inhibidor y daba un 93.5% a 250 ppm. El estudio de
polarizacién potenciodindmica enfatizé que el inhibidor actu6 como un inhibidor de tipo
mixto y la adsorcion del inhibidor en la superficie metdlica sigui6 a la isoterma de adsorcion
de Langmuir. [29] Siguiendo con la busqueda, en el mismo afio el LI 1-butil-3-metilimidazolio
trifluorometil sulfonato ([BMIm]Tf0), fue estudiado como medio de proteccion en acero al
carbono en soluciones de NaCl al 3,5% y se desempefié de la siguiente manera. La eficacia
de la inhibicion se intensifico a medida que aumenta la concentracién, el modo de adsorcién
siguio la isoterma de adsorcidén de Langmuir. Los resultados de polarizacion mostraron que

[BMIm] TfO funciona como un inhibidor mixto y la mayor eficiencia reportada fue de 75%
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a 800 ppm. [30] De igual manera el derivado de imidazolio, tiocianato de 1-butil-3
metilimidazolio (BMIm), se estudié en una aleacion AA 6061 en solucion de HCl 1 M a
303 K, 333 K y 363 K mediante pruebas gravimétricas, PDP y EIS. Los resultados indicaron
gue este LI inhibe la corrosion de AA 6061 en 4cido con eficiencias maximas de inhibicién
de 98.2%, 86.6%Yy 41.2% obtenidas a 303K, 333K y 363 K respectivamente. Los
resultados de BMIm asentaron un mecanismo de inhibicién de tipo mixto con un efecto
predominante en las reacciones catédicas.[31] Continuando con las investigaciones se
reportd el IC cloruro de 3-(4-hidroxibutil)-1-fenetil-1H-imidazol-3-io ((HB - Imid] Cl) vy el
cloruro de 3-(2-clorobencil)-1-fenetil-1H-imidazol-3-io ([CB — Imid]Cl) para acero dulce en
solucién de acido clorhidrico (HCI) 1.0 M. Los experimentos de PDP revelaron que los
liquidos iénicos (LI) fueron inhibidores de tipo mixto. Los resultados de la EIS indicaron que
estos compuestos mostraron un buen rendimiento de inhibicién, con una eficiencia de
inhibicion de alrededor del 95% en la concentracion Optima de 1.0 x 10™3 M. Los
parametros termodinamicos, sustentaron que las moléculas se adsorben en la superficie de
acero através de enlaces fisicos y quimicos.[32] Los estudios realizados en 2022 muestran

gue los LI de base imidazolio presentan en su mayoria un comportamiento de tipo mixto.

Para el 2023 nuevamente se reportan nuevos hallazgos con respecto a LIs derivados de
imidazolio con diferentes cadenas de carbono aniénico: bromuro de 1-(2-metoxi-2-oxoetil)-
3-metilimidazolio (ILR1), bromuro de 1-(2-etoxi-2-oxoetil)-3-metilimidazolio (ILR2) y
bromuro de 1-(2-propoxi-2-oxoetil)-3-metilimidazolio (ILR3). La eficiencia de inhibiciéon de
ILR1, ILR2 e ILR3 en acero A1010 en HCl 1 M a 298 K se examiné utilizando experimentos
electroquimicos y mediciones de pérdida de peso. La resistencia a la corrosion fue obtenida
por el complemento de investigaciones practicas y tedricas, donde nuevamente se
reconfirma que la accién inhibitoria mejora con la longitud de la cadena alquilica localizada
en el anillo de imidazolio. Siendo la concentracién 6ptima de inhibidor de 1 mM/L, donde
ILR1 (90%) < ILR2 (92%) < ILR3 (95%), respectivamente. Ademas, de presentar un

mecanismo de adsorcion fisisorcion y quimisorcion. [33]

Mas recientemente en el afilo 2024 emple6é el LI yoduro de 1-Hexil-3-
metilimidazolio [HMIM][I] para mitigar la corrosion del acero Q235 en un entorno de acido
clorhidrico (HCI). La El alcanzé un valor del 92.3% a una concentracion de inhibidor de
corrosion de 1 mM. Ademas, el mecanismo de adsorcion permitié la formacion de una
monocapa de moléculas, que se adhirieron a la superficie del acero, por un proceso de

adsorcion fisicoquimico y la eficiencia de corrosién aument6 notablemente con el aumento
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de la concentracion del inhibidor.[34] Otro estudié publicado en el mismo afio fue del LI
yoduro de trimetilamonio (DIMTI) a 0.4y 0.8 mM como IC en soluciéon de HCl 1 M para
acero inoxidable duplex UNS S31803 soldado y tratado térmicamente. Las muestras
sometidas a este medio corrosivo obtuvieron porcentajes de inhibicion de la corrosion de
87% y 94%, respectivamente. Con base en las curvas de polarizacion, se encontré que el
liquido i6nico DIMTI actué como un tipo mixto de inhibidor de corrosion. La eficiencia de
inhibicion aumentd con el aumento de la concentracion, confirmando su adsorcion en la
superficie del metal.[35] En mismo tema se evalud el cloruro de 3-(4-metilbencil)-1-octil-1-
H-imidazolio, el cloruro de 3-(4-metilbencil)-1-decil-1-H-imidazolio y el cloruro de 3-(4-
metilbencil)-1-dodecil-1-H-imidazolio como ICs del acero al carbono en HClL 1 M. El
rendimiento de los LlIs sintetizados se determind mediante el estudio del efecto de la
temperatura, las concentraciones y la diferencia en su estructura quimica como la longitud
de la cadena de alquilo.[11] En este estudio se alcanzo6 la eficacia de inhibicion de R12-IL
fue del 97.16% y 98.33% a la concentracion optima de 100 ppm a 293 K. El modo de
adsorcion fue Langmuir y la evaluacion de los parametros mostré6 una asociacion de
adsorcion fisica y quimica con un mecanismo de inhibicién mixto. Hoy en dia el efecto de
la longitud de las cadenas de alquilica sigue siendo tema de estudio. Para un mejor
entendimiento las técnicas electroguimicas estan siendo soportadas con célculos tedricos
y andlisis superficiales mas complejos. En esta linea se seleccionaron cinco tipos de Lls
bromuro de 1-alquil-3-metilimidazolio ([C,ami]Br) con diferentes longitudes de cadena

alquilica (8, 10, 12, 14y 16), como ICs para el acero Q235 en una solucion de HCl 1M. Los
resultados concluyen que estos cinco liquidos i6nicos basados en imidazolio son todos
inhibidores de tipo mixto, y pueden ser adsorbidos espontaneamente en la superficie de
acero Q235. El proceso de adsorcion se ajusté a la isoterma Langmuir que involucra
procesos de fisisorcion y quimisorcion. La eficacia de inhibicibn aumento significativamente
por debajo de la concentracién micelar critica (CMC) con un aumento de la longitud de la
cadena de alquilo. La mayor El fue de 95.17% para el inhibidor de [C;cami]Br a una
concentracion de 0.005 mM. Sin embargo, por encima de la CMC, la eficacia de la inhibicion
se ve minimamente afectada por la longitud de la cadena de alquilica. Concluyéndose que
todos los inhibidores de Lls tienen un alcance de saturacion de sorcion en la superficie del

acero.[36]

De acuerdo con las investigaciones expuestas en orden cronolégico, el uso de LIs como IC
ha sido importante a lo largo de los afios. Se han concluido resultados importantes, como

su comportamiento en funcion del bloqueo de los sitios en distintos medios para diferentes
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aleaciones, el efecto de la longitud de las cadenas alquilicas localizadas principalmente en
el catidon, la presencia de anillos aromaticos y grupos pendientes ricos en densidad
electronica, su mecanismo de adsorcion en funcién de la orientacién de las moléculas sobre
la superficie protegida, entre otras. Estos estudios demuestran que la implementacién de
los LIs como IC es una opcién viable con la ventaja que cumple con los criterios de la

quimica verde.

1.4 Uso de inhibidores de corrosion en condiciones
hidrodinamicas.

Recientemente y mas enfocado al uso de los LI como IC se han hecho investigaciones en
diferentes regimenes de flujo en medios &cidos, esto con el fin de estudiar a los LI en
condiciones mas reales y poder determinar su comportamiento. De forma cronoldgica,

estudios presentan las principales aportaciones de IC para condiciones de flujo.

En el afio 2019 dos derivados del imidazol, el 2-etil-4-metilimidazol y el 1-bencilimidazol en
una solucién de HCl 1.0 M para inhibir la corrosiéon del acero APl X65 fueron investigados
por PDP y EIS. Las concentraciones fueron 50-500 ppm a 0-1500 rpm, en presencia de IC
la velocidad de corrosién disminuyo. Una eficiencia maxima del 82% fue obtenida con 1-
bencilimidazol a 500 ppm y de 75% para 2-etil-4-metilimidazol a 500 ppm a 500 rpm de
rotacion del electrodo. Se concluyé que estas moléculas presentan proteccion al acero

estudiado y bajo condiciones hidrodinamicas la eficiencia de inhibicién es buena. [37]

En 2020 se realizé otro estudio sobre las propiedades de inhibiciéon de corrosion en acero
API 5L X52 en H,S04 1 M, con yoduro de 1-butil-2,3-dimetilimidazolio [DBIM*]I" y yoduro
de 1-propil-2,3-dimetilimidazolio [DPIM*]I". La EIl siguiendo el orden [DBIM*|I™>

[DPIM*]I” en estado estacionario, sin embargo, bajo régimen de flujo laminar, la IE se
invirti6. La adsorcion de los Lls fue confirmada por con la isoterma de adsorcién de
Langmuir, los valores de adsorcion de la energia libre estandar sugirieron principalmente

una la adsorcion fisicoquimica de [DBIM*]I” y [DPIM™]I” en la superficie metélica. [3]

Para 2021 un estudio hace énfasis sobre la evaluacién de la inhibicién de la corrosion del
LI cloruro de 1-Decil-3-metilimidazolio (DMIC) en acero P110 en HCl al 15% bajo
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condiciones estéticas y dinAmicas. Los resultados de EIS revelan que las (Resistencia a la
transferencia de carga) R« aumentan con la concentracion de DMIC. La PDP sugiere la
accion inhibidora de DMIC clasificAndolo como un inhibidor de tipo mixto. Adicionalmente,
se confirmé la sinergia al desempefio del compuesto con la adicion de KI (0.5 mM),
mejorando su rendimiento de DMIC al 90.15% a 400 mg/L. [38] En condiciones
hidrodinamicas la El de DMIC fue (89.23%) en comparacion con un estado estatico
(64.25%). Sin embargo, el rendimiento de DMIC disminuye cuando la velocidad de rotacion

es superior a 1500 rpm.[38]

En afio 2022 un estudio similar fue realizado con el uso de decil(dimetil)sulfonio yoduro
[DDMS* I'], donde se reporta que la maxima EI fue de 93% a 150 ppm en el estado
estacionario, mientras que, en flujo turbulento la EI cay6 al 65% debido a la formacion de
microvartices que promovieron una mayor desorcion de las moléculas de IL de la superficie.
Ademas, la eficiencia de [DDMS* I'] aumento con la concentracion y bajo condiciones
hidrodindmicas la desorcion de las moléculas de LI es debido a los esfuerzos cortantes. El
calculo de parametros termodindmicos como AG°,, sugirieron en que el proceso de
adsorcion es una combinacién entre fisisorcién y quimisorcion. [6] Por la existencia de
fenémenos fisicos, como los esfuerzos de corte tangenciales a la superficie del acero y la
velocidad de flujo, la adsorcion de las moléculas es mas compleja. Como resultado es
limitada la aportacion de estudios electroquimicos de IC evaluados en condiciones

hidrodinamicas.

1.5 Condiciones de flujo

En presencia de condiciones de flujo, el mecanismo de adsorcion de un IC se ve afectado
por factores como la aparicion de esfuerzos cortantes () y la formacion de microvortices
gue modifican la adsorcion y desorcién de moléculas de IC. La estructura quimica del IC es
fundamental para la formacion de peliculas estables en condiciones de flujo.[6] En otras
palabras, la adsorcion de un inhibidor se ve afectada por las condiciones hidrodinamicas
del fluido en la superficie del acero. Algunos autores han afirmado que un sistema corrosivo
dinamico promueve la adsorcion/desorcién de las moléculas en la superficie metélica. Es
decir, la transferencia de masa y el esfuerzo cortante por accion del flujo favorecen o

dificultan la adsorcion de un inhibidor en el metal.[3]
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El indicativo para el establecimiento y la descripcion de los regimenes de flujo esta en la
determinacion de los nimeros de Reynolds (Ng,) y el esfuerzo cortante (7). Las condiciones
hidrodindmicas afectan la capacidad de un LI en la inhibicion de la corrosién, por los
siguientes motivos. El transporte de masa de las moléculas inhibidoras aumenta en
condiciones de flujo, haciendo que haya mas moléculas inhibidoras en la superficie del
metal. Si esto sucede la eficiencia del inhibidor con un flujo incrementa.[37] Ademas, el
transporte de masa de los iones metalicos, producidos durante la disolucion, puede
aumentar en condiciones de flujo, desde la superficie metédlica hasta la mayor parte de la
solucion. Cuando esto pasa hay menos inhibidor en la superficie del metal. Por lo tanto, se
potenciara la corrosion en la superficie del metal. El alto esfuerzo cortante resultante de la
alta velocidad del flujo en flujos turbulentos puede conducir al desprendimiento de
moléculas inhibidoras adsorbidas de la superficie del metal, exponiendo el metal al medio

agresivo y eso conducira a una mayor corrosion de la superficie metélica. [37]

El nimero de Reynolds (Ng.) se utiliza para predecir si una condicion de flujo sera
turbulento o laminar. Los valores bajos de Np. indican que las particulas de fluido se
mueven en linea recta fluyendo unas sobre otras a diferentes velocidades, sin
practicamente mezclarse entre las capas “flujo es laminar’. Si se presentan valores mas
grandes de Ng, implican que el flujo se caracteriza por el movimiento irregular de particulas
del fluido a alta velocidad, y se dice que dicho “flujo es turbulento”.[37] En estudios
experimentales las condiciones del flujo (Ng.) son simuladas con el electrodo de disco
rotatorio (RDE). Siendo este, un electrodo de trabajo controlando el nimero de revoluciones
por minuto (rpm) o también llamada velocidad de rotacion y la velocidad angular (w). En la
Tabla 1 se observan los valores de (rpm), (w), (Nge) Y (Trpg) €n condiciones de régimen

hidrodinamico laminar, transitorio y turbulento. [6]

Tabla 1. Pardmetros para condiciones de régimen dinamico (hidrodindmicas).

Régimen Velocidad de | (w) (rad s™@) Nge Trpe (PQ)
rotacion (rpm)

Laminar 686 71.84 2000 1.04

Transitorio 1029 107.76 3000 2.07

Turbulento 1372 143.68 4000 3.38
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1.6 Adsorcidon de los inhibidores de corrosion.

Los IC son eficientes en el control de los fenémenos de la corrosion y pueden experimentar
una adsorcion sobre la superficie metalica. Esto se puede explicar por la naturaleza quimica
de cada LI y su mecanismo de adsorcién con el uso de modelos mateméticos de isotermas
de adsorcién. Complementando lo anterior, la forma en la que actda un IC es mediante la
adsorcion en la superficie metdlica formando una capa protectora contra la corrosion. Los
modelos de isotermas de adsorcidn se expresan en términos de la concentracion molar de
IC y el grado de superficie cubierta (8) ecuacién (3), que es un parametro relacionado con
la EI. [19]

0 = EI/100. (3)

Entre los modelos de isotermas de adsorcion utilizados de encuentran, Langmuir, Frumkin,
Temkin y Freundlich; a partir de estos se pueden calcular los valores de adsorcion de las
constantes de equilibrio (Kgds). La Tabla 2 muestra las expresiones matematicas de los

modelos de isotermas comiunmente empleados en el estudio de IC.

Tabla 2. Modelos de isotermas de adsorcién utilizados para el ajuste de los datos

experimentales.

Modelo de Adsorcién Ecuacion lineal

Langmuir 0 Cinn 1
J 9—1 " KaasCinn % = Cinn + Koge

Frumkin

KoCir = fo 0 =In|——| + In(K,

ads%inh (1 — 9)6 f n (1—6)Cinn +In(Kqas)
Temkin eff = KaasCinn InCipp = f@ - ln(KadS)
f=-2a

Freundlich 0 = K,45Cinn In 6 = In(Cipp) + In(Kgas)

Mediante estos modelos se calculan los valores de la energia libre estandar de equilibro
(K .4s) que expresa la afinidad de la molécula a la superficie de la aleaciéon. Mientras que la

energia libre de Gibbs de adsorcién estandar de (AG°,4s) puede ser Gtil para comprender
el tipo de adsorcion del IC con la superficie metalica. La AG°,4s puede ser calcula con la

Ecuacion (4):
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AG®uqs = —RT In(55.5 Kyy5) (4)
Donde R es la constante de los gases y T es la temperatura absoluta.

Algunos autores relacionan los valores de AG° .45 con el tipo de adsorcion del IC. En donde
se indica la interaccion inhibidor-metal que puede ocurrir a través de adsorcion fisica y/o
quimica. Debido a que un LI derivado de imidazolio, puede ser adsorbido a través del anillo
de imidazol y grupos pendientes a la superficie del acero, por medio de fuerzas de atraccion
electrostaticas, es decir, a través de un proceso de fisisorcion, o también se puede deber a

un proceso de quimisorcion. [19].

Capitulo 2. Metodologia.

En este capitulo se explica la metodologia usada en la parte experimental, para la
evaluacion del LI [DEIM*]I” como IC del acero API 5L X52 en H,50, a una concentracion
1.0 M. La Tabla 3 resume las técnicas empleadas para calcular la El y el analisis superficial

del LI como IC.

Tabla 3. Técnicas empleadas para evaluar al LI [DEIM+]I- como IC.

Calculo de El y velocidad de corrosion. Analisis de la superficie.
Empleando técnicas electroquimicas como: e Microscopia electrénica de barrido (SEM).
e Polarizacion Potenciodinamica e Espectroscopia de fotoelectrones inducido
(PDP). por rayos X (XPS).

o Espectroscopia de impedancia

electroquimica (EIS).

Las eficiencias de inhibicién (ET) para las técnicas de PDP y EIS se obtuvieron con las

ecuaciones 5y 6.
-0 _sinh
Elppp(%) = (—) x100  (5)

Rpinh_Rpo

Elgis(%) = (RPT) X100 (6)
Donde i, €s la densidad de corriente en (uA/ cm?) y R, es la resistencia a la

polarizacion en (Q cm?)
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2.1Materiales empleados para las pruebas electroquimicas

Se emplearon probetas cilindricas de acero al carbono API 5L X52 montadas en una base
de teflén, unidas a un cable de cobre en un extremo como se muestra en la Figura 1. Las
probetas utilizadas para las pruebas tuvieron un area de 0.2875 cm?y 0.1862 cm? para las

pruebas en estado estacionario y dindmico, respectivamente.

(Bt TR gt d R B T

TEEY L PR © IR

Figura 1. a) muestra de acero API 5L X 52, b) Probetas para pruebas en estado dindmico y c)

Probetas para pruebas en estado estacionario.

La abrasion del acero se realiza con lijas de carburo de silicio grado 600 como inicio y
posteriormente con grado 1200 para tener un area de estudio mas homogénea. Se usaron
soportes de Nylamid como se observa en la Figura 2 para tener un mejor control del
desbaste mecanico y lograr terminados mecanicos mas homogéneos. La importancia de la
preparacion de la superficie del acero radico en la reproducibilidad de los resultados.
Posteriormente de la abrasion se realiza un proceso de limpieza en agua destilada y etanol.
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Figura 2. Soporte de Nylamid para probeta de acero API 5L X52.

2.2 Reactivos empleados.

Liquido iénico yoduro de 1-etil-2,3-dimetil-1H-imidazol-3-io [DEIM*]I".
Acido sulfarico H,S0,

Agua desionizada.

Alcohol Isopropilico. CH3CHOHCH4

La estructura del LI evaluado como IC se observa en la siguiente Tabla 4.

Tabla 4. Estructura quimica del LI como IC para el acero API 5L X52.

Abreviacion Estructura del liquido iénico PM (g mol-?)

[DEIM+|I- 252.09
l

3

CH,
HaC J\
\ +/
N N\
\ / CH

2.3 Preparacion de soluciones.

Se utiliz6 como medio corrosivo una solucién de H,50, a una concentracion 1 M, midiendo
un volumen de 54 ml de H,S0, grado reactivo en 1000 mL de agua desionizada. Se preparo
una soluciébn madre de IC a una concentracion de 1000 ppm de [DEIM*]I~ en alcohol

isopropilico. Para la realizacién de las pruebas electroquimicas se tomaron alicuotas de la
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solucion madre y se dosificaron en 100 mL de solucion de H,S0, 1M (Figura 3) obteniendo
concentraciones de 25-150 ppm para estacionario y de 100-150 ppm para el estado

dinamico.

a)

Figura 3. a) Solucion de H,S04 1M que se emplea como medio acido y b) solucién de
100 ml de H,S0, - LI

2.4 Equipos utilizados.

Para la realizacion de las pruebas electroquimicas se utilizé un potenciostato/galvanostato
(Figura 4 a) para las pruebas estacionarias y dindmicas. Con la diferencia que para el
estado dinamico se acopl6 a un electrodo de disco rotatorio (RDE) (Figura 4 b). Ambos

estudios fueron adaptados a un controlador digital programable (Figura 4 c).
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c)

Figura 4. a) potenciostato/galvanostato PGSTAT302N, modelo Autolab, b) electrodo de disco
rotatorio (RDE) Metrohm y c) controlador digital programable.

Para realizar las pruebas electroquimicas, se emple6 una celda estandar de tres electrodos
con platino (99,99 % de pureza) como contraelectrodo; el electrodo de referencia fue
Ag/AgCl, que se adapt6 a un capilar Luggin para reducir la caida éhmica; el electrodo de
trabajo en el caso de las pruebas en estado dinamico fue un RDE fabricado en acero API
5L X52. En la Figura 5, se presenta la celda estandar de tres electrodos para las pruebas

en estado estacionario.

Figura 5. Celda estandar de tres electrodos para pruebas en estado estacionario, a)

contraelectrodo, b) electrodo de trabajo y c) electrodo de referencia.
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2.5 Pruebas electroquimicas en estado estacionario y
dinamico.

Para evaluar el LI como IC del acero API 5L X 52 en H,50, 1 M como medio acido, se
consideraron los analisis electroquimicos de polarizacién potenciodinamica (PDP) y
espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS). Diferentes parametros electroquimicos
fueron obtenidos y algunos fueron empleados para obtener las eficiencias de inhibicion de

acuerdo con la ecuacion 5 y 6.

En esta investigacion el régimen estacionario corresponde al nimero Ng, = 0, para laminar
Np. = 2000, transitorio Ng, = 3000y turbulento Nz, = 4000. Para las pruebas PDP se
utilizé un barrido de +250mV a una velocidad 1 mV/s, ocupando como referencia el
potencial de circuito abierto (E,,) obtenido de la solucién electrolitica a un tiempo de 900 s.
Las pruebas EIS se llevaron a cabo en un intervalo de frecuencia de 10 mHz a 100 kHz con
una amplitud de onda sinusoidal de 5 mV después de estabilizarse el E,,. Todas las

pruebas se realizaron a temperatura de 25 °C y por duplicado para asegurar la
reproducibilidad de los resultados.

Capitulo 3. Resultados y discusion

3.1 Polarizacion Potenciodinamica.

Los valores del potencial de circuito abierto (E,p) del acero APl 5L X52 en H,S0, 1 M en

ausencia y presencia de las diferentes concentraciones de [DEIM*]I~ como inhibidor de
corrosion en condiciones de flujo estacionario y dindmico se muestran en la Figura 6y 7.
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Figura 6. Comportamiento Eqgcp en funcion del tiempo del acero API 5L X2 en H,S0,4
1M en estado estacionario.

Se observa que a medida que aumenta la concentracion de IC, los valores de Eq¢p tienden
a desplazarse hacia valores méas positivos en contraste con el valor del blanco, fenémeno
asociado al comportamiento del LI como IC y la formacion de una pelicula inhibidora sobre
la superficie del metal. El [DEIM*]I” mostro valores de E,cp en diferentes intervalos de

—488 mV a —389 mV para las condiciones en estado estacionario.
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Figura 7. Comportamiento Eqocp en funcion del tiempo del acero API 5L X2 en H,S0,
1M en estado dinamico a diferentes flujos con Ng,, a) 2000, b) 3000 y c) 4000.

En la Figura 7, se observa el comportamiento del IC en condiciones dindmicas, a medida
gue aumenta la concentracion de IC los valores de Eocp tienden a desplazarse hacia

valores mas positivos respecto al blanco, implicando una rapida adsorcion del LI. Los
diferentes intervalos de Egcp del LI a Np, = 2000 fue de —504mV a —378 mV, para

Np. = 3000 fue —485mV a —364mV y finalmente a N, = 4000 mostro un rango de

—451mV a—-364mV.

La Figura 8 muestra las curvas PDP del IC [DEIM*]I” en condiciones de flujo estacionarias
y dinamicas a diferentes Ng., observandose el comportamiento de la densidad de

corriente icorr Y potencial E(V) en funcién de la concentracién Cp,,;, de LI en (ppm).
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Figura 8. Curvas PDP del acero API 5L X2 en H,S0, 1M en estado estacionario a) y
diferentes flujos con Ng,, b) 2000, c) 3000 y d) 4000.

En el estado estacionario y dinamico se observa que el aumento de la concentracion
provocé el desplazamiento de las curvas potenciodinamicas hacia valores bajos de
densidad de corriente con respecto al blanco. En condiciones de flujo, el aumento de Ng,
intensificd el proceso de corrosion en ausencia y presencia de LI, desplazando las curvas

potenciodinamicas hacia valores de densidad de corriente mas altos, indicando un dafio
superficial mas grave en presencia de LI. Este fenébmeno se atribuye al aumento de la
transferencia de iones (oxigeno, sulfato, hidroxilo, etc.) desde el seno de la solucién hacia
la superficie del metal; por efecto de los vortex formados por la velocidad angular del
electrodo. Sin embargo, la densidad de corriente en las ramas catédicas es menor con
respecto al blanco, contrariamente en las ramas anddica se observa una rapida pérdida de

masa debido al rapido cambio de la pendiente de las ramas anddicas.
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Los gréficos de la Figura 8 en su mayoria presentan ramas anodicas que no cumplen con
la linealidad de Tafel requerida para determinar la pendiente anddica (Ba). Este
comportamiento en dichas ramas se debe principalmente a la alta actividad de los sitios
activos anddicos, que no pueden ser bloqueados rapidamente por las moléculas de IC. Es
decir, la orientacion de los heteroatomos del cation/anion del LI esta posiblemente limitada
por la formacion de productos de corrosion sobre la superficie del acero como sulfatos y
oxihidréxidos de hierro.[19] La pendiente catddica (Bc) de Tafel no presenta un patrén de
comportamiento definido con respecto al blanco, implicando que el LI solo actta por simple
bloqueo geométrico en los sitios activos sin afectar la reaccion catddica. Del analisis de
ambas ramas de Tafel se puede comprender que, bajo condiciones de flujo los esfuerzos
de corte perpendiculares a la superficie del metal limitan la adsorcion del compuesto, asi
como promueven la desorcion rapida del compuesto de los sitios activos. Es por ello, que
la pendiente Ba y -Bc en condiciones estacionarias y dinAmicas no son una funcién de la
Cmn, @l no presentar un comportamiento bien definido con respecto al Blanco. A pesar de
ello, la presencia de moléculas del LI en el medio corrosivo si retarda la disolucion del acero
como la evolucién de hidrégeno en las zonas catddicas. [39] Al realizar un analisis mas
detallado en las ramas catddicas, estas si exhiben un comportamiento matematico lineal
tipico de Tafel, indicando que el proceso de evolucién de hidrégeno es controlado por
activacion, a través de especies catidnicas del anillo imidazolio. Observaciones similares
reportadas en grupos funcionales amidas (pirrolidona y/o acrilamida) las cuales fueron
adsorbidas en los sitios catédicos del acero inhibiendo dicha reaccién. Mientras que la
adsorcion en sitios anddicos pudo ocurrir a partir de las especies aniénicas (yoduro y/o
bromuro). [40]

En la Tabla 5 se muestran los parametros electroquimicos del acero del acero APl 5L X2
en H»S04 1M por la técnica de PDP. Estos parametros fueron obtenidos por extrapolacion
lineal solo de las ramas catddicas con respecto al Ey¢cp. [6, 23, 40] Se obtuvieron mayores

valores de i, e€n condiciones de flujo debido al aumento del esfuerzo cortante de la pared
(TrpE), €Ste comportamiento se originé por el cambio de régimen de flujo, que provocé un
mayor porcentaje de desorcion de la pelicula de IC a medida que aumentaba el Ny, he

influyendo en la disminucién progresiva de la EI.

Un desplazamiento del potencial de corrosion (E..) fue observado en funcién de los
regimenes de flujo y la adicién de inhibidor. En estado estacionario y dinamico, los valores
de desplazamiento de E.,,.- se encuentran dentro del intervalo de 28 mV a 81 mV, es decir
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dentro del intervalo de +85 mV, lo que indica que coincide con el patrén de comportamiento de un

IC de tipo mixto. [3, 6, 41] Retardando tanto las reacciones catddicas como anddicas que

ocurren durante el proceso de corrosidén con preferencia anodica debido al desplazamiento hacia

potenciales positivos, que retrasan la evolucién del hidrégeno y preferiblemente la disolucion del

acero.

Tabla 5. Parametros electroquimicos obtenidos por PDP para el acero API 5L X52 en
1M H,SOsen estado estacionario y estados dinamicos.

NRe C -Ecorr -Pc . Vcorr

(ppm/mM)  (mV) (mVl;dec) leorr(LAJCM™) (mm year?) |Eror (%)

0 0 461 +2 6627 + 274 254,77 + 34 2.95 + 0.396 -
25/0.099 433+ 3 5600 + 449 62.10 + 27 0.72+0.323 75.62+11
50/0.198 484 + 2 4486 + 696 23.02+2 0.26 £0.030 90.96 +2
75/0.297 398 +8 7151 + 301 33.71+1 0.39+0.015 86.76 2
100/0.396 380 +2 5547 + 925 12.89+4 0.14+£0.050 94.94+2
125/0.495 413+3 7015+ 396 26.45+ 3 0.30+£0.045 89.61+2
150/0.595 392+3 6547 + 64 22.03+ 4 0.25+0.054 91.35+2

2000 0 433 +1 7764 + 247 239.42+39 2.77 £0.460 -
100/0.396 371+1 4486 + 186 98.37 £ 2 1.14+0.023 5891+7
125/0.495 354+0 4673 £ 159 73.07+7 0.84+£0.078 69.48+6
150/0.595 357+0 5258 + 127 37.70£5 0.43+0.063 84.25+3

3000 0 423 +1 5551 + 69 282.38 + 22 3.27 £0.258 -
100/0.396 364 +0 4112 + 317 11341 +6 1.31+0070 59.84+4
125/0.495 358+0 5328 + 286 82.38+£14 095+0.161 70.83+5
150/0.595 354+0 5380 + 778 47.07 £10 054+0.114 83.33+4

4000 0 420+ 2 5967 + 660 268.88 + 10 3.12+0.117 -
100/0.396 354 +1 4283 + 188 113.41 + 18 1.31+0212 5782+7
125/0.495 360+ 4 5067 + 616 71.82 + 15 0.83+0.172 73296
150/0.595 371+£0 4546 £115 69.67 +5 0.80+0.061 74.09%2
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3.2 Espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS).

Los diagramas de Nyquist del acero APl 5L X2 en H>S04 1M en presencia y ausencia de
[DEIM™]I” como inhibidor de corrosion obtenidas mediante la técnica de Espectroscopia de

impedancia electroquimica se observan la Figura 9.
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Figura 9. Espectros de Nyquist del acero API 5L X2 en H,50, 1M en a) estado
estacionario y diferentes flujos con Ng,, b) 2000, c¢) 3000 y d) 4000.

La Tabla 6 muestra los parametros electroquimicos obtenidos de la técnica EIS en
condiciones estacionarias y dinamicas. demas de los valores de las resistencias R y la

eficiencia de Inhibicion (EI) en funcion de la concentracion (Cj,y) Y 10S Ng,
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Tabla 6. Pardmetros de EIS obtenidos para el acero API 5L X52 en 1M H;SO4 bajo condiciones

estacionarias y

dindmicas.
NRre (ppm?mM) a Rs Yodl* 10-5 ndl Ca Rct Yor* 10-7 nf ct Rf RL L Rp IE&is
(Qcm?)  (Ss"cm? (MFecm?) (@ cm?) (Ss"em?) (WFem?)  (Qcm?)  (Qem?)  (Hem?d) (Qcm?) (%)
0 0 0413+0.131  0.930+0.008  9.20+0.402  0.83:+0.007 4044338 146.86+7.16 146.86+7.16 -
25/0.099  0.535+0.185  0.44310.013 11.942.94 0.9140.054 89.4+31.1 328.18+30.6 903+40.7 0.80+0.044 3334132 192.88+12.1 521.07+294  71.842.10
50/0.198  0.416+0.206  0.060+0.023 3.33+0.747  0.8540.003 19.446.2 1209.51+441.74 271419.7 0.7840.135 6.51+ 327 198.26436.76 1407.77+4785 89.61+3.68
75/0.297  0.199+0.126  0.628+0.028 6.79+0.817 08440066  425+16.1  1100.75+389.12 840+14.1 0.85+0.017 422434 202.47+38.23 1303.22+350.89 88.7£3.13
100/0.396 032140211  0.1364+0.043  7.65+0.119 08640054  50.6+10.1 875.78+5.14 1560+253 0.66+0.191 29.8+33 230.85+15.65 1106.6+151.39  86.74+1.93
125/0.495  0.669+0.450  0.800+0.014 6.3941.07 08040032 3374229  1020.83+164.69 3080+38.9 0.96+0.067 2824292 282.77+0.11 1303.6+16457 88.7+1.52
150/0.595  0.031+0.135  0.806+0.022 6.4743.81 0.86+0.139 40.748.7 801.32456.41 1600£103 0.6740.012 36.442.07 284.68453.75 1086.00+2659  86.5+0.73
2000 0 0.80140.176  1.420+0.48 2854335 08440013  137.0+117 73.76+5.35 147.70461.37  1.05+0.825 50.6242.21 -
100/0.396  0.081+0.038  -6.934+-2.95 8944099  0.85+0.004 4194568 148.80+14.96 0.01640.008 1.20+0.178 0.034:0.002 11274304  660.89+22.38  4652+10.16  132.73+846  61.912.94
125/0.495  0.005+0.001  -0.764+-0.357 1124135 08040021  45.7+2.74 196.58:+26.35 0.672+0.045 1.0740.067 0.186 +0.001 3.68+0.264  1262.99+1252  999+0079  17380+1061 70.9+2.18
150/0.595  0.006+0.003  -0.039+-0.003  7.64+4.18 07840017  30.6+1.75 458.31+17.64 0.0133+0.009 1.47+0.399 0.966+0.006 1.03+0.004  3140.26+158.0  20.71+0.922  400.98+7150 87.44+2.33
3000 0 0.0024+0.0001  5.912+0.021 2944122  0.85+0.002 143+7.19 46.87+391 34350+8.018  21.57+0.334 47.16+2.91 -
100/0.396  0.025+0.007  -2.307+-0.089  24.0+0422 07640015  85847.56 159.61+11.39 0.43040.062 1.06:+0.009 0.116+0.151 396+0.068  456.91+137 988543857 122254806 61.413.48
125/0.495 0.02740.005 -3.828+-0.159  19.8+255  079+0017  856+124 209.94+53.68 0.427+0.153 1.02+0.088 0.0587+4.34 4.75+1.01 520.144+21.3 22674783  154.32+4.808 69.4+2.11
150/0.595  0.065+0.028  -80.168+-0.53 13.1+2.16 0.73+0.050 40.54+1.89 305.164:88.56 0.55840.061 0.5940.023  0.000012+0.000001  81.57+5.41 866.57+53.7  456.43+28.30  307.26+56.59  84.7+3.00
4000 0 0.372+0.186  1.696+0.002  33.9+0.370  0.84+0.004 155+3.7 42.75+1.06 2155843354  11.0046.11 37.37+4.06 -
100/0.396  0.032+0.003  -48.983+-117 15540755  0.81+0.001  62.7+7.55 106.39:+2.87 0.01894+0.004  0.9+0.0003  00003+0.00008  50.07+12.16  82.74+6.18 46.9641.56 96.62+1058  61.3+5.9
125/0.495 0.016+0.001  -46563+-6.05  14.8+144 08140001  62.6+14.4 147.39+19.78 0017740009  091+0.053  00004+0.00001  49.60+5.36  280.02+12.34  19591+86.69  146.17+2331 74.414.95
150/0595 0.030+0.001 -7.275+-0.001  18.6+0.179  0.68+0011  413+1.79 191.04+1.14  0.00835+0.005  1.21+0.155 0.023+0.0006 7.85+0.68 766.1+430.22  29957+3482  160.76+1.08  76.8+ 2.53
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En la Figura 9 se puede observar la formacién de semicirculos depreciados, con un
comportamiento capacitivo, cuyo centro se sitla en el eje real de impedancia que se
atribuye a la rugosidad y heterogeneidad de la superficie. Estos espectros de Nyquist
presentan los resultados de impedancia (Z = Z’ + jZ”) tanto la parte real Z’como la parte
imaginaria —Z”. En contraste, en presencia de LI se puede observar un aumento en el
didmetro del semicirculo en funcién de las concentraciones, lo que indica que el proceso de
corrosién fue controlado por la resistencia de transferencia de carga a través de la interfaz,

este patron de comportamiento ocurrié tanto en estado estacionario como dinamico.

La idea anterior se complementa ya que la adicién del LI en el medio acido modifico la
impedancia del acero, por el incremento de Z' a bajas frecuencias. Por el contrario, la
disminucién del diametro en los semicirculos a medida que aumentaba el Ng, indica que el
flujo hizo crecer la transferencia de carga y la tasa de desorcion de las especies adsorbidas
en la superficie metélica.

En el estado dinamico en ausencia y presencia de LI, se puede observar la formacion de
un bucle inductivo en la regién de baja frecuencia, que puede atribuirse a reacciones
intermedias relacionadas con la adsorcion de agua, iones agresivos y/o productos de
corrosién en solucién insoluble. Lo anterior fue causado por procesos difusivos del
electrolito en la interfaz metal/Ll. En el &mbito laminar, transitorio y turbulento se observa
que el diametro del bucle capacitivo aumenta con la concentracion del LI en el medio
corrosivo, lo que sugiere gue la cantidad de moléculas de LI es directamente proporcional
a la impedancia del sustrato metalico. Sin embargo, en presencia de LI en el estado
estacionario, el bucle inductivo desaparecioé, lo que sugiere la estabilizacion de los procesos
de transferencia de carga debido a la formacién de una pelicula inhibidora mas homogénea

y estable que la producida en el estado dinamico.

Los espectros de Bode representados en la Figura 10 representan un eje conformado por
el moédulo de impedancia |Z| en el eje vertical primario y el &ngulo de fase ¢ en el eje vertical
secundario, ambas variables en funcion del eje horizontal de frecuencia f. En los espectros
de Bode se observa el desplazamiento de |Z| en presencia de LI con respecto al blanco

(H,S0, 1 M) esto hace referencia al aumento de la resistencia a la solucién.
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Figura 10. Espectros de Bode del acero API 5L X2 en H,S04 1M en estado estacionario
a) y diferentes flujos con Ng,, b) 2000, c) 3000 y d) 4000.

Los espectros de Nyquist y de Bode se ajustaron mediante un circuito eléctrico equivalentes
(EEC, por sus siglas en inglés) propuesto para ajustar los datos experimentales del acero
API 5L X 52 en H,50,1 M en presencia y ausencia de LI en condiciones estacionarias y
dinamicas. La Figura 11 muestra los EECs empleados para el ajuste de los datos

experimentales.
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Figura 11. Circuitos eléctricos equivalentes del proceso de corrosion del acero API

5L X 52 en H,504 1M en estado estacionario a) en ausenciay b) en presenciade Lly

en condiciones de dindmicas c) en ausenciay d) presencia de LlI.
Los elementos de los ECCs se describen a continuacion:

La R, es la resistencia de la solucién cuyo valor resulta de la interseccién del bucle
capacitivo con el eje real de impedancia a altas frecuencias en los espectros de Nyquist,
esto nos permite describir la resistencia que presenta el electrodo de trabajo frente a la
solucion electrolitica. La R.; y C4 son los elementos que representan la resistencia a la
transferencia de carga y el elemento capacitivo asociado a la doble capa eléctrica en la
interfaz metal-solucion representando en conjunto el proceso de transferencia de carga.

Los elementos R, y L son la resistencia inductiva y e inductancia, respectivamente, ambos
elementos representan la relajacion de las especies intermedias involucradas en la reaccion
de oxidacion. Se originan intermediarios adsorbidos originados por el medio acido como
H30%y SO;~ . Ry y Cr representan la resistencia y la capacitancia de la pelicula formada en
la superficie. Esta resistencia se relaciona con la formacién de productos de corrosién y/o la

pelicula LI en el metal.

A continuacion, se explican los elementos de fase constante (CPEs), un CPE se emplea
para representar las capacitancias no ideales de los espectros de EIS como los semicirculos
depreciados, la impedancia de un CPE se puede calcular con dos parametros, el factor

proporcional Yo y el exponente n. La impedancia de un CPE se calcula por la ecuacion 7.

Zepr =Yy ‘() (7)

Donde j es un numero imaginario (—1)/? y w = 2nf es la frecuencia angular del valor

méximo de la impedancia real y el exponente n representa la desviacion del
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comportamiento de una capacitancia ideal, cuyo intervalo es -1 < n < 1; donde los valores

-1, 0y 1 describen el CPE como un inductor, resistor y capacitor, respetivamente. [42, 43]

El exponente n representa las irregularidades de la superficie como la rugosidad, la
adsorcion de IC o la formacién de capas porosas. La pseudocapacitancia C derivada de

un CPE puede calcularse por la ecuacion (8).
(YoR1-m)t/m (8)
Donde R es la resistencia acoplada correspondiente. [6]

Para obtenciéon de los valores de Rp estado estacionario se obtuvieron utilizando la

ecuacion (9).
Rp=Rct+ Ry (9)

Para las condiciones hidrodinamicas en condiciones de flujo a los diferentes (Ng,) se obtuvo

R, mediante la ecuacion 10.

ct Ry
Rp = Ry + =71 (10)

Los pardmetros que se obtuvieron se describen la Tabla 6, en la cual también se presentan

las EI proporcionadas por la técnica de EIS.

La doble capa eléctrica del sistema acero-electrolito se comporta eléctricamente como un
condensador, es decir, hay un proceso de carga y descarga eléctrica que conduce al
proceso de corrosion por transferencia de electrones. Este proceso se representa con el
elemento eléctrico C ;. En el estado dinamico, los valores de C4 disminuyeron con respecto
al blanco, lo que indica la formacion de una pelicula homogénea de LI que bloqueé los sitios
de reaccion distribuidos uniformemente en la interfase. No obstante, con el aumento de
Np., Se observa un crecimiento gradual de los valores de Cy;, 10 que sugiere la modificacion
de la interfase metal-solucién debido a la reduccién del espesor de la doble capa y/o al
aumento de la constante dieléctrica, es decir, a la formacién de una pelicula de IC mas

delgada y heterogénea que en el estado estacionario.

Lo anterior se puede atribuir a los procesos de difusion de electrolitos en la interfase metal-
LI como consecuencia del dafio superficial causado por la eliminacion hidromecéanica o

procesos de desorcion parcial la pelicula del IC.
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Los valores de R para el estacionario y para los Ng, 2000, 3000 y 4000 incrementan
respecto al blanco con el aumento de la concentracion de IC en el medio acido. Sugiriendo
gue las moléculas de [DEIM*]I- se adsorben en la superficie del acero API, agregando con
esto un efecto resistivo que permite la disminucion de la transferencia de carga en la
interfase metal-solucién. Para el caso de N, 4000 el elemento R.; aumento respecto al
blanco, lo que indica que a pesar de que las moléculas de [DEIM*]I~ sufren un proceso de

desorcion en la superficie del metal, disminuyendo el efecto resistivo y aumentando la
transferencia de carga en la interfase metal-solucion, aun se mantiene la proteccion del
acero en el medio acido. Las resistencias R; y Ry no mostraron un efecto significativo en
presencia de LI para las condiciones estacionarias y dindmicas, sin embargo, en las
condiciones dinamicas los valores de R; y L, incrementaron con respecto al blanco,
atribuido a la oposicion del cambio de corriente eléctrica sobre la superficie del acero,

indicando un mayor retardo del proceso de corrosion en la superficie metalica. [44]

Los valores de R, se calcularon mediante la suma de los elementos resistivos
correspondientes a cada EEC (ecuaciones 9 y 10). Se puede observar que los valores de

R, tienden a aumentar con el aumento de la concentracion en estado estacionario, en el
estado dinamico, a Ng, 2000, 3000 y 4000 se incrementan los valores de R, en funcién de

la concentracion.

El R, se incrementa con la concentracion de LI. Este aumento esta relacionado con un alto
grado de inhibicién de la corrosion, debido al hecho de que en la interfaz metal-solucién, se
genera un impedimento de transferencia de carga por la adsorcibn de
[DEIM*]I- con la disminucién de la cinética de las reacciones redox involucradas en el
proceso de corrosién. Se puede concluir que los valores de EIs confirman que el
[DEIM*]I- empleado como IC es eficiente para retrasar la corrosion del acero API 5L X52

en H,S0, 1 M como medio acido en condiciones estacionarias y dindmicas.

3.3 Eficiencias de Inhibicibn de las técnicas
electroquimicas.

La Figura 12 muestra las El que se obtuvieron mediante las técnicas electroquimicas de
PDP y EIS del acero API 5L X52 expuesto en un medio de H,S0, 1My en funcién de la

(Cap) de [DEIM*]I". Como se menciona en el aparte experimental el LI [DEIM*]I” se

evalué en un intervalo de concentraciéon de (25 - 150 ppm) para las condiciones
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estacionarias, siendo este intervalo mayor respecto al intervalo de evaluacién (100 -

150 ppm) para las condiciones hidrodinamicas a diferentes Ny, en los regimenes de flujo

laminar, transitorio y turbulento.
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Figura 12. Eficiencias de inhibicién EI obtenidas del acero API 5L X52 en H,504 1M a
diferentes (C,n) @) en condiciones estacionarias, y diferentes Ng, b) 2000, ¢) 3000 y

¢) 4000 bajo condiciones de flujo.

Como se puede observar las Els se encuentran dentro del intervalo que va del 70% al
95% en el estado estacionario. Esto puede estar asociado a la competencia de las
especies quimicas por ocupar los sitios activos de la superficie disponibles y sugiere que en
los sitios catddicos y anddicos ocurrié la adsorcion preferencial de LI. Ademas, se revela

gue la concentracion 6ptima de IC fue de (100 ppm) alcanzando una EI méxima de

94.94%.

No existe una relacién especifica que nos permita decir que hay una proporcién ante al

incremento de Els con relacion a la (Cr,,) en el régimen estacionario, porque con el
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aumento de la concentracién en la mayoria de los casos no hubo un aumento de la
eficiencia de manera significativa. La disminucién del EIppp con el aumento del Ng,, se debe
a que también disminuyo la superficie cubierta por las moléculas inhibidoras adsorbidas,
esto debido al efecto del esfuerzo cortante. De acuerdo con los resultados obtenidos, la
adsorcion de LI disminuyd en régimen laminar Ny, = 2000, atribuido al aumento en el
transporte de moléculas de [DEIM*]I" hacia la superficie metdlica, que afecto la adsorcion
de LI y permiti6 la formacién de complejos que a su vez redujeron el efecto de la EI.

La EI disminuyo del régimen transitorio Ng, = 3000 debido a la formacion de
microvortices que promovieron una mayor desorcion de las moléculas de [DEIM*]I” de la
superficie del acero API, dificultando la formacién de una pelicula de IC. Mientras tanto, en
régimen turbulento N, = 4000, el fendbmeno de la aparicion de microvértices y el
esfuerzo cortante (t) se intensificd, provocando la reduccién de la EI. En general las
condiciones hidrodindmicas dificultaron la adsorcion y orientacién de las moléculas de
[DEIM™]I", con ello, la formacion de una pelicula inhibidora uniforme. También provocé la
desorcion de complejos metal/LlI/medio y la adsorcién de iones agresivos en los sitios
activos recién disponibles, aumentando asi la inestabilidad de la superficie. Confirmando
que los sistemas con mayor Np, presentaron notables esfuerzos cortantes
tangenciales a la superficie metalica. La EI tendi6 a incrementar en funcion de la

concentracion en el régimen laminar transitorio y turbulento.

3.4 Isotermas de adsorcion.

El uso de isotermas de adsorcion es un método empirico para estudiar como se adsorbe
un LI como IC, basada en la concentracion molar de IC (Cjnh) v el grado de superficie
cubierta (9) por la accién inhibidora del LI [DEIM*]I".[19] Por ello, el uso de isotermas de
adsorcion ha sido un método empirico para estudiar como se adsorbe un LI como IC y los
fendbmenos que involucran dicho proceso. La manera en la actda un IC es mediante su
capacidad de adsorcion sobre la superficie metalica. El grado de superficie cubierta (6) se
calcul6 con la ecuacion (11) y el valor de EI se calculo a partir de las eficiencias de las
técnicas de PDP y EIS.

0 = EI/100. (11)

En la Figura 13, se muestra la isoterma de adsorcion Langmuir de [DEIM*]I” a una

temperatura de 25 °C en condiciones estacionarias, este modelo propone la generacion de
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una monocapa en la superficie del acero, es decir conduce a la generacion de una superficie
homogénea con un numero fijo de sitios de adsorcién localizados y bien definidos
caracteristicos de una adsorcion ideal, se asume que las moléculas de LI adsorbidas, son
idénticas y equivalentes, sin interaccion lateral ni obstaculo entre ellas, este modelo de
isoterma es caracteristica de los procesos de quimisorcion.[45] La isoterma de Langmuir
explica la cobertura de la superficie equilibrando las tasas relativas de adsorcion y desorcién

a lo que se le llama equilibrio dindmico. [46]

0.7 4 .

Temperatura (K)
= 208
Ajuste lineal

0.1 0.2 013 0!4 0.5 0.6
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Figura 13. Isoterma de adsorcion Langmuir del acero API 5L X52 en H,S04 1M en

presencia de IC bajo condiciones estacionarias.

Para las condiciones hidrodinamicas de flujo laminar, transitorio a N, 2000 y 3000
respectivamente se ajustd al modelo de isoterma Freundlich que se presenta en la Figura
14. El modelo de isoterma de Freundlich describe un proceso de adsorcion reversible es
decir no ideal, sugiriendo la formacién de multicapas de [DEIM*]I en la superficie del
acero, el proceso de adsorcion ocurre en una superficie heterogénea, este modelo de
isoterma es caracteristico de los procesos de fisisorcién. Esta isoterma define la
heterogeneidad de la superficie y la distribucion exponencial de los sitios activos y sus
energias. Mientras que para las condiciones de flujo turbulento Ny, = 4000 se ajusto al
modelo de isoterma Frumkin presentada en la Figura 15; generando una superficie

heterogénea en el metal, debido a la formacion de multicapas de moléculas inhibidoras de
[DEIM*]I- que se originan de las interacciones moleculares y la influencia de los productos
de corrosion. La isoterma Frumkin contiene pardmetros relacionados a la interaccion

molecular que describen los procesos de interaccion lateral o de repulsion. [45, 46]
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Figura 14. Isoterma de adsorcién Freundlich del acero API 5L X52 en H,804 1M en
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Figura 15. Isoterma de adsorcion Frumkin del acero API 5L X52 en H,S04 1M en
presencia de IC a Ng, = 4000.

Los parametros termodinamicos y los valores de K4, de [DEIM*]I” sobre la superficie

del acero API 5L X52 se observan en la Tabla 7.



Tabla 7. Parametros termodinamicos de las isotermas de adsorcion de IC a 298 K

N -AGads
e Isoterma Tempzf(r)atu ® Rz Pendiente Kaas (Lmol) ¢ Jmo|d-1)

0 Langmuir 0.99 1.089 14.6 16.59

2000  Freundlich 208 0.98 0.859 757.75 26.37

3000  Freundlich 0.98 0.798 796.44 10.51

4000  Frumkin 0.90 0.371 891.01 26.77

El valor mas alto de K,4; 8.91 X 10?% se observé en condiciones dinamicas (Ng, = 4000)
indicando que hay una mejor eficiencia de adsorcion en esas condiciones respecto a las
condiciones estacionarias. La isoterma de Langmuir Figura 13 del sistema H,SO4 — LI en
estado estacionario, muestra que el ajuste lineal de los datos experimentales produjo un
coeficiente de correlacién (R?) de 0.99, una pendiente de 1.089 y una interseccion de

0.0146. Los valores de (AG°.4s) del LI fueron iguales a —16.59 k] mol™, expresando un
proceso de adsorcién espontaneo de las moléculas de IC adsorbidas en la superficie
metalica. Sugiriendo que el mecanismo de adsorcién de una monocapa de LI, que involucré
la combinacion de fisisorcion (fuerzas electrostaticas) y quimisorcion (enlaces coordinados),

resultando una mayor interaccién entre el LI y la superficie de acero.

Se ha sugerido cominmente que el tipo de adsorcion de IC se puede establecer con
(AG°,4s) cuando este valor es superior a —20 kJ mol™, el proceso de adsorciéon se debe
a interacciones electrostaticas entre las moléculas de IC y la superficie del acero, lo que
indica adsorcion fisica o fisisorcion; cuando los valores son inferiores a —40 kJ mol™, se

describe la formacion de enlaces quimicos conocidos como quimisorcion. [3]

Los valores negativos de (AG°,4s) €expresan un proceso de adsorcion espontanea de las

moléculas de IC adsorbidas en la superficie del metal. La energia libre de adsorcién de
Gibbs (AG°,4s) de la Tabla 7 se calculé a partir de la ecuacién (11).

AG®,4s = —RTIn(55.5 K 445) (11)
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3.5 XPS

La composicion quimicay el porcentaje atbmico de la superficie del acero se obtuvieron por
los espectros de XPS, el porcentaje atomico del acero API 5L X52 después de 4h de
inmersion en H,S0, 1 M en ausencia y presencia de [DEIM*]I™ a partir del espectro general

de XPS se observa en la siguiente Tabla 8.

Tabla 8. Composicion quimica obtenida por XPS del acero API 5L X52 en H,S0, 1 M.

Muestra Composicién % atémico

Fe2p 0 1s Cls S2p N 1s I3d
Blanco 9.014 59.69 16.436 14.86 - -
[DEIM*]I- | 7.353 51.45 28.607 10.303 1.85 0.437

El espectro general de XPS detecto la presencia de los siguientes elementos Fe, 0, C, S, N
y L

El elemento Fe deriva del sustrato metalico, los elementos Fe, O y S indican la presencia
de productos de corrosion (6xidos de hierro, 6xidos oxihidréxidos y sulfatos de hierro). La
presencia de I y N de la muestra inhibida confirman el proceso de adsorcién del IC sobre

la superficie metélica.

El alto porcentaje atdbmico de oxigeno que se muestra en la Tabla 8, se debe a la presencia
del acido sulftrico como medio corrosivo y dicho porcentaje es mayor en la muestra sin
inhibidor de corrosién, lo que permite la formacién de una gran cantidad de productos de
corrosion como consecuencia al aumento de la velocidad de corrosion, el alto contenido de
carbono se atribuye al carbono accidental, y a la presencia de IC en la superficie metalica.
También hay una sefial de yodo, que puede asociarse con la estructura del inhibidor de
corrosion.

Para un analisis a detalle de la composicion quimica de la superficie metalica y el tipo de
especies quimicas presentes, la siguiente Figura 16 (a-f) muestra los espectros de alta
resolucion de las sefiales a) Fe (2p), b) 0 (1s),¢) C (1s),d) S (2p), e) N (1s) yf) I (3d).
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I Fe 2p

--—- Experimental
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—Fit

7295 727.2

Intensidad (a.u.)

T T T T T T
730 720 710 700
Energia de enlace (eV)

Figura 16 a). Espectros XPS Fe 2p de alta resolucién del acero API 5L X 52 en
presencia de [DEIM*]I"y 4h de inmersion.

En la Figura 16 a) se muestran los picos 706.8 eV (Fe2p3;,) ¥y 719.6 eV (Fe 2py,;)
correspondiente al metal Fe®;las sefiales a 710.4 eV (Fe 2p3/2) Y 723.7 eV (Fe 2py ;) estan
relacionadas con el Oxido ferrosoférrico (Fe;0,); los picos que aparecen a 713.4eV
(Fe 2p3/) y 727.2 eV (Fe 2p,/,) correspondientes a los oxihidroxidos (FeOOH). [6] los picos
del metal Fe®* aparecen a ; 716.2 eV (Fe 2p3;;) Y 729.5 eV (Fe 2p; ;). [47]

| 531.9 O1s |
/3 - - Experimental

Background

Fit ]

Intensidad (a.u.)

T T T T T T T T
536 534 532 530 528
Energia de enlace (eV)
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Figura 16 b). Espectros XPS O 1s de altaresolucion del acero API5L X 52 en presencia
de [DEIM*]I" y 4h de inmersién.

En espectro de la figura 16 b) muestra el pico correspondiente a 531.9 eV que corresponde al
oxigeno en su forma de hidréxido en el cual esta presente oxihidroxidos (FeOOH), la sefal
530.1 eV estd asociada con el oxigeno en su forma de 6xido ferrosoférrico (Fe;0,), mientras

que el pico 532.9 eV relacionado al oxigeno en el grupo sulfato (S0;2).[6, 41]

284.8 Cls

--—- Experimental
i 7N Background o
Fit

Intensidad (a.u.)

T T T T T T T T T
290 288 286 284 282
Energia de enlace (eV)

Figura 16 c). Espectros XPS C 1s de altaresolucion del acero API 5L X 52 en presencia
de [DEIM*]I" y 4h de inmersién.

Los picos a 284.8 eV, 286.26 eV, 287.72 eV y 288.77 eV en la figura 16 c) se atribuye a sp3
de los enlaces C—C, C =0, C— N y C = N* respectivamente, estan sefiales se relacionan
con enlaces quimicos de atomos de carbono presentes en el cation del LI y a especies de

carbono adventicio adsorbidas (RC,H,) .[3]
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Intensidad (a.u.)

S2p

--—- Experimenta
Background 1

——Fit

174 172
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Figura 16 d). Espectros XPS S 2p de altaresolucion del acero API5L X 52 en presencia

de [DEIM*]I"y 4h de inmersion.

El espectro de S 2p (Figura 16 d) fue ajustado para S°* 2p3/2(168.47eV)y S°t 2p %

(169.7 eV) sefiales relacionadas con los enlaces azufre/oxigeno (S = 0)/(S — 0), sugiriendo

la presencia de S0; 2 relacionado con la naturaleza del medio.[3]

Intensidad (a.u.)

\ Background

N 1s
--—-- Experimental |

T T T
406 404

T T T T T T
402 400 398 396

Energia de enlace (eV)

Figura 16 e). Espectros XPS N 1s de altaresolucion del acero API 5L X 52 en presencia

de [DEIM*]I" y 4h de inmersion.
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En el espectro de la Figura 16 e) se revela un pico principal a 400.3 eV relacionado a N — C
(del imidazolio) lo que indica la adsorcién del anion y el catién en la superficie del metal.[3]
La sefial a 402.0 eV revela la presencia de la especie ¢ = NH™* atribuido a la presencia del

anillo imidazolio. [41]

T T T T T T T T T
13d

- — - Experimental
619.26 Background
Fit

619.3

Intensidad (a.u.)

T T T T T T T
635 630 625 620 615
Energia de enlace (eV)

Figura 16 f). Espectros XPS | 3d de alta resolucién del acero API 5L X 52 en presencia
de [DEIM*]I" y 4h de inmersion.
En la Figura 16 f) la sefal que aparece 619.26 eV comprueba la adsorcion del anion de

[DEIM*]I” en el sustrato metalico confirmando el tipico doblete spin-orbita del I 3dss. [3].

2’2
Las dos sefales principales situadas 619.3eV y 630.8 eV se atribuye a los picos de

fotoemision I 3ds y I 3ds respectivamente, y corresponden al ion yoduro.[6]
2 2

3.6 SEM-EDS

Con el objetivo de evidenciar la eficiencia de inhibicion de [DEIM*]I- se realiz6 el analisis
de superficie de la superficie del acero API 5L X 52 en presencia y ausencia en el medio
corrosivo estudiado. La Figura 17 y 18 muestra las micrografias obtenidas de la superficie
expuesta al medio corrosivo por 4 h en ausencia y presencia de LI. En la Figura 17 (a) se
observa la superficie del acero en ausencia de IC en H,50, 1 M. Primeramente, la capa de

productos de corrosion esta formada por sulfatos de hierro y 6xidos de hierro en sus

50



diferentes fases, de acuerdo con las sefiales de los elementos oxigeno y azufre presentes
sobre la superficie del acero obtenidas por EDS (Figura 17(b)).[3, 6] Adema4s, esta capa
tuvo la caracteristica de ser porosa y no compacta, debido a ello, no fue posible el proceso
de pasivacion de los sitios activos, por ello, la velocidad de corrosion fue mayor debido a la

evolucién de la reaccién anddica.

Fe

Figura 17. (a) Micrografias SEM del acero API 5L X52 en ausencia de inhibidor y (b)
andlisis EDS

En la Figura 18 (a) se observa la superficie del acero que fue protegida con [DEIM*]I",
donde esta es mas homogénea y con una ligera presencia de productos de corrosion. La
presencia de productos de corrosion formados destaca primeramente por ser altamente
porosos, lo que permite que existan procesos difusionales de iones agresivos (oxigeno y
sulfatos) hacia la superficie del metal, asi como de moléculas de IC. Sin embargo, debido a
las caracteristicas de la parte catidénica y anidnica estas tuvieron una mayor afinidad a los
sitos activos del acero. Esto implica que primero las moléculas de IC desplazaron a las
moléculas de agua adsorbidas sobre la superficie del acero, posteriormente tuvo que existir
una afinidad a la superficie mediante fuerzas de atraccién fisicas-quimicas. Esta atraccion
se debido a rica densidad electronica localizada en el catién del anillo imidazolio, como
resultado los sitios activos fueron bloqueados y la velocidad de corrosion fue menor con IC
gue en ausencia. Por ello, en el analisis EDS de la Figura 18 (b) las sefales de los atomos
de oxigeno y azufre son relativamente bajas, confirmando que el proceso de oxidacién o

pérdida de masa del acero es mitigado por la adsorcion de [DEIM™]I".
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(b) Fe

15K+

10K Mp

5K+

Figura 18. (a) Micrografias SEM del acero APl 5L X52 en presencia de 150 ppm de

inhibidor y (b) espectros EDS de la superficie analizada.

Conclusiones

La evaluacién del LI [DEIM*]I= como IC para el acero APl 5L X52 en condiciones
estacionarias y dinamicas en H,50, 1 M mediante pruebas electroquimicas como PDP y
EIS, ademas de los analisis de superficie mediante SEM y XPS permite determinar las

siguientes conclusiones.

Los resultados de Eycp muestran que a medida que aumenta la concentracién de IC, los
valores de E,p tienden a desplazarse hacia valores mas positivos en contraste con el valor
del blanco, fenébmeno asociado a la formacién de una pelicula inhibidora sobre la superficie
del metal. El LI [DEIM*]I” mostro valores de Eycp €n diferentes intervalos de —488 ml a
—389 mV para las condiciones en estado estacionario. Para las condiciones dindmicas, los
diferentes intervalos de Egcp del LI a Np, = 2000 fue de —504mV a —378 mV, para
Np. = 3000 fue —485mV a —364mV vy finalmente a Ny, = 4000 mostro un rango de
—451mlV a —-364mV.

Las curvas de PDP muestran que, en el estado estacionario y dinamico, el aumento de la
concentracion provoco el desplazamiento de las curvas potenciodinamicas hacia valores
bajos de densidad de corriente con respecto al blanco. En el caso de condiciones de flujo,

el aumento de Ng. intensificO el proceso de corrosibn en ausencia y presencia de

[DEIM*]I", desplazando las curvas potenciodindmicas hacia valores de densidad de
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corrientes mas altos, indicando un dafio superficial mas grave, en las ramas anddica se
observa una rapida pérdida de masa debido al rapido cambio de la pendiente de las ramas
anddicas. Al realizar un andlisis en las ramas catodicas estas si exhiben un comportamiento
matematico lineal tipico de Tafel, indicando que el proceso de evolucién de hidrégeno es
controlado por activacion, a través de especies cationicas del anillo imidazolio. Para los
estados estacionario y dindmico, los valores de desplazamiento de E.,.. Se encuentran

dentro del intervalo de +85 mV, lo que indica que coincide con el patrén de comportamiento

de un IC de tipo mixto

La espectroscopia de impedancia electroquimica EIS mediante los espectros de Nyquist
revelaron la formacién de semicirculos depreciados, con un comportamiento capacitivo, que
se atribuye a la rugosidad y heterogeneidad de la superficie, en presencia de LI se puede
observar un aumento en el diametro del semicirculo en funcién de las concentraciones, lo
que indica que el proceso de corrosion fue controlado por la resistencia de transferencia de
carga a través de la interfaz, este patrén de comportamiento ocurrié tanto en estado
estacionario como dinamico. En el estado dindmico, se puede observar la formacion de un
bucle inductivo en la region de baja frecuencia, que puede atribuirse a reacciones
intermedias relacionadas con la adsorcion de agua, iones agresivos y/o productos de
corrosion en solucion, causado por procesos difusivos del electrolito en la interfaz metal/LI.
En el &mbito laminar, transitorio y turbulento se observa que el diametro del bucle capacitivo
aumenta con la concentracion del LI lo que sugiere que la cantidad de moléculas de
[DEIM*]I es directamente proporcional a la impedancia del sustrato metdlico. Sin
embargo, en presencia de LI en el estado estacionario, el bucle inductivo desaparecio, lo
que sugiere la estabilizacion de los procesos de transferencia de carga debido a la
formacion de una pelicula inhibidora mas homogénea y estable que la producida en el
estado dinamico. En los espectros de Bode se observa el desplazamiento de |Z| en
presencia de LI con respecto al blanco esto hace referencia al aumento de la resistencia a

la solucién.

Las EIs se encuentran dentro del intervalo que va del 70% al 95% en el estado
estacionario, ademas, se revela que la concentracion optima de IC fue de (100 ppm)
alcanzando una EI maxima de 94.94%. La disminucién del Elppp con el aumento del Ng,,
se debe a que también disminuyd la superficie cubierta por las moléculas inhibidoras
adsorbidas, esto debido al efecto del esfuerzo cortante.
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En condiciones dinamicas, la EI tendié a incrementar en funcién de la concentracion en el
régimen laminar, transitorio y turbulento, la eficiencia mas alta obtenida en las condiciones
dinamicas fue de 84.2 % (150 ppm) en el régimen laminar.

El modelo de adsorcion en condiciones estacionarias obedecié a la isoterma Langmuir
proponiendo la generacion de una monocapa en la superficie del acero, es decir conduce a
la adsorcion en una superficie homogénea, para las condiciones hidrodinamicas de flujo
laminar, transitorio a Ny, 2000 y 3000 respectivamente se ajusté al modelo de isoterma

Freundlich describiendo un proceso de adsorcion no ideal, sugiriendo la formacién de

multicapas de [DEIM*]I- en la superficie del acero, el proceso de adsorcién ocurre en una
superficie heterogénea, finalmente para las condiciones de flujo turbulento Np, = 4000 se
ajusté al modelo de isoterma Frumkin generando la formacion de multicapas de moléculas
inhibidoras de [DEIM*]I- que se originan de las interacciones moleculares y la influencia
de los productos de corrosion. Los valores de (AG°,45) en condiciones estacionarias fueron
iguales a —16.59 kJ mol™, expresando un proceso de adsorciéon espontaneo involucrando
la combinacién de fisisorcion y quimisorcion en la superficie del acero.

El espectro general de XPS detecto la presencia de los siguientes elementos Fe, 0, C, S, N
y I. El elemento Fe deriva del sustrato metdlico, los elementos Fe, O y S indican la
presencia de productos de corrosion (6xidos de hierro, 6xidos oxihidroxidos y sulfatos de
hierro). La presencia de I y N de la muestra inhibida confirman el proceso de adsorciéon

del IC sobre la superficie metalica.

Los andlisis superficiales de SEM — EDS soportan el efecto inhibidor de [DEIM*]I- donde
se observa que la superficie protegida es mas homogénea y con una ligera presencia de
productos de corrosion, en el analisis EDS en la superficie con IC las sefiales de los &tomos
de oxigeno y azufre son relativamente bajas, confirmando que el proceso de oxidacién o

pérdida de masa del acero es mitigado por la adsorcién del LI.
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