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Résumé

Résumé
Dans ce travail un screening phytochimique a éte réalisé sur les feuilles de la plante géranium
afin de mettre en évidence la présence de groupes phytochimiques spécifiques, notamment les
polyphénols totaux. Ainsi, des essais de perte de masse ont été effectués, pour mettre en
évidence ’effet inhibiteur de l'extrait de feuilles de géranium (E.F.G) sur la corrosion de
I'acier ordinaire X70 en milieu acide HCI a 1M. Les groupes fonctionnels présents dans
I'E.F.G. ont été déterminés en utilisant la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier.
L’évolution de I’efficacité inhibitrice en fonction de la concentration de I’E.F.G. a un temps
d’immersion de 24h a été étudiée. Les résultats obtenus montrent que les feuilles de géranium
contiennent des saponines, des flavonoides, des tanins, des cardénolides et des phénols.

L’efficacité inhibitrice maximale est de 89,39% obtenue a une concentration de 500ppm.

Abstract

In this work a phytochemical screening was carried out on the leaves of the geranium plant in
order to highlight the presence of specific phytochemical groups, in particular the total
polyphenols. Thus, tests of mass loss were carried out, to highlight the inhibiting effect of the
extract of geranium leaves (E.F.G) on the corrosion of ordinary steel X70 in acid medium
HCI to 1M. The functional groups present in the E.F.G. were determined using Fourier
transform infrared spectroscopy. The evolution of the inhibitory efficacy as a function of the
concentration of the E.F.G. at an immersion time of 24h was studied. The results obtained
show that geranium leaves contain saponins, flavonoids, tannins, cardenolides and phenols.

The maximum inhibitory efficiency is 89.39% obtained at a concentration of 500ppm.
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Introduction géenérale

La corrosion est la dégradation d'un matériau causée par une réaction chimique ou
électrochimique avec l'environnement. En effet le matériau perd progressivement de sa
substance la ou il entre en contact avec le milieu environnant [1].
En raison de ses qualités physiques et mécaniques, l'acier ordinaire est largement employé
dans l'industrie. Il est frequemment utilisé dans les stations de pompage et les conduites d'eau,
qui se corrodent au contact de I'eau naturelle, notamment dans le sud. L'eau naturelle contient
du chlorure de sel et du sulfate de sodium, qui sont deux milieux agressifs pour l'acier
ordinaire. Les codts économiques de ces problémes peuvent étre énormes. Les inhibiteurs de
corrosion peuvent étre utilisés pour atténuer ces problemes. [2].
Les inhibiteurs de corrosion sont un outil important, pour prévenir la corrosion des métaux. Un
inhibiteur est un agent chimique qui est ajouté au milieu en petites quantités, pour limiter la
vitesse de corrosion des matériaux. Il peut étre utilisé soit pour une protection permanente de la
piéce, soit pour une protection temporaire.
Les inhibiteurs de corrosion verts sont tres demandés dans les domaines de la science et de la
technologie. Au cours des dernieres décennies, l'utilisation d'extraits de plantes comme
inhibiteurs de corrosion verts a fait l'objet de diverses études en raison de leur non-toxicité et de
leur biodégradabilité, de leur respect de I'environnement et de leur grande efficacité inhibitrice.
Le screening phytochimique est un ensemble de méthodologies et de techniques pour I'analyse
des composes organiques naturels des plantes. L'objectif principal de la recherche sur les
plantes médicinales est souvent d'isoler un ou plusieurs composés responsables de la fonction
specifique de la plante.
Au cours de ce travail, nous nous sommes intéressées a la réalisation d’un screening
phytochimique de la plante géranium et I’étude de son effet inhibiteur sur la corrosion de
’acier ordinaire X70 en milieu acide chlorhydrique a 1M, en utilisant comme méthode la perte
de masse
Ce mémoire de licence comporte, une introduction générale, trois chapitres et une conclusion
générale.
Le premier chapitre est consacré a un petit apercu bibliographique sur la corrosion,
la méthode de protection contre la corrosion et quelques généralités sur les aciers, notamment
I’acier X70. Nous nous sommes ensuite intéressés a la plante géranium qui est utilisé comme

inhibiteur dans cette étude
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Le deuxieme chapitre présente les conditions expérimentales de notre étude et la
technique de caractérisation utilisée.
Le troisieme chapitre présente une discussion des résultats expérimentaux obtenus.

Une conclusion générale qui englobe les résultats obtenus et les perspectives d’étude.
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I.1. La corrosion

1.1.1. Définition

La corrosion est un phénoméne néfaste qui détruit un matériau et réduit ses propriétés, le
rendant inutilisable pour une application prévue. L’étude de la corrosion et la protection des
matériaux englobe aussi les phénomenes de dégradation dus aux sollicitations mécaniques et
chimiques combinées. Parfois, selon I’utilisation, la corrosion est un phénomeéne souhaité.
Elle réduit a leur état naturel un grand nombre de métaux et alliages abandonnés dans la
nature. Certains procédés industriels font appel aussi a la corrosion, le polissage chimique ou
électrochimique des métaux permet par dissolution (corrosion) du métal d’obtenir une surface
lisse et brillante. L’absorption

de I’hydrogéne par ’acier est aussi considérée comme une réaction de corrosion. C’est
pourquoi, la corrosion est définie généralement comme une réaction interrfaciale irréversible

d’un matériau avec son environnement [3].

Figure 1.1. La corrosion.

1.1.2. Classe de la corrosion

Selon la nature du milieu environnant avec lequel le matériau rentre en interaction, la
corrosion peut étre classée en trois grandes classes : chimique, biochimique et
électrochimique [4].

a) La corrosion chimique : C’est un processus purement chimique qui se produit entre
la surface d'un matériau et un gaz ou un liquide non électrolyte. Par exemple, est
I'oxydation de I'acier ordinaire a haute température par I'oxygene de l'air La corrosion
chimique.

b) La corrosion biochimique : Elle est due a l'attaque bactérienne des éléments

métalliques, notamment des canalisations et réservoirs enterrés. En effet, le
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métabolisme de certaines bactéries conduit a la création d'acide sulfurique, qui détruit

le métal.

—/r:‘> Bactérie du
FeS genre
Morceau Desulfovibrio

de Fer Fe2+

(O SO«

Hz

b

H+
Figure 1.2. Corrosion bactérienne.
c) La corrosion électrochimique : C’est une réaction électrochimique entre la surface
d’un matériau et un liquide électrolyte. Elle est accompagnée de la formation de piles
qui sont le siége de circulation de courant électrique telle que la dégradation de

I’aluminium par 1’acide sulfurique dilue.

1.1.3. Formes de corrosion
Il existe plusieurs formes de corrosion qui se distinguent par des modifications des propriétés
physiques du métal parmi lesquelles on peut citer [5,6] :
1. Corrosion uniforme : La corrosion uniforme est définie comme une perte constante
de matiére sur toute la surface. Dans cette situation, le métal est dans un état actif. Elle

est facilement gérée en mesurant la diminution du poids ou de I'épaisseur du métal [7].

Me

Figure 1.3. Corrosion uniforme (Attague homogéne de la surface).

2. Corrosion par piqQres : La corrosion par piqlres est causée par certains anions, a
savoir I'effet des chlorures sur des métaux tels que I'aluminium, le chrome, le cobalt, le
cuivre, l'acier inoxydable, I'acier dans le béton, etc. Ce type de corrosion provoque des

pigdres relativement localisées et peut s'étendre rapidement en profondeur
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Figure 1.4. Corrosion par piqdres.

3. Corrosion galvanique : Le contact entre deux métaux dissemblables provoque
fréguemment une corrosion galvanique. Cette corrosion est due a une différence de
potentiel entre les deux métaux, I'un étant plus noble que l'autre. La corrosion du métal
est provoquée par la création d'un électrolyte, qui peut se produire a cause de
I'humidité, par exemple. La présence de cet électrolyte dégrade le métal le moins

noble et provoque une corrosion galvanique [8].

Figure 1.5. Corrosion galvanique.

1.1.4. La lutte contre la corrosion
Le contréle de la corrosion désigne l'ensemble des mesures qui peuvent étre prises pour
protéger les matériaux métalliques contre les effets néfastes de I'environnement. La protection
immediate la plus fiable est la prévention de la corrosion par l'utilisation de métaux ou
d'alliages résistants a la corrosion. Pour éviter de nombreuses difficultés et garantir une durée
de vie particuliére, la protection contre la corrosion doit étre envisagée des la phase de
conception d'une installation. La solution choisie doit étre respectueuse de lI'environnement et
permettre le recyclage ou I'élimination des différents composants a la fin de leur vie utile.
Il existe de nombreuses méthodes de protection [9].

v Des revétements métalliques, mais surtout organiques (peintures, ébonite...) ou méme

minéraux assurent l'isolation physique (fonte enduite de mortier de ciment).
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v Préserver les propriétés chimiques de l'eau afin de limiter autant que possible la
vitesse de corrosion.

v’ Lutilisation de potentiels électrochimiques dérivés d'une substance sacrificielle ou de
sources extérieures (protection cathodique).

v" Ttraitement de I'eau avec des inhibiteurs de corrosion.

1.2. Les inhibiteurs

1.2.1. Définition

Selon la National Association of Corrosion Engineers (NACE), "un inhibiteur est un produit
chimique qui, lorsqu'il est appliqué a de faibles concentrations dans un environnement, retarde

la corrosion [10].

1.2.2. Propriétés
En général, un inhibiteur doit réduire la vitesse de corrosion d'un métal sans modifier ses
propriétés physico-chimiques, notamment sa résistance mécanique (ex. : risque de
fragilisation par I'nydrogéne en milieu acide.
Il doit répondre aux exigences suivantes [11].

> Etre stable en présence d'autres ingrédients du milieu, notamment les oxydants, et étre

stable aux températures d'utilisation.
» A faible concentration, il est efficace.

> Etre conforme aux normes de non-toxicité et Peu onéreux.

1.2.3. Utilisations

Les inhibiteurs ont plusieurs domaines d’application [12] :

1) Le traitement des eaux (eaux sanitaires, eaux des procédés industriels, eaux de
chaudiéres, etc).

2) L’industrie du pétrole : forage, extraction, raffinage, stockage et transport, dans cette
industrie, I'utilisation des inhibiteurs de corrosion est primordiale pour la sauvegarde
des installations.

3) Les peintures ou les inhibiteurs de corrosion sont des additifs assurant la protection

anticorrosion des métaux.
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1.2.4. Les classes d’inhibiteurs
Il existe de nombreuses facons de classer les inhibiteurs, notamment :
v’ La nature des produits (inhibiteurs organiques ou minéraux) .
v' Le mécanisme d'action électrochimique (inhibiteurs cathodiques, anodiques ou
combinés).
v' Mécanismes et principes d'action a l'interface (adsorption sur la surface du métal et/ou
création d'un revétement protecteur) .

v Domaine d'application.

1.2.5. Les inhibiteurs verts

L’utilisation de substances toxiques comme inhibiteurs, en particulier les chromates et les
organophosphorées a été limitée en raison de leurs caractéristiques néfastes pour
I’environnement. Plusieurs études ont suggéré que les inhibiteurs non toxiques ou bien verts
redeviennent importants en raison de leurs sources respectueuses de 1’environnement. Les
plantes (les extraits et les huiles) jouent vraiment un grand réle au tant qu’inhibiteur de
corrosion dans différents milieux acides, non seulement ¢a mais aussi elles sont faciles a
extraire avec un faible cout et une pollution minimale. Elles ont été choisies grace a leurs
disponibilités (on les trouve avec une grande quantité et abandonnées a 1’air libre. Plusieurs
extraits de plantes ont été employés comme inhibiteurs de corrosion dans diverses conditions

pour divers aciers (ordinaires, au carbone et inoxydables) (acides, alcalins, etc.) [13-18].

1.3. Les aciers

Un acier est un alliage métallique utilisé dans les domaines de la construction métallique et de
la construction mécanique. L’acier est constitué¢ de deux éléments au moins, majoritairement
le fer puis le carbone dans des proportions comprises entre 0,02 % et 1,67 % en masse. C’est
essentiellement la teneur en carbone qui confére a I’alliage les propriétés du métal qu’on
appelle « acier ». Il existe d’autres métaux a base de fer qui ne sont pas des aciers comme les
fontes et les ferronickels par exemple. Les aciers sont élaborés pour résister a des

sollicitations mécaniques ou des agressions chimiques ou une combinaison des deux. [19].

1.3.1. Les différents types d’aciers
Les aciers présentent un tres grand nombre de nuance différente. On peut classer les divers

types d’alliages a base de fer seclon leur composition chimique ou selon leur domaine
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d’utilisation. L’adoption de cette derniere nous permet de recenser quatre familles
d’aciers [2].

e Les aciers au carbone d’usage général

e Les aciers de traitements thermiques, alliés ou non

e Les aciers a outils

e Les aciers inoxydables.

1.3.1.2. Les aciers au carbone ou ordinaires
Les aciers ordinaires sont des aciers standards d’usage général. Ils sont constitués d’environ

80 % de la production des aciers [20]. Le tableau 1.1 illustre les différentes nuances de I’acier

ordinaire.
Tableau I.1. Aciers ordinaires ou acier au carbone non allié [20].
Nuance Pourcentage Utilisation
de Carbonne C

Extra doux C<0.15 toles pour carrosserie, feuillards,

quincaillerie, piéces de forges

charpentes métalliques, profilés, constructions
Doux 0.15<C<0.20 mécaniques

courantes, boulons, fils ordinaires

pieces de machines pour applications
Demi doux 0.20<C<0.30 mécaniques, pieces ou

batis moulés, piéces forgées

petit outillage, éléments de machines

Demi dur 0.30<C<0.40 agricoles, organes de

transmission

.pieces d'outillage, d'armement, glissiéres,
Dur 0.40<C<0.60 rails et bandages,

ressorts, coutellerie, pieces moulées et traitées
Extra dur 0.60<C outils d'usinage et découpe, cables,

ressorts

10
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1.3.2. L’acier X70
Les aciers X70 sont des aciers ordinaires, qui ont une microstructure ferritoperlitique. lls sont
faiblement alliés et contiennent moins de carbone (0,12 % de C). Les aciers X70 conviennent aux

pipelines en raison de leur ductilité et de leur ténacité élevée. [21].

1.3.2.1. Nomenclature de I’acier X70

L'acier répond aux spécifications de la norme APl (American Petroleum Institute). X70
désigne le grade de I'acier. Les autres grades sont A, B et X60. Le chiffre 70 indique la limite
élastique de I'acier en psi, qui est de 70 000 psi « pound per square inch » (livre par pouce
carré) [22].

1.4. Le géranium

1.4.1. Définition

Pelargonium roseat, Pelargonium graveolens est une plante de la famille des Geraniaceae
originaire d’Afrique australe. Ce sous-arbrisseau porte trois lobes cotelés rougeatres sur de
longues feuilles vertes, découpées et duveteuses. Les fleurs sont minuscules et possédent cing

pétales blanc pourpre, dont deux sont tachés de rouge violacé [23].

Figure 1.6. La plante de géranium.

1.4.2. Histoire du géranium rosat (pélargonium graveolens)

Le pélargonium graveolens est une plante originaire d'Afrique australe qui a été introduite
dans les jardins européens a la fin du XVlle siécle [24]. Au milieu du IXe siécle, elle était
devenue rare et le prix de son huile essentielle s'est envolé. Dés le début du XXe siécle, la
culture du géranium rosat s'est répandue dans diverses parties du monde, notamment en Corse

(France), en ltalie, en Espagne, au Portugal, au Maroc, en Tunisie, en Egypte, en Russie, aux

11
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Comores, en Afrique du Sud, au Congo, en Inde, au Brésil et en Chine [25]. Cette plante a été
introduite en Algérie le 19°™ siécle ou elle a atteint des proportions gigantesques pendant la

période coloniale[26].

1.4.3. Géranium et pélargonium

Le grand public, ainsi que les marchands de plantes et les praticiens de la médecine
alternative, notamment les professionnels de I'aromathérapie, sont souvent perplexes face aux
termes géranium et pélargonium. Cette confusion est survenue avant le naturaliste suédois
Carl Von Linnaeus (1753) et sa méthode de classification binomiale, qui incluait les deux
genres sous le nom de géranium. Malgré le fait que I'horticulteur britannique Robert Sweet
(1820) et dautres botanistes les aient reclassés sous deux genres, leur adoption par le grand
public et les pépiniéres reste faible. Selon Miller (2002), les genres Géranium et Pélargonium
sont membres de la famille des Geraniaceae et ont des fruits allongés avec 5 méricarpes

portant chacun une seule graine [27].
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11.1 Introduction

Dans ce chapitre on va présenter les tests utilisés pour réaliser le screening phytochimique du
géranium et la méthode d’extraction utilisée pour préparer 1’extrait de feuilles de géranium
(E.F.G). Ainsi on va présenter les méthodes expérimentales utilisées pour étudier I’effet de la
concentration de I’E.F. G, utilisé comme inhibiteur sur la corrosion d’un acier ordinaire X70
dans une solution d’acide chlorhydrique 1 M. La spectroscopie infrarouge a transformer de
fourrier

( FTIR ) a été utilisé pour caractériser I’E.F.G.

11 .2 Matériel végetal

11.2.1 Préparation de la poudre de la plante

La plante de géranium utilisée dans ce travail est indigene de la c6te algérienne (Commune

El Kala, wilaya d'El Taref). Aprés un mois de séchage a I'ombre et a température ambiante
(Figure 11.1.), les feuilles de cette plante ont été broyées avec un moulin électrique. La
poudre obtenue est conservée dans un flacon en verre teinté, fermé hermétiquement pour

éviter la lumieére, I'numidité et la chaleur.

Figure 11.1. Feuilles de la plante géranium apres séchage.
11.3. Produits chimiques

Les produits chimiques utilisés dans cette étude proviennent des sociétés Biochem
Chemopharma, VWR International S.A.S, Rankem, et Aldrich.
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I1.4. Screening phytochimique

11.4.1. Définition

Le screening phytochimique représente I'ensemble des techniques qualitatives permettant de
déterminer les différents groupes chimiques contenus dans un organe végétal. Il s'agit de
réactions physico-chimiques qui permettent la détection de composés chimiques. Il existe
plusieurs classes phytochimiques, mais les plus importantes sont : les polyphénols, qui
comprennent les flavonoides, les anthocyanes, les tanins, les alcaloides, les saponosides, les

stéroides, les stérols, les terpenes, etc. [28].

11.4.2. Test des alcaloides

Pour mettre en évidence la présence des alcaloides dans les feuilles de géranium, nous avons
fait une macération de 1g de la poudre des feuilles dans 10mL d’HCI a 5% v/v pendant 15
minutes. Aprés nous avons filtré le mélange et nous avons rajouté au filtrat quelques gouttes
du réactif de Mayer (Figure 11.2). Le changement de couleur indique la présence des

alcaloides.

Figure 11.2. Test des alcaloides.

11.4.3. Test des saponines (Test de mousse)

Pour réaliser le test des saponines, nous avons versé 20 mL d’eau distillée dans un bécher de
80 mL, puis nous avons ajouté 1g de la poudre des feuilles et nous avons laissée bouillir ce
mélange pendant 5 minutes. Apres filtration avec du papier filtre, nous avons rajouté au
filtrat 10mL de 1’eau distillée. Ensuite nous avons secoué ce dernier mélange vigoureusement
et enfin nous avons laissé reposer pendant 30 minutes (Figure 11.3). La présence des

saponines se traduit par la formation d’une mousse dans la partie supérieure du tube.
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Figure 11.3. Test des saponines.

11.4.4. Test des flavonoides

Afin de confirmer la présence ou I’absence des flavonoides dans le géranium, nous avons fait
la macération de 10g de la poudre des feuilles de géranium dans 150 mL d’HCl a 1% v/v.
Apres 24h nous avons filtré le mélange et nous avons ajouté au filtrat quelques gouttes de
NaOH a 1M (Figure 11.4). La formation d’une partie jaune claire sur la partie supérieure de

tube indique la présence des flavonoides.

Figure 11.4. Test des flavonoides.

11.4.5. Test des tanins
Le test des tanins est réalisé comme suit : nous avons introduit 10g de la poudre des feuilles

dans 100mL de méthanol. Apres 15 minutes nous avons filtré la solution et nous avons ajouté
quelques gouttes de FeClsz a 1% g/v (Figure 11.5). Le virage du couleur vers le vert bleu

indique la présence des tanins.
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Figure I1.5. Test des tanins.

11.4.6. Test de cardénolides

Afin de mettre en évidence la présence ou I’absence des cardénolides dans le géranium, nous
avons fait la macération de 1g de la poudre des feuilles dans 20 mL pendant 3h. Aprés
filtration, nous avons prélevé 10 mL du filtrat et nous avons ajouté 5 mL de chloroforme et 5
mL de 1’éthanol, puis nous avons séparé la phase organique et la phase aqueuse en utilisant
une ampoule a décanter. A ’aide d’un rotavapor, nous avons évaporé la phase organique,
jusqu’a I’obtention d’un précipité. Ensuite nous avons dissous ce dernier dans 3 mL d’acide
acetique glacial. Enfin nous avons ajouté quelques gouttes de FeClz a 1% g/v et 1mL de

H>SO4 (Figure 11.6). S’il y a des cardénolides on obtient une couleur vert bleu.

Figure 11.6. Test des cardénolides.
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11.4.7. Test des huiles volatiles
Pour réaliser le test des huiles volatiles, nous avons fait la macération de 10g de la poudre des

feuilles de géranium dans 40mL d’eau distillée. Aprés une agitation de 30 minutes, nous
avons filtré I’extrait obtenu, puis nous avons versé 2mL du filtrat dans un tube a essais et
nous avons ajouté 0,1mL de NaOH et HCI dilués (Figure 11.7). La formation d’un précipité

blanc indique la présence des I’huiles volatiles.

Figure 11.7. Test des huiles volatils.
11.4.8. Test des anthocyanes
Pour mettre en évidence la présence ou l’absence des anthocyanes dans les feuilles de
géranium, nous avons ajouté a 100 mL de 1’eau bouillante 5 g de la poudre des feuilles. Aprés
15 minutes, nous avons filtré cette solution et nous avons ajouté au filtrat quelques gouttes de

NaOH
(Figure 11.8). Le changement de couleur indique la présence des anthocyanes.

Figure 11.8. Test des anthocyanes.
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11.4.9. Test des quinones

Le test des quinones est réalisé comme suit : dans un bécher, nous avons introduit 1g de la
poudre des feuilles de géranium et 30mL d’éther de pétrole. Ce mélange est mis sous agitation
pendant 24h, puis il est filtré. Ensuite nous avons placé le filtrat au rotavapor, pour éliminer
le solvant. Enfin nous avons ajouté quelques gouttes de NaOH 1M a 1’extrait obtenu (Figure

11.9). Le changement de couleur (jaune ,rouge ou violet ) indique la présence des quinones.

Figure 11.9. Test des quinones.

11.4.10. Test des phénols

Pour mettre en évidence la présence ou 1’absence des phénols dans les feuilles de géranium,
nous avons traité 1’extrait méthanoliques des feuilles de géranium avec 3 a 4 de chlorure
ferrique a 2% g/v (Figure 11.10). La formation de couleur noir bleuatre indique la présence
de phénols.

Nous avons préparé 1’extrait méthanolique comme suit : nous avons introduit 1g de la poudre
des feuilles de géranium, dans un bécher contenant 100mL de méthanol, puis nous avons mis
cette solution sous agitation pendant 24h. Enfin nous avons filtré cette solution a ’aide de

papier filtre.

Figure 11.10. Test des phénols.
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I1.5. Préparation de I” extrait des feuilles de géranium (E.F.G) par la méthode Soxhlet

Pour préparer I’extrait des feuilles de géranium, nous avons utilisé¢ le montage de Soxhlet
représenté dans la Figure 11.11. L'installation Soxhlet se compose d'un corps en verre
(extracteur) avec une cartouche en cellulose et un réfrigérant. L'extracteur est placé au-dessus
d'un ballon contenant le solvant d'extraction. Le ballon est chauffé pour permettre a son
contenu de bouillir. La cartouche contenant la poudre des feuilles de géranium est insérée
dans I'extracteur, qui est surmonté d'un réfrigérant pour liquéfier les vapeurs de solvant.
Lorsque le ballon est chauffé, le liquide est porté a ébullition et les vapeurs de solvant
traversent la tubulure avant d'étre liquéfiées dans le réfrigérant. Le condensat retourne ensuite
dans l'extracteur, ou il fait macérer la poudre de la plante dans le solvant. Une fois que le
solvant condensé et s’est accumulé a hauteur du coude, I’extracteur se vidange
automatiquement. En conséquence, le solvant dans le ballon devient progressivement plus
riche en composants solubles. Le processus d'extraction est répété. Dans notre travail nous
avons réalisé huit cycles. La séparation du solvant de I’extrait (Figure 11.12.) est faite en

placant notre mélange dans I’étuve a une température de 70°C pendant une nuit.

— o\ R

Figure 11.11. Montage de I’extraction Soxhlet.
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Figure 11.12. L’E.F. G aprés I’¢élimination du solvant.

I1.6. Etude de la corrosion de I’acier X70 dans un milieu acide
11.6.1. Matériau
Le matériau utilisé dans cette étude est ’acier ordinaire X70. Il posseéde la composition

indiqué dans le tableau ci-dessous :

Tableau I1.1. La composition chimique de ’acier X70.

C Si Mn P S Cr Ni
0,078 0,28 1,854 0,016 0,007 0,032 0,019
Mo Al Co Cu Nb Ti \%
0,004 0,031 0,003 0,027 0,074 0,007 0,004

11.6.2. Inhibiteur d’étude
Dans notre étude, nous avons utilisé un inhibiteur vert qui est 1’extrait des feuilles de la plante

de géranium (E.F.G) préparé par I’extraction de Soxhlet.

11.6.3. Méthode de la perte de masse

Sur la base des mesures de la perte de masse, nous pouvons calculer la vitesse de corrosion de
I'acier X70 immergé dans une solution HCI contenant des ions chlorures comme agents
agressifs. A l'aide d'une balance analytique de marque 11AXIS (Figure 11.13), des mesures de
perte de masse ont été effectuées au temps d’immersion 24h a une température ambiante de
25°C sans agitation. L’acier de cette étude (X70) provenant du complexe El Hadjar-Annaba

(Figure 11.14). 1l a été découpé en morceau (Figure 11.15), ensuite il a été poli a 1’aide d’une
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polisseuse (Figure 11.16) au papier abrasif (Figure 11.17) de différents tailles (SiC : 120,180,
320, 600, 800,1000,1200, 2400 et 4000). Apres le polissage de 1’acier (Figure 11.18 ), il a été
lavé avec de 1’eau distillé et ’acétone et séché avec un séchoir a froid, avant d’étre immergé
dans 100mL d’HCl a 1M en absence et en présence des différentes concentrations de I’E.F.G
(Figure 11.19))

La vitesse de corrosion est définie comme une perte de masse par unité de surface et unité de

temps. Cette vitesse s’exprime par la relation suivante :

Am

VCOTT = (1)

st
AVeC : V., : vitesse de corrosion (g/m?. h), S :surface de I’échantillon et t : temps
d’immersion
Pour I’efficacité de I’inhibiteur elle s’exprime par la relation (2) :

E - Vsi —Var (2)

Vsi

Avec : E : D’efficacité inhibitrice, V4, : la vitesse de corrosion avec inhibiteur et Vg, : la

vitesse de corrosion sans inhibiteur.

Figure 11.14. Acier X70.

R ——

Figure 11.15. Morceaux de I’acier X70. Figure 11.16. Polisseuse.
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Figure 11.17. Papier abrasif.

Figure 11.18. L’acier X70 avant (A) et apres (B) le polissage.

Figure 11.19. Immersion de I’acier X70 dans le milieu corrosif en absence de I’E.F. G
(A) et en présence de I’E.F. G (B).
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11.7. Caractérisations spectroscopiques

11.7.1. Spectroscopie infrarouge a transformer de fourrier (FTIR)

La spectroscopie infrarouge a transformée de fourrier est basée sur l‘absorption d’un
Rayonnement infrarouge par 1’échantillon a analyse. Cet échantillon peut étre a I’état gazeux,
solide ou liquide. Elle permet via |"absorption des vibrations caractéristiques des liaisons
chimiques, de déterminer la présence de certains groupements fonctionnels présents dans la
matiere.

La caractérisation structurale, de I'extrait de la plante de géranium préparé par Soxhlet est
assuré par l’instrument spectrométre a transformée de Fourier de marque perkinElmer

(Figure. 11.20.). Cet extrait a été dilué dans le dichlorométhane

'

J &

Figure. 11.20. Spectrométre a transformée de Fourier.
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I11.1. Screening phytochimique

Le screening phytochimique a été effectué sur les feuilles de géranium a l'aide de réactifs de
révélation spécifiques basés sur des réactions de précipitation ou un changement de couleur
spécifique.
Les résultats de I’analyse phytochimique sont classés en fonction de différentes observations.
» Réaction négative : si le réactif ne produit aucune précipitation ni coloration.
> Réaction positive : si le réactif produit une précipitation ou une coloration, traduisant
la présence de composés chimiques recherchés.

Les résultats du screening phytochimique sont regroupés dans le tableau I11.1

Tableau I11.1. Résultats de screening phytochimique

Test Résultat
Alcaloides (-) Figure 111.1
Saponines (+) Figure 111.2

Flavonoides (+) Figure 111.3
Tannins (+) Figure 111.4
Cardénolides (+) Figure 111.5
Huiles volatiles (-) Figure 111.6
Anthocyanes (-) Figure 111.7
Quinones (-) Figure 111.8
Phénols (+) Figure 111.9

Avant Apres Apres

Figure 111.2. Résultat du test des

Figure 111.1. Résultat du test .
saponines.

des alcaloides.
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L5

Avant Aprés ‘ S
Avant Apres
Figure 111.3. Résultat Figure 111.4. Résultat du test
du test des Flavonoides. des tanins.

Avant Apres
Avant Apres
Figure 111.5. Résultat du test des

L Figure 111.6. Résultat du test des
cardénolides.

huiles volatils.

Avant Apres Avant
Figure I11.7. Résultat du test des Figure 111.8 Résultat du test des
anthocyanes. quinones.
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Figure I111.9. Résultat du test des
phénols.

D’apres ces résultats on peut déduire que l'analyse phytochimique a révélé la présence de
saponines, de flavonoides, de tanins, de cardénolides et de phénols (Figure 111.10) dans les
feuilles de géranium. Ce résultat nous a encouragé d’utiliser les feuilles de cette plante comme
inhibiteur de corrosion suite a la présence des atomes oxygene et azote, ainsi que les doubles
liaisons du cycle aromatique dans les composés cités précédemment.
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saponine

alpha solanine L
Lﬂﬁ C
154360 "

:RJ, OH
HO OH Les flavonoides

OH G0 » Wwv.aquaportail.o

Les saponines

O~ __OH
HO OH
—. OH

Les tanins

Les cardénolides

OH

Le phénol

Figure 111.10. Composition des feuilles de géranium selon le screening
phytochimique.
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111.2. Etude de I’effet inhibiteur de I’E.F. G sur la corrosion de ’acier X70 par la
methode de la perte de masse

Tableau I11.2. Vitesse de corrosion de 1’acier ordinaire X70 dans HCl a 1 M en
Absence et en présence de I’E.F. G et efficacité inhibitrices calculées.

aramétres [EFG] Am Vitesse. de Efficacités
corrosion
Essais (ppm) (&) Veorr(g/M?2.1) (%)
Sans inhibiteur 0,0627 2,2140 /
200 ppm 0,0051 0,1908 91,38
1 400 ppm 0,0024 0,1388 93,73
600 ppm 0,0034 0,1620 92,68
Sans inhibiteur 0,0316 1,0960 /
200 ppm 0,0041 0,1533 86,01
? 400 ppm 0,0036 0,2380 78,28
600 ppm 0,0008 0,0462 95,78
Sans inhibiteur 0,0196 0,692 /
3 100 ppm 0,0029 0,1917 72,29
50 ppm 0,0035 0,311 55,05
Sans inhibiteur 0,0373 1,3171 /
50 ppm 0,0049 0,183 86,08
100 ppm 0,0056 0,357 72,83
200ppm 0,0026 0,160 87,80
: 300ppm 0,0082 0,342 74,00
400ppm 0,0051 0,198 84,92
600 ppm 0,0025 0,097 92,60
700ppm 0,0033 0,123 90,63
Sans inhibiteur 0,0388 1,370 /
300 ppm 0,0046 0,168 87,37
> 400 ppm 0,0021 0,134 90,21
500 ppm 0,0022 0,123 91,24
700 ppm 0,0021 0,087 93,64
Sans inhibiteur 0,0422 1,592 /
300 ppm 0,007 0,247 84,48
° 500 ppm 0,0052 0,203 87,24
800 ppm 0,0045 0,168 89,44
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Sans inhibiteur 0,0301 1,127 /
200 ppm 0,0031 0,116 89,70
300 ppm 0,0037 0,138 87,75
7 400 ppm 0,0034 0,127 88,73
500 ppm 0,0012 0,08 92,90
700 ppm 0,0032 0,128 88,64
800 ppm 0,027 0,101 91,02
Sans inhibiteur 0,0258 1,48 /
300 ppm 0,0058 0,217 85,33
8 400 ppm 0,0026 0,167 88,71
500 ppm 0,0042 0,157 89,39
600 ppm 0,0049 0,183 87,63

90 T T T T

- 0.22

°
89 - L o.21
L 0.20
88 -
4 ()

- 0.19

L J
87 - 0.18
F0.17
86 ¢
- 0.16
®

Efficacité (%)
Veorr (g /m’.h)

85 T T T T
300 400 500 600
C iy (OPM)

Figure 111.11. Variation de la vitesse de corrosion et de I’efficacité inhibitrice de I’E.F. G a
différentes concentrations sur I’acier X70 dans HCI 1M pendant une immersion de 24h.

Le tableau I11.2 montre les résultats obtenus de la méthode de perte de masse, utilisée pour
¢tudier le comportement de la corrosion de 1’acier X70 dans HCl a 1M en absence et en
présence de I’Extrait des Feuilles de Géranium (E.F.G) pendant 24 heures a différentes
concentrations.

Aprés tous ces essais realises (huit essais) les résultats (Tableau 111.2)  montrent que la
meilleure gamme de concentration correspond a 1’essai n°8. En effet en absence d I’E.F. G la
vitesse de corrosion est de 1.48 g/ m? .h et en présence de I’E.F. G elle est de 0.217 g/ m?, d
0.167 g/ m?.h et 0.167 g/ m? .h & 300, 400, 500ppm respectivement. A 600ppm elle est de
0.183 g/ m?.h.
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La figure 111.11, qui présente la variation de la vitesse de corrosion de l'acier ordinaire X70
en fonction de la concentration de I’E.F. G pendant un temps d'immersion de 24h, montre
qu'en absence de I’E.F. G, la vitesse de corrosion atteint sa valeur maximale, tandis qu’en
présence de différentes concentrations de I’EFG a savoir 300,400,500 et 600 ppm la vitesse de
corrosion diminue de maniere significative. Ceci est di a la formation d’un film inhibiteur
relativement stable recouvrant la surface de 1’acier.

La figure 111.11 montre I'évolution de I'efficacité inhibitrice en fonction de la concentration
de I'E.F.G. Nous constatons que 1’'efficacité inhibitrice augmente avec I’augmentation de la
concentration de ’EFG, avec un maximum de 89,39 % a une concentration de 500ppm, au-
dela de cette concentration (600ppm), I'efficacité inhibitrice chute a 87,63%.

Nous pouvons conclure que 500ppm présente la meilleure concentration pour protéger l'acier

ordinaire X70 immergé dans HCI & 1M.

111.3. Caractérisation spectroscopique

111.3.1 caractérisation par FTIR

D’apres la Figure 111.12 qui représente le spectre FTIR de I’E.F. G on observe ’apparition
d’une bande d’absorption entre 2649-2617 cm * (1) qui appartiennent a la double liaison d’un
cycle aromatique et une bande entre 1615 et 1712 cm * attribuée au groupement carbonyle
(C=0).
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Figure 111.12. Spectre FTIR de I’E.F.G.
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Conclusion

Le but de ce travail est 1’é¢tude du pouvoir inhibiteur de I’extrait des feuilles de géranium
(E.F.G) préparé par la méthode d’extraction de soxhlet, contre la corrosion de 1’acier ordinaire
X70 dans un milieu acide chlorhydrique a 1M.
Pour cela un screening phytochimique a été réalisé pour mettre en évidence la présence de
polyphénols totaux, et des essais de perte de masse ont été effectués pour suivre 1’évolution de
de I’effet inhibiteur de I’E.F.G.
La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier a été utilisée afin de déterminer les
différents groupes fonctionnels présent dans I’E.F.G.
Les résultats obtenus sont :
Les tests photochimiques ont révelé la présence des saponines, des flavonoides, des tannins,
des cardinolides et des phénols.
La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier a montrée la présence des groupements
C=0 et C=C.
La méthode de perte de masse a montré que 500ppm est la concentration qui donne la
meilleur efficacité inhibitrice (89,39%) de la corrosion de I’acier X70 dans HCl a 1M..
En perspective, il est intéressant de :

v' Caractériser la surface de I’acier X70 en I’absence et en présence de L’E.F.G par

microscope électronique optique et a balayage.

v Etudier I’effet inhibiteur de I’E.G.G par des méthodes ¢électrochimiques.
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