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RESUMO

A corrosdo de um material devido a sua interacdo com o meio ambiente representa um
elevado custo para o setor produtivo e para a sociedade como um todo. Prevenir ou
minimizar o processo corrosivo tem se tornado um grande desafio para a ciéncia ao
longo dos anos. A utilizacdo de inibidores é um dos métodos mais empregados para a
protecdo contra a corrosdo em metais. Porém, muitos dos inibidores comercializados
causam grandes impactos ambientais por apresentarem substancias toxicas em sua
composicdo. Atualmente, varias substancias naturais vém sendo testadas como
potenciais inibidores do processo corrosivo. Os chamados inibidores verdes ou
ecoldgicos podem ser obtidos a partir de extratos de plantas e apresentam caracteristicas
como baixo custo, biodegradabilidade, atoxicos, facil aquisicdo, entre outras vantagens.
Estudos realizados nos ultimos anos relatam gque muitos vegetais apresentam em sua
composicdo substancias com agdo antioxidante como os flavonoides. Neste sentido, o
presente trabalho avaliou um extrato aquoso de sementes da planta noni, como inibidor
de corrosdo do aco carbono ASTM A178 em meios acidos de HCI e H,SO, 0,1 mol.L™,
também foi utilizado para fins de comparacdo o inibidor comercial benzotriazol. A
caracterizacdo quimica do extrato de noni por cromatografia UPLC-QTOF-MSE
permitiu a identificacdo de 9 compostos quimicos, de diferentes classes organicas. Foi
realizada a caracterizacdo térmica do extrato obtido por DSC e TGA. O extrato obtido
apresentou um poder antioxidante (ICsp), avaliado pelo método do radical DDPH, igual
a6,17.10° pg.L™. Foi avaliada a eficiéncia de inibicdo, com tempos de imerséo variando
de 0 h até 168 h, utilizando-se técnicas eletroquimicas (potencial de circuito aberto e
espectroscopia de impedancia eletroquimica) e a técnica gravimétrica de perda de
massa. Os resultados mais significativos para os testes de perda de massa foram obtidos
para os tempos de imersdo iguais a 24h, nos quais 0 extrato apresentou eficiéncia de
inibicdo igual a, aproximadamente, 90% em HCI e de 60% em H,SO,, ambos na
concentracdo de 0,1 mol.L™. Os ensaios de impedancia corroboraram com estes
resultados ratificando que o extrato aquoso de sementes de noni pode ser considerado

um bom inibidor de corrosdo para o ago carbono ASTM A178 em meios acidos.

Palavras — chave: Corrosédo. Inibidor de corrosdo. Ago carbono. Morinda Citrifolia.

Noni.



ABSTRACT

Corrosion of material due to its interaction with the environment represents a great costs
for the productive sector and for society as a whole. Preventing or reducing the
corrosive process has become a major challenge for science over the years. The use of
inhibitors is one of the most used methods for protection against corrosion in metals.
However, many of the commercial inhibitors cause great environmental impacts
because they have toxic substances in their composition. Currently, several natural
substances are being tested as inhibitors of the corrosive process. Green or eco-friendly
inhibitor can be obtained from plant extracts and have features such as low cost,
biodegradability, non-toxic, easy to obtain, among other advantages. Studies carried out
in recent years related to many vegetables that present their composition with
antioxidant action such as flavonoids. In this sense, the present work uses a aqueous
seed extract from the Morinda Citrifolia plant, as a corrosion inhibitor of ASTM A178
carbon steel in the HCI and H,SO,4 0.1 mol.L™, it was also used, in order to compare,
commercial inhibitor benzotriazole. The chemical characterization of noni’s extract by
chromatography UPLC-QTOF-MSE allowed the identification of 9 chemical
compounds, from different organic classes. A thermal characterization of extraction
controlled by DSC and TGA was performed. The selected extract has an antioxidant
activity (ICso), assay based by DPPH method, equal to 6,17.10° ug.L™". The inhibition
efficiency was evaluated, with immersion times from 0 to 168 h, using electrochemical
techniques (open circuit potential and electrochemical impedance spectroscopy) and a
gravimetric technique: weight loss. The highest results for the weight loss tests were
detected at immersion times equal to 24h, in which the extract showed an inhibition
equal to approximately 90% in HCI and 60% in H,SO,, both at 0.1 mol.L™. The
impedance tests corroborate these results, which confirm that the aqueous seed extract
can be considered a good corrosion inhibitor for ASTM A178 carbon steel in the means

used.

Keywords: Corrosion. Corrosion inhibitor. Carbon steel. Morinda Citrifolia. Noni.
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1 INTRODUCAO

O aco é o material mais empregado nos segmentos de bens de producdo e por
iISs0 assume grande importancia na sociedade (DIAS et. al., 2017). O processo de
producdo do aco requer um elevado consumo de materias-primas, insumos e de energia,
além de gerar uma grande emissdo de gas carbonico (CO,) na etapa de reducéo do ferro
(CNI, 2017).

Determinados fatores tais como: reatividade dos metais, presenca de impurezas,
pH das solugdes, e temperaturas, bem como algumas préticas industriais (e.g. limpeza
acida e decapagem) facilitam a corrosdo dos metais (UMOREN et. al., 2019).

A corrosdo ou deterioracdo de um material metalico devido a sua interacdo com
0 meio ambiente tem um grande impacto econémico e ambiental, representando grandes
gastos para muitas industrias, como a quimica, petrolifera e naval, tornando necessario
estudos constantes visando seu controle (OLIVEIRA; ALVES; CARDOSO, 2013).

De acordo com a WCO - World Corrosion Organization (2017) a corrosdo gera
um custo anual estimado de US$ 2,5 trilhGes no mundo, o que corresponde a uma média
de 3 a 4% do PIB dos paises industrializados. No Brasil, o impacto da corrosdo na
economia equivale a 4% do PIB do pais. De acordo com ICZ (2013) estima-se que
poderia-se economizar cerca de 25% destes custos com a utilizacdo de medidas
economicamente vidveis para prevencdo da corrosdo. Portanto, tentar evitar ou
minimizar os efeitos corrosivos além de impactar diretamente nos custos, contribui com

a reducao dos impactos ambientais oriundos do processo.

Dentre os varios métodos para prevenir e controlar 0s processos corrosivos, o
uso de inibidores de corrosdo é um dos mais adotados. Os inibidores de corroséo séo
substancias organicas ou inorganicas, que quando adicionadas a0 meio corrosivo,
evitam ou minimizam o desenvolvimento das reacdes de corrosdo (ALBUQUERQUE;
OLIVEIRA; ECHEVARRIA, 2015).

No mercado mundial existem varios inibidores sendo comercializados.

Entretanto, apesar de eficientes, esses materiais sdo normalmente substancias toxicas ao
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meio ambiente, despertando o interesse pela identificacdo de novos produtos
ambientalmente seguros (BROINIZI et. al., 2007).

Desta forma, inibidores obtidos a partir de vegetais surgem como alternativas
promissoras, por serem de fontes renovaveis, biodegradaveis, de facil aquisi¢cdo, baixo
custo e, especialmente, por ndo conterem metais pesados. (FELIPE et. al., 2013). Estes

materiais sdo conhecidos como inibidores verdes ou ecolégicos.

A eficiéncia dos extratos vegetais é, normalmente, atribuida a sua complexa
composicao, pois 0s mesmos contém diversos compostos que apresentam caracteristicas
estruturais para atuarem como inibidores de corrosao, tais como taninos, flavonoides,
acidos fendlicos, alcaloides, hidratos de carbono, aminoécidos e proteinas, bem como
seus produtos de hidrolise (ALBUQUERQUE; OLIVEIRA; ECHEVARRIA, 2015). O
mecanismo de inibicdo, da maioria desses extratos, ocorre via fisissorcdo ou
quimissorcao na interface metal-solucdo (FINSGAR; JACKSON, 2014).

Extratos de diferentes partes da planta Morinda Citrifolia L., conhecida
popularmente como noni, apresentou positividade para diferentes grupos funcionais e

compostos quimicos reportados na literatura com elevada capacidade antioxidante.

Devido a vasta aplicagcdo do noni para fins medicinais, em diversas partes do
mundo, tém-se gerado uma grande quantidade de sementes deste fruto. Como as
sementes de noni atualmente ndo possuem aplicacdo comercial, elas sdo descartadas
como residuos. Estas sementes representam cerca de 2,5% do peso total do fruto
(SAMPAIO et. al., 2015) o que gera uma quantidade significativa de rejeito durante o
processamento do fruto para a obtencdo de suco, principal produto comercializado a
partir do noni. A possibilidade de se utilizar residuos industriais como inibidores de

corrosao é bastante interessante.

Visando contribuir com a obtencdo de inibidores de corrosdo ecologicamente
corretos, este estudo tem como finalidade avaliar um extrato aquoso obtido a partir de
sementes de Morinda Citrifolia L. como potencial matéria ativa para a formulacéo de

um inibidor de corrosdo para ago carbono ASTM A178 em meios acidos.
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1.1 JUSTIFICATIVA

Os elevados gastos associados a perdas e manutengfes de equipamentos e
produtos industriais por corrosdo quimica ou eletroquimica demonstram um grande
interesse tecnoldgico para a analise e minimizacdo da degradacdo de materiais metalicos
decorrentes de processos corrosivos, tornando necessarios estudos constantes visando
seu controle (DIAS et. al., 2017). Aerogeradores, placas fotovoltaicas e coletores
solares térmicos sdo exemplos de equipamentos suscetiveis a corrosdo devido a diversos

fatores e que exigem uma manutencéo periodica.

O uso de inibidores de corroséo tem sido um dos principais métodos utilizados
pela industria para prevenir ou minimizar a corrosdo (ALBUQUERQUE; OLIVEIRA;
ECHEVARRIA, 2015). A maioria dos inibidores sintéticos, atualmente
comercializados, apresenta em sua composicao substancias que podem causar prejuizos
a salde humana e ao meio ambiente (FADARE; OKORONKWO; OLASEHINDE,

2016), por exemplo, devido a sua toxidez.

Atualmente existe uma preocupacao no sentindo de tentar minimizar a utilizacao
de produtos toxicos ao ambiente, evitando assim futuros impactos ambientais
(OLIVEIRA; ALVES; CARDOSO, 2013). O uso de inibidores naturais, obtidos a partir
de extratos de plantas ou de materiais biodegradaveis, como agentes anticorrosivos tém
se apresentado como uma alternativa aos inibidores sintéticos, pois podem ser

considerados ambientalmente corretos.

A presenca de varios compostos quimicos de elevado poder antioxidante ja
identificados em extratos da planta Morinda citrifolia L. indica que a mesma possa agir
como um bom agente inibidor de corrosdo. Aliado a este fato, temos o interesse
crescente sobre a transformacdo e utilizacdo de residuos de alimentos, biomassa, para

favorecer o aumento dos recursos disponiveis.

Diante o0 exposto, este estudo visa a utilizacdo de sementes de Morinda
Citrifolia L. como inibidor de ago carbono ASTM A 178 em meios &cidos. E importante

ressaltar que estas sementes ainda nao foram exploradas com esta finalidade.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GERAL

Este estudo tem como objetivo avaliar um extrato aquoso de sementes da planta

Morinda Citrifolia L. como inibidores da corrosdo do aco carbono ASTM Al178 em

solucdo écidas de HCI 0,1 mol. L e H,SO, 0,1 mol.L™* e comparar os resultados

obtidos com o inibidor comercial benzotriazol.

1.2.2

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Obtencdo de um extrato aquoso de sementes de Morinda Citrifolia L. (ESMC);
Caracterizacdo quimica e térmica do ESMC a partir de técnicas como:
cromatografia, espectroscopia de infravermelho, analise termogravimétrica e
calorimetria exploratoria diferencial;

Determinagédo do poder antioxidante do extrato obtido;

Preparo de soluges de ESMC para serem utilizadas como inibidor de corroséo
em corpos de prova de aco carbono ASTM A178 em HCI 0,1 mol. L™ e H,S0,
0,1 mol.L";

Andlise do poder anticorrosivo do extrato aquoso de sementes de Morinda
Citrifolia , por meio da técnica de perda de massa, em HCI 0,1 mol. L™ e H,SO,
0,1 mol.L";

Avaliacdo da eficiéncia de inibicdo do ESMC em HCI 0,1 mol. L™ e H,S0, 0,1
mol.L, por meio dos ensaios eletroquimicos de potencial de circuito aberto e
impedéancia eletroquimica;

Comparar os resultados obtidos para 0 ESMC nos ensaios de perda de massa e

testes eletroquimicos com um inibidor comercial.
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2 REVISAO DE LITERATURA

21 CORROSAO

A corrosdo é um processo resultante da acdo quimica ou eletroquimica do meio
sobre um material, podendo ainda estar aliada ou néo a esforcos mecéanicos (GENTIL,
2011). De acordo com a defini¢do da IUPAC (2019), a corrosdo é uma reacdo interfacial
irreversivel de um material (metal, ceramica, polimeros) com seu meio que resulta no

consumo ou na dissolucdo do material.

A corrosdo pode ser classificada em relacdo a0 meio em que ocorre ou em
relacdo a sua morfologia. A classificacdo conforme a morfologia € mais interessante
quando se pretende avaliar os danos causados pela corrosdo, auxiliando no
esclarecimento do mecanismo e na aplicacdo de medidas adequadas de protecdo
(GENTIL, 2011).

A classificacdo em relacdo ao meio € (til no estudo dos mecanismos de ataque,
pois o conhecimento dos mecanismos ajuda no controle das reagdes envolvidas no
processo de corrosdo (FRAUCHES-SANTOS et. al., 2014).

Dependendo do tipo de agdo do meio corrosivo sobre o material, 0s processos
corrosivos podem ser classificados em dois grandes grupos, abrangendo quase todos 0s
casos de deterioracdo por corrosdo: corrosdo eletroquimica e corrosdo quimica
(NUNES, 2007).

No mecanismo de corrosdo quimica ha ataque de um agente quimico
diretamente sobre o material metalico ou ndo metalico. Ndo havendo a geracéo,
portanto, de uma corrente elétrica (FRAUCHES-SANTOS et. al., 2014).

No mecanismo eletroquimico ocorrem reagbes quimicas que envolvem a
transferéncia de carga ou elétrons através de uma interface ou eletrélito (GENTIL,
2011), aparecendo por tanto uma pilha de corrosdo. Denominamos o metal de eletrodo e
0 meio em que a reacdo estd ocorrendo é denominado de eletrolito. As reagdes que
ocorrem nos processos de corrosdo eletroquimica séo reacdes de oxidagdo e reducéo
(NUNES, 2007), representadas a seguir:
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Reacdo anddica: M > M™ + ne’ (Eq. 01)
Reacdes catodicas:
Redugc&o do ion H* (meio 4cido):
nH* + ne” = n/2 H, (ndo aerado) (Eqg. 02)
Reducéo do oxigénio:
n/4 O, + n/2 H,0O + ne” = nOH" (meio neutro ou béasico) (Eq. 03)
n/4 O, + nH™ + ne = n/2 H,O (meio 4cido) (Eq. 04)

Os produtos de corrosdo nos processos eletroquimicos sdo, em geral, resultantes
da formacdo de compostos insollveis entre o ion do metal e o ion hidroxila. Sendo,
portanto, na grande maioria dos casos, hidroxido do metal corroido, ou 6xido hidratado
do metal (NUNES, 2007). Esses produtos insolUveis ocorrem no caso de meios neutros
ou bésicos, quando o meio € acido ocorre a formacdo de sais sollveis, como cloretos e

sulfatos, se os &cidos forem cloridrico e sulfurico, respectivamente (GENTIL, 2011).

A maior relevancia em se estudar os fenébmenos da corrosdo é que 0S processos
corrosivos representam um grave problema para a indastria, pois além dos custos
diretos como a substituicdo do metal corroido, devem-se considerar 0s custos indiretos
decorrentes deste processo, como 0s impactos ambientais gerados. Segundo Tinoco
(2018), estima-se que mais de 30% do aco produzido no mundo é utilizada para

reposicdo de pecas e partes de equipamentos e instalacGes deterioradas pela corroséo.
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2.1.2 CORROSAO EM ACO CARBONO

Segundo dados divulgados pelo Instituto Aco Brasil (2018), em 2017 o parque
produtor brasileiro de aco era composto por 29 usinas que produziram no total 34,4
milhdes de toneladas de aco bruto naquele ano, o que colocou o pais como o 9° maior
produtor mundial deste material. O Brasil € o maior produtor de aco da ameérica latina,
sendo responsavel por, aproximadamente, 53,5% do total produzido na regido em 2017
(INSTITUTO ACO BRASIL, 2018), como pode ser observado na Figura 01.

Figura 01 - Producdo de aco bruto na América Latina
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Fonte: Adaptado de Instituto Aco Brasil (2018).

Os acos podem ser classificados de acordo com diferentes critérios como:
composicdo quimica, microestrutura, aplicacdo, dentre outros. Existem instituicdes
normativas (e.g. ABNT, AISI, ASTM) que estabelecem os critérios de designacao para

os diversos tipos de aco utilizados na industria.

Os acgos carbonos sdo ligas compostas, em sua maioria, por ferro (mais de 97%),
teor de carbono inferior a 2% e alguns elementos residuais em teores muito reduzidos
como silicio, fosforo, enxofre, dentre outros (NUNES, 2007). O aco carbono é de
grande utilizacdo principalmente devido a sua grande empregabilidade e por ser uma
das ligas mais comuns e baratas existentes (FERNANDES, 2016).
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Apesar de ser extremamente utilizado pelas inddstrias, o aco carbono ndo possui
grande resisténcia a corrosdo, devido a auséncia, ou baixissima presenca, de elementos
de liga como, por exemplo, o Niquel e Cromo (FERNANDES, 2016).

Dentre os diversos materiais que podem sofrer a corrosdo, o aco carbono é o
mais usado na industria de maneira geral e, estima-se que cerca de 20% do aco
produzido destina-se a reposicdo de partes de equipamentos, pecas ou instalacdes
corroidas (FRAUCHES-SANTOS et. al. 2014).

Os problemas de corrosdo surgem como um resultado da interacdo da solucao
aquosa com o0 aco carbono, especialmente durante o processo de decapagem
(GROSSER, 2015). E corriqueira a utilizacio de solucdes &cidas quando se deseja
remover sujidades tais como éxidos e sais metalicos (carepas), aderidas fortemente as
superficies metalicas, sendo esse processo industrial denominado de decapagem &cida.
Como exemplo de aplicacdo desta técnica podemos citar a limpeza quimica realizada
em caldeiras, com o objetivo de remover incrustacdes de célcio e magnésio, formadas
nas paredes internas das tubulaces (COSTA, 2017).

Vaérias solucbes &cidas sdo utilizadas como banhos decapantes, sendo mais
comumente empregadas as solugcbes de: acido cloridrico, sulfurico, nitrico, fosférico e
fluoridrico. As condigBes operacionais mais usuais em limpeza quimica acida séo feitas,
em geral, em temperaturas em torno de 50°C a 60°C e o tempo pode variar para valores
maiores ou menores do que 72 horas, dependendo da quantidade de incrustacdo
(GENTIL, 2011).

Os processos eletroquimicos envolvendo o aco carbono, em solucBes &cidas,
podem ser representados por uma reacdo anddica de dissolucdo (Eq. 05) e uma reagdo
catodica correspondente (Eqg. 06) (GROSSER, 2015).

Fe(s) > Fe* (aq) + 2¢” (Eq. 05)
2H"(aq) + 2e” = Ha(g) (Eg. 06)

Como os &cidos residuais, apés a decapagem, podem corroer o material
metalico, costuma-se adicionar inibidores de corroséo as solu¢des dos acidos para evitar

0 ataque ao aco carbono, apos solubilizar o carbonato (GENTIL, 2011).
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2.2 INIBIDORES DE CORROSAO

Inibidores de corrosdo sao substancias que quando adicionadas ao meio
corrosivo em pequenas concentracdes, diminuem a sua agressividade ou até mesmo
impedem a reacdo do metal com o meio e dessa forma reduzem a taxa de corrosdo do

N\ s _ug s

difusdo dos reagentes para a superficie do metal (DIAS et. al., 2017).

A utilizacdo de inibidores de corrosdao € um dos principais métodos adotados
pela industria para reduzir as taxas de corrosdo (ALBUQUERQUE; OLIVEIRA;
ECHEVARRIA, 2015), visando a preservacao e aumento da vida Util de equipamentos e
pecas metélicas. Estas substancias sdo adicionadas a muitos sistemas, como por
exemplo, sistemas de resfriamento, unidades de refinaria de petréleo, banhos de
decapagem 4&cida e unidades de producdo de gas (ALENCAR et. al., 2013), podendo
atuar tanto no inicio dos processos, visando a preven¢do, quanto no periodo de
propagacao, reduzindo a taxa de corrosdo (ORMELLESE et al., 2009).

A inibicdo da corrosdo é resultado da atuacdo de um ou mais dos trés
mecanismos gerais: adsorcdo do inibidor sobre a superficie metélica formando uma
pelicula protetora fina; formacdo de uma pelicula de 6xido protetor do metal base; ou
inibidor pode reagir com um componente potencialmente corrosivo, presente no meio
aquoso (RAMANATHAN, 1988). A acéo inibidora da maioria dos inibidores verdes
ocorre por adsor¢do (SOUZA, SPINELLI, 2009).

Os compostos quimicos que podem ser utilizados para esta finalidade devem
apresentar alguns requisitos relativos a estrutura e comportamento quimico
(FRAUCHES-SANTOS et. al., 2014). Os critérios basicos para a selecdo de inibidores
sdo: ser compativel com o processo, ser soluvel e estavel (incluindo temperatura e
pressdo), ndo deve formar residuo ou espuma, nao deve ser poluente e toxico, deve ter

um custo baixo, inclusive de despejo (NUNES, 2007).

Os inibidores podem ser divididos em inorganicos ou organicos, de acordo com
sua natureza quimica; ou baseado em seu mecanismo de protecdo, podendo ser anddico,
catodico, misto ou por adsor¢do (FERNANDES, 2016).



24

2.2.1 CLASSIFICACAO DE INIBIDORES QUANTO AO MECANISMO DE
PROTECAO

2.2.1.1 INIBIDORES ANODICOS

Os inibidores anddicos sdo compostos que atuam retardando ou mesmo
impedindo a reacdo anddica. Eles reagem com o produto de corrosdo inicialmente
formado, produzindo um filme aderente e insoltvel na superficie metalica (GENTIL,
2011) ocasionando uma polarizagdo anddica.

Estes inibidores sdo também chamados de passivadores, pois eles reduzem a
densidade de corrente e aumentam o potencial de corrosdo, como pode ser observado na
Figura 02, tornando o metal mais nobre e causando uma a polarizacao anddica. Alguns
exemplos de inibidores anddicos sdo hidroxidos, fosfatos, carbonatos, silicatos, nitrito

de sddio e cromatos de potéssio e sodio.

Figura 02 - Diagrama de polarizacdo: acdo do inibidor anddico. (a) com inibidor; (b)

sem inibidor.

Fonte: GENTIL (2011).
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2.2.1.2 INIBIDORES CATODICOS

Os inibidores catodicos atuam diminuindo ou mesmo impedindo as reacdes
catddicas. Sdo substancias que fornecem ions metalicos capazes de reagir com a
alcalinidade catddica, formando produtos insolUveis nas areas catddicas (GENTIL,
2011). Podemos citar como exemplos de inibidores catodicos: sulfatos de zinco,

magnésio ou niquel.

Os protetores catodicos agem, portanto, neutralizando a corrosdo através do
deslocamento do potencial de corrosdo para valores negativos, aumentando o pH do
meio, diminuindo a solubilidade do ion ferroso (FRAUCHES-SANTOS et. al., 2014) e
produzindo, portanto, uma polarizacdo catodica. O deslocamento do potencial de

corrosdo devido a adi¢do do inibidor catodico pode ser observado na Figura 03.

Figura 03 - Diagrama de polarizacdo: acdo do inibidor catédico. (a) com inibidor; (b)

sem inibidor.

Fonte: GENTIL (2011).
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2.2.1.3 INIBIDORES MISTOS OU POR ADSORCAQO

Esses inibidores sdo compostos que tém a capacidade de serem adsorvidos,
formando um filme muito fino e protetor sob a superficie metalica, o qual leva a uma
diminuicdo na taxa de corrosdo, devido ao abrandamento das reacbes anddicas,
catddicas ou ambas. (FRAUCHES-SANTOS et. al., 2014), interferindo assim nas
reacOes eletroquimicas. Como exemplos, temos os sables de metais pesados e
compostos organicos com atomos de oxigénio, nitrogénio ou enxofre. O aumento da
adsorcdo na superficie metalica tem sido relacionado com a planaridade das estruturas

moleculares e os pares isolados de elétrons nos heteroatomos (NABI; HUSSAIN, 2012).

Fatores como a velocidade do fluido, concentracéo, tipo de substrato, tempo de
contato com a superficie metalica e temperatura do sistema podem alterar a pelicula de
protecdo formada (GENTIL, 2011).

2.2.2 CLASSIFICACAO DE INIBIDORES QUANTO A SUA NATUREZA
QUIMICA

2.2.2.1 INIBIDORES INORGANICOS

Alguns inibidores de corrosdo, principalmente os inorganicos, tendem a
precipitar na superficie metalica, adsorvendo na superficie e impedindo a continuacéo
do processo de corrosdo (FERNANDES, 2016). Os inibidores inorganicos mais
utilizados sdo cromatos, nitratos, silicatos, carbonatos, fosfatos, entre outros
(KUSUMASTUTI; PRAMANA; SOEDARSONO, 2017).

Apesar de eficientes no controle da corrosdo, muitos inibidores possuem elevado
custo, o que torna desvantajoso o seu uso. Além disso, a grande maioria contém metais
pesados em sua composic¢do, sendo portanto toxicos e podendo causar sérios danos ao
meio ambiente e aos seres vivos, tornando seu uso questionavel. (OLIVEIRA;
CARDOSO, 2014).
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2.2.2.2 INIBIDORES ORGANICOS

A maioria dos inibidores utilizados na industria é formada por compostos
organicos (TORRES et. al., 2016), contendo insatura¢des e/ou grupamentos fortemente
polares em sua estrutura com a presenca de &tomos de nitrogénio, oxigénio ou enxofre.
Esses inibidores sdo geralmente indicados para proteger os materiais metalicos em meio
acido (FRAUCHES-SANTOS et. al., 2014). Como por exemplo, pode-se citar aminas,
compostos heterociclicos nitrogenados, compostos contendo enxofre
(KUSUMASTUTI; PRAMANA; SOEDARSONO, 2017), aldeidos e compostos

acetilénicos.

Estes compostos sdo, em geral, classificados como inibidores de adsorcdo e
normalmente promovem a formacdo de um quelato na superficie do metal, ocorrendo a
transferéncia de elétrons do composto organico para a superficie metélica
(FRAUCHES-SANTOS et. al., 2014). A fungdo polar é considerada normalmente o
centro de quelacdo no processo de adsorcdo quimica (TORRES et. al., 2016). Deste
modo, o0 metal atua como um eletréfilo, enquanto os centros nucledfilos da molécula
inibidora sdo normalmente heterodtomos com pares de elétrons disponiveis para serem
compartilhados (FRAUCHES-SANTOS et. al. 2014).

A partir dos valores de deslocamento do potencial de corrosdo (Ecorr), em relagdo
ao branco, é possivel inferir se o inibidor € catddico, anddico ou misto. De acordo com
Tronco (2017), se o deslocamento deste potencial for menor que 0,085 V, o

comportamento do inibidor é considerado misto.

Os inibidores de corrosdo podem ainda ser classificados como: Inibidores

organicos sintéticos ou inibidores organicos naturais.
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2.2.2.2.1 INIBIDORES ORGANICOS SINTETICOS: BENZOTRIAZOL

Uma classe de inibidores sintéticos bastante utilizada pela industria de petrdleo é
a dos azdis e seus derivados. Os az0is sdo compostos organicos heterociclicos contendo
um &tomo de nitrogénio e pelo menos mais um que ndo seja carbono participando do
anel, podendo ser N, O, S (FERNANDES, 2016). Os azdis compreendem 0s sais de
benzotriazol (BTA), tolitriazol e mercaptobenzotiazol (GENTIL, 2011).

O BTA possui a formula molecular C¢HsN3 e apresenta a estrutura mostrada na
Figura 04. Os pares de elétrons livres desses heteroatomos fazem com que essas
estruturas quimicas realizem fortes interagdes com a superficie metalica, tornando-se
6timas inibidoras (FERNANDES, 2016).

Figura 04 - Estrutura do benzotriazol (BTA).

Fonte: O autor (2020).

De acordo com Cunha (2003), dependendo do pH do meio em que se encontra, 0
BTA pode se apresentar sob trés formas distintas: neutra (BTAH) em solugdes neutras e
ligeiramente &cidas; catibnica (BTAH+2), presente nas solugdes &cidas; e a forma

anidnica (BTA-), presente nas solucdes alcalinas.

O BTA é um material sélido, comercializado no formato de flocos de coloracéo
amarelo-claro e inodoro, conforme mostra a Figura 05. Seu peso molecular €é igual a
119,12 g.mol™ e, de acordo com a ficha de informacdes de seguranca de produtos
(FISPQ, 2005), a 20°C sua solubilidade em &gua é de 19 g.L™ e se decompde em

temperaturas acima de 240°C, sendo quimicamente estavel em temperatura ambiente.
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Figura 05 — Forma comercial do benzotriazol (BTA).

Fonte: O autor (2020).

O benzotriazol é um inibidor de corrosdo amplamente utilizado e eficiente para a
protecdo do cobre e de suas ligas. Para o cobre e suas ligas, o provavel mecanismo de
protecdo dos azois é a possivel complexacéo do cobre, formando na sua superficie por
adsorcdo um produto altamente protetor (GENTIL, 2012). Trabalhos recentes mostram
boa eficiéncia do BTA como inibidor de ago carbono (AMINI et. al., 2017;
MATHESWARAN, RAMASAMY, 2010; MENNUCCI et.al., 2009; POPOVA, 2007;

CUNHA, 2003) em meios acidos e Fernandes (2016), avaliou em matriz salina.

Cunha (2003) avaliou o efeito do benzotriazol, nas concentracdes de 1.107
mol.L™ e 1.10° mol.L?, como inibidor de corrosdo para o ago carbono em &cido
sulfirico, na concentragdo de 0,5 mol.L™. Na concentracéo de 1.10° mol.L™, observou-
se uma eficiéncia de inibicdo de apenas 50%, aumentando a concentragdo para 1.107
mol.L, a eficiéncia aumentou para 96%, para um intervalo de tempo de 6800

segundos.

Fernandes (2016) avaliou a eficiéncia do BTA nas concentracdes de 50 ppm,
100 ppm, 250 ppm e 500 ppm como inibidor de corrosdo do aco carbono em solucéo de
NaCl 3,5%. O autor observou que o aumento da concentracdo também levou a um
aumento da eficiéncia desse inibidor, tendo esta variado entre 17,2% e 65,8%.

Os inibidores sintéticos, apesar de eficientes apresentam algumas desvantagens
como: elevado custo, tempo de processamento e toxicidade (KRISHNAVENI;
RAVICHANDRAN, 2014). Atualmente, existe muita controvérsia com relacdo a
toxicidade do benzotriazol (BANCZEK et. al., 2010).
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2.2.2.2.2 INIBIDORES ORGANICOS NATURAIS OU INIBIDORES VERDES

A busca por inibidores de corrosdo mais baratos, de fontes renovaveis,
biodegradaveis, de facil aquisicdo, atoxicos, com seletividade e sem conterem metais
com elevado poder de toxicidade é uma constante (MORAIS et. al., 2017). De modo a
atender estas necessidades, uma grande tendéncia atual é a utilizagdo de inibidores
organicos naturais, os chamados “inibidores verdes” ou ecoldgicos, passaram a Ser
testados como matéria ativa para a formulacao de inibidores de corrosdo. (OLIVEIRA,;
CARDOSO, 2014).

Consideram-se inibidores de corrosdo verdes os compostos organicos naturais,
nos quais a maioria apresenta em suas estruturas nitrogénio, enxofre e oxigénio, o que

promove uma maior interacdo com a superficie do metal (MORAIS et. al., 2017).

Enfase tem sido dada a identificacdo e purificacio de novos compostos com
atividade antioxidante, oriundos de fontes naturais, que possam agir sozinhos ou
sinergicamente com outros aditivos, como uma forma de prevenir a deterioracéo
oxidativa de alimentos e restringir a utilizacdo dos antioxidantes sintéticos (BROINIZI
et. al., 2007).

A imensa biodiversidade brasileira associada a sua atuante atividade agricola e
agroindustrial oferecem ao pais oportunidades incomparaveis para agregacdo de valor.
Produtos naturais com reconhecidas atividades antioxidantes sdo postos como possiveis
inibidores de corrosdo (MORAIS et. al., 2017).

Extratos de plantas sdo geralmente pouco dispendiosos e podem ser obtidos por
meio de processos simples de extracdo (TORRES et. al., 2016), sendo a maioria dos
inibidores de corrosdo verdes obtida a partir de extratos de plantas com os solventes:
etanol, metanol ou formaldeido (FERREIRA et. al., 2015).

Pesquisas recentes relatam que a atividade dos inibidores de corroséo em muitos
desses extratos pode ser devida & presenca de constituintes heterociclicos como
alcaloides, flavonoides, ou, igualmente, a presenca de taninos, celulose e compostos
policiclicos, que podem levar a formagdo de um filme sobre a superficie metélica,
evitando assim a corrosdo (ROCHA; GOMES, 2017).
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A eficacia dos inibidores organicos depende de suas taxas de adsorcdo e
capacidade de cobertura sobre as superficies metélicas, onde a adsor¢do esta relacionada
a estrutura molecular, carga de superficie do metal e do tipo de eletrolito. Os inibidores
devem ser solUveis ou dispersaveis para prevenir a corrosdo na presenca de agua. Caso
contréario, eles ndo tém a capacidade de inibir a corrosdo, mesmo se eles possuirem 0s
heterodtomos mencionados acima, podendo até acelerar o processo (ALBUQUERQUE;
OLIVEIRA; ECHEVARRIA, 2015).

A planta Morinda citrifolia pode se apresentar como um potencial agente
inibidor de corrosdo, tendo em vista a grande presenca, ja reportada na literatura, de
polifendis e metabdlitos secundarios como flavonoides, terpentenos entre outros

compostos com capacidade oxidante presentes em seus extratos (TRONCO, 2017).
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2.3  MORINDA CITRIFOLIA L.

Morinda citrifolia € o nome cientifico da planta conhecida popularmente por
diferentes nomes: no Brasil, no Havai e em muitos outros paises como Noni; na india é
conhecido como amora indiana, nuna ou ach; na Malasia é chamado de mengkudu; no
Sudeste da Asia como nhaut; no Caribe arbusto de analgésico ou fruta de queijo; no
Taiti como nono (MIAN-YING et al., 2002; CHAN-BLANCO et al., 2006).

O nome Morinda citrifolia é derivado de duas palavras em latim: “morus”
referindo-se a amoreira e “indicus” atribuido a indiano (NELSON, 2006). Em relacédo a
sua classificacdo taxondmica, esta planta pertence ao reino: Plantae, divisao:
Magnoliophyta, classe: Magnoliopsida, ordem: Gentianales, familia: Rubiaceae, género:
Morinda, espécie: Morinda citrifolia e nome cientifico: Morinda citrifolia L.
(MULLER, 2007).

O noni é uma espécie originaria do sudeste da Asia e difundida pelo homem até
as llhas da Polinésia Francesa, sendo consumida ha mais de 2000 anos (SILVA et. al.,
2016). Esta é uma planta perene, resistente e de rapido crescimento nos trépicos, além

de produzir frutos o ano inteiro.

E um arbusto com folhas elipticas, pequenas flores brancas e seus frutos sio
ovais, suculentos, apresentam um odor forte e desagradavel e possuem varias sementes

triangulares de coloracdo avermelhada, conforme pode ser observado na Figura 06.

Figura 06 - Fruto, folha e semente de noni.

Fonte: O autor (2020).
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Morinda citrifolia foi introduzida no Brasil ha pouco tempo devido aos supostos
beneficios que sdo atribuidos ao fruto por quem o consome (AFONSO et. al., 2017).
Esta planta possui uma vasta aplicagdo medicinal, sendo utilizada h4 mais de 2000 anos
pelos polinésios, tendo apresentado atividades antibacteriana, antioxidante, antiviral,

antifangica, antitumoral, anti-helmintica, analgésica, anti-inflamatdria, entre outras.

Estas aplicacbes medicinais do noni sdo atribuidas as diferentes classes de
compostos quimicos ja identificados nesta planta. Cerca de 200 (duzentos) compostos
fitoquimicos (e.g. polifendis, flavonoides, terpendides, alcaloides e antraquinonas) ja
foram identificados e isolados de diferentes partes do noni, entretanto, a composicéo
completa ainda ndo foi totalmente relatada (ASSI et. al., 2017). Essa composi¢do

depende de alguns fatores, como por exemplo da parte da planta e do pais de origem.

Apesar dos possiveis beneficios, devido as divergéncias e a falta de estudos
concretos que comprovem a seguranca e a eficacia do consumo do Noni, a Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) ndo recomenda sua comercializagdo no
Brasil (SILVA et. al., 2016).

Embora sua comercializacdo para fins medicinais ou alimenticios seja proibida
no Brasil, o cultivo do noni tem grande potencial para a geracdo de novas oportunidades
comerciais de exportacdo para o Ceard, devido ao seu elevado valor de mercado
mundial e por ser de facil adaptacdo as condi¢des locais.

Sob condi¢des favoraveis, um hectare de M. citrifolia pode render cerca de
35 toneladas de suco por més (ASSI et. al., 2017). Com a grande producao do suco de
noni comercializado em todo o mundo, uma grande quantidade de sementes &,
consequentemente, descartada. As sementes de noni secas ao ar constituem 2,5% do
peso total dos frutos (NELSON, 2005). Somente na Polinésia Francesa, o potencial
rendimento anual de sementes de noni é superior a 150 toneladas (WEST; JENSEN;
WESTENDOREF, 2008). Dessa forma, elas sdo consideradas um subproduto ou um

rejeito industrial.

Uma destinacdo possivel destas sementes seria a obtengdo de 6leo, porém, com
um rendimento de 4% a 6% e um custo de mais de US $ 400 (quatrocentos dolares) por
galdo, a producéo de 6leo de semente de noni tem um custo proibitivo com a producéo
em pequena escala (PALU; WEST; JENSEN, 2012). Outra possivel utilizacdo seria
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como inibidor de corrosao devido aos diversos compostos quimicos ja identificados em

extratos de sementes de noni.

Alguns estudos vém sendo realizados utilizando extratos de diferentes partes da
planta Morinda citrifolia como inibidores de corrosdo, porém nenhum avaliou o
potencial das sementes para esta finalidade. Bharathi, Lakshmi e Geetha (2013)
estudaram um extrato aquoso de folhas de Morinda citrifolia para prote¢do do aluminio
contra corrosdo em HCIl 1 mol.L™, obtendo eficiéncia maxima de 90% de inibico.
Kusumastuti et. al. (2017) avaliaram um extrato aquoso do fruto de Morinda citrifolia
como inibidor de corrosdo de aco carbono em meio salino (NaCl 3,5%), tendo obtido
uma eficiéncia de 76,92% de eficiéncia. Franco et. al. (2018) comprovaram a eficiéncia
de um extrato aquoso de folhas de Morinda citrifolia como inibidor de corrosdo do aco
carbono AISI 1045 em HCI 0,5 mol.L™.

Outros autores estudaram a espécie Morinda tinctoria, pertencente & mesma
familia do Noni, como inibidor de corrosdo de aco leve em HCI (KRISHNAVENI,
RAVICHANDRAN, SELVARAJ, 2013), aluminio em HCI e de cobre em H,SO,
(KRISHNAVENI; RAVICHANDRAN, 2014, 2015), todos tendo obtidos &timos

resultados de inibicdo, com excecdo deste ultimo.



35

3 MATERIAIS E METODOS

3.1 OBTENCAO E PREPARO DA MATERIA PRIMA

Os frutos maduros de Morinda Citrifolia L. (Noni) foram fornecidos pela
Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria (Embrapa) - Agroinddstria Tropical. Os
mesmos foram despolpados e as sementes obtidas foram lavadas, secas em estufa e

acondicionadas em embalagens fechadas.

3.2 OBTENCAO DOS EXTRATOS OLEOSO E AQUOSO DE NONI

Os extratos aquosos e oleosos da semente de Noni foram produzidos no
Laboratério de Tecnologia da Biomassa da Embrapa, conforme procedimento descrito

abaixo.

Para a obtencdo dos extratos, foram pesadas 333 g de semente de Noni, em
seguida as mesmas foram trituradas em um moinho de facas da marca Willey —
Fortinox, modelo: FT Star 80, obtendo-se como massa de semente triturada 325 g. A
granulometria das sementes apds a moagem € de, aproximadamente, 2 mm. A Figura 07

mostra as sementes de noni antes e apds a moagem.

Figura 07 - Sementes de noni a) antes da moagem; b) apds a moagem.

Fonte: O autor (2020)

As sementes trituradas foram colocadas em um reator encamisado de ago
inoxidavel, com capacidade de 5L, desenvolvido pela Embrapa e que pode ser

observado na Figura 08. Neste reator, foram adicionados 1 L de acetona e 0,5L de
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hexano, submetidos a uma agitacdo constante de 560 rpm, e a temperatura ambiente,

durante 24 horas.

Figura 08 — Reator utilizado para obtencdo do extrato de noni.

Fonte: O autor (2020)

Posteriormente, o extrato obtido foi filtrado a vacuo e, em seguida, concentrado
utilizando-se um rotaevaporador da Fisatom, temperatura de 50°C e presséo -0,8 mbar.
Obteve-se 8,99 g de um extrato oleoso, com rendimento de 2,77% em relacdo a massa
de semente seca. A farinha desengordurada e Umida, resultante deste processo, foi seca
em estufa com circulacéo de ar a 50°C por 4 horas, obtendo-se uma massa de farinha de
semente desengordurada e seca igual a 295,7 g. Uma pequena quantidade de material
fica fortemente aderida as paredes do reator, ndo podendo ser quantificadas.

Apdbs o processo de secagem, a torta de semente seca foi colocada novamente no
reator, onde foram adicionados 1,5 L de &gua destilada a uma temperatura igual a 70°C
e sob agitacdo de 195 rpm por 24 horas. Em seguida, o extrato obtido foi filtrado a
vacuo e, posteriormente, rotaevaporado sob um vacuo de -0,8 mbar e temperatura igual
70°C.

O extrato aquoso concentrado foi colocado em um ultrafreezer a -80,0 °C por
24 horas e, em seguida, foi liofilizado, em uma equipamento da marca Christ, a
temperatura de 57,0°C por um periodo de tempo de, aproximadamente, 27 (vinte e sete)
horas e sob um vacuo de 0,0725 mbar. A massa de extrato aquoso obtida foi de 9,8 g, ou
seja, o rendimento obtido a partir de 333 g de sementes secas foi de, aproximadamente,
3,00% (m/m). A torta Umida resultante da extracdo aquosa foi seca em estufa com
circulacdo de ar a 50°C por 24 horas, obtendo-se uma massa de torta seca igual a
277,51 g.
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3.3 CARACTERIZACAO QUIMICA E TERMICA DO EXTRATO AQUOSO

3.3.1 ANALISE CROMATOGRAFICA POR UPLC — QTOF-MSF

As andlises foram realizadas na Embrapa Agroindudstria Tropical utilizando
cromatografia liquida de ultra eficiéncia (UPLC) da marca Waters Acquity, acoplado a
um analisador de massas de alta resolugédo, quadrupolo / tempo de voo (QTOF), da

marca Waters.

3.3.1.1 CONDICOES CROMATOGRAFICAS

As separacdes cromatograficas foram realizadas em uma coluna Waters Acquity
UPLC BEH (150 mm x 2,1 mm, 1,7 um), temperatura fixa de 40 °C. O sistema de
eluicdo com gradiente binario consistiu em 0,1% de &cido formico em &gua (A) e 0,1%
de é&cido formico em acetonitrila (B). As condi¢cdes de eluicdo da UPLC foram
otimizadas da seguinte forma: gradiente linear de 2 a 95% B (0-15 min), 100% B (15-17
min), 2% B (17,01), 2% (17,02-19,01 min), um fluxo de 0,4 mL min™ e um volume de

injecao de amostra de 5 pL.

A identificacdo do perfil quimico foi realizada acoplando o sistema Waters
Acquity UPLC ao espectrometro de massa QTOF da marca Waters, com a interface de
ionizacéo por eletropulverizagdo (ESI) no modo de ionizagdo positiva (ESI™). O modo
ESI™ foi adquirido na faixa de 110-1180 Da, temperatura da fonte fixa a 120 °C,
temperatura de dessolvatacéo 350 °C, fluxo de gas de dessolvatacdo de 500 L h™, cone
de extracdo de 0,5 V, tensdo capilar de 3,2 kV. Encefalina de leucina foi usada como
massa de bloqueio. O modo de aquisicdo MS utilizado foi 0 Xevo G2-XS QTOF. O
espectrémetro operou com a programacdo do centréide MSF usando uma rampa de
tenséo de 20 a 40 V. O instrumento foi gerenciado pelo software MassLynx 4.1 da

Waters Corporation.
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3.3.1.2 CONDICOES DA ESPECTROMETRIA DE MASSA E IDENTIFICACAO
DE METABOLITOS

A analise espectrométrica de massa foi realizada acoplando o sistema Waters
Acquity UPLC ao espectrometro de massa QTOF da marca Waters com a interface de
ionizagéo por eletropulverizagdo (ESI) nos modos de ionizagdo positivo e negativo. Os
modos ESI” e ESI foram adquiridos na faixa de 1101180 Da, com uma temperatura de
fonte fixa de 120 ° C e uma temperatura de dessolvatacdo de 350 ° C. Um fluxo de gas
de dessolvatacdo de 350 L.h™ foi usado para o modo ESI* e 500 L h™ para 0 modo ESI".
A voltagem capilar era de 3 kV. Encefalina de leucina foi usada como uma massa de
bloqueio. O modo de aquisicdio MS utilizado foi o Xevo G2-XS QTOF. O
espectrometro operava com programacéo centréide MSF usando uma rampa de tenséo

de 20 a 40 V e controlado pelo programa MassLynx 4. da marca Waters.

O conjunto de dados foi importado para o software Mass Spectrometry - Data
Independent AnaLysis (MS-DIAL 3.82), com o objetivo de implementar as fungdes
necessarias para metabdlitos ndo identificados, como a obtencdo de espectros néo
volateis, alinhamento de picos e filtragem. Assim, o MS-DIAL atua como um pré-
requisito para a identificacdo de compostos (LAI et al., 2018; TSUGAWA et al., 2015,
2019). Posteriormente, os metabdlitos desconhecidos podem ser identificados por suas
férmulas elementares e fragmentacdo espectral de massa in silico com MS-FINDER
3.22 (LAl etal., 2018; TSUGAWA et al., 2015).

A elucidacdo estrutural e a identificacdo de metabdlitos foram baseadas na
férmula molecular e na fragmentacdo MS / MS com regras heuristicas ativadas (KIND;
FIEHN, 2007; SUMNER et al., 2007). Apos a obtencdo dos espectros de MS / MS, foi
realizada a identificacdo putativa dos compostos, comparando os dados com as
informacdes do banco de dados, como o banco de dados KNApSAcK Core System, o
Human Metabolite Database (HMDB), a enciclopédia de Kyoto e o banco de dados do
genoma (KEGG). PubChem e ChemSpider. Seguindo os parametros da iniciativa de
padroes metabdlicos (MSI) nivel 2.1 (SUMNER et al., 2007), apresentando uma

identificacdo putativa, incluindo férmula molecular e fragmentos de MSE. Além disso, é
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importante mencionar que a identificacdo quimica foi baseada na quimiotaxonomia

(familia, género e espécie).

3.3.2 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA
DE FOURIER (FTIR)

Os espectros de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) foram
obtidos no Laboratério de Tecnologia da Biomassa (LTB) da Embrapa Agroindustria
Tropical utilizando um espectrofotdmetro Spectrum Two, PerkinElmer, com varredura
de 4000 a 400 cm™, a temperatura ambiente. As amostras foram preparadas na forma de
pastilhas de KBr. Para cada espectro, foram realizadas 03 varreduras a uma resolucgéo de
4 cm™. Todos os valores de espectros foram expressos em absorbancias.

3.3.3 ANALISES TERMICAS

3.3.3.1 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

A caracterizacdo térmica do extrato aquoso de semente de Noni, a partir de
analise termogravimétrica (TGA), realizada no Laboratério de Tecnologia da Biomassa
(LTB) da Embrapa Agroindustria Tropical, foi obtida utilizando um analisador térmico
DTG, modelo STA 6000, PerkinElmer. A amostra de 9,866 mg do extrato foi submetida
a uma atmosfera dinamica de nitrogénio gasoso, a uma vazao constante de 50 mL min™,
por 1 (um) minuto a temperatura de 50°C, em seguida foi aquecida de 50°C a 600°C a
uma taxa de aquecimento foi de 10 °C.min e, por fim, submetida & temperatura de
600°C durante 1 (um) minuto.

O percentual de massa residual, durante o processo carbonizacéo, foi calculado a

partir da massa inicial de cada amostra subtraindo-se o valor da massa final.
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3.3.3.2 CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL

A caracterizacgdo térmica do extrato aquoso de Noni foi realizada em um médulo
calorimétrico exploratorio diferencial DSC (Differential scanning calorimeter), do tipo
fluxo de calor, modelo DSC Q20, TA Instruments. As curvas de DSC do extrato aquoso
de Noni foram obtidas utilizando cerca de 1 mg de amostra, em cadinho de aluminio
hermético, sob atmosfera de nitrogénio dinamica (50 mL.min™) e foi adotado um
programa de temperatura iniciando-se em isoterma a 30 °C por um minuto, em seguida
aquecimento de 30 °C a 400 °C a uma taxa de 10 °C.min™". A célula de DSC foi
calibrada com indio (m.p. 156,6 °C; AHy,s = 28,45 J.g'l).

3.4 AVALIACAO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE PELO METODO DO
RADICAL LIVRE DPPH

A avaliacdo da atividade antioxidante dos extratos de noni foi realizada no
Laboratério de Tecnologia em Processos Ambientais do Instituto Federal de Educacéo,

Ciéncia e Tecnologia do Ceara - Campus de Maracanad.

O extrato aquoso de sementes de Morinda Citrifolia L. foi analisado quanto ao
seu potencial antioxidante pelo método do radical livre DPPHe (2,2 — difenil — 1 —
picrilhidrazilo). Este método tem por base a reducdo deste radical que ao fixar um He
(removido do antioxidante em estudo), leva a uma diminuicdo da absorbancia (COSTA
et.al., 2013).

Inicialmente, pesou-se 25 mg de extrato e diluiu-se em 25 mL de alcool metilico
P.A., obtendo-se uma solucdo de concentragdo igual a 1000 ppm. Para facilitar a
solubilizacdo, colocou-se a solugdo em um banho ultrassénico, Unique , Modelo:
Ultracleaner 1600. O extrato aquoso demorou cerca de 2 horas para solubilizar por
completo.
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Apbs a solubilizacdo, preparou-se 10 mL de solu¢do com concentragdo variando
de 20 a 400 ppm do extrato aquoso, obtidas a partir da diluicdo de solugbes de 1000

ppm de extrato em metanol.

O extrato foi testado em diferentes concentragdes, 20, 50, 70, 100, 200 e 400
ppm, para a obtencdo da relacdo entre a a capacidade antioxidante do respectivo extrato
e sua concentragdo, para a determinacdo da concentracdo necessaria para inibir 50% dos
radiais DPPH (1Csp). O percentual de atividade antioxidante é calculado de acordo com
a Equacdo 07:

% atiVidade antIOXidante = [(AbS controle — AbS amostra) /AbS contro|e] X 100% Eq(07)

Para a anélise, retirou-se uma aliquota de 1 mL de cada solucdo preparada e
adicionou-se 3 mL de solugdo de DPPH, a solucdo resultante foi agitada manualmente e
deixada reagir por 30 minutos para, logo em seguida, realizar a leitura das absorbancias
no comprimento de onda de 520 nm, em um espectrofotbmetro UV-VIS, modelo
Nicolet Evolution 100, Analitica®. O ensaio foi realizado em triplicata e e as amostras
foram comparadas a um controle negativo (DMSQO), o qual foi preparado a partir da
adicdo de 3 mL de DPPH e 1 mL de metanol P.A..

A atividade antioxidante de cada extrato foi determinada a partir do célculo da
metade da concentracdo inibitoria maxima (ICsg), obtida a partir da equacdo da reta
determinada pela analise de regressdo linear dos dados da capacidade antioxidante do

extrato versus a concentracgéo.
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3.5 PREPARO DAS SOLUCOES DE EXTRATOS DE SEMENTE DE MORINDA
CITRIFOLIA L.

As solucbes utilizadas neste estudo foram preparadas no Laboratério de

Tecnologia em Processos Ambientais do IFCE - Campus de Maracanad.

Inicialmente, prepararam-se solucdes de &cido cloridrico (HCI) 0,1 mol.L e
4cido sulfirico (H,SO4) 0,1 mol.L™. Estas foram utilizadas para o preparo de solugdes

na auséncia e na presenca do inibidor.

Em seguida, preparou-se uma solucdo de 500 ppm de extrato aquoso de noni em
HCI 0,1 M. A partir desta solugéo, realizaram-se dilui¢cGes para obtencéo de solucGes de
concentragdes iguais a 100 ppm, 50 ppm, 25 ppm e 10 ppm das quais foram analisadas a
turbidez para verificar a solubilidade das mesmas. O teste de solubilidade foi realizado
utilizando-se um turbidimetro, calibrado na faixa de 00 NTU & 100 NTU. Realizou-se
também a analise do pH das solucGes estudadas, a fim de verificar o efeito da adi¢do de
inibidor as solugoes.

A melhor solubilidade do extrato em HCI, verificada a partir da analise de
turbidez, foi observada na concentracdo igual a 10 ppm (0,01 g.L™), por isso
considerou-se esta como a concentracdo de inibidor a ser estudada. Considerou-se
também como meio corrosivo na auséncia de inibidor as solucdes de concentracédo igual
a 0,0 g.L™! de Morinda Citrifolia L., ou seja, aquelas que continham apenas o meio

corrosivo sem a adicdo de extrato de noni.

Para fins de comparacdo dos resultados, foram preparadas também solucGes de
benzotriazol, um inibidor comercial, a uma concentracdo de 0 e 10 ppm em HCI e
H,S0,0,1 mol.L™.

As solugdes preparadas foram armazenadas em frascos de vidro na cor &mbar e
cobertos por papel aluminio, com o objetivo de evitar a exposicdo das mesmas a
incidéncia de luz. Posteriormente, elas foram utilizadas para os ensaios de perda de
massa e também para os ensaios eletroquimicos (analise de potencial de circuito aberto,

e impedancia eletroquimica).
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3.6 SELECAO E PREPARO DOS CORPOS DE PROVA

3.6.1 ACO SELECIONADO

Para a obtencdo dos corpos de prova a serem utilizados nos ensaios
eletroquimicos e de perda de massa, adquiriu-se um tubo de aco carbono ASTM A178,
amplamente utilizado em caldeiras, geradores de vapor e outros equipamentos para

troca térmica.

A composicdo quimica do aco utilizado pode ser observada na Tabela 01, a
mesma foi obtida a partir do certificado de garantia da qualidade emitido pela empresa
fornecedora do produto, disponivel no Anexo A. O material foi adquirido no formato

tubular, medindo 50,8 mm de diametro e espessura igual a 3,05 mm.

Tabela 01 - Composicao Quimica do aco carbono ASTM A-178 utilizado neste estudo.

Elemento C Mn P S Si Al Fe

Composicdo (%) 0,110 0,425 0,018 0,011 0,004 0,050 99,382

Fonte: O autor (2020)

3.6.2 PREPARO DOS CORPOS DE PROVA

Os corpos de prova utilizados foram preparados no Laboratério de Materiais,
LMAT do Instituto Federal do Ceard - Campus de Maracanau e no Laboratério de

Pesquisa em Corrosdo da Universidade Federal do Cearda — Campus do Pici.
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3.6.2.1 CORPOS DE PROVA A SEREM UTILIZADOS NOS ENSAIOS
ELETROQUIMICOS

Os corpos de prova utilizados foram preparados no Laboratério de Pesquisa em

Corroséo, LPC, da Universidade Federal do Ceara - Campus do Pici.

Para a obtengcdo dos eletrodos de trabalho a serem utilizados nos ensaios
eletroquimicos, cortou-se o tubo de aco ASTM A178 no sentido transversal, utilizando
uma cortadeira metalografica da marca Teclago. A partir desta secdo da amostra, foram
cortadas pecas em formato retangular com é&rea de aproximadamente 0,5 cm? para a

obtencédo dos corpos de prova a serem utilizados nos ensaios eletroquimicos.

Essas pecas foram conectadas a um fio de cobre encapado e, posteriormente,
embutidos a frio, utilizando um molde cilindrico e uma resina do tipo epdxi com a

adicéo de um catalisador.

O acabamento da superficie foi realizado com lixas de diferentes granulometrias
na seguinte sequencia: 100, 220, 320, 400, 500 e 600 mesh. A area da superficie do
metal a ser submetida aos ensaios eletroquimicos foi delimitada a partir da aplicacdo de
esmalte incolor entre a resina e 0 metal. A Figura 09 apresenta um dos eletrodos de
trabalho utilizados neste estudo.

Figura 09 - Eletrodo de trabalho.

Fonte: O autor (2020)
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3.6.2.2 CORPOS DE PROVA A SEREM UTILIZADOS NOS ENSAIOS DE
PERDA DE MASSA

Os corpos de prova utilizados foram preparados no Laboratorio de Materiais,
LMAT, do Instituto Federal de Educacédo, Ciéncia e Tecnologia do Ceara - Campus de

Maracanad.

Para a obtencdo dos cupons para 0 ensaio de perda de massa, optou-se por
realizar o corte no sentido longitudinal, com o objetivo de diminuir a curvatura do
mesmo, tendo em vista que a amostra de aco tinha o formato de um tubo. As dimensodes
dos corpos de prova foram de, aproximadamente, 50 mm x 25 mm x 3 mm, de acordo
com a norma ASTM G31(2004).

Com o auxilio de uma furadeira de coluna da Clark machine, modelo FC
Drilling 32A, e uma broca de 3 mm de didmetro, foi feito um furo no canto superior
central de cada corpo de prova para poder colocar um fio de nylon para permitir que os
mesmos sejam amarrados em um suporte e permanecessem suspensos na solugdo para

realizacdo do ensaio de perda de massa, conforme mostra a Figura 10.

Para o acabamento das pecas, as mesmas foram lixadas, utilizando-se uma
politriz da Arotec® e lixas d’agua de 120 mesh. As arestas das pecgas preparadas foram

boleadas, para minimizar os pontos de alta tensdo existentes nesses locais.

Figura 10 - Corpo de prova utilizado no ensaio de perda de massa

Fonte: O autor (2020).
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3.7  ENSAIO DE PERDA DE MASSA

Os testes de perda de massa foram realizados no Laboratorio de Quimica
Analitica do IFCE - Campus de Fortaleza. Este ensaio baseou-se na norma técnica
ASTM G31 (2004), a qual orienta sobre a realizacdo de testes de corrosdo em metais

por imersé&o.

Os corpos de prova obtidos, detalhados no tépico 3.6.2.2, foram submetidos a
decapagem &cida para eliminacdo completa de qualquer residuo de produto corrosivo
existente na superficie das pecas. A decapagem foi realizada com uma solucdo de &cido
cloridrico 1:1 (v:v), na qual os corpos de prova foram imersos por, aproximadamente,
10 minutos. Logo apds, eles foram retirados da solucdo, lavados com agua destilada e
acetona, secos com um jato de ar quente. Em seguida, as amostras foram pesadas e

imersas nas solugdes em estudo.

Avaliou-se 0 poder de inibicdo do extrato aquoso da semente de Noni em dois
meios corrosivos diferentes: HCI e H,SO4 0,1 mol.L™, em temperatura ambiente. Os
corpos de prova, foram imersos em béqueres com, aproximadamente, 600 mL das
solucdes em estudo, na auséncia (0 g.L™) e na presenca (0,01 g.L™) de Morinda
citrifolia. O volume das solucGes foi definido com base na norma ASTM G31 que
recomenda uma razdo minima igual a 0,20 mL de soluc&o por mm? de 4rea da amostra.
Para garantir que os corpos de prova ndo encostem no fundo do béquer, eles foram
suspensos em uma linha de nailon, a qual foi fixada em um suporte de madeira,
conforme mostra a Figura 11. O sistema montado foi envolvido com filme PVC para
minimizar as perdas por evaporacdo, mantendo-se assim o0 volume da solugéo,

praticamente, constante até o final do ensaio.
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Figura 11 - Ensaio de perda de massa.

Fonte: O autor (2020).

A avaliacdo da perda de massa foi determinada, gravimetricamente, empregando
uma balanca analitica, marca Radwag, com precisdo de 0,0001 g. Os ensaios foram
realizados em triplicatas e o tempo total de analise foi de 168 horas. A cada periodo de
vinte e quatro horas, os corpos de prova eram retirados da solucdo e submetidos a uma
limpeza mecanica, a qual consistia em esfregar suavemente a superficie do metal com
uma escova de cerdas flexiveis, para remover produtos de corrosdo incrustados na

mesma.

Em seguida, as amostras era submetidas a uma limpeza quimica, a partir da
imersdo das mesmas em uma solugdo de Clark (HCI, Sb,O3 e SnCl,) por 20 minutos,
conforme especifica a norma ASTM G 1 (1990). Apds este periodo, eram lavadas com
agua e acetona, secas com jato de ar quente, pesadas e imersas novamente nas solugoes

em estudo.

De acordo com a norma ASTM G 31 (2004), a limpeza quimica objetiva a
remocdo do material da superficie da amostra por dissolugdo em uma solugdo quimica
apropriada. Na qual se utiliza solventes como acetona e alcool para a remocéo de 6leos,

graxas ou resinas da superficie das amostras.

Ao final do ensaio, efetuou-se o registro fotografico das amostras através de
microscopia éptica.

A perda de massa relativa (Am), foi calculada a partir da Equacéo 08:

Am (%) = [(mo—m) / mg] x 100 Eq.(08)
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Onde mo e m sdo os valores das massas do corpo de prova no inicio do teste (t =0 h) e

ap6s um determinado periodo de imersdo, respectivamente.

A taxa de corroséo (TC) foi calculada a partir da Equagao 09, conforme a norma
ASTM G1-90 (1999) orienta:

TC=(KxW)/(AxTxD) Eq. (09)

Onde K é uma constante, T é o tempo de exposicio (h), A é a area (cm?), W é a
perda de massa (g) e D é a densidade (g/cm®). Para aco carbono, D = 7,86 g/cm?®.

O valor da constante K depende da unidade que se deseja obter para a taxa de

corrosdo, como pode ser observado na Tabela 02.

Tabela 02 - Valores da constante de corroséo (K).

Unidade da Taxa de Corroséo Valor da constate K
Milésimos de polegadas por ano (mpy) 3,45 x 10°
Polegadas por ano (ipy) 3,45 x 10°
Polegadas por més (ipm) 2,87 x 10
Milimetros por ano (mm/y) 8,76 x 10
Micrémetros por ano (um/y) 8,76 x 10’
Picometros por segundo (pm/s) 2,78 x 10°
Gramas por metro quadrado por hora (g/m2.h) 1,00 x 10* x D
Miligramas por decimetro quadrado por dia (mdd) 2,40 x 10°x D
Microgramas por metro quadrado por segundo 2,78 x 10° x D

(Hg/m?®.s)

Fonte: ASTM G1-90 (1999)

A eficiéncia de inibicdo (IE), foi calculada a partir da Equacdo 10 (Fernandes,
2016):

IE (%) = [(TCo— TC)/ TCo] x 100 Eq.(10)

Onde TC, e TC sao os valores das taxas de corrosdo, respectivamente, na auséncia e na

presenca de inibidor em um mesmo intervalo de tempo.
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3.8 ENSAIOS ELETROQUIMICOS

Os ensaios eletroguimicos de potencial de circuito aberto (OCP), e
Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE) foram realizados no Laboratério de

Pesquisa em Corrosao (LPC) da Universidade Federal do Ceara (UFC).

Estes ensaios foram realizados em um sistema convencional composto por trés
eletrodos, representado na Figura 12, utilizando-se um potenciostato / galvanostato
Autolab modelo PGSTAT302N da Metrohm ® e o software Nova®2.1 para obtencéo e
analise dos dados. Utilizou-se como referéncia um eletrodo de Prata - Cloreto de Prata
(Ag+ / AgCl) e um fio de Platina como contra—eletrodo, com érea superior a trés vezes a
area do eletrodo de trabalho. Como eletrodo de trabalho utilizou-se aco carbono ASTM
A178, tendo sido preparado conforme o procedimento descrito anteriormente. Este
eletrodo foi lixado em um equipamento politriz da Arotec® com lixa d’agua de
granulometrias de 100 a 600, lavado com &gua corrente, alcool e seco com um jato de ar

quente e, finalmente, imerso na célula eletroquimica.

Os ensaios de OCP e EIE foram realizados em meio estatico e a temperatura
ambiente em uma célula eletroquimica de capacidade de 250 mL, contento 0s meios
eletroliticos em estudo (HCI 0,1 mol.L™* e H,SO, 0,1 mol.L™) na auséncia e presenca de
extrato aquoso de noni e benzotriazol (BTA), nas concentracGes de 0 e 10 ppm,
conforme descrito no topico 3.5. Para fins de validacdo, todos os ensaios eletroquimicos

foram realizados em duplicata.
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Figura 12 - Sistema convencional composto por trés eletrodos, utilizado para os ensaios

eletroquimicos.

Fonte: O autor (2020)

3.8.1 ENSAIO DE POTENCIAL DE CIRCUITO ABERTO (OCP)

Inicialmente, foram realizados testes para avaliar o tempo necessario para
estabilizacdo do sistema através do ensaio de potencial de circuito aberto da amostra,
em relacdo ao eletrodo de referéncia. O tempo necessario para que a interface metal-
solucdo atingisse a condicdo estacionaria foi de, aproximadamente, 30 (trinta) minutos
apos a imersdao da amostra tratada. As curvas obtidas com estes ensaios foram plotadas
com o potencial em funcdo do tempo da analise.
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3.8.2 ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA ELETROQUIMICA (EIE)

Esta técnica permite simular a formacao da dupla camada eletroquimica e avaliar
a cinética de corrosdo, bem como os fenbmenos interfaciais que ocorrem no metal
quando este se encontra em contato com o meio eletrolitico (TRONCO, 2017). Nesta
técnica, o valor de impedancia (Z) é representado por um nimero complexo, isto é,

formado por uma parte real (Z’) e uma parte imaginaria (Z”).

As medidas de impedancia eletroquimica foram realizadas logo ap6s o sistema
ter alcancado a estabilidade durante o ensaio de OCP, aproximadamente 30 minutos
depois do eletrodo de trabalho estar imerso na solucdo corrosiva. Os testes de EIE foram
realizados em uma faixa de frequéncia de 40 kHz a 10 mHz, aplicando-se uma
perturbacdo sinusoidal de 10 mV e uma taxa de obtencdo de dados de 41 pontos de
frequéncias na escala logaritmica. As medidas foram realizadas com tempo de imerséo e
a partir dos diagramas de impedancia obtidos, nos modelos de Bode e Nyquist, obteve-
se 0s valores de resisténcia de polarizacdo do eletrolito, bem com a capacitancia da

camada passivada.
A eficiéncia de inibicao (IE) foi calculada de acordo com a Equacédo 11:
%IE = [(Ret — Ret')/Ret] X 100 Eq.(11)

Onde R e R ’sd0 os valores da resisténcia a transferéncia de carga na presenca

e na auséncia do inibidor, respectivamente.
A capacitancia da dupla camada (Cg) foi calculada a partir da seguinte equacéo:
Cai =1/ 2nfmaxRer) Eq.(12)

Onde fnax € a frequéncia na qual a componente da parte imaginaria da impedancia

apresenta valor maximo.



52

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

41  ANALISE CROMATOGRAFICA POR UPLC - QTOF-MSF

O extrato aquoso de Morinda citrifolia foi analisado por UPLC-QTOF-MSE
seguindo os parametros descritos na secdo de Analise Cromatografica por UPLC-
QTOF-MSF nos modos negativo e positivo. No total, cerca de 9 compostos foram

tentativamente identificados usando MS e MS / MS a partir da analise cromatografica
(Fig. 1).

Esses resultados foram comparados aos dados relatados na literatura
(quimiotaxonémica) referentes a familia (Rubiaceae) e ao género (Morinda), pois
existem poucos relatos sobre a espécie. Utilizamos bancos de dados como PubChem,
Chemspider e Scifinder para apoiar os resultados. Os compostos predominantes nas
sementes como escopoletina, &cido desacetil-asperulosidico, &cido asperulosidico e

rutina foram tentativamente identificados com base na literatura relacionada a espécie.

Todas as formulas moleculares encontradas apresentaram um erro inferior a 10
ppm, calculado a partir do software MassLynx (Waters Corporation®), seguindo a

seguinte equacdo:

(massa observada—massa calculada)

x 108 Eq.(13)

Erro (ppm) =

massa observada

O perfil quimico nos modos de ionizacdo positiva e negativa dos cromatogramas
estdo apresentados na Figura 13, na qual podemos observar que os isdmeros I e 1l do
acido diacetilasperulosidico representados, respectivamente, pelos picos 03 e 05, sdo 0s
componentes majoritarios presentes no extrato aquoso de sementes de noni. A
identificacdo dos extratos é analisada e expressa na Tabela 03, juntamente com as

estruturas moleculares dos compostos tentativamente identificados na Figura 14.

Dentre os compostos identificados podemos observar iriddides (acidos
asperulosidico e desacetil-asperulosidico), cumarinas (escopoletina), flavondides

(farrerol e rutina), bem como acidos fendlicos (acido hidroxicinamico e acido cafeico), a
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maioria com atividade antioxidante comprovada o que corrobora para a avaliacdo do

extrato de sementes de noni obtido como possivel inibidor de corrosao.

Figura 13 - Cromatogramas do extrato aquoso de Morinda citrifolia nos modos negativo

(A) e positivo (B).
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Figura 14 - Estruturas quimicas dos compostos identificados.
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Fonte: O autor (2020).



Tabela 03 - Identificacdo parcial dos metabdlitos secundarios presentes no extrato aquoso de Morinda citrifolia.(continua)

t Modo de ionizagdo Modo de ionizagdo Formula Tentativa de
Picos (min) Negativo positivo molecular identificacéo Referéncias
1 0.73 288.9332 272.9550 - - - - . N.1 -
174.9566
158.9760

3 109  389.1057  209.0422 6.9 - ; ; CiHpOn  Acido (ALMEIDA-SOUZA et
137.0557 diacetilasperulosidico ~ al., 2016; POTTERAT et
isbmero | al., 2007)

5 1.60 389.1051 209.0459 -85 - - - CiH»011  Acido (ALMEIDA-SOUZA et
137.0605 diacetilasperulosidico ~ al., 2016; POTTERAT et
isomero 11 al., 2007)
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Tabela 03 - Identificacdo parcial dos metabdlitos secundarios presentes no extrato aquoso de Morinda citrifolia.(continuacéo)

t Modo de ionizagédo Modo de ionizacéo Formula Tentativa de

Picos (min) Negativo positivo molecular identificacéo Referéncias

2.77 431.1206 . CisH2401,  Acido Asperulosidico  (ALMEIDA-SOUZA et
al., 2016)

8 390 609.1472  179.0432 26 - - - CyHxOs  Rutina (ALMEIDA-SOUZA et
al., 2016; POTTERAT et
al., 2007)

10 4.28 329.0992 137.0232 -64 - - - C1sH1506 N.1 -

12 5.53 163.0388 135.0307 -43 - - - CoHgO3 N.1 -
116.9310
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42 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER

Para identificacdo das bandas espectrais observadas na analise de FTIR do extrato
aquoso da semente de Noni, 0 presente estudo baseou-se nas regifes citadas em Silvestein
(2015).

No espectro FTIR, apresentado na Figura 15, é possivel observar algumas bandas

espectrais importantes.

A primeira banda espectral é observada na regi&o entre 3600 cm™ até 2800 cm™, essas
absorcbes sdo caracteristicas da presenca de grupos metilas e metilenos. Em,
aproximadamente, 3400 cm™ é observado um pico intenso de absorcdo caracteristico de
estiramento de grupos O-H, sendo atribuida a presenca de grupos fendlicos, pois segundo
Sampaio (2010), em geral, a presenca significativa de deformacdo O-H de grupos

carboxilicos se caracteriza por uma acentuada absorcéo, estendendo-se até 2500 cm™.

As absorcdes localizadas na regi&o de 1800 cm™ até 1600 cm™ sdo caracteristicas do
estiramento de grupos carbonila (C=0), podendo ser confirmada devido a um pico intenso em
1700 cm™.

Na banda espectral entre 1650 e 1450 cm™ normalmente se observa a sobreposicéo de
varias bandas de absorcdo, caracteristicas do estiramento da ligagdo C=C de grupos

aromaticos.

Na faixa de 1200 cm™ até 900 cm™ podemos observar bandas relacionadas a ligacéo
C-OH, referentes as vibracdes de desdobramentos axiais C-O e angular O-H. Estas absorcdes

podem confirmar a presenca de estruturas fendlicas (SAMPAIO, 2010).

Alguns grupos funcionais identificados nessa analise, tais como hidroxilas e
carboxilas, bem como a presenca de heteroatomos, podem se adsorver na superficie metélica

formando um filme protetor.

Os resultados obtidos nesta analise sdo concordantes com aqueles obtidos no trabalho
de Sampaio (2010) e corroboram com os resultados observados na analise cromatogréfica,
detalhada anteriormente, a qual identificou a presenca de compostos fendlicos presentes no

extrato aquoso das sementes de Morinda citrifolia.



Figura 15 - Andlise de FTIR para o extrato aquoso de sementes de Morinda Citrifolia L.
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Fonte: O autor (2019).
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43  ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA)

A curva termogravimétrica obtida para a amostra de extrato aquoso das sementes de
Morinda citrifolia L. esti apresentada na Figura 16. A partir da analise termogravimétrica
(TGA), entre 50 °C e 110 °C pode ser observada uma perda de massa consideravel,
aproximadamente 6%, que estd associada a agua adsorvida ao material. Isto pode ser
ratificado a partir da analise da curva de DSC, Figura 17, que apresenta nesta faixa de

temperatura um evento endotérmico ocasionado devido & eliminagdo de umidade da amostra.

Na Figura 16 também podemos observar uma grande perda de massa na faixa de
temperatura entre 200 °C e 380°C, aproximadamente 40% que pode ser atribuido a
degradacdo oxidativa de compostos carbondceos presentes na amostra, que pode ser
confirmada pela presenga de um evento exotérmico na curva de DSC. Sampaio et. al. (2015)

relacionam essa perda de massa a decomposi¢do da hemicelulose.

Figura 16 - TGA do extrato aquoso de Morinda Citrifolia L.
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Fonte: O autor (2020).
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44  CALORIMETRIA EXPLORATORIO DIFERENCIAL - (Differential scanning

calorimeter — DSC)

Obteve-se a curva de DSC do extrato aquoso de Noni a uma taxa de aquecimento de
10 °C.min"* sob atmosfera de nitrogénio dinamica (50 mL. min™). Esta curva, representada na
Figura 17, apresentou um evento endotérmico e um evento exotérmico. O primeiro evento foi
a temperatura proxima de 109°C, correspondendo, provavelmente, a perda de massa relativa a
desidratacdo da amostra. O evento exotérmico apresentou um pequeno pico em,
aproximadamente, 221°C causado pela decomposicdo térmica de materiais carbonaceos

presentes no extrato.

Figura 17 - Curva de DSC do extrato aquoso da semente de Morinda citrifolia L.
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Fonte: O autor (2020).

Podemos observar que o0 extrato aquoso de sementes de noni possui alta resisténcia
térmica, podendo ser utilizado em equipamentos de troca térmica que trabalhem numa faixa

de temperatura de até, aproximadamente, 200 °C.
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45  AVALIACAO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE DO EXTRATO DE
SEMENTES DE NONI PELO METODO DO RADICAL LIVRE DPPH

A partir da andlise descrita no item 3.4 , foi possivel avaliar a atividade antioxidante
de um extrato aquoso de sementes de noni pelo método do radical livre DPPH. As
concentracdes avaliadas do extrato variaram de 20 a 400 ppm, todas realizadas em triplicatas.
A Figura 18 apresenta os resultados do percentual de inibicdo versus a concentracdo de
extrato. O extrato aquoso das sementes de Morinda citrifolia L. apresentou um valor de ICs
igual 2 6,17.10° pg.L™.

Figura 18 — Anélise do poder antioxidante do extrato de sementes de noni pelo método do
radical livre DPPH.
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Fonte: O autor (2020).

Costa et. al. (2013) e Sampaio (2010) também determinaram a atividade antioxidante
do extrato aquoso de sementes de Noni, obtendo resultados iguais a 7,3967.10° pg. L™ e
>5.10° pg.L™, respectivamente. A diferenca de atividade observada por esses autores em
relacdo a obtida neste trabalho pode ser devida aos métodos de extragdo, que utilizaram
técnicas e solventes diferentes, o que pode resultar na obtencdo de diferentes composicdes

guimicas presentes em cada extrato avaliado.
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46  ANALISES DE SOLUBILIDADE E pH DAS SOLUCOES DE INIBIDORES

Como a solubilidade é um dos critérios para avaliacdo de uma substancia como
potencial inibidor de corrosao, esta analise foi util para determinacdo da concentracdo que
seria testada. Como pode ser observado na Tabela 04, o extrato aquoso de sementes de noni
ndo é completamente solGvel em concentragcGes acima de 25 ppm. Por este motivo, foram

preparadas solucOes de apenas 10 ppm deste extrato.

Tabela 04 — Turbidez da soluco de extrato aquoso de noni em &cido cloridrico 0,1 mol.L™.

Concentracao Turbidez (NTU)

100 ppm 39,0
50 ppm 22,6
25 ppm 14,2
10 ppm 8,33

Fonte: O autor (2020)

Realizou-se também as analises de pH das solu¢fes estudadas antes e ap0s 0s ensaios.
A partir da Tabela 05 podemos observar que a adi¢do dos inibidores, noni e BTA, diminuiram
levemente o pH das solucGes &cidas e se mantiveram, praticamente, constantes ao longo dos

ensaios.

Tabela 05 — Avaliacdo do pH das solugdes estudadas.

Solucao pH inicial pH final
HCI sem inibidor 1,32 1,39
HCI com noni 1,27 1,34
HCl com BTA 1,25 1,32
H,SO,4 sem inibidor 1,19 1,21
H,SO, com noni 1,20 1,20
H,SO, com BTA 1,21 1,21

Fonte: O autor (2020)
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4.7  ENSAIOS DE PERDA DE MASSA

Para o primeiro periodo de ensaio, 24 horas, a analise da Figura 19 nos permite
observar que a adicdo de inibidor a base de noni reduziu a perda de massa relativa em 94%
para solucdo de HCI e 92% em H,SO,4, quando comparada com as amostras sem a adigdo
deste inibidor. J& o inibidor BTA reduziu em 63% a perda de massa relativa em solucdo de
HCI e em apenas 18% em H,SO,4, quando comparada com as amostras sem a adicdo deste

inibidor.

Figura 19 - Média das Perdas de Massa Relativa das amostras de a¢o carbono ASTM A178 na
auséncia e na presenca dos inibidores em (a) HCI1 0,1 mol.L™ e (b) em H,S0, 0,1 mol.L™.
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Fonte: O autor (2020).

Pode-se observar na Figura 20 que a taxa de corrosao reduz, aproximadamente, 50%
durante as primeiras 48 horas de imersdo, seguida de um aumento nas 24 horas seguintes em,
praticamente, todos os sistemas avaliados: com e sem a presenca de inibidores e nos dois
meios &cidos avaliados. Nas solugdes de acido sulfirico na presenca dos dois inibidores
estudados, bem como na solucdo de acido cloridrico, tanto na auséncia de inibidores quanto
na presenca do inibidor benzotriazol, apds este aumento observa-se novamente um
decaimento da taxa de corrosdo. Em HCI 0,1 mol.L™ com adicéo do inibidor natural, ocorre o
oposto: podemos verificar um aumento gradativo nessa taxa a partir das 72 horas de imersao.
Em solucéo de &cido sulfurico, sem a presenca de inibidores, a taxa de corrosdo decai com 0

tempo desde o inicio do experimento até o final do mesmo.
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O inibidor sintético benzotriazol somente apresentou eficiéncia significativa em até
dois dias de imersdo em acido cloridrico. Apds esse periodo, este inibidor praticamente ndo
protege mais 0 aco carbono A178 contra a corrosao, apresentando uma perda de massa
relativa equivalente as que foram apresentadas por estas mesma solucdo na auséncia do
inibidor. Em solugdes de &cido sulfarico 0,1 mol.L™ essa substancia praticamente nao
apresentou nenhuma eficiéncia para a protecdo do aco A178 contra 0S processos corrosivos,
tendo apresentado uma taxa de corrosdo muito proxima das amostras na auséncia do inibidor,

tendo, aparentemente, perdido o efeito de inibicao a partir de 72 horas de imersao.

Figura 20 - Taxa de Corrosdo das amostras de aco ASTM A178 na auséncia e na presenca dos

inibidores em (a) HCI 0,1 mol.L™ e (b) em H,S040,1 mol.L™,
(@ (b)
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Fonte: O autor (2020).

Como pode ser observado nas Tabelas 06 e 07, o extrato aquoso de noni na
concentracdo de 10 ppm apresentou, aproximadamente, 95,4% de eficiéncia de inibicdo do
processo corrosivo apds as primeiras 48 hs de imersdo em acido cloridrico 0,1 mol.L™, tendo
este valor decaido ao longo do ensaio. Entretanto, em &cido sulfarico 0,1 mol.L™, a eficiéncia
maxima obtida foi de apenas 92,8% neste mesmo intervalo, diminuindo rapidamente com o

tempo de imersao.

A partir da analise das Tabelas 06 e 07, podemos observar que as solucdes acidas (HCI
0,1 mol.L™ e H,S0O,4 0,1 0,1 mol.L™) na presenca do inibidor & base de Noni apresentam um
poder de inibicdo da corrosdo bastante satisfatorio durante as primeiras 144 horas, decaindo

ao longo do tempo de imersdo. Portanto, podemos sugerir que o tempo de imersao acarreta
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numa diminuicdo da eficiéncia do inibidor, o que faz com que a utilizacdo deste extrato como

inibidor de ago carbono tenha viabilidade apenas para periodos de imerséo inferiores a 6 dias.

Conforme reportado na literatura, a maioria dos inibidores verdes tém como
mecanismo de inibicdo o processo de adsor¢do. De acordo com Tronco (2017), como esse
processo é dindmico, € possivel que com o decorrer do tempo de imersdo comece a ocorrer a
dessor¢do das moléculas organicas que tenham se adsorvido sob a superficie metalica,
podendo levar a uma corroséo localizada do ago o que poderia justificar a diminuicdo de
eficiéncia observada com o passar do tempo de analise.

Tabela 06 - Pardmetros de perda de massa para o ago carbono ASTM A178 imerso em HCI
0,1 mol.L™ em func&o do tempo de imers&o.

Tempo Sem Inibidor Inibidor Noni Inibidor BTA
de

: x TC TC TC

0, 0, 0, 0, 0,
ma:;ao % Am (mmly) % Am (mmly) IE (%) % Am (mmy) IE (%)
24 2,8693 12,8113 0,1674 0,5864 95,42 1,0591 4,7610 62,84
48 3,9902 6,4056 0,3763 0,2932 9542 2,5186 12,3805 62,84
72 4,1826 6,7854 0,7122 0,8005 88,20 3,3881 5,0499 25,58
96 4,2865 52154 0,7398 0,8589 83,53 3,7776  4,2307 18,88

144 4,4494 3,6090 11,3380 1,3152 63,56 4,2044  3,1380 13,05
168 4,6505 3,2180 19631 1,3503 58,04 45721 2,6192 18,61

Fonte: O autor (2020)

Tabela 07 - Pardmetros de perda de massa para 0 aco carbono ASTM A178 imerso em H,SO,4
0,1 mol.L™" em funcéo do tempo de imerséo.

Tempo Sem Inibidor Inibidor Noni Inibidor BTA

de
. x TC TC . TC .
mc(a;;ao % Am (mmiy) % Am (mmly) IE (%) % Am (mmiy) IE (%)
24 4,7192 21,9146 10,3858 1,5860 92,76 3,8465 18,4562 15,78
48 5,1083 10,9573 0,6096 0,7930 92,76 52712 9,2281 15,78
72 53930 18,3346 0,7646 1,2302 85,24 6,1157 95171 -14,19
96 55910 6,4786 0,9056 1,0919 83,15 6,4284 7,5013 -15,78
144 6,1627 4,7537 1,2966  1,0403 78,12 7,3511 5,4610 -14,88

168 6,7633 4,4654 1,6267 1,1155 75,02 7,8614  5,2855 -18,36

Fonte: O autor (2020)
Legenda: %Am: Perda de massa relativa; TC: Taxa de corrosdo; %IE: Eficiéncia do inibidor.

Os resultados obtidos nos ensaios gravimétricos de perda de massa mostram
eficiéncias de inibicdo superiores a 90%, durante as primeiras 48 horas de imersdo, isto
demonstra que o0 extrato aquoso de sementes de noni pode ser utilizado para inibir processos

corrosivos (e.g. decapagem quimica) de ago carbono A178 em meios &cidos.
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48 ENSAIOS ELETROQUIMICOS

Para realizar um estudo mais detalhado do processo de inibicdo, foi realizada uma
comparacdo dos resultados obtidos a partir do ensaio de perda de massa com a técnica
eletroquimica de impedancia eletroquimica para os sistemas com HCI e H,SO,4. Os ensaios
eletroquimicos foram realizados em intervalos semelhantes aos dos ensaios gravimétricos, ou
seja, variando-se os tempos de imersdo desde 0 h a 168 hs, sendo realizadas medicGes a cada
24 hs.

Os ensaios de potencial de circuito aberto (OCP) obtidos para 0 aco carbono ASTM
A178 nos meios &cidos estudados na auséncia e na presenca de inibidor, mostraram que 0s
potenciais se mantiveram constantes apds decorridos 30 minutos de imersdo. As curvas de
OCP versus tempo obtidas tanto na auséncia como na presenca dos inibidores apresentaram
comportamentos semelhantes em todas as condicGes estudadas, tendo sido levemente mais
negativos nos meios contendo os inibidores. O potencial foi de, aproximadamente, 500 mV,
ndo apresentando variagOes significativas. Os potenciais de circuito aberto obtidos estdo

apresentados nas Tabelas 08 e 09.

Os diagramas de impedancia obtidos, representados nas Figuras 21 e 22, exibem, em
geral, para todos os sistemas estudados (meios acidos sem inibidor, com inibidor a base de
noni, com inibidor comercial) apenas um Unico arco capacitivo na faixa de frequéncia
adotada, indicando portanto que a corrosdo do aco carbono ASTM A178 é controlada,

principalmente, pelo processo de transferéncia de carga.

Entretanto, nas primeiras 24 hs de imersdo podemos observar a formacdo de um
pequeno arco indutivo nas frequéncias mais baixas, tanto em acido cloridrico quanto em &cido
sulfarico. De acordo com Furtado et. al. (2019), isto pode ser devido a dissolu¢do ou
dessorcdo de algumas espécies da superficie, as quais podem ser moléculas do inibidor que

ndo estdo tdo fortemente aderidas as superficie ou ions de ferro.

Os dados obtidos, a partir dos ensaios de impedancia, para os dois meios estudados
estdo disponibilizados nas Tabelas 08 e 09. A eficiéncia de inibicdo foi calculada de acordo

com a Equacéo 10.
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Figura 21 - Diagramas de Nyquist para 0 aco carbono ASTM A178 em HCI 0,1 mol.L™ (a) na auséncia de inibidor (b) na presenca do inibidor

noni (c) na presenca do inibidor BTA.
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Figura 22 - Diagramas de Nyquist para o ago carbono ASTM A178 em H,S0,4 0,1 mol.L™ (a) na auséncia de inibidor (b) na presenca do inibidor

noni (c) na presenca do inibidor comercial BTA.
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Fonte: O autor (2020)
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Tabela 08 - ParAmetros de impedancia para o aco carbono ASTM A178 imerso em HCI 0,1 mol.L™ em funcéo do tempo.

67

Tempo Sem Inibidor Inibidor Noni Inibidor BTA
de
Imersdo "GCP  Ra Ca  OCP  Ra frnax Ca  %IE OCP  Ru finax Ca  %IE
(h) (V) (@em?) (H) (Fem (V) (@Qem?) (H2) (uFem (V) (@em?) (H2) (UFem
0 -0,494 78,295 33,422 60,822 -0,491 408,631 171,150 2,276 80,840 -0,488 487,692 203,850 1,601 83,946
24 -0,497 103,732 35,027 43,803 -0,506 236,067 82,098 8,212 56,058 -0,511 211,244 73,128 10,303 50,895
48 -0,498 62,041 22,816 112,434 -0,523 192,252 56,631 14,618 67,729 -0,503 111,089 39,906 35,901 44,152
72 -0506 67,886 23,517 99,690 -0,500 154,918 45331 22,663 56,180 -0,504 133,821 42,747 27,822 49,271
96 -0,512 64,869 22,176 110,636 -0,508 124,159 33,915 37,796 47,753 -0,510 112,260 37,541 37,765 42,215
120 -0,496 61,737 21,012 122,693 -0,501 119,692 34,131 38,959 48,421 -0,505 90,121 27,112 65,138 31,496
168 -0,501 56,264 18,976 149,071 -0,495 99,493 29,161 54,856 43,450 -0,496 83,414 24,257 78,660 32,548
Fonte: O autor (2020).
Tabela 09 - ParAmetros de impedancia para o aco carbono ASTM A178 imerso em H,SO, 0,1 mol.L™ em funcéo do tempo.
Tempo Sem Inibidor Inibidor Noni Inibidor BTA
de
IMErsad ““ocp Ry frnax Cal OCP Ret finax Ca  %IE OCP  Rg frnax Ca  %IE
(h) (V)  @em) (H) @Fem®) (V)  (@em) (H) (WFom (V)  (@em?) (H2) (WFem
0 -0,493 99,217 41,380 38,766 -0,487 196,414 80,830 10,())25 49,486 -0,480 549,982 143,538 2,0)16 81,960
24 -0,509 99,548 37,821 42,272 -0,543 163,013 48,821 19,998 38,932 -0,535 561,298 123,310 2,299 82,265
48 -0,488 54562 20,297 143,710 -0,543 116,326 33,365 41,007 53,095 -0,506 288,567 64,798 8,512 81,092
72 -0,475 16,491 6,194 1558241 -0,490 74,240 29,443 72,812 77,787 -0,495 147,125 32,315 33,476 88,791
96 -0,479 22,029 8,620 838,083 -0,496 75500 31,651 66,601 70,822 -0,493 126,099 30,330 41,613 82,530
144 -0,495 22,150 8,442 851,087 -0,116 53,391 20,665 144,252 58,513 -0,500 107,073 23,410 63,496 79,313
168 -0,505 26,066 10,412 586,438 -0,135 47,280 16,867 199,570 44,869 -0,128 99,400 22,701 70,533 73,776

Fonte: O autor (2020)
Legenda: OCP: Potencial de Circuito Aberto; Ry Resisténcia; f.: Frequéncia maxima; Cy: Capacitancia; %IE: Eficiéncia do inibidor
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Podemos observar também que os diagramas de Nyquist obtidos apresentaram uma
pequena dispersdo na faixa de frequéncias menores ou um desvio dos semicirculos ideais.
Segundo Krishnaveni e Ravichandran (2015), esta dispersdo pode ser atribuida a rugosidades
e falta de homogeneidade na superficie dos eletrodos de trabalho, decorrentes do processo de

corrosdo dos mesmos.

A partir da analise das Tabelas 08 e 09 podemos perceber que houve um aumento
significativo nos valores de resisténcia, associadas a uma diminui¢do da capacitancia da dupla
camada nas amostras de a¢o que estavam na presenca dos inibidores em relacdo as amostras
gue estavam na auséncia dos mesmos. Isto implica que houve reducdo na taxa de corrosao na
presenca dos inibidores, provavelmente devida a adsorcdo de moléculas organicas na
superficie metalica. De acordo com Souza e Spinelli (2009), a dupla camada formada na
interface metal-solucdo € considerada como um capacitor elétrico, no qual a capacitancia
diminui devido ao deslocamento das moléculas de agua e outros ions originalmente

adsorvidos na superficie do eletrodo, formando uma pelicula protetora.

Para os dois meios eletroliticos estudados na presenca dos inibidores (natural e
sintético), podemos observar que o valor da capacitancia da dupla camada elétrica diminuiu
em relacdo ao branco. Conforme Furtado et. al. (2019), isto pode ser porque a adsorcdo de
moléculas presentes no inibidor promove a compactacdo da dupla camada elétrica presente na

interface metal-solucéo.

Possivelmente os compostos fenolicos presentes no extrato, identificados nas analises
cromatograficas e de FTIR, interagem com a superficie metalica inibindo o processo
corrosivo (ROCHA, 2013). Estes compostos, ricos em grupos como C = O e OH, tendem a
se adsorver nos sitios ativos anddicos e/ou catddicos da superficie do aco por meio de ligacGes
fisicas e / ou quimicas (RAMEZANZADEH et. al., 2019). Além disso, 0 extrato também
apresenta compostos heterociclicos que tendem a se fixar facilmente na superficie do metal
por meio de seus elétrons livres, anéis aromaticos e grupos funcionais polares que atuam
como centros de adsor¢do (POPOOLA, 2019).

A partir da analise das Figuras 23 e 24 podemos observar que a resisténcia a
transferéncia de carga (R¢;) diminuiu e os valores de capacitancia aumentaram no decorrer do
tempo de imersdo para todos os sistemas avaliados: na auséncia e na presenca tanto do

inibidor natural quanto do sintético nos dois meios acidos avaliados.
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Nas solugdes de HCI 0,1 mol.L™" e de H,SO, 0,1 mol.L™, a resisténcia da solucéo (Rs)
apresentou valores levemente superiores na presenca dos dois inibidores quando comparados
ao branco, isto indica que a presenca destes altera a resisténcia o0 meio. Conforme explica
Souza e Spinelli (2009), compostos organicos reduzem a constante dielétrica de solucbes

aquosas, aumentando a resisténcia.

Figura 23 — Curvas de resisténcia a transferéncia de carga (R) versus o tempo obtidas para o

aco carbono ASTM A178 em (a) HCI 0,1 mol.L™ (b) H,S0,0,1 mol.L™.
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Figura 24 — Curvas de capacitancia da dupla camada (Cg) versus o tempo obtidas para o ago
carbono ASTM A178 em (a) HCI 0,1 mol.L™* (b) H,S040,1 mol.L™.
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O melhor resultado de eficiéncia de inibicdo do extrato de noni e do BTA foram
obtidos em soluc&o de HCI 0,1 mol.L™ e foram iguais a 80,83% e 83,95%, respectivamente,
tendo sido obtidos logo apds a estabilizacdo do potencial de corrosdo, que ocorre depois de 30
minutos de imersdo. Em seguida, podemos perceber uma diminui¢do gradual dessa eficiéncia
com o tempo que pode ser devida a degradacdo do inibidor ou a dessor¢do das moléculas,
provavelmente, por causa da natureza &cida do meio corrosivo. Estes resultados corroboram
com os obtidos nos ensaios gravimétricos e podem significar que a natureza da adsor¢éo para

este processo é fisica, pois a fisiossor¢do € uma interacdo mais fraca que a quimiossorgao.

Como estratégia para tentar aumentar essa eficiéncia de inibicdo, poderia-se adicionar
ao inibidor organico uma pequena quantidade de algum composto inorganico que resulte em
uma inibicdo mais eficaz por sinergismo (RAMEZANZADEH et. al., 2019) ou também
poderiam ser adicionadas substancias como surfactantes, solvente e co-solventes (FINSGAR;
JACKSON, 2014).

Verificamos que, apenas no inicio do ensaio, o inibidor comercial apresentou a maior
eficiéncia, para todos os demais tempos de imersdo avaliados o extrato de noni exibiu os
melhores resultados. Além disso, a velocidade de decaimento da eficiéncia de inibicdo do
benzotriazol é bem maior que a do noni. Isto indica que, nas condi¢Ges estudadas, o inibidor

natural apresenta maior estabilidade que o sintético em HCI.

De acordo com Tronco (2017), os grupos funcionais (e.g. O—H, C-O) presentes nas
substancias que compdem o extrato de noni, e identificados na analise de FTIR, favorecem a

adsorc¢ao nos sitios ativos do metal imerso no meio acido.

Para a solucdo de H,SO,, o inibidor noni apresentou uma aumento gradativo da
eficiéncia de inibicdo em relacdo ao tempo de imersdo, exibindo o valor maximo igual a
77,8%, apds 72 horas. Segundo Tronco (2017), este aumento pode ser atribuido a formacao de
uma camada superficial, possivelmente de Oxidos sobre o metal. Apds este intervalo de
tempo, a eficiéncia comegou a diminuir, provavelmente devido ao desprendimento desses

oxidos da superficie.
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5 CONCLUSOES

A caracterizacdo quimica por cromatografia permitiu a identificacdo de 09 (nove)
compostos quimicos de diferentes classes organicas, tais como: iriddides, cumarinas,
flavonoides e &cidos fendlicos presentes no extrato aquoso de sementes de Morinda citrifolia
obtido neste trabalho. A analise de FTIR permitiu comprovar esses resultados, a partir da
identificacdo de varios grupos funcionais, como: OH, C=0, C-H, C-0.

A avaliacdo da atividade antioxidante do extrato corroborou com as anélises anteriores
que haviam identificado a presenca de varias substancias com essa caracteristica, estes
resultados endossaram a importancia de avalia-lo como inibidor de corrosao.

As analises de TGA e DSC foram eficientes na determinacdo do teor de umidade do
extrato e na avaliacdo da faixa de temperatura em que ocorre a decomposicdo de algumas
substancias identificadas previamente na amostra.

A partir do ensaio gravimétrico de perda de massa, verificou-se que o inibidor obtido a
partir do extrato aquoso de sementes de Noni apresenta um valor maximo de eficiéncia em
HCI superior ao obtido em H,SO4, ambos com um tempo de imersdo igual a 24hs. A

eficiéncia de inibigdo nos meios acidos estudados diminui com o tempo de imersé&o.

Os ensaios eletroquimicos realizados foram eficientes nas medicdes e confirmaram o0s

resultados obtidos a partir da analise de perda de massa.

A partir dos resultados obtidos podemos sugerir que o0 extrato aquoso de sementes de
noni pode ser utilizado como inibidor de corrosdo em banhos de decapagem é&cida de

trocadores de calor que operem em temperaturas de até 200 °C.
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