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Résumé :

Le but de cette étude est d’évaluer I’efficacité des extraits de feuilles de Nerium oleander L.
(laurier-rose) comme inhibiteurs de corrosion de 1’acier au carbone XC48 dans une solution
d’acide sulfurique 0,5 M. Deux types d’extraits ont été préparés : un extrait aqueux obtenu par
infusion et un extrait hydroalcoolique obtenu par macération dans de 1’éthanol a 70 %. Le
criblage phytochimique a révél¢é la présence d’alcaloides, de flavonoides, de saponosides et de
tanins. L’activité antioxydante, évaluée par le test DPPH, a confirmé le pouvoir piégeant des
radicaux libres des deux extraits. La spectroscopie UV-Visible a montré des pics d’absorbance
caractéristiques indiquant la présence de composés phénoliques.

Les mesures électrochimiques — incluant le potentiel a circuit ouvert (PCO), la polarisation
de Tafel et la spectroscopie d’impédance ¢lectrochimique (EIS) — ont démontré que les deux
extraits réduisent significativement la vitesse de corrosion de 1’acier XC48. L’efficacité
inhibitrice augmente avec la concentration des extraits. L efficacité maximale atteint 83,25 %
pour D’extrait hydroalcoolique et 81,90 % pour 1’extrait aqueux a une concentration de 0,8
g/L. L’extrait aqueux a présenté le meilleur rendement d’extraction, tandis que 1’extrait
hydroalcoolique a montré la meilleure performance inhibitrice. Le mécanisme d’inhibition est
attribué a I’adsorption des molécules bioactives sur la surface de 1’acier, formant un film
protecteur qui limite la dissolution du métal dans le milieu acide.

Mots-clés : Nerium oleander L., acier XC48, inhibition de corrosion, acide sulfurique,
inhibiteur vert, analyse électrochimique.

Abstract:

The aim of this study is to evaluate the effectiveness of Nerium oleander L. (oleander) leaf
extracts as corrosion inhibitors for XC48 carbon steel in a 0.5 M sulfuric acid solution. Two
types of extracts were prepared: an aqueous extract obtained by infusion and a hydroalcoholic
extract obtained by maceration in 70% ethanol. Phytochemical screening revealed the
presence of alkaloids, flavonoids, saponins, and tannins. Antioxidant activity, assessed by the
DPPH assay, confirmed the radical scavenging potential of both extracts. UV-Visible
spectroscopy showed characteristic absorbance peaks, indicating the presence of phenolic
compounds.

Electrochemical measurements—including open circuit potential (OCP), Tafel polarization,
and electrochemical impedance spectroscopy (EIS)—demonstrated that both extracts
significantly reduced the corrosion rate of XC48 steel. The inhibition efficiency increased
with higher concentrations of the extracts. The maximum inhibition efficiency reached
83.25% for the hydroalcoholic extract and 81.90% for the aqueous extract at a concentration
of 0.8 g/L. The aqueous extract exhibited the highest extraction yield, while the
hydroalcoholic extract showed superior inhibition performance. The inhibition mechanism is
attributed to the adsorption of bioactive molecules onto the steel surface, forming a protective
film that limits metal dissolution in the acidic medium.

Keywords: Nerium oleander L., XC48 steel, corrosion inhibition, sulfuric acid, green
inhibitor, electrochemical analysis.
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Introduction générale

Introduction générale :

Dans de nombreux secteurs industriels, la corrosion des métaux entraine d'énormes pertes
financieres et constitue une menace pour la sécurité. L'un des exemples les plus courants est
l'acidification des puits de pétrole, ou I'on laisse des solutions acides circuler a trés grande
vitesse dans des tuyaux en acier, ce qui accélere le processus la corrosion et provoque des
dommages structurels. La corrosion altére les caractéristiques des matériaux métalliques,
réduisant leur durabilité et leur efficacité. C'est pourquoi les chercheurs s'efforcent de mettre au
point des technologies innovantes pour lutter contre la corrosion et prolonger la durée de

vie utile des structures métalliques [1].

Les inhibiteurs de corrosion jouent un role fondamental dans la protection des métaux
exposés a des environnements agressifs, notamment dans des secteurs tels que la pétrochimie
et le traitement de surface. Cependant, les inhibiteurs conventionnels, pour la plupart d'origine
synthétique, présentent un certain nombre d'inconvénients : ils sont souvent toxiques, coliteux
et nocifs pour I'environnement. Face a ces limites, la recherche scientifique s'oriente de plus en

plus vers des alternatives respectueuses de 1’environnement [2].

Parmi ces alternatives, les extraits de plantes se distinguent par leur richesse en composés
bioactifs naturels - tels que les flavonoides, les polyphénols et les tanins - capables de former
des couches protectrices efficaces sur les surfaces métalliques. Outre leur efficacité, ces
substances sont biodégradables, renouvelables et peu coliteuses, ce qui en fait des candidats

prometteurs pour remplacer les inhibiteurs de corrosion traditionnels.

Dans ce contexte, nos travaux ont porté sur l'extraction d'extraits de Nerium oleander L.(laurier-
rose), en combinant des méthodes de macération et d'infusion avec des solvants de polarités
différentes. En outre, des tests phytochimiques ont été réalisés afin d'identifier les principales
familles de composés bioactifs présents dans les extraits. Les extraits bruts ainsi obtenus ont
ensuite été utilisés comme inhibiteurs naturels de corrosion, dans le but de protéger les aciers

en milieu acide.
L'étude est structurée en trois chapitres principaux :
1. La partie bibliographique :

Ce chapitre rassemble les éléments théoriques indispensables a la compréhension de 1'ouvrage.

11 est divisé en trois sections :



Introduction générale

. Le phénomeéne de la corrosion, ses mécanismes et ses types.
. Les inhibiteurs de corrosion, en mettant 'accent sur les inhibiteurs verts.
. Les méthodes d'évaluation de la corrosion, y compris les approches électrochimiques,

gravimétriques et spectroscopiques.
2. La partie expérimentale :
Ce chapitre décrit en détail les travaux pratiques réalisés. Il se compose de deux parties :

e Une présentation de la plante Nerium oleander L., et des méthodes d'extraction
utilisées.

e Une description des conditions expérimentales adoptées pour étudier l'inhibition de la
corrosion, y compris les préparations de solutions, les techniques utilisées (UV-Vis,

EIS, P.C.O, etc.) et les paramétres expérimentaux.
3. Résultats et discussion :
Dans ce chapitre, nous présentons de maniere structurée :

e Les résultats obtenus par les différentes méthodes analytiques.

e L'interprétation des données expérimentales.

e Une discussion approfondie de l'efficacité de l'extrait de Nerium oleander L. en tant
qu'inhibiteur de corrosion, en le comparant, dans la mesure du possible, a d'autres

inhibiteurs mentionnés dans la littérature.

Enfin, une conclusion générale vient clore ce travail, en résumant les points essentiels et en

ouvrant des perspectives pour de futures recherches.
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I.1Corrosion :

1.1.1 Introduction :

La corrosion est un phénomeéne complexe, influencé par une multitude de facteurs
environnementaux, physico-chimiques et structurels. Elle reste difficile a comprendre, car elle
dépend de conditions souvent variables et mal définies en situations réelles. Cette complexité
rend les stratégies de prévention et de contrdle particuliérement exigeantes, ce qui fait de la

corrosion un défi majeur dans de nombreux domaines industriels [3].

1.1.2 Définition :

Le terme « corrosion » vient du latin corroder, qui signifie « ronger » ou « attaquer ». Il désigne
la dégradation progressive d'un matériau - généralement un métal - ou de ses propriétés
physiques, chimiques et mécaniques, a la suite d'interactions avec son environnement. Plus
précisément, la corrosion est une réaction chimique ou électrochimique irréversible qui se
produit a l'interface entre un matériau et son environnement et qui conduit soit a la destruction
partielle ou totale du matériau, soit a I'absorption ou a la dissolution de composants

environnementaux dans le matériau [4].

1.1.3 Classification de la corrosion :

Selon la nature du milieu avec lequel le matériau réagit, la corrosion peut étre divisée en trois
catégories principales : la corrosion chimique, la corrosion électrochimique et la corrosion

bactérienne.

I.1.3.1 La corrosion chimique :
La corrosion chimique est une réaction directe entre un métal et un milieu gazeux ou liquide,
sans l'intervention d'un électrolyte. Ce type de corrosion se produit surtout lorsque le métal est

exposé a des températures élevées ; on parle alors de corrosion seche ou a haute température

[5].
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Atmosphére oxydante (pas d’électrolyte)

Couche d'oxyde

Figure 1.1 : Mécanisme de la corrosion atmosphérique / exemple de la corrosion d’un

collecteur d’échappement [5].

1.1.3.2 La corrosion bactérienne :

La corrosion bactérienne, également connue sous le nom de bio corrosion, désigne tous les
processus de corrosion dans lesquels les bactéries jouent un rdle direct ou indirect. Elles
peuvent soit accélérer un processus de corrosion déja en cours, soit créer des conditions
propices a son déclenchement. Par exemple, certaines bactéries produisent du sulfure

d'hydrogéne (H,S), qui favorise la corrosion des matériaux [6].

Figure 1.2 : Exemple de bactéries responsables de la corrosion bactérienne ainsi que de
la corrosion dentaire [6].

1.1.3.3 La corrosion électrochimique :
La corrosion électrochimique, ¢galement connue sous le nom de corrosion humide, est la

forme de corrosion la plus courante et la plus importante. Elle se manifeste principalement par

I'oxydation du métal, qui se transforme en ions ou en oxydes.

Ce type de corrosion implique a la fois une réaction chimique et un transfert de charges

¢lectriques, c'est-a-dire un courant électrique. Pour que cela se produise, un agent réducteur

5
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(comme l'eau, l'oxygene, I'hydrogene, etc.) doit étre présent. Sans cet €lément, la corrosion ne

peut avoir lieu.

La corrosion ¢électrochimique est basée sur une réaction d'oxydo-réduction, composée de deux

parties :

e Laréaction anodique, qui correspond a l'oxydation du métal ;

e La réaction cathodique, qui correspond a la réduction de I'agent oxydant.

Ces deux réactions sont indissociables : I'une ne peut se produire sans l'autre. Ensemble, elles

constituent le mécanisme de la corrosion électrochimique [7].

1.1.4 Aspect morphologique de la corrosion :

Lorsque I'on observe la corrosion pour la premiére fois, c'est souvent par son aspect visuel. En
observant simplement la surface d'un métal corrodé¢, on peut distinguer deux grands types de

corrosion en fonction de leur aspect :
- La corrosion généralisée, qui attaque toute la surface de maniere uniforme.

- La corrosion localisée, également appelée corrosion zonale, qui n'affecte que certaines

parties du métal, souvent de maniere plus agressive.

I.1.4.1 Corrosion généralisée :

La corrosion généralisée, également appelée corrosion uniforme, est une forme de dégradation
des métaux caractérisée par une attaque relativement homogene sur I'ensemble de la surface
exposée a un environnement corrosif. Ce phénomeéne résulte d'une dissolution €lectrochimique
réguliere du métal, sans concentration particuliere de l'attaque en un point précis. C'est la forme
de corrosion la plus courante, la plus facile a détecter et a quantifier, notamment par la mesure

de la perte de masse ou d’épaisseur [8].
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Figure 1.3 : Corrosion généralisée / exemple d’une porte et d’un véhicule corrodes [8].

1.1.4.2 Corrosion localisée :
Ce mode de corrosion est le plus fréquent et le plus génant, car il n’affecte que certaines zones

spécifiques du matériau. Il en existe plusieurs types :

a. La corrosion galvanique (bimétallique) :

La corrosion galvanique, se produit lorsque deux métaux ou alliages dissemblables sont mis en
contact dans un milieu corrosif et conducteur, tel que I'eau salée. Ce contact crée une sorte de
pile ¢électrochimique : I'un des deux métaux, généralement le moins noble ou le moins résistant,

commence a se corroder plus rapidement. Ce phénomene s'aggrave avec le temps, accélérant la

dégradation du métal [9].

milieu électrolytique

7’ e
£
’

1 \ oxydation
g o sk
réduction | e Fe+ !

N
Y
\

Métal plus noble Métal moins noble
{cuivre) (acier)

Figure 1.4 : Corrosion galvanique résultante d’un assemblage de deux métaux différents

/robinet en cuivre et conduite en acier galvanisé [9].
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b. La corrosion caverneuse (par crevasse) :

Elle se produit dans des zones difficilement accessibles a I'oxygene, telles que des fissures
étroites ou des joints mal scellés. Cette différence d'oxygénation crée une cellule

¢lectrochimique locale qui attaque spécifiquement le métal a l'intérieur des cavités [10].

Figure L.5 : Aspect et mécanisme d’attaque de la corrosion caverneuse [10].

c. La corrosion par piqires :

Les piqures sont une forme de corrosion localisée affectant les métaux protégés par un film

passif, comme l'aluminium ou le chrome.

En présence d'ions chlorure (CLl™), ce film peut se perforer a certains endroits, provoquant de

petites cavités profondes appelées piqires, alors que le reste de la surface demeure intact.

Ce phénomene a été observé dans les alliages AL, CrFeNi, ou des piqlires apparaissent dans les
zones riches en aluminium et en nickel, avant d'évoluer vers une corrosion plus importante due

a des réactions galvaniques entre les différentes phases de 1'alliage [11].

Hydrosyde
dfaluminium Milieu
C1° Al(OH)3 corrosif

IH +32"D3/E H, (gaz)

Aluminium

Figure 1.6 : Corrosion par piqiire de I’aluminium [11].
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d. La corrosion intergranulaire :

La corrosion intergranulaire est une forme de dégradation localisée affectant principalement les
joints de grains, souvent due a un appauvrissement ou a un enrichissement local en éléments
d'alliage, ou a la précipitation de phases secondaires telles que des carbures ou des nitrures apres

un traitement thermique. Ce phénoméene entraine une perte significative des propriétés

mécaniques de I’alliage. [12].

Attaque sélective et
progression

Joints de
grains

Grains

Figure 1.7 : Corrosion au niveau des joints de grains d’une structure métallique [12].

e. La corrosion sélective :

La corrosion sélective est un phénomene caractérisé par la dissolution préférentielle d'un ou
plusieurs ¢léments de l'alliage, modifiant localement sa microstructure. Pour I'alliage
d'aluminium AA5052, exposé a une solution contenant des ions Cu?* et Fe**, il a été observé
que ces ions favorisent la formation de couples galvaniques en surface, induisant une attaque
localisée du substrat d'aluminium. Ce mécanisme conduit a la fragilisation de la structure

métallique et a 'apparition de porosités dans les zones affectées [13].

Milieu électrolytique

Composant Composant
attaqué plus noble
Film passif
.}
&
Métal Composants de I'alliage

Figure 1.8 : Mécanisme de la corrosion sélective d’un laiton (alliage cuivre-zinc) [13].
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f. La corrosion érosion :

La corrosion-érosion est un phénomene résultant de l'action combinée d'une réaction
¢lectrochimique et d'une usure mécanique due a I'écoulement rapide d'un fluide. Dans le cas de
l'alliage d'aluminium 3003, exposé a une solution d'éthyléne glycol et d'eau sous I'effet d'un jet
d'impact, il a été observé que I'érosion mécanique prédominait, représentant entre 92% et 97%
du taux total de corrosion-érosion. L'augmentation de la vitesse d'écoulement et de la

concentration en particules solides accentue significativement la perte de matiére, en particulier

pour les métaux tendres ou ceux dont la résistance a la corrosion dépend d'un film de surface

passif [14].

Milieu électrolytique et dynamique (flux)

Flux, écoulement, ...

—— Turbulence locale ——
‘_\ /xb
; o
| Fiim passif \_/‘\’
T \
Métal )
Zone d'érosion

Figure 1.9 : Aspect et mécanisme de la corrosion-érosion [14].

g. Corrosion frottement (tribocorrosion) :

La corrosion par frottement, ou tribocorrosion, désigne la dégradation des matériaux
métalliques résultant de l'action combinée du frottement mécanique et de la corrosion
électrochimique. Elle se produit principalement a l'interface entre deux surfaces en mouvement
relatif sous l'effet de vibrations et de charges compressives. Ce phénomene est accentué en

présence d'un mouvement de frottement continu dans un environnement corrosif [15].

Figure 1.10 : La tribocorrosion [15].

10
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h. La corrosion sous contrainte :

La corrosion sous contrainte est un phénoméne dans lequel la fissuration du métal résulte de
l'action combinée d'une contrainte mécanique et d'un environnement corrosif. Cette forme de
corrosion est particuliérement dangereuse sous l'effet des contraintes de traction, qui peuvent

entrainer la défaillance compléte de la piece. Les contraintes de compression, en revanchent,

ont un effet protecteur contre ce type de corrosion [16].

Figure .11 : La corrosion sous contrainte [16].
i. Fragilisation par hydrogéne :
La fragilisation par I'hydrogéne correspond a l'accumulation d'atomes d'hydrogéne dans le
réseau métallique, générant de fortes pressions internes susceptibles de provoquer une rupture

tardive du matériau. Ces atomes proviennent généralement du milieu ambiant, de processus

d'¢lectrolyse ou de corrosion électrochimique [17].

Figure 1.12 : La fragilisation par hydrogéne d’une piéce métallique [17].
I.1.5 Facteurs de corrosion :

La corrosion est un phénomene complexe influencé par de nombreux facteurs, souvent
interdépendants. Ces facteurs peuvent étre internes ou externes et se répartissent en plusieurs

catégories :

11
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v’ Les facteurs environnementaux : ils déterminent le type d'attaque corrosive, tels que
la température, la pression, le pH, la teneur en oxygene, la présence d'impuretés, etc.

v Les facteurs métallurgiques : IIs sont liés a la nature méme du matériau, notamment
sa composition chimique (type d'alliage) et les traitements thermiques qu'il a subis.

v Facteurs liés aux conditions d'utilisation : I'état de surface des piéces, leur forme, les
contraintes mécaniques jouent un role important dans le comportement a la corrosion.

v' Les facteurs liés au temps : Au fil du temps, certains facteurs peuvent évoluer, comme
le vieillissement du matériau, la diffusion de gaz comme l'oxygeéne ou le dioxyde de

carbone, ou la dégradation des revétements de protection comme la peinture [7].

1.2 Les inhibiteurs de corrosion :

1.2.1 Définition :

La norme ISO 8044 définit un inhibiteur de corrosion comme "une substance chimique ajoutée
au systéme de corrosion a une concentration choisie en fonction de son efficacité, entrainant
une diminution de la vitesse de corrosion sans modifier de maniére significative la

concentration de tout agent corrosif contenu dans le milieu agressif” [18].

Les inhibiteurs de corrosion sont des substances bien connues qui sont depuis longtemps
largement utilisées dans l'industrie. Ils ralentissent le processus de corrosion sans modifier les

conditions environnementales ou les concentrations d'agents corrosifs présents [19].

1.2.2 Fonctions essentielles :

En résumé, un inhibiteur de corrosion doit répondre a plusieurs criteres essentiels :

» Ralentir la corrosion du métal : Il doit protéger le métal en ralentissant sa détérioration.

> FEtre stable dans son environnement : Il ne doit pas interagir avec les autres éléments qui
l'entourent, ni les perturber.

» Ne pas altérer la stabilité¢ des substances environnantes : Il ne doit pas affecter ou
déstabiliser les autres composants de l'environnement dans lequel il est utilisé.

> Rester stable a la température d'utilisation : Il doit fonctionner efficacement sans ne se
dégrader ni perdre ses propriétés, méme a la température prévue pour son utilisation.

» Fonctionner efficacement a de faibles concentrations : Il doit étre capable de remplir sa

fonction méme lorsqu'il est utilisé en petites quantités.

12
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» Respecter les normes de sécurité : Il doit étre conforme aux régles et exigences de
sécurité, afin de garantir qu'il n'est pas dangereux pour l'utilisateur ou 1’environnement

[20].

1.2.3 Classification d’inhibiteurs :

Les inhibiteurs de corrosion peuvent étre classés de différentes manicres, en fonction de leur
nature chimique, de leur mode d'action électrochimique ou des mécanismes par lesquels ils

interagissent avec la surface du métal. Voici un apergu clair et structuré des différentes classes

d'inhibiteurs [21] :

1.2.3.1 Classification selon la nature chimique des inhibiteurs :

a. Inhibiteurs inorganiques :

Les composés inorganiques sont généralement utilisés dans des environnements neutres ou
alcalins, plus rarement dans des environnements acides. Ces composés contiennent souvent de
'oxygéne dans leur structure. Cependant, leur utilisation est de plus en plus limitée en raison
de leur forte toxicité. Aujourd'hui, leur utilisation est principalement concentrée sur des

systemes spécifiques, tels que les circuits fermés [22].

b. Inhibiteurs organiques :

Les inhibiteurs organiques représentent une alternative prometteuse aux inhibiteurs
inorganiques, car ils sont moins toxiques pour l'environnement. Ces composés agissent en
formant une barriére protectrice continue, bien que mince, a la surface du métal par un
phénomene d'adsorption. Cette barricre empéche le contact direct entre le métal et
I'environnement corrosif. Les inhibiteurs organiques sont souvent dérivés de sous-produits de
l'industrie pétrolicre. Ils contiennent des atomes actifs tels que 1'azote (N), le soufre (S), le

phosphore (P) ou l'oxygene (O), qui permettent I'échange d'électrons avec le métal [23].

1.2.3.2 Classification selon le mécanisme d’action électrochimique :
Lorsque les inhibiteurs de corrosion sont classés en fonction de leur mécanisme d'action

¢lectrochimique, ils peuvent étre divisés en trois grandes catégories [24] :

a. Inhibiteurs cathodiques :

Ces inhibiteurs ralentissent les réactions de corrosion cathodique ou précipitent sélectivement
dans les zones cathodiques ou le pH augmente (en raison de la libération d'ions hydroxyde).

Leur action consiste a :

13
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e La diminution de la vitesse des réactions de réduction, déplagant le potentiel de
corrosion vers des valeurs plus négatives.
e Occupation des zones cathodiques, en augmentant I'impédance locale et bloquant la

diffusion des especes réductibles [25].

b. Inhibiteurs anodiques :

Les inhibiteurs anodiques, également appelés inhibiteurs de passivation, sont généralement des
substances oxydantes. Ils protégent le métal en modifiant son comportement électrochimique

par le biais d'un certain nombre de mécanismes :

e Déplacement du potentiel de corrosion vers des valeurs plus élevées, favorisant la
formation d'un film passif protecteur.
e Stabilisation ou réparation des couches d'oxyde passives existantes.

e Réduction de I'absorption d'ions agressifs (tels que les ions chlorure) a la surface du

métal [26].

¢. Inhibiteurs mixtes :
Les inhibiteurs mixtes ne se limitent pas a une seule réaction électrochimique : ils agissent a la
fois sur les processus anodiques et cathodiques. Leur efficacité repose sur leur capacité a
s'adsorber a la surface du métal et a former une couche protectrice. Ce phénomene dépend de
la structure chimique de l'inhibiteur et des caractéristiques physiques de la surface métallique

(morphologie, rugosité, composition) [27].

I .2.3.3 Classification selon les mécanismes d’action interfaciale :

a. Formation de couches moléculaires adsorbées :

Cette catégorie comprend principalement les molécules organiques, qu'elles soient d'origine
naturelle ou synthétique. Ces molécules posseédent des atomes actifs (tels que N, O, P ou S)
capables d'échanger des électrons avec le métal. Elles se fixent a la surface du métal par
adsorption, créant ainsi une barriere protectrice. L'efficacité de ces inhibiteurs dépend de leur

capacité a s'adsorber correctement et de 1'orientation qu'ils adoptent sur la surface [28].
b. Formation d’une couche tridimensionnelle ou d’un film par
précipitation :

Certains inhibiteurs agissent en précipitant une couche protectrice insoluble a la surface du

métal. Ce phénomeéne, connu sous le nom de "réaction de conversion", implique 1'oxydation du

14
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métal par 1'oxygene dissous ou un autre oxydant, suivie de la précipitation d'un composé
insoluble en présence de l'inhibiteur. Un exemple typique est celui des phosphates, qui forment

un film protecteur durable [29].

1.3 Méthodes d’études de la corrosion :

La corrosion a été étudiée a 'aide de mesures gravimétriques de perte de masse et de méthodes
électrochimiques. L'effet de la concentration de l'inhibiteur, du temps d'immersion et de la
température sur la vitesse de corrosion a été¢ déterminé, de méme que le mécanisme d'action et

les parametres thermodynamiques de 1’adsorption [30].

I .3.1 Gravimétrie :

Il s'agit d'une méthode trés simple qui ne nécessite pas d'équipement important. Elle ne nécessite
qu'une balance ¢€lectronique, trés sensible aux faibles pertes de poids. Le principe consiste a
déterminer la vitesse de corrosion et l'efficacité de l'inhibiteur en présence de ce dernier.
L'inhibiteur est ajouté a la solution corrosive. La méthode est basée sur la mesure de la perte de
masse (Am) subie par un échantillon de surface (S) échantillon, 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 = =—— 1.1
corr S % t ( )
Am =my —my (1.2)

Ou:

mg : masse initiale de 1’échantillon avant immersion dans la solution (mg).
my : masse finale de I’échantillon aprés immersion dans la solution (mg).
S : surface de 1’échantillon en (cm?).

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

Veorr : Vitesse de corrosion (mg cm™2 h™1).

L'efficacité inhibitrice est donnée par la relation suivante :

inh
EI o = LeorrYeorr 1 (1.3)

corr
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Ou:

Veorr €t VML - Représentent respectivement les vitesses de corrosion en I'absence et en présence

de l'inhibiteur testé [31].

1.3.2 Méthodes électrochimiques :

Les méthodes ¢électrochimiques utilisées pour 1’étude du phénomene de corrosion peuvent étre

classées en deux catégories [32] :

1.3.2.1 Méthodes stationnaires :
Les techniques stationnaires sont utilisées pour étudier un systéme dans son état d'équilibre

quasi-thermodynamique. Elles prennent en compte tous les couples redox.

jo L3.2.1.1 Suivi du potentiel en circuit ouvert (P.C.O) :

Egalement appelé potentiel a I’abandon ou potentiel libre, le potentiel de circuit ouvert (PCO)
est I'une des grandeurs électrochimiques les plus simples et directement mesurables. Cette
technique consiste simplement a observer 1'évolution du potentiel €électrique d'un matériau au
cours du temps lorsqu'il est immergé dans un milieu donné, sans appliquer de courant. Elle
présente l'avantage de ne pas perturber le systéme étudié, ce qui est en fait une méthode
enticrement non invasive. La mesure se fait par rapport a une électrode de référence, en
'occurrence une électrode de calomel saturée (Hg /Hg,Cl,/KCl). Elle ne nécessite que deux
électrodes : l'électrode de travail et 1'électrode de référence. La surveillance du potentiel en
circuit ouvert fournit des informations préliminaires sur les phénomenes qui se produisent a

l'interface entre le métal et I'¢lectrolyte, tels que la corrosion, la passivation, etc.

La mesure du potentiel en circuit ouvert permet également de déterminer le temps d'immersion
nécessaire pour atteindre un état stable, condition préalable a I'utilisation d'autres techniques
électrochimiques telles que la polarisation linéaire ou l'impédance électrochimique. Cet état

d'équilibre est atteint lorsque le potentiel mesuré reste stable dans le temps.

La valeur stable ainsi obtenue correspond au potentiel de corrosion (E,,,,). Cependant, si cette
mesure est utile pour identifier la présence de corrosion, elle ne fournit aucune information sur

la vitesse du processus, c'est-a-dire sur la cinétique électrochimique [33].
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Figure 1.13 : Evolution du potentiel E en fonction de temps [33].

k. 1.3.2.1.2 Courbe de polarisation :

Les courbes de polarisation sont un outil essentiel pour analyser la cinétique ¢électrochimique a
l'interface entre un métal et une solution. Ces courbes permettent de mettre en évidence 1'étape

limitante dans le processus global de corrosion ou de réaction électrochimique.

Pour les obtenir, nous utilisons un potentiostat, qui applique une série de potentiels controlés
entre une électrode de travail (le métal étudi€) et une €lectrode de référence. Le courant généré

est ensuite mesuré entre 1'électrode de travail et la contre-électrode.

Cette technique permet de déterminer avec précision plusieurs parameétres électrochimiques

importants, tels que :

Le courant de corrosion (icopr)
Le potentiel de corrosion (E.qp)
Les pentes de Tafel

La résistance de polarisation (Ry,)

YV V V VYV V

Les courants limites de diffusion

La méthode est relativement simple a mettre en ceuvre et fournit des résultats rapides. Elle est
particulierement utile pour évaluer les vitesses de corrosion, directement liées a la cinétique

¢lectrochimique du systéme. On distingue trois grands types de cinétique :

= Cinétique de transfert de charge (activation),

= Cinétique mixte (transfert de charge et diffusion),
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= Cinétique de diffusion pure.

Pour analyser plus clairement ces comportements, on utilise souvent une échelle logarithmique
pour la densité de courant. Cela révele une relation linéaire entre le logarithme de la densité de

courant et le potentiel [33].

1.3.2.1.2.1 Méthode de Tafel :

La méthode Tafel, souvent utilisée en ¢électrochimie, permet la détermination expérimentale de
parametres de corrosion importants tels que le courant de corrosion et le coefficient de transfert

de charge.

Elle est basée sur une version simplifiée de I'équation de Butler-Volmer, qui relie le courant
mesuré a la surtension (la différence entre le potentiel appliqué et le potentiel de corrosion),

notée N = E — E ¢y

Lorsque la surtension est suffisamment importante (positive ou négative), 1'équation de Butler-
Volmer se simplifie et devient linéaire sous forme logarithmique. C'est ce qu'on appelle la loi
de Tafel. En tracant le log (i) en fonction de n, on obtient une droite dont la pente et I'ordonnée

a l'origine permettent de déduire :

- Courant d'échange i, qui représente l'intensité de la réaction a l'équilibre,
- Et les coefficients de transfert de charge, qui nous renseignent sur la cinétique de la

réaction électrochimique.

Donnée par la formule simplifiée de 1’équation fondamentale de Butler-Volmer :

2,303 —2,303 *RT
n—exp(————
bq b,

I'=1g+ 1. = Icorr(exp ( (1.4)

Ou:

[, et I sont les densités des courants partiels anodique et cathodique, 1., le courant de

corrosion,b,, et b, les pentes de Tafel des réactions anodique et cathodique telles que :

_ 2,303 *RT

a oy (1.5)
2,303 %RT e
¢ (1-a)nF (7.6)

18



Chapitre I : Etude bibliographique

« F » étant la constante de Faraday, « R » la constante universelle des gaz parfaits, « T » la
température absolue, le nombre d’électrons transférés, et a le coefficient de transfert de

charge.

Lorsque la surtension anodique (na) ou cathodique (nc) devient significative - c'est-a-dire
supérieure & 100 mV en valeur absolue - I'un des deux courants (anodique ou cathodique)
devient négligeable par rapport a l'autre. Dans ce cas, le courant mesuré est essentiellement le

courant partiel, anodique ou cathodique.

Dans ces conditions, la relation de Butler-Volmer peut étre simplifiée. Il en résulte une
expression qui relie la surtension a 1'électrode au logarithme de la densité de courant mesurée.

Cette relation simplifiée est connue sous le nom de loi de Tafel :

na

Logl =a+— (L.7)
bq
ncC

Logl =a+— (1.8)
b,

Ou:

‘a’ est une constante. L’extrapolation, au potentiel de corrosion, des droites de Tafel fournit le

courant de corrosion ., [33].

iy I -'l

A ,f

Drodies de Tafe
H""E =L S ancstipE

+-\.

b, 1B

Drming de Tald
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Droemsines o Taled

J T BT — E

Figure 1.14 : Droites de Tafel -La corrosion [34].

1.3.2.2 Méthodes électrochimiques transitoires : Spectroscopie d'impédance
électrochimique (SIE) :
La spectroscopie d'impédance électrochimique (SIE) est une technique puissante pour analyser

le comportement des interfaces métal/électrolyte, notamment dans les phénomeénes de corrosion
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et d'adsorption d'inhibiteurs. Elle consiste a appliquer une perturbation sinusoidale de faible
amplitude a un systéme ¢€lectrochimique, et a analyser la réponse du courant, ce qui permet de

déterminer l'impédance du systéme.

L'analyse du spectre résultant, souvent représenté sous la forme d'un diagramme de Nyquist,

fournit des informations précieuses telles que :

= La résistance de la solution (Rs),
= Larésistance au transfert de charge (R),

= La capacité de la double couche (Cqc).

En modélisant le systéme a l'aide d'un circuit électrique équivalent (CEE), composé d'éléments
tels que des résistances, des condensateurs et éventuellement des inductances, il est possible de
mieux comprendre les mécanismes ¢lectrochimiques impliqués, notamment le processus

d'adsorption des inhibiteurs a la surface du métal.

'ZIm
o =1/ R“:C)
)
S
L |
Rg Rg+ R, Zpe
Figure I .15 : Diagramme de Nyquist[34].
L'efficacité inhibitrice (EI%) peut étre calculée a partir de la relation suivante :
B = 2R 00 L9
° Rtc (.9)

Ou:
Rtc® : est la résistance au transfert de charge en I'absence de l'inhibiteur, et Rte en sa présence.

Le diagramme d'impédance permet d'accéder aux parameétres caractéristiques du systéme. En

présence d'un inhibiteur adsorbé, le spectre d’impédance est modifié [34].
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IT .1 Description de la plante étudiée et procédés d’extraction :
I1.1.1 Présentation de I’espéce étudiée :

I1.1.1.1 Définition de plante :

Le laurier-rose, scientifiquement connu sous le nom de Nerium oleander L, est un arbuste
ornemental a feuillage persistant, appartenant a la famille des Apocynaceae. 1l se caractérise
par une silhouette dense et bien ramifiée, et peut atteindre entre 2 et 5 métres de hauteur. Ses
feuilles allongées et coriaces sont disposées face a face ou par trois, avec une face supérieure
vert foncé et une face inférieure d’un vert plus clair. En été, la plante fleurit abondamment : ses
fleurs, souvent parfumées, apparaissent en grappes terminales et se déclinent dans de
nombreuses nuances ; blanc, rose, rouge, jaune ou saumon. Résistant a la sécheresse grace a un
systtme racinaire bien développé, le laurier-rose est fréquemment utilis€é pour les
aménagements paysagers dans les régions chaudes. Cependant, il est important de noter que
toutes les parties de la plante sont toxiques en raison de la présence d'alcaloides cardiotoniques,

et qu'il convient donc de les manipuler avec précaution [35].
I1.1.1.2 Description botanique et classification :

Nerium oleander L., communément appelé laurier-rose, est un arbuste persistant, parfois un
petit arbre, atteignant entre 2 et 5 métres de hauteur, présentant avec un port dense et ramifié.
Ses branches souples présentent une écorce lisse, de couleur vert pale a gris clair, et liberent un
latex blanc et laiteux lorsqu’elles sont sectionnées. Les tiges portent a chaque nceud deux ou
trois feuilles étroites, elliptiques, a marges enticres, insérées sur de courts pétioles
La plante développe un systéme racinaire étendu, ce qui la rend utile pour la stabilisation des
sols, en particulier dans les régions chaudes. Les feuilles, coriaces, sont opposées ou disposées
en verticilles. Elles mesurent de 5 a 20 cm de long, avec un dessus vert foncé et un revers plus
clair. Leur nervation secondaire est pennée, dense et serrée. Avant de tomber, elles prennent
une teinte jaunatre. Les fleurs apparaissent en grappes a 1’extrémité des branches. Elles
mesurent environ 5 cm de diameétre, possedent cinq pétales, et se déclinent en une grande variété
de couleurs : lilas, rouge, saumon, carmin, rose fonc¢, rose pale, violet, cuivre, abricot, orange,
blanc, jaune, ou encore sous bicolores. Certaines sont parfumées, d’autres ne le sont pas. La

floraison s’étend de juin a septembre [36].
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Figure 11 .1 : Aspect général de Nerium oleander L.
o Classification systématique :

La classification systématique de Nerium oleander L. est présentée dans le tableau I1.1 [37].

Tableau II.1 : Classification taxonomique de Nerium oleander L.

Rang taxonomique Nomenclature

Regne Plantae

Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Ordre Gentianales
Famille Apocynaceae
Genre Nerium
Espece Nerium oleander L

I1. 1.1.3 Répartition géographique :
Nerium oleander L. originaire du Proche-Orient, est largement répandu dans les pays du

pourtour méditerranéen. Il pousse spontanément sur les berges rocailleuses des rivieres et
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parfois dans les zones coti¢res. Résistant a la sécheresse et apprécié pour ses fleurs décoratives,
il est commun en Afrique du Nord, notamment en Algérie, ou il se développe sur les terrains
rocailleux et les alluvions, jusqu’aux oueds sahariens ainsi qu’aux massifs du Tassili et du
Hoggar. Aujourd’hui, on le trouve dans de nombreuses régions au climat méditerranéen ou
subtropical (comme la Californie et I’ Australie), ou il est fréquemment cultivé comme plante

ornementale [38].

La carte présentée dans la figure (I1.2) montre le site de récolte du plante situé dans la commune

de Hasnaoua, wilaya de Bordj Bou Arrerid;j.

Figure 11.2 : Carte géographique de site de récolte.
I1.1.1.4 Toxicité du N. oleander L. :

Nerium oleander L. est une plante hautement toxique : toutes ses parties (feuilles, fleurs, tiges)

peuvent provoquer un empoisonnement grave, voire mortel, chez I’homme et les animaux. Des
intoxications accidentelles, notamment chez les enfants et les animaux domestiques, sont
fréquentes, mais des cas de suicides et d’empoisonnements criminels ont aussi été signalés. Une
seule feuille, méme seche, peut étre 1étale pour un adulte. Les symptomes peuvent apparaissent
jusqu’a 72 heures apres ingestion et incluent troubles digestifs, cardiaques, neurologiques et
parfois des briilures cutanées. Cette toxicité est due a la présence d’hétérosides cardiotoniques

dans la plante [38].
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I1.2 Extraction solide-liquide :

I1.2.1 Définition :

L’extraction solide-liquide est une opération unitaire qui permet de transférer un ou plusieurs
constituants solubles d’un solide vers un solvant liquide [39]. Elle repose sur la diffusion des
composés cibles a travers la matrice solide vers la phase liquide, appelée solvant, selon leur

solubilité [40]. L’efficacit¢ de ce transfert dépend de plusieurs paramétres tels que la

température, la nature du solvant et la surface de contact entre les deux phases [40].

Ce procédé est couramment utilisé dans des domaines variés tels que ’agroalimentaire, la
pharmacie, la parfumerie et I’environnement [39]. 1l exploite les différences de solubilité pour

séparer des composés d’intérét présents dans une matrice solide [41].

I1.2.2 Mécanisme de I’extraction :

L’extraction solide-liquide se déroule en trois étapes principales :

e Humidification du solide par le solvant.

e Diffusion interne du composé soluble depuis I’intérieur de la particule vers sa surface.

e Diffusion externe du soluté vers le solvant environnant [42].

I1.2.3 Facteurs influencant les performances de I’extraction :

L’extraction des composés présents dans les plantes dépend de plusieurs facteurs liés a la

maticre végétale, au solvant utilisé, et aux conditions opératoires :

- Le solide (la plante) : Sa taille et sa structure influencent fortement le transfert. Plus la
plante est finement broyée, plus I’extraction est rapide car les molécules diffusent plus
facilement. Cependant, pour certaines plantes, un broyage excessif peut détruire des
structures essentielles et entrainer des pertes.

- Le soluté (composé a extraire) : Sa nature chimique, sa localisation dans la plante et
sa liaison avec d’autres substances influencent son extraction. Ces caractéristiques
peuvent varier selon les conditions de culture ou de récolte.

- Le solvant : Le choix du solvant est crucial. Il doit bien dissoudre les composés ciblés,
étre sir (non toxique, stable, peu coliteux), et faciliter les opérations d'extraction. Le
dioxyde de carbone supercritique est considéré comme 1’un des meilleurs solvants, bien

qu’il ne soit pas toujours utilisé.
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- La température : Elle améliore généralement la solubilité et la diffusion, mais ne doit
pas étre trop €levée pour éviter la dégradation des composés.

- L’agitation : Elle favorise le contact entre le solvant et la plante, accélérant le transfert.

- Le pH : Il influence la solubilité¢ de certains composés et peut méme provoquer des
transformations chimiques.

- L’hydromodule (rapport entre la quantité de solvant et de plante) : Un bon équilibre
favorise l'extraction, mais une quantit¢ excessive de solvant n’apporte pas

nécessairement de bénéfice supplémentaire [42].

I1.3 Préparation du matériel végétal :

I1.3.1 Séchage :

La partie aérienne utilisée a été séchée pendant 24 heures a 40°C dans une étuve, puis déposées

dans un endroit sec.

Figure I1.3 : Séchage de la plante Nerium oleander L.
I1.3.2 Broyage :

Les feuilles de la plante ont été broyées manuellement a I’aide d’un broyeur domestique jusqu’a
I’obtention d’une poudre fine. Cette derniere a été conservée dans un sac en papier propre,

fermé et stocké jusqu'a son utilisation.
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Figure I1.4 : Broyage de la plante Nerium oleander L.

On a utilisé cette poudre pour réaliser les différents tests phytochimiques, la détermination des

alcaloides et les activités biologiques (activité antioxydante).

I1.3.3 Récolté et identification des plantes :

La partie aérienne de Nerium oleander L. a été récoltée le 1 Mars 2025 dans 1I’oued de Meharga ;

commune Hasnaoua wilaya de Bordj Bou Arrerid;.

Tableau II.2 : Données géographique de site de récolte.

Espéce Etage bioclimat Latitude Longitude

Nerium Oleander L. Semi-aride 4,781397 36,174247

I1.4 Appareils Utilisés :

Le Tableau I1.3 représente les appareils et les instruments utilisés.

Tableau I1.3: Appareils et instruments utilisés.

Appareils Caractéristiques
Balance de précision Kern, 0.001 g,m;,4,=220 g
Rota vapeur Buchi R-210
Spectrophotométre ultraviolet — visible UV-19001 240 V

Plaque chauffante et Agitation

Etuve

pH meétre
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Potentiostat / Galvanisat SP 300
Electrode de référence Electrode Ag /AgCl
Contre -électrode Electrode en platine
Electrode de travail Disque en acier XC48

I1.5 Méthodes d’extraction :

I1.5.1 Macération :

Une quantité de 100 g de poudre végétale a été introduite dans un erlenmeyer contenant 500 ml
de solvant (éthanol 70 % et eau froide 30 %). L’ensemble a été macéré pendant 24 heures.
L’extrait récupéré par filtration est soumis a une évaporation a 40°C. Cette opération a été

répétée deux fois.

11.5.2 Infusion :

Nous avons effectué¢ une infusion décoction aqueuse a 10 %. Une quantité de 10 g de poudre
végétale ont été mis en contact avec 100 ml d’eau distillée et porté a ¢bullition pendant 2 h. Le

mélange refroidi a été filtré puis desséché dans une étuve a 40°C.
I1.5.3 Rendement de ’extraction :
Le calcul des rendements est effectué selon la formule :

M, extrait

M

plante

R(%) = [ 1.100 (11.10)

R : Rendement exprimé en %.
Mextrait - Masse en gramme de 1’extrait sec résultant.

Mpjante : Masse en gramme du matériel végétal a traiter.
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I1.6 Screening phytochimique :

Le screening est une technique chimique permettant de déterminer les différents groupes
contenus dans un organe végétal. Il est basé sur des réactions colorées ou de précipitation par
des réactifs chimiques spécifiques réalisées sur les extraits reconstitués a partir de la poudre et

des extraits de chaque plante.
» Test des saponosides :

Un mélange d’un gramme de poudre végétale avec 40 ml d’eau distillée a été chauffé¢ a100°C
sous agitation durant 15 min, puis la solution a été laissé jusqu’au refroidissement pour la
filtration, elle est déposée dans un tube a essai et comparé avec un témoin qui contient I’eau
distillée. Agiter le tube pendant 1min et laisser reposer (15 min), la formation d’une mousse

indique la présence des saponosides.
» Test des flavonoides :

Macérer 1 g de poudre végétale dans 30 ml de solution d’acide hydrochlorique (HCI) 1 % puis

filtrer, le filtrat obtenu a subi le test suivant :

Test aux hydroxydes de potassium : prendre 5 ml de filtrat et ajouter quelques gouttes de
solution d’hydroxyde de potassium (KOH) 4 %, ’apparition de la couleur jaune indique la

présence des flavonoides.
» Test des cardinolides :

Prendre 1 g de poudre végétale, 20 ml d’eau distillée, mélanger et laisser macérer pendant 24
h, filtrer sur papier filtre et prélever 10 ml de filtrat. Ensuite, ajouter une solution de 10 ml d’un
mélange de 5 ml de chloroforme et 5 ml d’éthanol et a I’aide d’une ampoule a décanter séparer
la phase aqueuse et la phase organique, cette dernicre est évaporée jusqu’a la sécheresse, le
sédiment se dissout dans 3 ml d’acide acétique glacial, puis ajouter quelques gouttes de chlorure
de fer (FeCl;) et 1 ml d’acide sulfurique concentré sur la paroi de tube, L’apparition de la
couleur verte bleuatre dans la couche acidique indique la présence de cardinolides dans notre

plante.
> Test des tanins :

Peser 1 g de poudre végétale de la plante et extraire avec 50 % d'éthanol pendant 24 heures, le

filtrat a été soumis au test suivant :
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Test au chlorure de fer : Prendre 3 ml de I’extrait éthanolique (le filtrat) et ajouté quelques
gouttes de solution de chlorure de fer (FeCls3). L’apparition de la couleur verte foncé ou bleu-

vert indique la présence des tanins.
> Test des stéroides et triterpenes :

Prendre 1 g de poudre végétale et extraire par I’éthanol 70 %. Apres 24 heures ’extrait est filtré
et évaporé¢ dans un rotavapeur rotatif, le résidu obtenu a été solubilis¢é dans 20 ml de
chloroforme, on obtient une solution, ajouter a cette derniére 1mL d’acide sulfurique concentré
lentement sur la paroi de tube, ’apparition de couleur jaune qui devenue rouge indique la

présence des dérivés stéroidiques et triterpéniques.
» Test des alcaloides :

Dans un erlenmeyer prendre 1 g de poudre végétale, Sml d’acide sulfurique concentré et le
diluer a 10 % avec de ’eau distillée, I’ensemble a ét¢ mélangé et macéré pendant 24 h, a une
température ambiante, la solution a été filtré et le résidu a été lavé a I’eau distillée de maniére

a obtenir 5 ml de filtrat.

Dans un tube a essai prendre 1ml de filtrat et ajoutée quelques gouttes de réactif de Dragendorft,

I’apparition d’un précipites indique la présence des alcaloides.
> Dosage des alcaloides :

Dans un erlenmeyer dissolver une quantit¢ d’extraits (5 mg) obtenus dans 20 ml d’acide
hydrochlorique HCI (0,2 N), ajouter quelques gouttes de rouge de méthyle comme témoin
jusqu’au changement de couleur. Pour titrer le mélange, préparer une solution d’hydroxyde de
potassium KOH (0,2 N) et remplir la burette par ce dernier, verser petit a petit la solution de
KOH sur le mélange précédent jusqu’au changement de la couleur, marquer le volume de KOH

Verse.

Le pourcentage des alcaloides est calculé a la base d’un alcaloide majoritaire qui est
hyoscyamine, on utilise la formule suivante, selon le critére de la pharmacopée Egyptienne :
[43]

Volume d'acide(0.2N)—Volume de base (0.2N)
Poids d'échantillon(g)

Alcaloides % = % 0.00587 * 100 I.11)

e N : normalité.

e g:gramme.
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e 0,00578 : constante d’hyoscyamine.

Figure IL.5 : Test de dosage des alcaloides.

I1.7 Détermination de ’activité antioxydant :

Dans le corps humain les radicaux libres se forment constamment. Ils ont été¢ impliqués dans
diverses pathologies impliquant des maladies cardiovasculaires, le cancer, des troubles
neurologiques, le diabéte, le vieillissement et d'autres maladies [44]. Ces radicaux libres
instables peuvent étre éliminés par des antioxydants qui inhibent le taux d'oxydation et
protégent les cellules des dommages [45]. Les antioxydants sont également ajoutés dans les
aliments pour prévenir ou retarder l'auto-oxydation lipidique, phénomeéne radicalaire bien
connu et favorisé par oxygene de l'air, la lumiere et la température [46]. Malgré 1'efficacité des
antioxydants synthétiques, leur utilisation est associée a de graves effets néfastes sur la santé,
par conséquent, l'utilisation d'extraits de plantes médicinales comme source potentielle
d'antioxydant avec des effets secondaires limités ou nuls est une alternative importante pour

opérer [44].

I1.7.1 Activité scavenger sur le radical 2,2-di phényl-1-picrylhydrazyle
(DPPH) :

I1.7.1.1 Définition de DPPH :

(2,2-Diphényl-1-1-picrylhydrazyl) ou bien le DPPH c’est un radical libre et peu stable, sa
couleur est violacée, il absorbe a 517 nm. Ce radical se réduit et change de couleur en présence
de composés antioxydants. La formation des produits de réaction conduit & une diminution de
son pouvoir absorbant apres un temps de réaction de 30 min [47].
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I1.7.1.2 Préparation de la solution du DPPH :
Dissoudre 4 mg de poudre de ce radical dans 100 ml de méthanol. Apres dissolution compléte,
cette solution mére est instantanément enveloppée avec du papier aluminium et conservée

jusqu’a 'utilisation. La conservation ne dépasse pas 12 heures [47].

I1.7.1.3 Mesure du potentiel antioxydant :

Le test d’inhibition du DPPH a été effectué selon la méthode suivante :

Un volume de 100 pl d’extraits (a différentes concentrations) est ajouté a un volume de 2,5 ml
d’une solution DPPH a 0.04 %. Ce mélange est agité puis laissé au repos. La décoloration, par
rapport & un controle, est mesurée au spectrophotométre a 517 nm aprés incubation a

température ambiante, a 1’obscurité, pendant 30 minutes [48].

I1.8 Caractérisation des extraits obtenus :

I1.8.1 Spectroscopie d'absorption UV-Visible :

La spectroscopie UV-Visible est une méthode couramment utilisée pour examiner et identifier
les différentes espeéces chimiques présentes dans un échantillon, et pour mieux comprendre la
nature des liaisons chimiques qu'il contient. Cette analyse repose sur l'utilisation d'un

spectrophotometre.

Dans le domaine des longueurs d'onde UV et visible, 'absorption se produit lorsqu'un électron
absorbe I'énergie nécessaire pour passer d'un niveau d'énergie inférieur a un niveau d'énergie
supérieur. Ce phénomene s'accompagne souvent de changements dans les niveaux de vibration
et de rotation de la molécule. En d'autres termes, 1'¢lectron passe d'une orbitale moléculaire a

une autre plus énergétique [49].

Le spectre obtenu représente 1'absorbance de 1'échantillon en fonction de la longueur d'onde sur
l'axe des abscisses. Pour nos analyses, nous avons utilisé un spectrophotometre UV-VIS de type
UV-1900i (présenté dans la figure 11.6). Le solvant utilisé pour diluer les extraits végétaux

étudiés a été soigneusement choisi afin d’éviter toute interférence avec les mesures spectrales.
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Figure I1.6 : Spectrophotométre UV-Vis de type UV-1900 i.

I1.9 Matériau étudié :

Le matériau choisi pour cette étude est I'acier au carbone XC48, fourni sous forme de barres
cylindriques laminées d'un diamétre de 14,5 mm, soit une surface apparente de 1,767 cm?. Le
XC48, classé parmi les aciers a teneur moyenne en carbone, est largement utilisé dans la
construction mécanique générale. Il présente de bonnes propriétés d'usinabilité et peut subir
divers traitements thermiques. Sa résistance mécanique est élevée par rapport a celle des aciers

doux, mais au détriment de sa ductilité, qui est relativement plus faible.

I1.9.1 Préparation de 1'électrode de travail :

Afin d'obtenir des résultats fiables et reproductibles, 1'¢lectrode de travail a été soigneusement
préparée a partir du méme acier (XC48). Pour limiter I'exposition a I'¢lectrolyte, seule la surface
active de 1'électrode a été laissée exposée, le reste du cylindre étant entierement isolé a l'aide
d'un support en téflon. Cette isolation assure une surface de contact constante et évite les

interférences dues a l'infiltration de solutions corrosives.

34



Chapitre II : Partie Expérimentale

Figure I1 .7 : Electrode de travail et acier XC48.

La composition chimique (%) est donnée dans le tableau suivant Tableau 11.4.

Tableau I1.4 : Composition chimique de I’acier au carbone XC48.

Elément Fe F Mn C Si Ni S P Mo

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

Les caractéristiques mécaniques moyennes (€état normalisé) de ’acier XC48 sont données dans

le Tableau I1.5 suivant :

Tableau ILS : Les caractéristiques mécaniques moyennes (état normalisé) de I’acier

XC48.
Rm (N /mm?) Re (N /mm?) A%
275-340 275-340 14-16

I1.9.2 Préparation de la surface des électrodes :

Les échantillons ont d'abord été polis mécaniquement a l'aide de papiers abrasifs de
granulométrie décroissante, jusqu'a 2500 grains, afin d'obtenir une surface lisse et uniforme.
Apres le polissage, chaque échantillon a été nettoyé a 'acétone pour éliminer toute trace de

graisse ou d'impureté, puis rincé soigneusement a l'eau distillée et enfin séché a l'air.
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I1.9.3 Préparation de la solution corrosive :

La solution corrosive utilisée dans cette étude était une solution 0,5 M d'acide sulfurique
(H2SOs4), préparée a partir d'un acide concentré commercial (96-98 %) dilué avec de l'eau
distillée. Une fois préparée, cette solution a été stockée dans des flacons en verre pour préserver

sa stabilité chimique.

11.9.4 Solutions contenant l'inhibiteur :

La solution corrosive préparé préalablement a partir de I’acier sulfurique a été utilisée comme
référence, sans ajout d’inhibiteur (blanc). Par la suite, différentes concentrations des inhibiteurs
¢tudiés ont été préparées, comprises entre 0.050 et 0.800 g/L, afin d’évaluer leur efficacité dans

les mémes conditions expérimentales.
I1.9.5 Dispositif expérimental :
a. Matériel utilisé :

Les expériences ¢lectrochimiques ont été réalisées a l'aide d’un Potentiostat / Galvanostat
SP300, couplé au logiciel EC-Lab., qui permet de contréler les mesures, d'enregistrer les

données et de les traiter.

Figure II .8 : Potentiostat /Galvanostat SP300.

b. Cellule électrochimique :

Les mesures ont été effectuées dans une cellule électrochimique conventionnelle a trois
¢lectrodes contenant 50 ml de solution corrosive, constituée d’acide sulfurique (H2SO4 0,5 M),
utilisée seule ou en présence d’extraits inhibiteurs (aqueux ou hydroalcoolique) de Nerium

oleander L.

36



Chapitre II : Partie Expérimentale

Figure 11.9 : Cellule électrochimique a trois électrodes.

e Electrode de travail (ET) : Acier XC48, disque de surface active 1,767 cm?.

e Electrode de référence (ER) : électrode Ag/AgCl (argent/chlorure d'argent/KCl saturé),
choisie pour son potentiel stable, sa compatibilité avec les milieux aqueux et sa bonne
reproductibilité. (Figure I1.10)

e Contre-¢lectrode (CE) : en platine, elle ferme le circuit et assure le passage du courant

dans la cellule. (Figure II.11)

Figure I1.10 : Electrode de référence (ER). Figure I1.11 : Contre-électrode (CE).
I1.9.6 Conditions expérimentales :

Avant chaque mesure, 1'électrode de travail est immergée dans la solution étudiée pendant 30
minutes pour atteindre un état d'équilibre stable, a une température controlée de 25 £1°C, en

circuit ouvert.

Les courbes de polarisation potentiodynamique sont obtenues en balayant le potentiel de

Eoc -150 mV 2 E., + 150 mV, a une vitesse constante de 0,15 mV/s.
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Les mesures d'impédance ¢€lectrochimique (EIS) sont effectuées autour du potentiel d'équilibre

(Eoc), dans une gamme de fréquences allant de 100 kHz a 10 mHz, avec un signal sinusoidal
d'amplitude 10 mV.
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Chapitre III : Résultats et discussion

Dans cette section, nous présentons et analysons les résultats obtenus dans le cadre de
I’évaluation de I’efficacité inhibitrice de deux extraits naturels de feuilles de Nerium oleander
L. sur la corrosion de I’acier XC48 en milieu acide ( H,S04 0 ,5 M). L’objectif est de confronter
les performances des deux extraits (aqueux et hydroalcoolique) et de mettre en relation leur
composition chimique avec leur comportement inhibiteur. Les résultats sont discutés de
manicre détaillée afin de dégager les parametres influents et d’identifier le mode d’action des

inhibiteurs testés.

III.1 Rendements d’extractions :

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau ci-dessous :

Tableau II1.6 : Rendements d’extraction des feuilles de Nerium oleander L. selon le type
d’extrait.

Extrait anueux Ehydroalcoolique
Masse d’extrait (g) 1,5882 0,9794
Rendement % 14,5 8,94

L’extrait aqueux présente le meilleur rendement avec une valeur de 14,5 %, contre 8,94 % pour
I’extrait hydroalcoolique. Ces résultats indiquent que le taux d’extraction dépend fortement de
la nature du solvant et de la méthode employée. On peut ainsi conclure que 1’eau constitue un
solvant plus efficace que le mélange hydroalcoolique dans le cas des feuilles de Nerium

oleander L.

II1.2 Taux d’humidité :

Le taux d’humidité représente la quantité d’eau contenue dans le matériel végétal frais. Il est
déterminé par la perte de masse apres séchage a température constante, les résultats sont

présentés dans le tableau suivant :

Tableau II1.7 : Taux d’humidité du matériel végétal.

Masse initial (g)

Masse finale (g)

Taux d’humidité (%)

24,4299

10,5753

56,71
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Le taux d’humidité obtenu est de 56,71 %, ce qui indique que plus de la moiti¢ de la masse du
matériel végétal est constituée d’eau. Une telle teneur en eau est typique des feuilles fraiches,
et souligne I’importance du séchage préalable pour éviter toute dégradation enzymatique ou
microbienne avant I’extraction. La réduction de I’humidité permet ainsi de concentrer les

composés actifs et d’améliorer I'efficacité de 1’extraction.

III .3 Teste phytochimiques :

Les résultats du screening phytochimique effectué sur les extraits aqueux et hydroalcooliques
de Nerium oleander L. sont présentés dans le tableau ci-dessous (Tableau III.8). Ce criblage a
¢été réalisé a partir de la poudre végétale épuisée successivement par 1’eau et 1’éthanol, afin de

détecter la présence de différentes familles de métabolites secondaires.

Tableau I11.8 : Résultats du screening phytochimique.

Métabolites secondaires Résultat de présence
Les saponosides A+
Les flavonoides ++

Les cardinolides -

Les tanins -

Les stéroides et triterpenes -

Les alcaloides -+

(+++) : Réaction tres positive.

(++) : Réaction moyennement positive.

(-) : Réaction négative.

L’analyse phytochimique révele que Nerium oleander L. est particuliérement riche en

alcaloides et en saponosides, avec une teneur modérée en flavonoides. En revanche, aucune
trace de cardinolides, tanins, stéroides ou triterpenes n’a été détectée. Ces résultats indiquent
une composition biochimique favorable a une activité inhibitrice de corrosion, notamment grace
a la présence de composés azotés (alcaloides) et de surfactants naturels (saponosides), connus
pour leur capacité a interagir avec les surfaces métalliques. Les images des réactions de

caractérisation sont présentées dans le tableau suivant (Tableau II1.9).

Tableau II1.9: Résultats visuels des réactions de caractérisation phytochimique.
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Famille de métabolites

Observation visuelle

Image

Les saponosides

Apparition de mousse
persistante apres agitation
avec eau distillée chauffée,

ce qui confirme leur

présence dans la plante.

Les flavonoides

Coloration jaune visible
apres ajout de KOH 4%,
indiquant une présence

modérée de flavonoides.

Les cardinolides

Absence de coloration vert

bleuatre apres réaction avec

H,SO,concentré + FeCl; +
acide acétique, indiquant

leur absence.

Les tanins

Absence de coloration vert
foncé apres ajout de chlorure
de fer (FeCl;), indiquant

I’absence des tanins.

Les stéroides et triterpénes

Aucune coloration verte
observée apres ajout de
H,SO, concentré sur
I’extrait dans chloroforme,

indiquant leur absence.
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confirme la présence

marquée des alcaloides.

> Dosage des alcaloides :

La teneur en alcaloides des extraits de Nerium oleander L. a été estimée a 19,96 %, apres
I’addition du 3 ml de KOH (0,2 N) jusqu’au virage de couleur du rose vers le jaune, en prenant

I’hyoscyamine comme alcaloide de référence.

Cette valeur est relativement élevée, ce qui confirme que cette plante est une source riche en
alcaloides, ce qui corrobore les résultats du screening phytochimique. Ces composés peuvent
fortement interagir avec les surfaces métalliques, expliquant leur efficacit¢é en tant

qu’inhibiteurs de corrosion.

I11.4 Résultats d’activité antioxydant par les tests au DPPH :

Dans le cadre de cette étude, la méthode du radical libre stable DPPH (2,2-diphényl-1-
picrylhydrazyle) a été choisie pour évaluer 1’activité antioxydante des deux extraits de Nerium
oleander L. Ce choix s’explique par la stabilité, la simplicité, la rapidité et la reproductibilité
de cette méthode largement utilisée. L’activité antioxydante est exprimée en pourcentage

d’inhibition du radical DPPH, et les résultats obtenus sont représentés dans la figure suivante :
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Figure II1.1 : Evolution du pourcentage d’inhibition en fonction de la concentration.

L’extrait hydroalcoolique présente une valeur d’ICso beaucoup plus faible (18,08 pg/ml) que
celle de ’extrait aqueux (165,85 pg/ml), indiquant ainsi une capacité antioxydante nettement
plus élevée. Cette efficacité supérieure est également corroborée par la pente plus marquée de
la courbe de régression et un coefficient de corrélation (R?) élevé, traduisant une bonne linéarité.
Ces résultats suggeérent que I’extraction a I’aide d’un mélange hydroalcoolique permet de
récupérer une plus grande quantité de composés antioxydants, notamment des flavonoides et

d'autres polyphénols, responsables de cette activité.

III .5 Analyse spectroscopiques par UV-VIS :

La spectroscopie UV-Visible est une technique analytique basée sur 1’absorption de la lumiere
dans la gamme de longueurs d’onde allant de 200 & 800 nm. Elle met en jeu des transitions
¢lectroniques au sein des molécules, notamment celles impliquant des électrons « et n. Lorsque
ces molécules absorbent de la lumicre dans cette gamme, elles passent d’un état fondamental a
un état excité. Cette méthode est particulierement utile pour analyser des composés organiques
ou inorganiques présentant des groupements chromophores, ¢’est-a-dire des structures capables
d’absorber la lumi¢re UV ou visible. Elle est couramment utilisée pour déterminer la

concentration d’un analyte en solution grace a la loi de Beer-Lambert [50].
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Figure I11.2 : Domaines d’absorption de I’UV-Visible
a. Etude comparative des extraits alcoolique et aqueux :

Les courbes de la spectroscopie UV-Visible ont été obtenues a I’aide d’un spectrophotometre,
a une concentration de 0,061 g/L dans des milieux alcoolique et aqueux, comme illustré dans

la figure ci-dessous.

—— alcoolique

Absorbonce
-
Absorbance

T T 1 T T 1
400 600 800 400 600 800
Longueur d'onde (nm) Longueue d'onde (nm)

Figure II1.3 : Spectres UV-Visible des extraits alcoolique et aqueux de Nerium oleander
L. (0,061 g/L).

L’analyse des spectres UV-Vis des extraits révele la présence de deux bandes d’absorption
principales situées approximativement a 270-290 nm et 330-350 nm, observées plus
distinctement dans 1’extrait alcoolique. Cela indique la présence de composés aromatiques et
phénoliques communs aux deux extraits, bien que leur concentration varie selon le solvant
utilisé.

La bande entre 270 et 290 nm est attribuée a des transitions ¢€lectroniques m — w*,
caractéristiques des cycles aromatiques et des flavonoides. L’épaule observée entre 330 et 350
nm peut étre licée a des transitions n — 7*, souvent associées a des groupes carbonyles
conjugués (C=0), suggérant la présence de composés phénoliques plus complexes [51].

L’intensité d’absorbance plus €élevée dans I’extrait alcoolique refléte une meilleure capacité de
I’éthanol a extraire ces composés, notamment les métabolites secondaires faiblement solubles
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dans 1’eau. En revanche, I’extrait aqueux présente une absorbance plus faible et un spectre
moins marqué, traduisant une extraction réduite des composés actifs [52].

Ces résultats suggerent que, bien que les deux solvants permettent I’extraction de familles
chimiques similaires, 1’éthanol favorise une extraction plus efficace, ce qui pourrait avoir un
impact direct sur les propriétés biologiques des extraits.

b. Stabilité des extraits dans un milieu acide (H2SO4 0,5 M) :

Afin d’évaluer la stabilité des extraits dans un environnement acide, ceux-ci ont €té analysés
dans un milieu contenant de 1’acide sulfurique a 0,5 M. Cette étape est essentielle avant leur
utilisation potentielle comme inhibiteurs de corrosion, car elle permet de vérifier si les

composés actifs résistent a des conditions agressives.

Les spectres UV-Visible des extraits en milieu acide (figure suivante) montrent peu de
variations par rapport aux spectres obtenus en milieu neutre. Les courbes conservent la méme

allure générale, sans apparition ou disparition de bandes significatives.

Cette stabilité spectrale suggeére que les composés présents dans les extraits, tels que les
flavonoides et les composés phénoliques, ne se dégradent pas en milieu acide, ce qui confirme
leur résistance chimique et leur aptitude a étre utilisés dans des applications liées a la protection

contre la corrosion.

Spectre d'absorption

Absorbance
—
|

Absc

T
500
Longueur d'onde (nm)

500 50 60 650 00 750 e
Longueur d'onde (nm)

Figurelll.4 : Spectres UV-Visible des extraits hydroalcoolique et aqueux en présence de

H.S0: (0,5 M).
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II1.6 Méthodes de la corrosion :

II1.6.1 Suivi du potentiel en circuit ouvert (P.C.O) :

Le potentiel libre de corrosion (E.,. ) de ’acier XC48 a été enregistré en milieu H,SO, (0,5
M), en I’absence et en présence de différentes concentrations de 1’extrait hydroalcoolique et
aqueux de Nerium oleander L. (allant de 0,050 a 0,800 g/L), durant une période d’immersion

de 1800 secondes. Les courbes correspondantes sont illustrées dans la (Figure II1.5).
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Figure IIL.5 : Variation de potentiel libre de I’acier XC48 dans une solution acide
sulfurique 0,5 M avec différentes concentrations d’extrait de Nerium oleander L. en

fonction du temps d’immersion.

D’apres les figures électrochimiques, les courbes présentent un léger déplacement du potentiel
de corrosion, sans orientation nette vers 1’anode ou la cathode. Ce comportement suggere que
les extraits testés n’affectent pas exclusivement un seul type de réaction électrochimique, mais
agissent de maniere conjointe sur les processus anodiques (oxydation du métal) et cathodiques
(réduction des ions H).

Ce mode d’action traduit une adsorption €quilibrée des composés bioactifs présents dans les
extraits aqueux et hydroalcooliques sur la surface métallique. Cette adsorption entraine la
formation d’une couche protectrice stable, modifiant les propriétés de la double couche
électrique a D’interface métal/solution. Ainsi, les deux extraits se comportent comme des
inhibiteurs mixtes, limitant simultanément les sites actifs de dissolution et de réduction, et
ralentissant efficacement le phénomene de corrosion.
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II1.6.2 Courbe de polarisation :

Les courbes de polarisation cathodique et anodique de I’acier XC48 en milieu H,SO, (0,5 M)
en absence et en présence de différentes concentrations des extraits de Nerium oleander L sont

présentées dans la (figures I11.6) ci-dessous.

Extrait aqueux

Extrait hydroalcoolique —
05091
L 0.100gL
L 0.300gL
0.400gL
0500
0.800gL

Log[ imsem

Lo [imsAberm)

Figure I11.6 : Les courbes de Tafel de I’acier XC48 dans H,50, 0,5 M sans et avec

addition de différentes concentrations des extraits de Nerium oleander L.

Nous avons constaté que la densit¢ de courant de corrosion (I.or-) diminue de maniére

significative a mesure que la concentration des extraits augmente.

Les différentes valeurs des parametres électrochimiques, a savoir la densité de courant de
corrosion (I.o.r), le potentiel de corrosion (E.q,r), ainsi que les pentes de Tafel anodique (a)
et cathodique (Bc), ont été regroupées dans le tableau 8. Ces mesures ont été réalisées pour

différentes concentrations d’extrait dans un milieu acide a base de H,SO,4a 0,5 M.

L’efficacité inhibitrice (EI %) a été calculée selon 1’équation :

Peorr — 1
EI (%) = ———7x100 (1I.12)

o
I corr

[°.orr : Représente la densité de courant de corrosion en absence d’inhibiteur,
leorr : celle mesurée en présence de 1’inhibiteur.

Ces résultats, présentés dans le tableau, mettent en évidence 1’efficacité croissante de 1’extrait

végétal comme inhibiteur de corrosion, en fonction de sa concentration.

Tableau I11.10 : Parameétres électrochimique de 1a corrosion de I’acier XC48 dans solution
H,50,40,5 M sans et avec différentes concentrations en inhibiteur.
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Concentration Ecorr Leorr Ba -Ba EI (%)

(&0 (mv/ECS) | (uAlem?) | (mV/dec) | (mV /dec)

Blanc -440,474 2638,834 138,4 132,6

Extrait hydroalcoolique

0,050 -451,881 1852,177 132,2 147,1 29,81
0,100 -471,014 1365,014 130,7 123,9 48,27
0,300 -444.,450 1298,812 103,7 145,3 50,78
0,400 -475,974 1253,173 127,7 121,4 52,51
0,600 -467,309 1128,401 117,7 125,5 57,23
0,800 -475,359 1053,185 120,6 114,6 60,8

Extrait aqueux

0,050 -465,763 1213,419 121,3 122,2 54,01
0,100 -464,938 1127,273 115.,4 122,5 57,28
0,300 -449 912 1119,086 107,5 133,8 57,59
0,400 -450,694 1103,603 107,5 135,1 58,17
0,600 -442,064 1069,890 97,1 136,7 59,45
0,800 -462,650 637,863 98,4 122,9 75,82

L'observation du tableau ci-dessus montre qu'apres l'ajout des extraits (hydroalcoolique et
aqueux) de Nerium oleander, la densité du courant de corrosion diminue nettement par rapport
au blanc, ce qui témoigne de 'effet inhibiteur de corrosion exercé par ces extraits. Pour 'extrait
hydroalcoolique, l'efficacité¢ inhibitrice atteint une valeur maximale de 60,80 % a une
concentration de 0,800 g/L, tandis que pour l'extrait aqueux, elle atteint 75,82 % a la méme
concentration. Cette augmentation de l'efficacité avec la concentration peut s'expliquer par
l'adsorption accrue de molécules actives contenant des hétéroatomes tels que l'azote et
l'oxygene sur la surface de l'acier, formant un film protecteur contre la corrosion par un
mécanisme donneur-accepteur. On note également que les pentes de Tafel et varient apres
lI'introduction des extraits, indiquant une modification des mécanismes anodiques et
cathodiques. L'analyse des déplacements des potentiels de corrosion suggere que l'extrait

hydroalcoolique agit davantage comme un inhibiteur mixte, tandis que l'extrait aqueux présente
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un déplacement de potentiel vers des valeurs anodique par rapport au blanc suggérant son

comportement d’inhiber I’oxydation du métal en formant un film protecteur a sa surface.

I11.6.3 Spectroscopie d’impédance électrochimique :

Les tests d'impédance électrochimique (SIE) ont été réalisés sur une gamme de fréquences
allant de 100 kHz a 10 mHz, en circuit ouvert, a I'aide d'un signal sinusoidal d'une amplitude
de 10 mV, et du logiciel EC-Lab. (version 11.50). Les concentrations d'inhibiteurs utilisées sont

identiques a celles utilisées pour les courbes de polarisation.

Le diamétre du demi-cercle observé sur les diagrammes de Nyquist correspond a la résistance

au transfert de charge (Rtc), qui a servi de base au calcul de 1'efficacité anticorrosion de 1'acier

X(C48, selon la relation suivante :

Rtc—Rtc®
0y, — LemRiC
E% ——x100 (1.9)
L'analyse des diagrammes d'impédance mesurés au potentiel de corrosion (également appelé
potentiel d'abandon) pour différentes concentrations d'inhibiteurs a été réalisée pour mieux
comprendre les mécanismes de corrosion et d'inhibition de I'acier XC48 dans un milieu acide
contenant 0,5 M de H.SOa. Les courbes de Nyquist obtenues montrent une évolution

significative en fonction de la concentration en inhibiteur sur la figure (II1.7).
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Figure II1.7 : Diagramme de Nyquist de I’acier XC48 pour différentes concentrations

des extraits en milieu H,S0,0 .5 M.

Les diagrammes d'impédance é€lectrochimique enregistrés montrent une boucle capacitive

unique, tant en I'absence qu'en présence des extraits. Le diametre de cette boucle augmente avec
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la concentration de l'inhibiteur. Ceci peut étre attribué a l'adsorption des extraits : Extrait
hydroalcoolique et Extrait aqueux sur la surface du métal, formant un film protecteur efficace

contre la corrosion [53].

La formation de cette couche barriére sur l'électrode pourrait conduire a une diminution de la

capacité €lectrique, en particulier avec I'augmentation de la concentration de l'extrait [54].

Les diagrammes de Nyquist illustrent clairement une augmentation de la résistance aux basses
fréquences, reflétée par un élargissement du diametre des demi-cercles, phénomeéne qui

s'accentue avec l'augmentation de la concentration des extraits.

L’efficacité inhibitrice de la corrosion de I’acier, notée EI, a quant a elle été calculée a partir de

la relation suivante :

Rtc — Rtc°
El % = — x100
Rtc

Dans cette formule, R;.correspond a la résistance de transfert de charge en présence de

I’inhibiteur, tandis que Rtc® représente cette méme résistance en I’absence de I’inhibiteur.

Les différentes valeurs des parameétres électrochimiques ainsi que celles de I’efficacité
inhibitrice (EI %) obtenues pour plusieurs concentrations de I’extrait a I’étude, grace aux
mesures d’impédance ¢électrochimique, sont présentées dans le Tableau I11.11.

Tableau III.11 : Parametres d’impédance et efficacités inhibitrices de la corrosion de
P’acier XC 48 a obtenus a différentes concentrations d’inhibiteurs en milieu H,S04 0,5 M

Concentration Ry Ric Cal EI %

& Q.cm?) | (Q.cm?) | (uF/cm?)

Blanc 2,711 5,551 1271,874 -

Extrait hydroalcoolique

0,050 2,856 14,75 -1,4932 5,07
0,100 2,46 16,74 -1,3540 10,20
0,300 2,359 29,17 -1,0276 14,92
0,400 2,286 32,05 -0,7223 18,59
0,600 2,135 34,09 -0,3613 26,97
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0,800 2,092 39,58 -0,0316 29,58
Extrait aqueux

0,050 2,552 20,10 -1,6278 6,23

0,100 2,453 21,64 -1,4220 10,51
0,300 2,327 24,42 -0,9267 16,50
0,400 2,275 26,42 -0,8873 19,16
0,600 2,198 28,21 -0,7903 23,33
0,800 2,001 41,67 -0,1702 35,48

A partir des données du tableau, plusieurs remarques peuvent étre faites :

On observe que D’efficacité inhibitrice (EI %) augmente de maniére significative avec
I’augmentation de la concentration des extraits testés. Pour I’extrait hydroalcoolique, I’EI passe
de 5,07 % a 29,58 % lorsque la concentration augmente de 0,050 g/l a 0,800 g/l. De méme,
I’extrait aqueux montre une efficacité encore plus marquée, atteignant une valeur maximale de
35,48 % a 0,800 g/l. Ces résultats indiquent clairement que les deux extraits possedent une
activité inhibitrice contre la corrosion de 1’acier XC48 dans un milieu acide sulfurique, avec

une meilleure performance de I’extrait aqueux a haute concentration.

En parallele, la résistance de transfert de charge (R ) augmente ¢galement avec la concentration
en inhibiteur pour les deux types d’extraits. Cela confirme 1’amélioration de la protection offerte
par les extraits, car une résistance de charge plus élevée indique une barricre plus efficace a la

corrosion électrochimique.

En outre, on remarque une diminution des valeurs de la capacité de double couche (Cy ;) avec
I’augmentation de la concentration. Cette diminution peut étre attribuée a 1’adsorption des
molécules inhibitrices a la surface du métal, réduisant la permittivité locale et 1’exposition de

la surface au milieu corrosif.

Enfin, les résultats obtenus par la méthode d’impédance électrochimique (EIS) sont cohérents
et confirment ceux observés par d’autres méthodes électrochimiques, telles que la polarisation

potentiodynamique, renforcant ainsi la fiabilité des conclusions. Ces résultats soutiennent le
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potentiel anticorrosif de ces extraits naturels, en particulier dans le cadre de stratégies de

protection verte et durable des métaux.
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Conclusion et perspectives :

L’objectif principal de cette étude était d’évaluer le pouvoir inhibiteur de deux extraits naturels
de feuilles de Nerium oleander L. sur la corrosion de 1’acier XC48 dans un milieu acide (H,SO,
0.5 M). Pour atteindre cet objectif, deux méthodes d’extraction ont été utilisées : la macération
hydroalcoolique et la décoction aqueuse. Les extraits obtenus ont été caractérisés par des tests
phytochimiques, des analyses antioxydantes (DPPH) et des méthodes ¢électrochimiques (P.C.O,
Tafel, EIS, UV-Vis).

Les résultats obtenus ont permis de tirer plusieurs conclusions significatives :

v Le criblage phytochimique a révélé une richesse en alcaloides et saponosides, une
présence modérée de flavonoides, et une absence de tanins, cardénolides et stéroides.

v Le rendement d’extraction le plus élevé a été obtenu avec 1’extrait aqueux (14,5 %),
contre 8,94 % pour I’extrait hydroalcoolique

v' L’analyse antioxydante a montré que 1’extrait hydroalcoolique posséde une meilleure
capacité piégeante des radicaux libres (ICso = 18,08 ug/ml), expliquant en partie son
efficacité inhibitrice.

v Les mesures électrochimiques ont mis en évidence une réduction significative du
courant de corrosion dans les deux cas. L’extrait aqueux a atteint une efficacité
inhibitrice maximale de 75,82 % a une concentration de 0,8 g/L.

v' Les faibles déplacements du potentiel de corrosion observés dans les courbes de P.C.O
et de Tafel indiquent que les deux extraits se comportent comme des inhibiteurs mixtes,

agissant a la fois sur les réactions anodiques et cathodiques.

Ces résultats confirment 1’efficacité des extraits de Nerium oleander L. en tant qu’alternatives
naturelles et respectueuses de I’environnement aux inhibiteurs de corrosion conventionnels.
Leur capacité a former une couche protectrice stable a la surface du métal démontre leur

potentiel dans des applications industrielles, notamment dans des environnements acides.
Perspectives

Dans le prolongement de ce travail, plusieurs pistes de recherche peuvent €tre envisagées pour

approfondir et valoriser ces résultats :

= Identifier et isoler les composés bioactifs responsables de I’effet inhibiteur a 1’aide de

techniques avanceées telles que la HPLC, la GC-MS ou la spectrométrie de masse.
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= Caractériser la couche protectrice formée sur la surface du métal (via la microscopie
électronique ou I’XPS).

= FEtudier I’effet de la température, du temps d’immersion et du pH sur la stabilité et
’efficacité des extraits.

= Tester la synergie entre différents extraits végétaux ou entre 1’extrait et des additifs
organiques ou inorganiques.

®  Valider ’efficacité des extraits dans des conditions industrielles réelles, afin d’évaluer

leur performance a grande échelle.
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