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Abstract

Corrosion is a process that degrades metals spontaneously, so the search for new agents or
formulations that enable the reduction of this effect is imposed as needed. In this work was
prepared 4-hydroxybenzaldehyde thiosemicarbazone and ethyl acetate extract of Talinum
triangulare plant species, with the aim of evaluating the efficiency anticorrosion formulations
prepared with thiosemicarbazone and plant extract.

Keywords: organic corrosion inhibitors, thiosemicarbazone, Talinum triangulare, corrosion
activity.

Resumo

A corros@o ¢ um processo que degrada os metais espontaneamente, portanto a busca por
novos agentes ou formulagdes que possibilitem a diminui¢do desse efeito impde-se como
necessidade. Neste trabalho foi sintetizada a 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona,
preparado o extrato em acetato de etila da espécie vegetal Talinum triangulare, com o
objetivo de avaliar a eficiéncia anticorrosiva de formulagdes preparadas com a
tiossemicarbazona e o extrato vegetal.

Palavras-chave: inibidores organicos de corrosdo, tiossemicarbazona, Talinum triangulare,
atividade anticorrosiva.

Introducéo

A corrosdo ¢ um processo espontdneo e provoca constantemente a transformacdo dos
materiais metalicos afetando sua durabilidade e desempenho. As tiossemicarbazonas tem sido
extensamente investigadas devido a suas diversificadas atividades biologicas e, também,
como agentes inibidores de corrosio'. A Talinum triangulare é uma espécie vegetal
manejavel que pertence a familia Portulacaceae. Os estudos fitoquimicos com essa espécie
monstraram a presen¢a de fiofitinas e compostos fendlicos que possuem propriedades que
favorecem a interacdo com metais, em especial com o ferro’. Assim, este trabalho teve como
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objetivo avaliar formulagdes contendo misturas de 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona
(T10-1) com o extrato em acetato de etila de 7. triangulare (TA) como inibidores de corrosdao
utilizando técnica eletroquimica e gravimétrica frente ao ago carbono AISI 1020.

Metodologia

A 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona (T1O-1) foi preparada a partir do 4-
hidroxibenzaldeido e tiossemicarbazida em etanol como solvente e gotas de H,SO4’. O
material vegetal foi coletado no municipio de Seropédica-RJ, as folhas foram secas, trituradas
em liquidificador caseiro e submetidas a maceragdo em acetato de etila. A solucdo extrativa
foi concentrada em rotaevaporador.
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Figura 1: Reacdo para a obtengdo da 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona.

Os métodos empregados para avaliagdo da atividade anticorrosiva foram: perda de massa,
polarizagdo potenciodinamica e espectroscopia de impedancia eletroquimica. Os
experimentos foram realizados nas concentra¢des de 30x10° M para a tiossemicarbazona,
0,Img/mL e 0,2mg/mL para o extrato vegetal (TA).

O ensaio de perda de massa foi realizado utilizando-se coupons de prova de ago carbono AISI
1020. As dimensdes dos coupons utilizados foram de 2,4 x 2,4 x 0,01 cm com area de 0,576
cm’. Inicialmente, os coupons foram polidos com lixa fina para metal, desengordurados com
acetona e secos ao ar. Apds o tratamento dos coupons, eles foram pesados e imersos em uma
solugdo de 1M HCI (branco) e, em seguida, foram testadas as demais solugdes contendo a 4-
hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona (T10-1), extrato vegetal (TA) e as formulagdes (T10-
1 + TA) por quatro horas em temperatura ambiente. Apos as quatro horas, os coupons foram
pesados novamente para obter-se a taxa de corrosdo e calcular a eficiéncia de inibigao.

Os ensaios eletroquimicos foram realizados em célula eletroquimica contendo trés eletrodos,
sendo o eletrodo de referéncia de Ag/AgCl (prata/cloreto de prata), o contra eletrodo de
platina e o eletrodo de trabalho em ago carbono AISI 1020, com area superficial de 0,64 cm?,
densidade 7,86 g/cm’ e massa equivalente igual a 0,5 g. Inicialmente, foi testada a solu¢do 1M
HCI (branco) e, em seguida, foram testadas as demais solu¢des da 4-hidroxibenzaldeido
tiossemicarbazona (T10-1), extrato vegetal (TA) e formulacdes (T10-1 + TA).

No ensaio de polariza¢do potenciodinamica foram realizadas varreduras de potencial entre +
200 mV, na velocidade de 1 mV/s. J4 no ensaio de espectroscopia de impedancia
eletroquimica, as medigdes foram realizadas em circuito de potencial aberto (Eocp) ao longo de
uma gama de frequéncias de 10 MHz a 100 MHz com uma amplitude de 10 mV pico-a-pico
usando o sinal de CA.
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Todas as curvas eletroquimicas foram obtidas através do uso do potenciostato acoplado a um
microcomputador. O controle do ensaio e a coleta dos dados foram realizados através do
Software NOVO 1.8, contido no pacote de programas da Autolab.

Resultados e discussao

Perda de Massa

Para calcular a atividade anticorrosiva das amostras pela técnica gravimétrica de Perda de
Massa, foram utilizadas as equagdes 1, 2 ¢ 3. A Tabela 1 mostra os resultados obtidos para a
eficiéncia de corrosdo em termos percentuais (1)), a velocidade de corrosdo e os valores de 6.

Vcorr = MAaSSainicial — MasSafina/area X tempo Equagdo 1
0= Veorr sem inibidor — Veorr com inibidor/ Veorr sem inibido Equa§¢50 2
n=0x 100 Equacao 3

Tabela 1: Parametros obtidos por Perda de Massa para o ago carbono AISI 1020 em solugdo
1 M de HCI para a 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona (T10-1, 30 x 10° molL" ), o
extrato vegetal (TA) e as suas formulacdes (T10-1 + TA).

Amostra Veorr (2/cm’h) 0 n (%)
Branco 5,747x10™ - -
TA? 2,051x10™ 0,643 64
TIO-1 2,615x10™ 0,544 54
TIO-1+ TA® 2,2x10™ 0,617 62
TA® 1,803x10™ 0,686 69
TIO-1 + TAP 0,426x10™ 0,925 93

* @ Concentragdo do extrato vegetal C = 0,1 mg.mL"™"; ® concentragio do extrato vegetal C =
0,2 mg.mL"; area do corpo de prova 8,14 cm’ e tempo de imerséo 4h.

Nos ensaios de perda de massa que foram realizados nas amostras utilizando corpos de prova
em aco carbono AISI 1210 em meio acido, € possivel perceber que as taxas de corrosdo sao
menores para todas as formulagdes quando comparadas com as tiossemicarbazonas isoladas,
conforme os valores apresentados de eficiéncia de inibi¢do (). A formulagdo de TIO-1 +
TA®, apresentou um percentual de inibigio da corrosdo significativo, chegando a atingir 93%.
Tal resultado sugere que esta formulacdo possa atuar como um inibidor de corrosdo, ja que
ocorreu uma potencializagdo da atividade anticorrosiva devido a maior adsor¢do e cobertura
do inibidor sobre a superficie do metal, conforme indicado na Tabela 1.
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Polarizacdo Potenciodinamica

A técnica eletroquimica de Polarizagdo Potenciodindmica possibilitou a avaliacdo da
atividade anticorrosiva através dos graficos de log icor X potencial. As curvas obtidas foram
sobrepostas com o intuito de comparar os efeitos produzidos pela 4-hidroxibenzaldeido
tiossemicarbazona, o extrato vegetal e suas formulacdes. As Figuras 2 e 3 apresentam as
curvas de polarizagcdo da 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona (T10-1), do extrato vegetal
(TA) e das suas formulagdes (TIO + TA). O perfil das curvas obtidas indicou que as
formulacdes foram mais eficientes, atuaram como agentes inibidores mistos, ou seja, anodicos

e catodicos.
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Figura 2: Sobreposi¢do das curvas de Polarizagdo Potenciodindmica da T10-1 30x10° M, de
TA 0,lmg/mL e T10-1 30x10°M + TA 0,1mg/mL.
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Figura 3: Sobreposicio das curvas de Polarizacdo Potenciodindmica da T10-1 30x10° M, de
TA 0,2 mg/mL e TIO-130x10°M + TA 0,2 mg/mL.

A Tabela 2 mostra os valores dos parametros eletroquimicos obtidos no ensaio de Polarizacao
Potenciodinamica para o aco carbono AISI 1020 em solucdo 1M de HCI para os ensaios

realizados.

Tabela 2: Parametros eletroquimicos para o ago carbono AISI 1020 em solugdo 1M de HCI
frente a 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona (T10-1, C = 30 x 10° mol.L™), o extrato
vegetal (TA) e as suas formulagdes (T10-1 + TA).

Amostra icorr(A/cmz) Eficiéncia de Inibigdo (%)
Branco 1,77);10'4 -
TA? 1,55x10™ 12
Branco 3,96)(10'4 -
TIO-1 1,44x10™ 63
Branco 1,77x10™ -
TIO-1+ TA? 4,81x107 73
Branco 2,73){10'4 -
TA® 1,31x10™ 52
TIO-1 + TAP 6,71x107 75

* 2 Concentragdo do extrato vegetal C = 0,1 mg.mL"™"; ® concentragdo do extrato vegetal C =
0,2 mg.mL'l.
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Avaliando-se todos os graficos das Figuras 2 e 3, assim como os dados obtidos neste ensaio
(Tabela 2), foi possivel observar que, em todos os casos, ocorreu a potencializacdo da
atividade anticorrosiva quando a 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona foi utilizada em
formulagdes com o extrato vegetal.

Espectroscopia de impeddncia eletroquimica

A utilizagdo da Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica confirmou os resultados obtidos
pela técnica de Polarizagdo Potenciodinamica e Perda de Massa. Os graficos de Nyquist
obtidos foram sobrepostos com o objetivo de comparar a 4-hidroxibenzaldeido
tiossemicarbazona, o extrato vegetal e suas formulagdes. Portanto, as Figuras 4 e 5
apresentam os graficos de Nyquist da 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona (T10-1), do
extrato vegetal (TA) e das suas formulagdes (T1O-1 + TA). A partir da sobreposicao dos
graficos de Nyquist, foi possivel afirmar que a formulacdo contendo o extrato TA na
concentracdo de 0,2 mg/mL, embora tenha apresentado um arco com a mesma altura este
mostrou uma amplitude maior indicando maior efeito anticorrosivo (Figura 5).
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Figura 4: Sobreposigio dos graficos de Nyquist da T1O-1 30x10°M, de TA 0,1 mg/mL e
TIO-130x10°M + TA 0,1 mg/mL.
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Figura 5: Sobreposigio dos graficos de Nyquist da T10-1 30x10°M, de TA 0,2 mg/mL e
TIO-130x10°M + TA 0,2 mg/mL.

A Tabela 4 mostra os valores dos parametros eletroquimicos obtidos no ensaio de
espectroscopia de impedancia eletroquimica para o ago carbono AISI 1020 em solugdao 1M de
HCI na presenca da TIO-1, TA e da formulagdo. Os resultados da eficiéncia de inibicdo em
porcentagem indicaram que a formulagdo contendo o extrato TA na concentracdo de 0,2
mg/mL foi mais eficiente (80%) que apenas a T1O-1 e sua formulacido contendo 0,1 mg/mL

(67%).

Analisando-se todos os parametros eletroquimicos obtidos nestes ensaios, foi possivel afirmar
que, em todos os casos, as formulagdes apresentaram maior atividade anticorrosiva do que a
4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona e o extrato vegetal isoladamente.
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Tabela 4: Parametros eletroquimicos obtidos por Espectroscopia de Impedancia
Eletroquimica para o ago carbono AISI 1020 em solugdo 1M de HCl para a 4-
hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona (T10-1), o extrato vegetal (TA) e as suas formulagdes
(TIO-1+TA).

Amostra R (Q cm?) Eficiéncia de Inibigdo (%)
Branco 152,77 -
TI1O-1 452,371 66
Branco 149,447 -
TA? 160,904 7
TIO-1 + TA? 481,256 69
Branco 104,179 -
TA® 188,985 45
TIO-1+ TAP 539,425 81
*Concentragdo da 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona C = 30 x 10° molL",

“concentracio do extrato vegetal C = 0,1 mg.mL™", ®concentra¢do do extrato vegetal C = 0,2
-1
mg.mL".

As figuras 6 e 7 representam os graficos de Bode da 4-hidroxibenzaldeido tiossemicarbazona
(T10-1), do extrato vegetal (TA) e das suas formulacdes (T1O + TA).
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Figura 6: Grafico de Bode da T10-130x10°M, de TA 0,1 mg/mL e TIO-130x10°M + TA
0,1 mg/mL.
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Figura 7: : Grafico de Bode da T10-130x10°M, de TA 0,2 mg/mL e TIO-130x10°M +
TA 0,2 mg/mL.

A partir da anélise dos graficos 6 e 7, referentes aos graficos de Bode das amostras ensaiadas,
¢ possivel notar que conforme a eficiéncia do inibidor aumenta 0 Z;,q também aumenta,
confirmando a maior inibi¢do da corrosdo quando utilizada a formulacao T10-1 30x10° M +
TA 0,2 mg/mL*".

Conclusoes

A avaliagdo da atividade anticorrosiva, realizada pelas técnicas de Perda de Massa,
Polarizacdo Potenciodindmica e Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica, permitiu de
forma eficaz, verificar que as formulagdes contendo a 4-hidroxibenzaldeido
tiossemicarbazona e o extrato em acetato de etila das folhas e caules da espécie 7. triangulare
sdo inibidores mais potentes que a tiossemicarbazona e o extrato vegetal isoladamente. Sendo
assim, avaliacdes aplicadas a area de metalurgia serdo de grande interesse, usando a
formulagdo T10-1 (30 x 10° mol.L™") : TA (0,2 mg.mL™). Esses resultados possibilitario
agregacao de valor tanto ao produto sintético, quanto ao vegetal que hoje ¢ considerado uma
hortali¢ca sem muito valor comercial.
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