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Introduction générale



Dans différentes industries, la corrosion des métaux entraine des pertes financicres
considérables et des dangers pour la sécurité. L’acidification des puits de pétrole est un exemple
de processus industriels qui impliquent le flux de solutions acides a travers des tuyaux en acier, ce
qui peut causer une corrosion sévere et des dommages a I’infrastructure sidérurgique. La corrosion
altere les propriétés du métal et restreint son utilisation. Ainsi, les scientifiques ont mis 1’accent
sur la résolution du probléme de la corrosion et sur I’¢élaboration de stratégies visant a prolonger
la durée de vie des structures, équipements et dispositifs métalliques [1].

L’inhibiteur de corrosion est un compos¢ qui, a une dose limitée, peut avoir un effet
considérable sur le ralentissement du processus de corrosion [2]. Le décapage a ’acide, la gravure
chimique, I’extraction pétrolicre, etc., ont été largement employés dans des domaines industriels
afin de réduire la corrosion des métaux. Les inhibiteurs de corrosion ont été¢ développés au cours
des dernicres décennies, et ils pourraient étre principalement classés en inorganiques et organiques
[3]. Cependant, la plupart des substances utilisées comme inhibiteurs de corrosion ont des
inconvénients tels que leur toxicité, leur incapacit¢ a se dégrader naturellement (non-
biodégradabilité) et leur colt de production élevé [4]. Devant cette situation, des études sont
réalisées afin de trouver des alternatives pour les inhibiteurs de corrosion respectueux de
I’environnement [5]. L’emploi d’extraits de plantes constitue une méthode prometteuse et
captivante. Les plantes contiennent en effet une multitude de substances chimiques, comme les
polyphénols, les flavonoides et les tanins, qui ont prouvé leur efficacité en tant qu’anticorrosifs
[6].

A cet effet, nous nous sommes intéressés dans notre travail a I’extraction des extraits par
des solvants de différentes polarité de Rosmarinus officinalis par macération et a I’application de
ces extraits brutes comme inhibiteur, ce qui constitue un moyen original pour lutter contre la
corrosion des aciers dans un milieu acide.

Cette ¢tude est composée de deux parties :

La partie bibliographique contient deux chapitres: le premier est consacré a une présentation
générale de I’espece étudiée (Rosmarinus officinalis) et les méthodes d’extraction.

Le deuxieme chapitre constitue une approche bibliographique sur la corrosion, apercu
général sur les inhibiteurs de corrosion, et les différentes techniques d’évaluation de la
corrosion.

La partie expérimentale contient deux chapitres: Le troisiéme chapitre regroupe le protocole

expérimental détaillé ainsi que les techniques expérimentales utilisées pour réaliser cette étude.



> Le dernier chapitre est consacré a la présentation des résultats obtenus et leurs discussions.

» Une conclusion générale résume les principaux résultats obtenus.
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Chapitre I Description De La Plante Etudi¢e Et Procédés D’extractions

I.1. Présentation de ’espece étudiée :
I.1.1. Romarin ou romarin officinal (Rosmarinus officinalis) :

Le romarin officinal est un arbuste vivace, d'un a deux metres de hauteur, ligneux et
persistant. On le retrouve naturellement dans les maquis et les garrigues, sur les terrains calcaires
et les rocailles. Résistant a la chaleur et au froid, il craint cependant les fortes gelées.

Servant parfois de haie, le romarin est cultivé dans tout le pourtour méditerranéen surtout
pour l'extraction d'une huile essentielle, utilisée a la fois comme actif parfumant et comme
ingrédient en phytothérapie.

Les rameaux dressés du romarin portent des feuilles étroites et opposées, d'une couleur vert
foncé. De petites fleurs, de bleu violacé a bleu, apparaissent dés le mois de février [7].

La plupart du temps, il se contente de I’humidité du littoral, d’ou I'une des différentes

significations de son nom : « rosée de mer », en latin ros marinus [8].

Figure 1.1 Rosmarinus officinalis [9].

1.1.2. Description botanique :
Le romarin ou romarin officinal (Rosmarinus officinalis), est un arbrisseau de la famille
des lamiacées (ou labiées), appelée Iklil Aljabal en arabe ou bien en anglais Rosemary.
Le Romarin, plante spontanée, est sans doute, I’'une des plantes les plus populaires en algérie,
puisqu’on le trouve dans tous les jardins et les parcs en bordure odorante [10].
Communément appelé¢ “El-Halhali”, le romarin a fait ’objet de récentes recherches dans les
domaines pharmaceutiques et agro-alimentaires. Il posséde d’excellentes propriétés antioxydants
dues a certains composés (le carnosol, I’acide carnosique, 1’acide ursolique, 1’acide bétulinique, le

rosmaridiphénol et le rosmanol) [11]


https://fr.wikipedia.org/wiki/Arbrisseau
https://fr.wikipedia.org/wiki/Lamiaceae

Chapitre 1

Description De La Plante Etudiée Et Procédés D’extractions

I.1.2.1 Classification systématique de R.officinalis :

La systématique de R.officinalis est présentée dans le tableau 1.1

Tableau I.1 : Classification taxonomique de Rosmarinus officinalis [12].

Rang taxonomique Nomenclature
Régne Plantae
Embranchement Spermaphytes
Division Magnoliophyta
Classe Dicotylédones
Ordre Lamiales
Famille Lamiaceae
Genre Romsarinus
Espece Officinalis

1.1.3. Répartition géographique :

Spontané sur tout le pourtour méditerranéen, le romarin est aujourd’hui cultivé partout en
Europe et a été introduit en Asie centrale, en Inde, aux Philippines, aux Antilles aux Etats-Unis,
en Afrique du Sud et en Australie. On trouve généralement entre le niveau de la mer et 650 metres
[13], avec des variations jusqu’a 1500 metres d’altitude [14].

I.2. Extraction solide-liquide :
1.2.1. Définition :

L’extraction solide-liquide consiste a extraire, séparer, dissoudre soit par immersion, soit par
percolation, un liquide, un ou plusieurs composants (liquide ou solide) mélangés a un solide. Il
s’agit d’un transfert ou d’un échange de maticre entre une phase solide, qui renferme la mati¢re a
extraire, et une phase liquide, le solvant d’extraction [15].

Le champ d’application de I’extraction solide-liquide étant tres vaste, le grand nombre de
vocables employés pour définir les opérations et les produits circulants imposent la définition de

quelques termes couramment utilisés.



Chapitre 1 Description De La Plante Etudi¢e Et Procédés D’extractions

Le liquide d’extraction, appelé solvant, dissout un (ou plusieurs) constituant solide ou
liquide, dénommé soluté(s) pour donner une solution ou extrait (solvant + soluté(s)). Le solide
appauvri en soluté(s) est appelé raffinat ou résidu ; il est inerte ou insoluble. Les noms de surverse
ou sous verse sont employés pour désigner les phases sortantes des appareils industriels
fonctionnant en continue. La solution extraite sort par la partie supérieure, le solide inerte par la
partie inférieure.

Les techniques d’extraction solide-liquide rassemblent diverses techniques qui impliquent
toutes la mise en contact du solvant avec le matériau solide pour dissoudre ses composants
solubles :

La percolation : est une méthode qui implique de laisser couler un solvant (généralement trés
chaud) sur un lit de solides finement séparés. C’est cette opération qui concerne la préparation du
café [16].

La décoction : consiste a immerger le solide dans le solvant liquide mis en ébullition. C’est une
opération rapide qui doit étre réservée a 1’extraction de substances actives non thermolabiles.
Toutefois, elle est extrémement rapide et parfois nécessaire [16].

L’infusion : consiste en une décoction pendant laquelle le solvant est chauffé sans étre mis a
¢bullition, puis le mélange est refroidi. La préparation du thé représente un exemple classique de
cette opération [17].

La macération : consiste a infuser un solvant a froid. L’opération, bien que souvent longue et
souvent médiocre, est la seule option possible pour extraire un ensemble de molécules fragiles.
Afin d’étre efficace, une macération peut prendre environ 4 a 10 jours ; cela peut entrainer
quelques désavantages en termes de fermentation ou de contamination bactérienne, en particulier
si le solvant utilisé est de 1’eau. La dégradation rapide des molécules actives peut étre causée par
ces phénomeénes. Afin d’éviter ou de diminuer ces désavantages, la macération peut étre réalisée
dans un récipient couvert, au soleil et, dans certains cas, conservée dans un réfrigérateur [17].

La digestion : consiste a macérer a chaud. Cette procédure et la macération sont principalement
employées dans les domaines de la pharmacie et de la parfumerie. Elle est plus rapide que la
précédente et ne pose généralement aucun souci de conservation ni de contamination bactérienne.
L’élution : est la méthode utilisée pour éliminer un soluté qui se trouve a la surface d’un solide en

contact direct avec un solvant [16], elle est souvent employée dans les techniques d’analyse.
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Faire écouler le
solvant
Elution
Plonger le
solide dans Digestion
le solvant =
>
Tanbiante Tenauttage Tevutition Température

solvantt

Figure 1.2 : Schéma des différents modes d’extraction en fonction de la température et du contact

avec le solvant [18].

1.2.2. mécanisme de L’extraction solide-liquide :

L’utilisation de 1’extraction solide-liquide implique des mécanismes plus complexes et
moins bien connus. Effectivement, le solvant doit passer par la barriére de I’interface solide-
liquide, dissoudre le principe actif a ’intérieur du solide et le soluté doit sortir du solide. Selon la
majorité des auteurs, il est suggéré que ’entrée du solvant se fait par un processus osmotique et
que la sortie du soluté se fait par dialyse ou par diffusion. La diffusion dépend donc du gradient

de concentration entre le solide et le reste du solvant [19].

(1) 2) (3)
O solide (A) = solvant pur (C)

e  soluté A extraire (B) —  SOlvant + soluté (C + B)

Figure 1.3 : Mécanisme de transfert du soluté au cours de 1’extraction solide-liquide [20].
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1.2.3. Facteurs influencant les performances de I’extraction :

* La nature du solvant :

Le solvant est une substance capable de créer une solution homogene avec d’autres substances.
On sélectionne un solvant pour 1’extraction en se basant sur :

- Ses caractéristiques physiques telles que sa densité, sa viscosité, son point d’ébullition, sa
chaleur spécifique, etc. Cela influence les conditions de I’épuisement, la vitesse d’écoulement et
de filtration, les conditions de distillation et de concentration, ainsi que les pertes par volatilisation.

-La nature des principes a supprimer,

- Ses propriétés économiques et son colit de production. Il est essentiel que le solvant soit
sélectif, présente une grande capacité de dissolution, atteint une température d’ébullition faible,
présente une faible viscosité et, si possible, soit non toxique, ininflammable et non explosif [18].
* La température :

En général, les températures élevées sont bénéfiques pour le rendement d’extraction, et cela pour
quatre raisons principales :
» L’utilisation de la chaleur permet de faciliter I’extraction en ouvrant les parois
cellulaires par dénaturation.
» Les différentes températures couramment utilisées augmentent la solubilité des
maticres a extraire.
» Les coefficients de diffusion augmentent,
» Enfin, cela réduit la viscosité des solvants d’extraction, ce qui rend non seulement
le passage du solvant a travers la masse de substrat solide plus facile, mais
également les opérations de séparation ultérieures.

La température maximale est déterminée par le point d’ébullition du solvant, en raison des
risques de :
» dégradation thermique du soluté.

» risques d’extraire des composés nuisibles [16].

* Degré d’agitation :

Le processus d’agitation mécanique des particules dans le solvant, qui favorise leur suspension et
I’homogénéisation du milieu, a toujours un impact positif sur I’opération. En ce qui concerne
I’extraction aqueuse, I’agitation a pour effet de diminuer la résistance au transfert des solutés au
niveau de I’interface solide liquide (couche limite) et d’accroitre le coefficient global de transfert.
Lorsque 1’agitation est maintenue pendant une longue période, cela encouragera les chocs entre
les particules et entrainera I’éclatement de certaines cellules qui libéreront leur contenu cellulaire

dans I’environnement [18].
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* Concentration résiduaire du soluté :

La vitesse d’extraction est influencée par le niveau de saturation de la solution. Si le liquide soluble
est un liquide dans un solide poreux, la dissolution propre du liquide est rapide et la vitesse de
transfert est principalement influencée par la vitesse de diffusion du liquide dans le film a la surface
du solide. Toutefois, pour les cellules végétales, avec des parois trés imperméables, c’est la
diffusion interne (dialyse) qui est extrémement lente et qui régule la vitesse de transfert, car la
vitesse de dissolution du soluté dans le solvant n’a qu’un impact minime. Cela signifie qu’un
mouvement vigoureux des particules dans le solvant n’a guére d’impact sur un processus de
dialyse.

* Humidité : Ce facteur revét une importance capitale lorsqu’il s’agit de solvants hydrophobes,
car la diffusivité est inversement liée a la quantité d’eau présente dans le solide.

Tous les chercheurs sont d’accord sur I'impact généralement bénéfique du broyage sur les
procédés d’extraction. Les phénomenes de transfert du solvant sont intensifiés par le broyage du
solide, ce qui augmente la surface spécifique (la surface d’échange entre le solvant et le solide) et
réduit la distance de pénétration dans le matériel. En effet, lorsque la taille de la particule diminue,
la surface de contact entre le solide et le liquide augmente, ce qui entraine une augmentation de la
surface spécifique [21].

Par ailleurs, lors des transferts de matiere par diffusion, le gradient de concentration augmente
directement avec la réduction de la taille de la particule et le temps de traversée nécessaire est
généralement proportionnel au carré de la distance traversée. Il est donc nécessaire d’intensifier

considérablement I’opération aprés un bon broyage [22].
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II.1. La corrosion :

I1.1.1. Introduction :

Les phénoménes de corrosion sont extrémement complexes, car ils se rapportent le plus
souvent a des conditions pratiques beaucoup moins bien définies que celles que, I’on peut réaliser
dans le laboratoire. Aussi les tentatives qui ont été faites pour édifier une théorie générale de ces
phénomenes sont-elles été impuissantes a rendre compte des aspects multiples et parfois
contradictoires des faits de I’expérience [23].

I1.1.2. Définition de la corrosion :

La corrosion est une réaction chimique ou ¢€lectrochimique entre un matériau, généralement
un métal, et son environnement qui entraine une dégradation du matériau et de ses propriétés [24].

On peut donner une définition plus générale de la corrosion, la corrosion est une réaction
interfaciale irréversible d’un matériau avec son environnement, qui implique une consommation
du matériau ou une dissolution dans le matériau d’une composante de 1’environnement [25].
I1.1.3. Les différents types de la corrosion :

Selon la nature de I’environnement et son comportement qui autour le métal, on peut déterminer
le type de corrosion :
I1.1.3.1. Corrosion chimique :

Elle correspond a la réaction entre un matériau métallique et une phase gazeuse ou liquide
[26].La corrosion chimique se produit lors de I’oxydoréduction dans le domaine atomique, sans
¢lectrolyte dans 1’environnement. Ainsi, la corrosion purement chimique ne provoque pas le
passage d’un courant €lectrique, ce qui entraine la cessation d’un flux ¢électronique, car 1I’échange
d’¢électrons entre les différents partenaires de réactions se fait directement. La composition de 1’air
comprend de I’oxygene, de la vapeur d’eau et des vapeurs acides telles que I’anhydride carbonique
CO; et le sulfure SO, ainsi que ’hydrogeéne sulfurique H»S, mais le plus souvent c’est le CO>
[27]. L action de tous ces corps est alors reconnue comme responsable de la formation de la rouille,
mais il faut qu’un acide soit présent, méme en faible quantité, pour que 1’attaque puisse avoir lieu.
En général, pour attaquer le métal par une réaction chimique avec I’environnement sans
I’intervention du courant électrique, il est nécessaire d’utiliser des températures élevées. La

réaction présente la forme suivante :

A solide + B gaz —— AB solide (IL1)
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On ne peut pas donner d’exemples de corrosion purement chimique, car elle est généralement
accompagnée de corrosion électrochimique. La corrosion chimique peut étre assimilée a 1’attaque
d’un métal par un autre métal liquide (Hg), par un sel fondu ou par une solution aqueuse (A1 dans
CCls), comme c’est le cas pour la corrosion séche dans une atmosphére oxydante a haute
température.

I1.1.3.2. Corrosion électrochimique :

La corrosion électrochimique consiste principalement a la formation d’ions ou d’oxydes
dans un métal. Les transferts électroniques entre un métal et une solution électrolytique se
produisent lorsque celui-ci entre en contact (circulation d’un courant électrique). La présence d’un
réducteur est requise ; H>O, Oz, Ha... Si celui-ci n’est pas présent, il est impossible que le métal se
corrode (réaction anodique). Dans la corrosion ¢électrochimique, la réaction cathodique et la
réaction anodique sont indissociables. Elles se produisent simultanément [28]. Les réactions ayant
lieu [29] :

Réaction d’oxydation d’un métal M en ses ions Mn *

M < Mn" + ne— (IL.2)
Réaction de réduction de I’agent oxydant, moteur de corrosion :

e En milieu acide et désaére :
2H " +2 e« H (11.3)
e En milieu acide et aéré :
% 02+ 2 Ht+2e—— HO (11.4)
e En milieu neutre ou basique et désaér¢ :
HO+e—— 2 Ho+ OH™ dL5)
e En milieu neutre ou basique et aéré :

%5 02+ HO+2e——20H {L.6)

La réaction globale de corrosion peut étre schématisée comme suit :

Meétal + Ox (Agent oxydant) — Métal oxydé + Red (Agent réducteur) (I1.7)

10



Chapitre 11 Protection Contre La Corrosion Par Les Inhibiteurs

I1.1.3.3. Corrosion bactérienne :

La présence dans le milieu de certaines bactéries en liaison avec des substances organiques
bien précises peut augmenter localement la vitesse de corrosion de 1’acier en provoquant une
dépolarisation accrue des sites cathodiques. Il s’agit principalement des bactéries réductrices de
sulfates (sulfovibriodésulfuricans) qui se développent quand les conditions physico-chimiques le
permettent :

- présence d’ions sulfates,

- présence de matiere organique [30].

I1.1.3.4. La corrosion en présence d’une sollicitation mécanique :

Ce type de corrosion englobe les usures faisant intervenir les contraintes comme
caractéristiques mécaniques des matériaux. Elle a souvent lieu lorsque le matériau est en présence
d’une sollicitation mécanique extérieure ou intérieure tels que les frottements, 1’érosion,
I’abrasion, les vibrations....etc. [31].

I1.1.4. Morphologie de la corrosion :
La corrosion peut étre classifiée en deux classes importantes :

- La corrosion uniforme.

- La corrosion localisée.
I1.1.4.1. La corrosion uniforme (généralisée) :

C’est le phénoméne de corrosion le plus simple et le mieux connu. Il se traduit par une
réaction chimique ou électrochimique qui se produit uniformément sur toute la surface considérée.
La corrosion uniforme survient dans le cas d’un environnement homogene (absence de gradient
de température, de pression ou de concentration le long de I’interface) et lorsque le métal lui-méme
présente vis-a-vis de cet environnement un comportement suffisamment homogene. Cette
homogénéité de comportement peut étre le fait soit d’une homogénéité intrinséque du matériau
due a I’absence d’inclusion ou de défaut structurel, soit a la non sélectivité de 1’environnement
vis-a-vis de ces défauts. Dans le cas de processus de corrosion électrochimique, en toute zone de
la surface, il y a alternance aléatoire et réguliere entre sites anodiques et cathodique. Pour la

corrosion sé€che, la phase gazeuse corrosive attaque uniformément la surface [32].

11
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I1.1.4.2. Corrosion localisée :

La corrosion localisée est la forme la plus dangereuse. Elle se produit sur une partie du métal
qui correspond a un emplacement spécifiquement anodique, clairement identifié, dont la surface
est trés faible par rapport au reste de la structure métallique qui forme la zone cathodique.
Effectivement, méme si la perte de poids est minime, ce genre de corrosion peut étre
catastrophique. Il est possible de diminuer ou d’éviter la corrosion uniforme en choisissant le

matériau appropri€, en modifiant I’environnement ou en utilisant une protection cathodique [31].

réduction  oxydation

(@) (b)

Figure I1.1 Types de Corrosion (a) Corrosion localisée et (b) Corrosion uniforme d’un métal [33].

On distingue plusieurs types de corrosion localisée que nous pouvons schématiser comme suit

(Figure I1.2) :

[ Corrosion localisée ]

[ Macroscopique ] [ Microscopique ]
[ I

/OCorrosion galvanique \ / \
+Corrosion par piqires +Corrosion intercristalline
+Corrosion-érosion #Corrosion sélective
+Corrosion cavitation +Corrosion sous contrainte
+Corrosion par crevasses +Corrosion sous fatigue
+Corrosion filiforme #Fragilisation par ’hydrogene
¢Frottement-corrosion

o / o /

Figure I1.2 : Les différentes formes de la corrosion localisée [34].
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a) Corrosion galvanique :

C’est, en général, lorsque deux métaux différents sont en contact ou reliés €électrique- ment
dans un milieu corrosif aqueux. La corrosion s’établit sur le métal le moins noble et s’arréte sur le
métal le plus noble. Les sites anodiques et cathodiques sont distincts. Mais ce peut étre aussi
lorsque deux parties d’un objet métallique d’un méme métal ne sont plus au méme potentiel a
cause d’une hétérogénéité ou a cause d’un age différent [35].

On peut donner un exemple de laboratoire qui montre le passage d’une corrosion uniforme
a une corrosion galvanique. Une lame de fer plongée dans une solution de chlorure d’hydrogene
HCI subit une corrosion uniforme. On la met en contact avec une lame de platine : la réduction des
ions H" se faisant plus facilement sur le platine que sur le fer, le site cathodique devient le platine

alors que le fer reste le site anodique et continue a s’oxyder (Figure IL1.3).

Fer Fer
Lame de platine
5
: Important déga-
~ Ha - pernent o115, site
cathodigue

H™, C¥ H, C#

[a) Corrosion uniforme du for (L) Corrosion galvanigue du fer

Figure I1.3 La réaction globale de réaction est la méme pour les deux cas (a) corrosion
uniforme, (b) corrosion galvanique.
b) Corrosion par piqiires :

La corrosion par piqlires désigne une attaque locale d’une surface passive. Elle nécessite la
présence d’anions agressifs, notamment les ions Cl', Br™ et I', et d’un oxydant. Elle se manifeste
par la formation de petites cavités (piqures), alors que la surface passive reste intacte. Le nombre
et la forme des piqires de corrosion varient selon les conditions expérimentales (Figure 11.4) : on
trouve des piqlires profondes montrant une attaque cristalline (a), des piqires occluses (b) et des
piqires hémisphériques brillantes (¢). Cette derniére morphologie apparait souvent lors d’essais
potentiostatiques. La dimension des piqlires varie de quelques micrometres a quelques

millimétres[36].

13
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Figure IL.4 Morphologie de piqires : piqiire profonde (a), piqire occluse (b), piqlire hémisphériques (¢).

¢) Corrosion-érosion :
La corrosion par €rosion se produit dans un fluide en mouvement. Cette forme de corrosion
est liée a la vitesse de passage du fluide, elle se caractérise par un amincissement local du métal
qui prend la forme de rayures, de ravinements, d’ondulations, toujours orienté dans une méme

direction. La (figure IL.5) illustre le mécanisme de formation des creux par érosion [37].

) Ecoulement J

!

\ {
| Epoubsmant’
bt

Matériau Matériau Matériau

1 Eroslon du film 2: Corrosion du matériau 3 Evolution de I'attaque

Figure I1.5 Principe des tourbillons turbulents conduisant & la formation de creux de corrosion par érosion.
Ce type de corrosion étroitement lié¢ a ’hydrodynamique du fluide peut étre rencontré dans le cas

des circuits de chauffage. Le meilleur moyen de luttes contre ce type d’attaque est de faciliter

I’écoulement du flux en jouant sur le profil des tubes.
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d) Corrosion crevasses :
La corrosion caverneuse est similaire a celle par piqlre. La présence de petits volumes de
solution stagnante dans des trous, sous des dépdts et dans des joints ou des crevasses est

généralement liée a cela. Cette solution perd de I’oxygene et devient acide [38].

Crevasse matériau inerte ou dépdt
[ l interstice

et :
ERERE couche passive

<l Méal oualliage passif

Figure 11.6 Principe de la corrosion crevasses.

e) Corrosion intergranulaire :

La corrosion de ce type se caractérise par une attaque ciblée aux joints de grains du matériau.
Ces zones sont désorganisées par rapport au réseau cristallographique, tandis que les grains sont
plus réguliers. De nombreux défauts de structure (lacunes, dislocations) se trouvent dans les joints
de grains, ce qui favorise la précipitation de phases intermétalliques ou de composés métalliques
tels que les carbures, ainsi que la ségrégation d’impuretés en soluble. Pour une description plus
détaillée de la microstructure des alliages métalliques, nous nous référerons au paragraphe La
corrosion intergranulaire est fréquente pour les aciers inoxydables austenitiques sensibilisés
lorsqu’ils sont maintenus a une température moyenne (600 a 700 °C) pendant une période

prolongée [39].

Contrainte

™ Joints
| de grains

Fissures intergranulaires

Figure I1.7 corrosions intergranulaire [40].
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f) Corrosion sélective :

Le processus de corrosion est causé par I’oxydation d’un élément de 1’alliage, ce qui entraine
la création d’une structure métallique poreuse. C’est seulement lorsque la quantité d’éléments
préférentiellement solubles (oxydables) dépasse un certain seuil que cette corrosion se produit.
On retrouve le cas le plus courant de cette corrosion dans la dézincification (dissolution sélective

du zinc) dans un laiton [41].

Milieu électrolytique

Composant Composant
attaqué plus noble
(anode)

M U,j'u‘ » N4
L,
QIS Y EARAY
W g ‘l," Wi

Composants de 'alliage

Figure I1.8 Mécanisme de la corrosion sélective d’un laiton (alliage cuivre-zinc)[42].

g) La corrosion sous contrainte :

La Corrosion Sous Contrainte (CSC) résulte d’un processus synergique entre une
dégradation chimique d’un matériau par corrosion localisée et 1’effet d’une contrainte
mécanique, résiduelle ou appliquée, conduisant a ’amorgage d’une ou plusieurs fissures
fragiles, a leur propagation au sein du matériau ductile et a la ruine finale possible de la piece.
Si I’intégrité de la structure résulte de la maitrise de ’amorgage des fissures, la connaissance

des grandeurs liées a leur propagation est également primordiale [43].

Figure I1.9 Phénomeéne de corrosion sous contrainte [44].
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I1.2. Les inhibiteurs de corrosion :
I1.2.1. Définition :

La norme ISO 8044 donne une définition d’un inhibiteur comme une « Substance chimique
ajoutée au systéme de corrosion a une concentration choisie pour son efficacité et qui entraine une
diminution de la vitesse de corrosion sans modifier de maniere significative la concentration
d’aucun agent corrosif contenu dans le milieu agressif » [43].

— Les inhibiteurs de corrosion sont connus et utilisés de longue date dans le milieu industriel.
Exemple : La phosphatation, substance formant un sel insoluble a la surface du métal.

— L’action du produit est d’autant plus efficace s’il est présent en quantité¢ « nécessaire » et
suffisante.

I1.2.2. Fonctions et Propriétés essentielles :
D’une maniere générale un inhibiteur doit :

— Abaisser la vitesse de corrosion du métal.

— Etre stable en présence des autres constituants du milieu.

— Ne pas modifier la stabilité des espéces du milieu.

— Etre stable a la température d’utilisation.

— Etre efficace a faible concentration.

— Etre compatible avec les normes de sécurité [45].
I1.2.3. Classification d’inhibiteurs :

Les inhibiteurs de corrosion peuvent étre classé selon plusieurs fagons : selon leur nature

chimique comme inhibiteur organique ou inorganique, selon leur mécanisme d’action
¢lectrochimique (inhibiteur anodique, cathodique ou mixtes) et selon leur mécanisme d’action

interfaciale (Figure 11.10).
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| Les inhibiteurs de corrosion |
S S .
anmaine d’application | |r Lesréactions | — La nature chimique |
—!  etmécanisme de —  électrochimiques | , RO J
|__reaton ;| \__putiele )
(T [ e ()
| Inhibiteur pour _t Anodique | i Organique |
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—

Figure II.10 Classification des inhibiteurs de corrosion [46].

Selon leur nature, on distingue deux types :

v Les inhibiteurs organiques sont couramment employés dans différents secteurs et sont
réputés pour leur respect de I’environnement. Actuellement, ils sont les plus couramment
employés en raison de préoccupations environnementales [47].

v’ Les inhibiteurs inorganiques ou minéraux qui peuvent étre des anions ou des cations.
Parmi les inhibiteurs anioniques, on trouve les chromates, les phosphates, les molybdates,
les nitrates, les nitrites, les silicates, etc...Les plus fréquemment mentionnés parmi les
inhibiteurs cationiques sont les terres rares Ce** [48], I’ion calcium Ca®*" et 1’ion
magnésium Mg>" [49]. Les phosphates ou les nitrates/nitrites, tels que certains inhibiteurs

minéraux, sont désormais interdits en raison de leur toxicité.
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Selon la réaction €lectrochimique a inhiber, on en discerne trois cas :

v" L’action des inhibiteurs anodiques sur les sites anodiques consiste a ralentir la vitesse de
la réaction d’oxydation du métal, a réduire la densité du courant de dissolution du métal et
a augmenter le potentiel de corrosion, en formant un film protecteur a base de produits de
corrosion insolubles,
Si I’inhibiteur s’adsorbe préférentiellement sur les sites anodiques de dissolution du métal
ou la réaction :

(M"™, ne’) > (M"") +ne (IL1)

Se déroule, il s’agit d’un inhibiteur anodique (Figure I1.11)

Blocage
dela

réaction anodique

o

2
8

‘e Inhibiteur

QORI

—
=
S

Figure II.11 : Représentation de processus anodique (a) : sans inhibiteur, (b) : en présence d’inhibiteur [50].

v" les inhibiteurs cathodiques qui ralentissent les réactions de réduction de I’oxygéne ou du
proton H' de ’eau en diminuant la diffusion ou la concentration de ces espéces,
Si I’inhibiteur s’adsorbe préférentiellement sur les sites cathodiques de réduction d’un
oxydant contenu dans la solution, il s’agit d’un inhibiteur cathodique (Figure I1.12). En
milieu aqueux neutre, la réaction cathodique :

02+ 2H>0 + 45 — 40H" (IL.2)
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(M", ne’) 2 (M™) + ne

Zone anodique

9

2H +2e > H,

l—- Inhibitecur

Blocage
de la
réaction cathodique

Zone cathodique

(b)

Figure I1.12 Représentation de processus cathodique (a) : sans inhibiteur, (b) : en présence d’inhibiteur

[50].

v' les inhibiteurs mixtes qui diminuent simultanément la vitesse des deux réactions anodique
et cathodique.

Si I’inhibiteur s’adsorbe indifféremment sur les deux types de sites, il s’agit d’un inhibiteur

mixte.

En se combinant au cation métallique ou a 1’anion provenant des réactions de surface,

I’inhibiteur forme un sel insoluble qui colmate les porosités de la couche d’oxyde (Figure

I1.13) [45].

Blocage
de Ia
r¢action anodique

Inhibiteur

Blocage
de la
réactuon cathodique

Figure IL.13 : Représentation de processus cathodique et anodique d’inhibiteur mixte [50].
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Par domaine d’application

v Souvent on classifie les inhibiteurs selon leur domaine d’application. En milieu aqueux,
les inhibiteurs, pour milieux acides, sont employés pour €viter une attaque chimique de I’acier
lors du décapage. Dans 1’industrie pétroliére, on les ajoute aux fluides de forage. Les inhibiteurs
pour milieux neutres servent surtout a protéger des circuits d’eau de refroidissement [43].

v En milieu organique, de grandes quantités d’inhibiteurs de corrosion sont utilisées dans
les lubrifiants pour moteurs et dans I’essence. Ces liquides contiennent souvent des traces d’eau
et des espéces ioniques qui peuvent provoquer une corrosion. Les inhibiteurs pour peintures, tels
les pigments inorganiques, jouent également un role important.

v Enfin, les inhibiteurs pour phases gazeuses sont généralement employés pour une
protection temporaire de différents objets emballés pendant le transport et le stockage :
instruments de précision, machines, composants ¢électroniques, etc. Il s’agit le plus souvent de
composé€s organiques ayant une pression de vapeur élevée, notamment certaines amines. Ces
composés s’adsorbent sur la surface métallique et la protégent contre la corrosion atmosphérique
[43].

I1.2.4. Inhibiteurs verts de corrosion :

L’utilisation des inhibiteurs verts respectueux de 1’environnement est particulierement
surveillée en raison des effets toxiques des inhibiteurs de corrosion classiques. Dans cette optique,
les produits issus de plantes ont obtenu des résultats intéressants. La solubilité élevée des extraits
dans les acides est due a la polarité élevée des électrons non partagés dans leurs groupes
fonctionnels, ce qui facilite I’adsorption. Le prix abordable, la fiabilité, la nature renouvelable, la
polyvalence, la compatibilité avec les organismes vivants et la facilité¢ d’application [51].

Récemment, plusieurs publications ont abordé 1’opportunité d’utiliser les huiles et les
extraits de plantes comme des inhibiteurs de la corrosion. Différentes substances naturelles ont fait

I’objet de tests en tant qu’inhibiteurs de corrosion de I’acier dans des conditions acides [52].
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I1.3. Méthodes d’études de la corrosion :

Plusieurs méthodes permettent d’évaluer la résistance a la corrosion des matériaux, ce qui
fournit des informations supplémentaires. La méthode gravimétrique et les méthodes
¢lectrochimiques sont les techniques principales. Elles sont fréquemment liées a des analyses de
surface [53].

I1.3.1. La gravimétrie :

Cette méthode est treés simple elle ne nécessite pas un appareillage important, elle nécessite
juste une balance électronique tres sensible aux faible mesures de la perte de poids. Son principe
repose pour déterminer la vitesse de la corrosion et I’efficacité inhibitrice en présence de
I’inhibiteur. Cette méthode est basée sur la mesure de la perte de la masse (Am) subie par un
échantillon de surface (S), pendant un temps d’immersion (t) dans une solution corrosive
maintenue a température constante.

La vitesse de la corrosion est calculée par la relation suivante :
Am

Veorr = E (IL.3)

Am = mo-ms (I1.4)

Ou:

m( : masse initiale de I’échantillon avant immersion dans la solution (mg). Mf': masse finale de
I’échantillon aprés immersion dans la solution (mg).

S : surface de I’échantillon en (cm?).

T : temps d’immersion d’échantillon dans la solution en (h).

Veorr : vitesse de corrosion (mg cm™ h™).

L’efficacité inhibitrice est donnée par la relation suivante :

V. _ inh
corr corr

EI % = x 100 (IL5)

I{’ZOI"T‘

Ou: représentent respectivement les vitesses de corrosion en absence et en

nh C .
Virr € Vo0 présence de I’inhibiteur testé.
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I1.3.2. Méthodes électrochimiques :
Les méthodes électrochimiques peuvent étre classées selon deux groupes :
11.3.2.1. Méthodes stationnaires :
11.3.2.1.1. Suivi du potentiel en circuit ouvert (P.C.O)
Le potentiel en circuit ouvert désigné aussi par potentiel spontané, potentiel d’abandon,
de repos ou encore potentiel libre, il s’agit de la grandeur électrochimique la plus immédiatement
mesurable. C’est la seule mesure qui n’entraine absolument aucune perturbation de I’état du
systeme étudié. Elle est référée par rapport a un potentiel de référence (une électrode au calomel
saturée). Le suivi du potentiel libre en fonction du temps est une information parfois utile pour
appréhender le comportement d’un matériau au contact d’un milieu corrosif humide. Il donne
des informations sur les transformations préliminaires, sur la nature des processus en cours a
I’interface métal/électrolyte : corrosion, passivation... [53] .

Les courbes de la (Figure 11.14) illustrent les différents cas

*
E (a)

(b)

(©)

(d)

=

T imm

Figure 11.14 Evaluation du potentiel en fonction de temps d’immersion

La courbe (a) : représente la passivation du métal (formation d’une couche), le potentiel devient

de plus en plus noble.

La courbe (b) : Le potentiel devient de moins en moins noble, ou plus négatif, il y a attaque du
métal ;

La courbe (c) : le potentiel devient d’abord plus négatif, puis tend vers des valeurs plus positives,
il y a attaqué suivie de passivation ;

La courbe (d) : le potentiel devient plus noble puis se déplace vers des valeurs plus négatives.
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I1.3.2.1.2. Courbes de polarisation (droite de Tafel) :
Les courbes de Tafel consistent en des balayages anodique et cathodique, tracées a partir du
potentiel d’abandon (polarisation : E) dans un repére Log | i | = f (E). Ces courbes permettent

I’obtention du potentiel de corrosion (Ecorr) €t du courant de corrosion (Icorr), mais aussi, a partir

des pentes, des coefficients de transfert ¢lectronique hétérogéne en oxydation (Q) et en réduction

(B) [54].

La représentation graphique de la loi de Tafel relative a un systéme de corrosion, (Figure I1.15)

Loge 1| 1

Droites de Tafel

Log Il ol [— — — — — — — —

-~ . N\~
* | .
’1. | I| i/ E
E rev E E rev
réducteur cor oxydant

Figure 11.15 Droites de Tafel relative a un systéme de corrosion [55].

I1.3.2.2. Méthodes transitoires : la Spectroscopie d’Impédance Electrochimique (SIE) :

La spectroscopie d’impédance ¢électrochimique (SIE) est une méthode couramment
employée afin d’analyser et de caractériser des phénomeénes survenant aux interfaces d’un systeme
¢électrochimique, tels que la corrosion des matériaux ou les réactions impliquées dans les batteries.

Grace a cette méthode, il est possible de suivre la réponse en fréquence du systéme analysé.
Par conséquent, en optant pour une plage de fréquences suffisamment large, la réponse contient
tous les parametres décrivant les phénomenes physicochimiques.

Au niveau de 'interface métal/€lectrolyte (Figure I1.16), on observe plusieurs processus
¢lectrochimiques : le transfert de charge entre I’interface et le métal est considéré comme un
phénomene rapide et le transport de matiere entre 1’interface et 1’électrolyte est considéré comme
un phénomene plutdt lent. Les produits de corrosion, les réactions chimiques qui entrainent
I’adsorption et la désorption de molécules au niveau de 1’interface, sont également présents a

I’interface [56].
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. |
METAL INTERFACE ELECTROLYTE

Réaction chimigque

n.e —

—I— Adsorption-désorption

Transfert de charge Transport de matiére
* Dépot de produits de corrosion
RAPIDE LENT

A L A

Figure IL.16 Différents processus électrochimiques a 1’interface métal/électrolyte [57].

En pratique, pour mesurer I’impédance, on applique une perturbation sinusoidale AE de
faible amplitude au potentiel de corrosion. Cela entraine une réponse sinusoidale Al ce qui
entraine une impédance de AE / AL

Le plan complexe de Nyquist présente fréquemment les mesures d’impédance. Selon la
(Figure I1.17), I’abscisse est la partie réelle de I’impédance, tandis que 1I’ordonnée est la partie

complexe.

A
'ZIm

A l -
>

Re Rtct+ Re Zre

Figure I1.17 Exemple du tracé dans le plan complexe (plan de Nyquist).
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L’efficacité inhibitrice E1% est calculée en appliquant la relation suivante :

Rtc—R°tc
El% =—*100 (IL.6)
Rtc
L’exploitation du diagramme (Figure I1.16) obtenu a partir de 1’expression de 1I’impédance
¢lectrochimique donne acces a plusieurs parametres représentatifs du systéme :

» La résistance de la solution (Rs) = (Re).

» La résistance de transfert de charges (Rte).

» La capacité de double couche (Cdc).

L’analyse d’un spectre d’impédance vise a regrouper les grandeurs physiques représentatives
a chaque étape observée sur les diagrammes de Nyquist. On peut résoudre cette problématique en
utilisant une modélisation au spectre en proposant un circuit électrique équivalent (CEE), qui
comprend plusieurs ¢léments simples tels que la résistance, la capacité et 1’inductance.

Pour les recherches sur les inhibiteurs de corrosion, la spectroscopie d’impédance est

particuliérement utile pour identifier le mécanisme d’action du produit. Si I’inhibiteur est adsorbé,
le spectre d’impédance est représenté dans le plan de Nyquist par une boucle capacitive plus ou

moins aplatie, qui peut étre déphasée par rapport a 1’axe des réels du plan [58].

26



Chapitre III
Matériels et méthodes



Chapitre I11 Matériels et méthodes

Matériels et méthodes
IIL.1. Préparation du matériel végétal :

La matiere végétale est constituée des parties aériennes de plante locale ; Rosmarinus
officinalis.

Aprés séchage a une température ambiante, a 1’ombre - afin de préserver au maximum
I’intégrité des molécules - les parties aériennes d’espece sont broyée dans un moulin électrique et
conservée dans des boites en plastiques.

II1.1.1. Récolte et identification des plantes Rosmarinus officinalis :

R. officinalis a été récoltée au mois de Mai 2023 dans la région de Bordj Zemoura au nord -
est de la wilaya de Bordj Bou Arreridj, L’identification botanique de la plante a été réalisée au
niveau du laboratoire de Biotechnologie végétale et ethnobotanique, Université de Bejaia en se
référant a la flore [59](Nouvelle flore d'Algérie et des régions désertiques méridionales)(Figure

IIL1).

Figure I11.1: R.officinalis

Le Tableau I11.1 ; résume les détails géographiques relatifs aux sites de récolte.

Tableau III.1 : Données géographiques des sites de récolte.

Espéce Site de Altitude Latitude Longitude Date de

récolte récolte
Rosmarinus Bordj 1200m  4°51'21"E 36°17'35" N 12/05/2023
officinalis Zemoura
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La carte dans la (Figure II1.2) montre le site de récolte de plante.
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Figure IIL.2 : Carte géographique de site de récolte.

II1.2. Appareils et Produits utilisés :

Le Tableau IIL.2 représente les appareils et les instruments

Tableau II1.2 : Appareils et instruments.

Balance de précision Kern ,0.0001 g, m max=240g
Rota vapeur Buchi R-210
Spectrophotomeétre ultraviolet-visible ~ UV-1900i 240V Made in Japan
Bain marie WNB14, Germany
Centrifugeuse Sigma Laborzentrifugen, Germany
Plaque chauffante et Agitation

Etuve

PH metre

Vortex

Potentiostat /Galvanisat SP300

Electrode en calomel saturée par KCl (ECS)
Contre-¢électrode ¢lectrode en platine
Electrode de travail XC48

Une polisseuse mécanique et des papiers abrasifs

Microscope binoculaire ST-40-2L
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Le Tableau IIL.3 représente les produits chimiques utilisés

Tableau IIL.3 : les produits chimiques utilisés.

Hexane (CsHi4) M=86.18 g/mol
Chloroforme (CHCI3) M=1194
Méthanol (CH30H) 1\;[=3‘2.04 g/mol
Acétate d'éthyle (CH3COOCH:2CH3) M=88.1 g/mol
Acide sulfurique (H2S04) M=98,07 g/mol
Chlorure de potassium (KCl) M=74,55 g/mol
Acétone (C3HeO) M=58,07 g/mol
Eau distillée (H20) M=18 g/mol
Diméthylsulfoxyde (C2HcOS) M=78,13 g/mol

I11.3. Méthodes d’extraction :

La préparation des extraits bruts des plantes étudiées est représentée dans la (Figure I11.3).
Selon la technique du Markham (1982) [60]. L’extraction est réalisée par macération successive
a température ambiante de la matiére végétale pendant 48 heures avec une série des solvants
organiques a polarité croissante ; I’hexane, le chloroforme, 1’acétate d’éthyle et le méthanol. Les
solutions obtenues étaient filtrées a 1’aide d’un papier filtre, puis concentrée au rota vapeur.

I11.3.1. Rendement de I’extraction :

Le calcul des rendements est effectué selon la formule :

R (%) = [MHR /Mv] *100 (IIL.1)
R : Rendement exprimé en %

MHR : Masse en gramme de |’extrait sec résultant

My : Masse en gramme du matériel végétal a traiter

ey
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50g du Matériels végétal sec broyés

-Extraction par I’hexane
-Macération pendant 48h

-Filtration

Y A\ 4
Résidu végétal sec Filtrat

) -Concentration a 38°C
-Extraction par le chlorof¢grme

-Macération pendant 48h Extrait d’hexane

-Filtration
v v
Résidu végétal sec Filtrat
-Extraction par I’acétate déthyle -Concentration a 38°C l
. Extrait de chloroforme
-Macération pendant 48h

-Filtration

! )

Résidu végétal sec Filtrat

-Concentration a 38°C l
Extrait de ’acétate d’éthyle

-Extraction par le méthanol

-Macération pendant 48h

l )

Résidu végétal sec Filtrat

-Filtration

-Concentration a 38°C l
Extrait de Méthanol

Figure II1.3: Préparation des extraits bruts des plantes étudier [60].
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I11.4. Caractérisations des extraits obtenus :
I11.4.1. Spectrométrie d’absorption UV-VIS :

La spectroscopie UV-Visible est une technique utilisée pour analyser et identifier les
différentes espéces chimiques ainsi que la nature des liaisons présentes dans I'échantillon. Elle est
effectuée avec un spectrophotométre. Dans le domaine UV-visible, I'absorption se produit lorsque
I'électron passe d'un niveau d'énergie supérieure a un autre, ce qui entraine une variation des
niveaux de vibration et de rotation. Pendant ce processus, un ¢€lectron passe d'une orbitale
moléculaire a une autre d'énergie supérieure [61].

Les spectres dans I’UV-visible donnent 1’absorbance de 1’échantillon analysé en fonction de la
longueur d’onde du rayonnement repérés en abscisses. Pour cette analyse, nous avons utilisé¢ un
appareil de type UV-1900i UV-VIS Spectrophotométre (Figure I11.4) et le solvant utilisé pour la

dilution des extraits de plante étudiée.

Figure II1.4 : Spectrophotométre UV-Vis de type UV-1900i.

I11.4.2. Analyse spectrale par Infra-rouge a transformée de Fourier (FT-IR) :

La spectroscopie infrarouge, connue en anglais sous le nom de FT-IR (Fourier Transformed
Infrared Spectroscopy), est une méthode de mesure qui repose sur l'analyse d'un rayonnement
infrarouge a travers l'échantillon. Grace a la détection des vibrations spécifiques des liaisons
chimiques, elle permet de réaliser une topographie des fonctions chimiques présentes dans le
matériau. L'appareil produit un rayonnement dans une gamme de longueurs d'onde (infrarouge).
L'instrument de mesure traite le domaine infrarouge de (25 a 2,5 micrométres) ou encore en

longueur d'onde de 4000 a 400 cm™.
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Lorsque la longueur d'onde (énergie des photons) est proche de celle des molécules présentes
dans 1'échantillon, une partie du rayonnement lumineux est absorbée. Des pics représentant des
baisses d'intensit¢ lumineuse sont visibles sur le capteur, analysant l'intensit¢ lumineuse. La
sensibilité de chaque fonction chimique a différentes longueurs d'onde varie. L'absorption n'est
pas nécessairement le résultat de toutes les vibrations, cela varie en fonction de la géométrie et de
la symétrie des molécules. L'emplacement de ces bandes d'absorption sera principalement
influencé par la disparité d'électronégativité des atomes et leur masse. La présence d'une molécule
dans une disposition géométrique ou une autre lui donne diverses possibilités de déplacement et
donc d'absorption. (bending: 1'un monte l'autre descend; streching: les deux particules montent et
descendent en méme temps; rocking: rapprochement angulaire des deux particules) [62].

Cette partie a été réalisée au niveau du laboratoire d’ingénierie moléculaire et de catalyse redox
de I’université de Setif-1.
I1L.5. Matériau étudié :

Le matériau étudié est de l'acier carbone XC48 fourni sous forme de barres cylindriques
laminées de 14,5 mm de diamétre de surface 1,767 cm?.

Cet acier comme tous les aciers & moyen carbone est couramment utilis¢ en mécanique
générale. Il s’usine facilement et est apte au traitement thermique. L'acier XC48 posséde une
grande résistance par rapport aux aciers de faible carbone mais sa ductilité est plus faible.

I11.5.1 Elaboration de I'électrode de travail :

Afin d'obtenir des résultats fiables et reproductibles, I'¢lectrode de travail en acier XC48 est

enfoncée dans le téflon (matiere isolante) sur toute sa longueur, afin de réduire la section

cylindrique et d'éviter toute infiltration d'électrolyte.

Figure II1.5: Acier XC48 et ¢lectrode de travail.
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la composition chimique (%) est donnée dans le tableau suivant Tableau II1.4 [63] :

Tableau II1.4: Composition chimique de I’acier carbone XC48.

Pourcentages % | 0,418 | 0,730 | 0,012 | 0,016 | 0,019 | 0,245 | 0,079 | 0,777 | 98,73

Les caractéristiques mécaniques moyennes (état normalisé) de l'acier XC48 donnée dans le tableau
suivant I1L.5

Tableau IIL.5: Caractéristiques mécaniques moyenne (état normalis¢) de l'acier XC48.

275-340 275-340 14-16

IIL.5.1. Préparation de la surface d’électrode :

Les échantillons d’acier sont préparés par un polissage avec du papier abrasif de
granulométrie décroissante allant jusqu’a 2500, Ensuite, ces derniers ont été lavés avec I’ Acétone,
puis rincés avec de 1'eau distillée puis séchés.

II1.5.2. Préparation de la solution corrosive :
Dans ce travail nous avons utilisé ’acide sulfurique de concentration 0.5M. La solution
préparée a partir de solution commerciale (acide sulfurique 96-98%) en utilisant de I’eau

distillée. L électrolyte obtenu a été stockés dans des bouteilles en verre.

Tableau II1.6 : Les propriétés physico-chimiques de 1'acide sulfurique.

Densité 1.83 g/cm
Pureté (96-98%)
T® ébullition 335°C
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I11.5.3. Solutions corrosives contient I’inhibitrice :

Les molécules d'inhibiteurs étudiées ne sont pas solubles dans les milieux aqueux. Par
conséquent, le diméthylsulfoxyde (DMSO) a été utilis€ comme cosolvant pour assurer leur
solubilité. Des solutions de 0,5 mol. L' H2SO4 contenant 2 % (v/v) de DMSO, ont été préparées
et ¢’était évident de considérer cette solution de 0,5 mol. L™ H2SO4 2% (v/v) de DMSO comme

une solution a blanc. La gamme de concentrations pour les inhibiteurs utilisés est comprise entre

(0,050 -0,400) g /1.

Tableau IIL.7: La gamme des concentrations utilisées pour les solutions de I’inhibiteur

Concentration (g/l) | 0,050 0,100 0,200 0,300 0,400

I11.5.4. Dispositifs expérimentaux :

a-Appareillages :

Le dispositif expérimental utilisé pour tracer les courbes de polarisation et pour la réalisation
des mesures d’impédance électrochimique est I’ensemble Potentiostat / Galvanostat SP300 associé
au logiciel « EC-lab » qui assure le pilotage des séquences expérimentales, 1’acquisition et le

traitement des données (Figure I11.6)

———
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Figure II1.6 Potentiostat / Galvanostat SP300.
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b- Cellule électrochimique :
Les mesures électrochimiques ont été réalisées dans une cellule électrochimique classique
a trois ¢€lectrodes immergées dans un volume de 50 mL de solution corrosive (Figure I11.7).
¢ (ET) : ¢électrode de travail : acier XC48.
Elle est composée d’un cylindre en acier XC48 de surface active de 1,767 cm? reliée avec un fil

conducteur en cuivre inséré dans un support en téflon. (Figure II1.5)

Figure IIL1.7 : Cellule ¢lectrochimique a trois électrodes.
¢ (ER) : électrode de référence ECS (Figure I11.8).

C’est une ¢lectrode au calomel saturé en chlorure de potassium (KCl), constituée par le
systeme Hg/Hg2Cl2 /KCI .C’est une ¢€lectrode qui possede un potentiel spécifique et constant, ce
qui permet d'imposer un potentiel précisément défini a I'¢lectrode de travail.
¢ (CE) : contre ¢électrode (Platine) (Figure II1.9).

Appelée aussi contre-¢lectrode qui permet de boucler le circuit électrique dans la
cellule électrochimique. C’est une ¢électrode en platine, dont le rdle est d’assurer le

passage du courant dans la cellule de mesure.

&

Figure II1.8 : Electrode de référence ECS. Figure II1.9 : Electrode auxiliaire.
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IIL.5.5. Conditions Expérimentales :

Un état d'équilibre stable est atteint avant de commencer chaque manipulation en
immergeant I'¢lectrode de travail dans les solutions ¢€lectrolytiques étudiées pendant 30 min a
une température constante de 25+1°C, sous le potentiel en circuit ouvert.

Les courbes de polarisation potentiodynamiques ont été enregistrées par le balayage
automatique du potentiel d’Eabd -150 a Eapq +150 (mV/ECS) a une vitesse de balayage de 0,15
mV.s"

Les mesures d’impédances électrochimiques ont été réalisées autour du potentiel en circuit
ouvert dans la gamme de fréquences allant de 100 kHz a 10 mHz, avec un signal de 10 mV
d'amplitude sinusoidale.

I11.6. Analyse de surface :
II1.6.1. Microscope optique :

L'utilisation de la microscopie optique en métallurgie et en métallographie permet d'analyser
la structure d'un métal et d'observer macroscopiquement les surfaces de 1'électrode apres avoir été
immergée dans une solution agressive, que ce soit en I'absence ou en présence d'inhibiteurs.

Les observations ont été réalisées a I’aide d’un microscope binoculaire ST-40-2L (Figure I11.10)

(OPTIKA).

Figure I11.10 : Microscope binoculaire ST-40-2L.
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Résultats et discussion
IV.1. Rendements d’extractions :
Les rendements ont été calculés en utilisant la formule suivante :

R (%) = [MHR /Mv].100
R : Rendement exprimé en %
MHR : Masse en gramme de |’extrait sec résultant
My : Masse en gramme du matériel végétal a traiter

Le rendement le plus élevé a été observé avec I’extrait méthanolique 6,72 %, suivi par

I’extrait de chloroforme 4,46 % puis I’extrait d’acétate d’éthyle 3,76 %, et enfin c’est 1’extrait
d’hexane qui possede la plus faible valeur de 1,71%, les rendements obtenus pour les différents

extraits de R. officinalis sont représentés dans la (Figure IV.1)

i 6,72

[6)]
1

Rendement(%)
B
1

2 T
Ext Hex Ext Chl Ext AcEt Ext MeOH

Figure IV.1: Rendements des extraits de R.officinalis.

La méthode d’extraction est une opération importante qu’il faut mener avec soin. Par ailleurs, la

récolte, le séchage, et le stockage -tributaires a I’extraction- influencent largement sur le rendement
[64].
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IV.2. Analyses spectroscopiques :

La spectroscopie UV-visible est basée sur l'absorption d'une énergie élevée (A = 200 - 800 nm),

par contre la spectroscopie infrarouge (IR) Fait intervenir une énergie plus faible (A>800nm)

(Figure IV.2) ne permettant que des transitions vibrationnelles ou rotationnelles au sein de

molécules. C'est-a-dire que ces radiations permettent notamment a des liaisons covalentes

d'atteindre des modes de vibration d'énergie plus élevée [65].

Lo
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Figure IV.2 : Domaines d’absorption de ’'UV-visible et I’infra-rouge.
IV.2.1. Analyse par UV-VIS :

AROUGE

Radar TV

Les courbes de la spectroscopie UV-visible sont tracées a 1’aide d’un spectrophotomeétre

UV de marque shimadzu UV 19001, avec une concentration de 0,061g/1 dans les milieux aqueux

et acide (0,5M) (Figures 1V.3).
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Spectres d’UV-visible des extraits de R.officinalis 0,061g/1 dans I’eau(a) et dans un milieu acide
sulfurique 0,5M(b).
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Il est a noté que le spectre UV-Visible de I’extrait de R.officinalis n’a pas changé d’allure en milieu

acide indiquent sa stabilité dans le milieu d’étude.

Nous constatons pour les quatre spectres obtenus on méme concentration, quatre bandes

d’absorptions aux environ de 283 nm, 326 nm, 415 et a 670 nm, ce qui signifie que I’extraction

par différents solvant nous a conduit a extraire de mémes composés, mais a des intensités
différentes (Figures IV.3).

UVmax 283 et 326 nm correspond pratiquement a des transitions électroniques des deux types

(n >n* et © > n*) a une fonction (C=0 et C=C) respectivement, en raison du fragment flavonoide

dans les extraits et caractéristiques des composés phénoliques [66]. Les bandes a 415 nm et 670

nm, respectivement (Figures IV.3), sont attribuées a la couleur des feuilles, probablement des

chlorophylles sont des substances colorantes [67] .

D’apreés les (Figures IV.4, IV.5) représentent les spectres d’absorption des extraits de plante

étudiée, apres avoir varié la concentration des extraits et les milieux étudiés, on constate une

superposition des spectres les uns sur les autres pour les différents extraits et les milieux.
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Figures IV.5 : Spectres d’UV-Vis des extraits de R.officinalis dans le milieu Acide sulfurique 0,5 M.
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IV.2.2. Analyse par spectroscopie infrarouge :

Les spectres IR des s'extraits de R.officinalis ont été obtenus a I'aide du JASCO-4200 (FT-IR) dans

la région de 4 000 2 400 cm'. La (Figures IV.6) montre les différents spectres infrarouges des

différents groupes présents dans les différents extraits.
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Figures IV.6 : Spectres infrarouge des extraits de R.officinalis.
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Les différents groupements observés sont regroupés dans le Tableau IV.1 suivant :

Tableau IV.1 : Groupement fonctionnelles de différents extraits de R.officinalis de spectre FT-IR.

3200-3500 O-H Lar%zigeplus 12;%&3 lglﬁflzt Forte et large |  Phénols
2850-3000 C-H Intense Faible Faible Trés faible Alcane
1680-1730 C=0 Intense Intense Intense Intense Carbonyle
1450-1600 Cc=C Intense Intense Intense Intense Alcene
1100-1360 C-0 Intense moyenne Moyenne Intense Ester.Ether
1030-1080 -C-0-C- Intense Faible Faible Intense Ester
900-1000 C-H Faible Faible Faible Faible C=CH2
660-770 C-H Intense Faible Faible Faible Aromatique

L’observation générale de ces spectre permet de remarquer la présence des plusieurs pics
d’absorption dont les plus important sont :

« La présence de vibration entre [3200 et 3500] cm'est liée a la présence d'une liaison groupe
hydroxyle (O-H) ,

« Entre [1680 et 1730] cm™ un pic net est attribué au groupe carbone-oxygeéne ou carbonyle
(C=0),

« Une bande intense située entre [1450 et 1600] cm™ cette bande attribuée a la liaison (C=C) d’un
alcene,

* Entre [1100 et 1360] cm™ un pic net est associé a la présence d'une simple liaison (C-O) [68],

* On note l'apparition de vibrations entre [1030 et 1080] cm—1 associées a la présence d'une liaison
acide carboxylique (C-0) [69],

* Les bandes faibles entre [900 et 1000] cm-1 pourraient étre en raison de la flexion (C-H) et des

groupes terminaux (C=CH2) respectivement [70],

A1
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* Les bandes faibles entre [660 et 770] cm-1 cette bande attribuée a la liaison (C-H) aromatique.

Les composés les plus importants présents dans les Extrait de Rosmarinus officinalis sont l'acide
rosmarinique, l'acide carnosique et le carnasol, qui sont principalement responsables de la
présence d'antioxydants, d'inflammation et d'anti-cancérigénes [70].

IV.3. Méthodes électrochimiques :

IV.3.1. Suivi du potentiel en circuit ouvert (P.C.O) :

Le potentiel libre ou potentiel de corrosion de I'acier dans H>SO4 (0,5M) en absence et en présence

de différentes concentrations des extraits de plante étudiée a été suivi en fonction du temps

d'immersion.

Les courbes obtenues pour une durée d’immersion de 1800s et pour différentes

concentrations en inhibiteur sont représentées sur la (Figure IV.7)
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Figure IV.7 : Variation de potentiel libre de I’acierXC48 dans une solution acide sulfurique 0,5M avec différentes

Concentrations d’extraits de R.officinalis en fonction du temps d’immersion.
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D’aprés la (Figure IV.7), Lorsque les essais sont conduits en présence d’inhibiteur, nous
observons un déplacement marqué du potentiel vers des valeurs plus positives (anodiquement). Ce
déplacement du potentiel de corrosion peut-étre expliqué par 1’adsorption des molécules de
I’inhibiteur sur la surface de I’acier XC48 [71].

Toutefois les valeurs obtenues de potentiel sont dépendantes de la concentration.
IV.3.2. Courbes de polarisation :
Les courbes de polarisation cathodique et anodique de 1’acier XC48 en milieu H2SO4 0,5 M a
température ambiante, en 1’absence et en présence de différentes concentrations des extraits de

R.officinalis sont présentées dans la (Figures IV.8) ci-dessous.
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Figures IV.8 : Les courbes de Tafel de I’acier XC48 dans H,SO4 0,5M sans et avec addition de différentes

concentrations des extraits de R.officinalis.
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On observe que la densité de courant (icorr) diminue significativement avec 1'augmentation de la
concentration des extraits.

Les valeurs de densité de courant de corrosion (Icorr), le potentiel de corrosion (Ecorr), les pentes
de Tafel cathodiques et anodiques (Bc et Pa), I’efficacité inhibitrice El, (%) pour différentes
concentrations des extraits en milieu H2SO4 0,5M sont présentées dans le tableau IV.2.

L’efficacité inhibitrice EI (%) est donnée par 1’équation (I1.7).

EI (%) = <2170, 100 (IL7)

Icorr
Ou : Leorr et I°corr sont les valeurs de la densité de courant de corrosion en absence et en présence
des inhibiteurs étudiés.

Tableau IV.2 : Paramétres ¢lectrochimiques de la corrosion de I’acier XC48 dans une solution H>SO4 0,5 M sans

et avec différentes concentrations en inhibiteur.

-511,392 577,392 115,6 112,4 -
-497,287 294,069 73,4 108,6 49,07
-499,09 180,162 65,4 94,8 68,80
-497,692 147,185 74,0 110,7 74,51
-494,174 138,143 68,5 112,5 76,07
-485,885 125,017 67,8 120,2 78,35
-507,693 474,021 79,6 91,1 17,90
-501,608 315,571 87,1 96,6 45,35
-502,36 280,494 111,3 112,9 51,42
-503,936 260,189 69,5 78,7 54,94
-507,547 194,0 101,0 100,4 66,40
-509,759 479,326 110,5 106,7 16,98
-504,227 330,182 95,5 92,1 42,81
-496,226 223,596 66,2 76,8 61,27
-502,939 201,912 64,9 77,4 65,03
-497,89 190,634 65,1 79,7 66,98
-520,002 322,907 89,8 106,2 44,07
-519,342 216,797 100,4 108,3 62,45
-501,919 206,84 108,8 109,9 64,18
-495,508 177,53 104,7 109,2 69,25
-506,75 106,844 73,3 77,3 81,50
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L’observation du tableau ci-dessus montre qu’apres 1’ajout des inhibiteurs, la densité
De courant (icorr) diminue considérablement avec l'augmentation de la concentration de ces
derniers. Tandis que le pourcentage de 1’efficacité inhibitrice augmente avec 1’augmentation de
leur concentration pour atteindre une valeur maximale de 81.50 % a 0.4 g/l pour Ext MeOH ;
66.98 % a 0,400 g/l pour Ext AcEt, 66.40 % a 0,400 g/l pour Ext Chl et 78.35 % a 0,400 g/l
pour Ext Hex .Cela peut étre expliqué par la présence des hétéroatomes tels que N et O qui ont
tendance de s’adsorber sur l'acier grice au mécanisme d'interaction donneur-accepteur pour

former une barriere de protection qui empéche le métal de subir la corrosion [72].

Les pentes de Tafel B, et B, changent lors de 1'addition de ces inhibiteurs. L'allure et les
déplacements des potentiels de corrosion montrent que notre inhibiteur est considéré anodique
dans les extrais d'hexane, chloroforme et l'acétate d'éthyle et mixte dans le cas d'extrait de
méthanol, ce qui signifie que les molécules inhibitrices sont adsorbées sur les sites anodiques et
cathodiques [73].

IV.3.3. La spectroscopie d’impédance électrochimique :

Les essais ont été effectués dans la gamme de fréquence 100 KHz-10 mHz, a circuit ouvert
et en utilisant un signal sinusoidal d'amplitude 10 mV associé¢ a un logiciel EC-Lab. (11.50).
Les concentrations des inhibiteurs utilisées dans cette technique sont les mémes que celles
utilisées dans la technique des courbes de polarisation. Le diamétre du demi-cercle du tracé de
Nyquist correspond a la résistance de transfert de charge (Rtc).
L’efficacité inhibitrice de corrosion de 1’acier XC48 est calculée a partir de la résistance de

transfert de charge selon la relation (IL.6).

E ¢, = RteRtc . 100
Rtc

L’étude des diagrammes d’impédance électrochimique au potentiel de corrosion (potentiel
d’abandon) pour différentes concentrations a ¢été étudiée dans le but de compléter la
compréhension des mécanismes de corrosion et d’inhibition de ’acier XC48 en milieu H2SO4
0,5M. Les diagrammes de Nyquist de [’acier immergé dans les solutions acides avant et apres
addition de différentes concentrations en inhibiteurs Ext Hex ,Ext chl , Ext AcEt et Ext MeOH

sont représentés sur les ( Figures IV.9) .
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Les diagrammes d’impédance obtenus présentent une seule boucle capacitive en 1'absence
et en présence des extraits , leur diametre augmente a mesure que la concentration de 1'inhibi-
teur augmente. Cette augmentation peut étre due a I’adsorption d’Ext Hex ,Ext Chl , Ext AcEt et

Ext MeOH, formant un film d’inhibiteur résistant sur la surface métallique [74].

La création d'une couche protectrice sur la surface de 1'électrode peut conduire a une réduction
de la capacité d’accroissement de la concentration des extraits [75]. La charge €lectronégative des
hétéroatomes présents dans les extraits et la charge électropositive de la surface de I’acier XC48
peuvent étre utilisées pour expliquer ce phénomeéne [76].

Dans les diagrammes de Nyquist présentés a la (figure 1v.4), I’augmentation des contributions
résistives aux fréquences les plus basses se traduit par I’accroissement du diametre des demi-
cercles, ce qui peut étre observées en augmentant la concentration des extraits.

Les valeurs de la capacité de la double couche Ca; comportant un CPE ont été calculées en
utilisant 1’équation (IV.3) et ’efficacité inhibitrice EI de corrosion de I’acier a été estimée par la

relation (IV.4):

Ca=yREC™Q

Avec Rtc représente la résistance de transfert de charge, Q 1’amplitude de CPE et n parametre
de déviation.

L’efficacité inhibitrice peut étre calculée a partir de la relation

EI (%)== ".100 (IV.4)

tc
Ou Rtc et Rtc® sont les valeurs de la résistance de transfert de charge avec et sans inhibiteur
respectivement.
Les valeurs des parametres électrochimiques et de 1’efficacité inhibitrice (EI %) pour différentes

concentrations de I’extrait obtenues par I’impidance electrochimique sont réunies dans le

Tableau-1V.3.
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Tableau IV.3: Paramétres d'impédance et efficacités inhibitrices de la corrosion de I’acier XC48 a obtenus a

différentes concentrations d'inhibiteurs en milieu H2SO4 0.5 M

1,33 0,001020 0,851 28,08 547,03 -
Ext Hex
1,466 0,000807 0,833 55,28 432,17 49,20
1,327 0,000891 0,807 59,35 441,23 52,69
1,492 0,000887 0,788 77,66 432,41 63,84
1,520 0,000901 0,787 80,72 443,37 65,21
1,449 0,000842 0,751 93,79 362,72 70,06
Ext Chl
1,534 0,000708 0,844 40,88 367,24 31,31
1,479 0,000801 0,835 45,97 416,70 38,92
1,725 0,001125 0,806 54,96 575,46 48,91
1,529 0,001008 0,794 69,31 505,79 59,49
1,808 0,000744 0,778 95,51 350,16 70,60
Ext AcEt

1,635 0,000543 0,8630 43,42 299,46 35,33
1,411 0,000377 0,8843 48,60 223,13 42,22

1,383 0,000679 0,8412 45,08 351,53 37,71
1,675 0,000864 0,8075 53,54 415,25 47,55
1,549 0,000348 0,8543 61,37 180,52 54,24
Ext MeOH
1,429 0,000459 0,8697 52,08 262,48 46,08
1,648 0,000275 0,8541 70,37 140,17 60,10
1,626 0,000376 0,8364 84,55 191,23 66,79
2,030 0,000304 0,8152 87,86 133,67 68,04
1,682 0,000437 0,7586 105.4 164,21 73,36
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A partir de ce tableau nous pouvons faire les remarques suivantes :

L’efficacité inhibitrice augmente avec la concentration de I’inhibiteur pour atteindre une
valeur maximale de 70.06 % pour I’Ext Hex, 70,60 % pour I’Ext Chl, 54,24 % pour I’Ext Hex
et 73,36 % pour I’Ext MeOH respectivement a la concentration de 0,004 g/1. ces comportements
confirment en plus que ces composés présentent une performance inhibitrice efficace pour la
corrosion de ’acier XC48 dans I’acide sulfurique. La résistance de transfert de charge augmente
avec la concentration de I’inhibiteur.

Les résultats obtenus par EIS sont en bon accord avec ceux obtenus par polarisation
potentiodynamique.
IV.3.4. Simulation du circuit électrique équivalent :

Les graphiques SIE doivent étre ajustés avec des circuits €lectriques équivalents pour
étudier en profondeur le type d’inhibition de la corrosion. Il est évident, d’apres les spectres
d’impédance de (figure 1v.10) Dl’interface acier/acide peut étre approximée par un circuit
équivalent avec une seule constante de temps. Nous avons choisi le circuit équivalent basé sur des
tests de simulation avec le logiciel ZSimDemo 3.30d. Ce circuit est composé de la résistance de
transfert de charge (R2 = Ryc), la résistance de 1‘¢électrolyte (R1 = Re) et Q2 1’élément a phase
constante (CPE : constant phase ¢lément). Ce circuit s’adapte bien avec les informations données

par les mesures d’impédances €lectrochimiques.

NN
V4

Figure IV.10 : Circuit électrique équivalent de I’interface acier XC48 /solution H,SO4 0,5M

en absence ou en présence d’inhibiteur des extraits.
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Figure.IV.11 : Courbes d’impédances expérimentales et simulées de 1’acier XC48 dans H>SO4 0,5M sans et avec

de concentration (0,050 g/1) des extraits de R.officinalis.
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IV.4. Etude de la morphologie de la surface :
Apres 24 h d’immersion dans H2SO4 a 0,5 M en absence et en présence de nos inhibiteur a
(0,400 g /1).L’examen de la morphologie de la surface a été effectué a 1’aide d’un microscope

binoculaire type (ST-40-2L).

XC48 dans H2SO4

e |

(T \;!_l!,.

Figure IV.12 : Images de I’acierxcXC48, prises par microscope binoculaire, aprés 24 heures d’immersion dans

H,S04 4 0,5 M, sans et avec de concentration (0,400 g/l) des extraits de R.officinalis.

La (figure 1V.12) montre clairement que 1’acier subit une corrosion sur la surface apres 24 h
d'immersion pour a milieu H>SO4 a 0,5 M en absence d’inhibiteur, nous observons I’apparition
de piqares de différentes tailles et des zones grises correspondant aux pellicules d’oxyde de fer.
Par contre, en présence d’inhibiteur nous constatons 1’absence des piqires a la surface de

I’échantillon ; ce qui indique que la surface est couverte par un film protecteur.

K
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Conclusion

Conclusion et perspectives

L'objectif principal de cette étude est d'évaluer 1'effet inhibiteur de quelques extraits de
la plante Rosmarinus officinalis été préparés en utilisant des solvants a polarité croissante
(I’hexane, le chloroforme, I’acétate d’éthyle et le méthanol) sur la corrosion de 1’acier XC48 en
milieu acide H2SO4 a 0,5 M.

Pour atteindre ces objectifs nous avons effectué au niveau du laboratoire des
caractérisations de ces extraits par spectroscopie (Ultra-violet et FT-IR) et une série de mesures
¢lectrochimiques : évolution du potentiel libre, courbes de polarisation, spectroscopie
d’impédance électrochimiques.

Cette ¢tude a été complétée par 1’analyse de surface de notre acier par microscopie
binoculaire. Ceci, nous a permis de mettre en évidence les points suivants :

v On peut conclure qu'en termes de rendement I’extrait de méthanol donne le meilleur

rendement, suivi par ’extrait de Chloroforme, puis I’extrait d’acétate d’éthyle et en fin I’extrait

de I’Hexane.

v La caractérisation des extraits permet de révéler la présence des transitions €lectroniques

caractéristiques des groupes fonctionnels contenant des atomes a caractére inhibiteur qui peuvent

se fixer sur la surface du métal ;

v L’efficacité inhibitrice augmente avec I'augmentation de la concentration des inhibiteurs.
Elle atteint des valeurs maximales de 78.35, 66.40, 66.98 et 81.50 % pour Ext Hex, Ext Chl,
Ext AcEt et Ext MeOH, respectivement .

v' Les diagrammes d'impédance de Nyquist des extraits étudiés sont constitués d’une seule
boucle capacitive correspondant a la résistance de transfert de charge (Rc).

v Les analyses de la surface de 1’acier par microscopie binoculaire ont confirmé la

formation d'une couche protectrice lors de I’adsorption des inhibiteurs sur la surface de 1’acier.

Plusieurs perspectives peuvent étre retenues a ’issue de ce travail :

v" L'identification précise des constituants de chaque extrait, par HPLC et par CG-MS.

v Caractérisation du film inhibiteur par : Spectroscopie de photoélectrons X (XPS),
Diffraction des rayons X (DRX), Analyse dispersive des rayons X (EDX).

v Les recherches peuvent étre concentrées sur la formulation des mélanges des extraits

efficaces (I’effet de synergie) dans les conditions réelles du fonctionnement.

v Etude de I’effet de la température ; Etude de I’effet hydrodynamique
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Résumé :

Le but de ce travail est I’étude de l’influence de la concentration des extraits de
Rosmarinus officinalis, utilis€ comme inhibiteur sur 1’efficacité d’inhibition de la corrosion de
I’acier XC48 dans le milieu HySO4 0.5 M. Pour évaluer le pouvoir inhibiteur de notre extraits,
les extraits ont été préparés en utilisant des solvants a polarité croissante (I’hexane, le
chloroforme, 1’acétate d’éthyle et le méthanol). Ont été caractérisées en utilisant plusieurs
techniques : optiques (UV-Visible et FTIR) et morphologiques (microscopie). Ensuite, nous
avons eu recours aux techniques €lectrochimiques stationnaire et transitoire. Les résultats ont
montré que ces extraits réduisent la vitesse de corrosion de 'acier XC48 et que l'efficacité de
l'inhibition augmente avec l'augmentation de la concentration des extraits utilisés comme
inhibiteurs verts. Le meilleur rendement et les meilleures efficacités ont été obtenus dans le cas
de I’extrait méthanolique. L’étude au microscope a confirmé que I'inhibition de la corrosion de
l'acier XC48 par ces inhibiteurs se fait par I'adsorption des molécules d'extrait sur la surface du
métal. Le milieu H2SO4 0.5 M entraine une corrosion généralisée de 'acier XC48, tandis que
I’acier est soumis a une attaque de type par piqires localisée.

Mots clés : Acier XC48, Rosmarinus officinalis, Extraits, Corrosion, Inhibiteur.

Abstract :

This work aims to study the influence of the concentration of Rosmarinus officinalis extracts,
used as an inhibitor, on the efficincy of this extracts in inhibiting the corrosion of the steel XC48
en 0.5 M H>SOs4. To evaluate the inhibitory power of our extracts, the extracts were prepared
using solvents with increasing polarity (hexane, chloroform, ethyl acetate and methanol). Then,
we used stationary and transient electrochemical techniques. The results showed that these
extracts reduce the corrosion rate of XC48 steel and the inhibition efficiency increases with
increasing concentration of the extracts used as green inhibitors. The best yeild and the best
efficciency wer obtained in the case of méthanolic extract. The microscopic study confirmed
that the inhibition of corrosion of XC48 steel by these inhibitors is done by the adsorption of
extract molecules on the surface of the metal. The H>SO4 0.5 M medium leads to widespread
corrosion of the XC48 steel, while the steel is subjected to localized pitting-type attack.

Keywords : XC48 steel, Rosmarinus officinalis, Extracts, Corrosion, Inhibitor.
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