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Résumé

Résumé

Dans ce travail [Deffet inhibiteur de [I’extrait des feuilles de la plante
Cichoriumintybus L (Chicorée sauvage), préparé par la méthode de macération et la méthode
de Soxhlet sur la corrosion d’un alliage d’aluminium dans 0,1M HCI a été étudié, en utilisant
la perte de masse. La Spectroscopie FTIR (Transformation de Fourrier -Infrarouge) a été
utilisée, pour déterminer les groupes fonctionnels de 1’extrait de la plante préparé par Soxhlet.
La caractérisation de 1’état de surface de 1’alliage d’aluminium, avant et apres attaque dans
0.1M HCI en absence et en présence de I’extrait de Cichoriumintybus L, a été réalisée a 1’aide
du microscope optique. Les efficacités inhibitrices obtenues avec la méme concentration de
2%(v/v) de I’extrait des feuilles de la plante Cichoriumintybus L (Chicorée sauvage), préparé
par la méthode de macération et la méthode de Soxhlet, a un temps d’immersion de 2h sont
81,95% et 94.47% respectivement.

Mots clés : corrosion, alliage d’aluminium, inhibiteur vert, Cichoriumintybus L, perte de

masse.



Abstract

Abstract

In this study, the inhibitory effect of an extract of the leaves of the plant
Cichoriumintybus L (Wild chicory) obtained by maceration method and Soxhlet method on
the corrosion of an aluminum alloy in 0.1M HCI was evaluated utilizing mass loss. The
functional groups of the plant extract produced by Soxhlet were determined using FTIR
(Fourier Transformation-Infrared) spectroscopy. Optical microscopy was used to characterize
the surface condition of the aluminum alloy before and after attack in HCI at 0.1M in the
absence and presence of Cichoriumintybus L extract. The inhibitory efficiencies achieved
with the same concentration of 2 % (v / v) of the extract of the leaves of the plant
Cichoriumintybus L (Wild chicory) prepared by maceration method and Soxhlet method at a
2-hour immersion period are 81.95%and 94.47%, respectively.

Key words: corrosion, aluminum alloy, green inhibitor, Cichoriumintybus L, mass loss.
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Introduction générale

L’aluminium est parmi les métaux les plus disponibles dans la nature. Il est léger et
possede de bonnes propriétés thermiques et électriques. Il bénéficie d’une protection naturelle
contre les agents agressifs grace a la présence d’une couche d’oxyde sur sa surface. De ce
faitl’aluminium et ses alliages sont des matériaux de choix pour une utilisation notamment
dans le domaine aéronautique [1].

La corrosion est un probléeme majeur des industries qui utilisent les métaux. C’est un
processus chimique de dégradation d’un matériau par réaction avec son environnement. Elle
peut revétir des formes variées aboutissant ainsi a une attaque généralisée ou localisée du
matériau[2]. L’aluminium et ses alliages sont sujets a la corrosion généralisée et a la corrosion
par piqdre, qui sont considérées comme les plus dévastatrices. La premiere est observee dans
un milieu tres acide ou tres basique ou I’aluminium perd sa couche protectrice d’oxyde sur la
surface. La seconde est possible dans un milieu chlorure et consiste en la détérioration de la
piéce en profondeur, alors que la surface parait généralement saine ou trés peu altérée, ce qui
la rend difficilement détectable.Un traitement préalable peut permettre de renforcer la couche
et améliorer la résistance a la corrosion de 1’aluminium et ses alliages.

Les inhibiteurs de corrosion constituent un moyen de lutte original contre la corrosion
des métaux. L’originalité vient du fait que le traitement anticorrosion ne se fait pas sur le
métal lui-méme mais par I’intermédiaire du milieu corrosif]3].

Au cours de la derniére décennie, l'utilisation d'inhibiteurs verts a été largement
reconnue. Plusieurs inhibiteurs synthétisés ont considérablement réduit la corrosion des
métaux et alliages dans des environnements acides. Cependant, leur toxicité et leur impact
environnemental ont favorisé 1’utilisation des inhibiteurs verts qui se caractérisent d’une part
par leurs effets écologiques, et d'autre part par leur moindre codt et a un effet inhibiteur tres
¢levé qui peut atteindre jusqu’a 99%.

Ce travail de master, consiste a 1’étude de I’effet de la plante verte Cichoriumintybus L
(Chicorée sauvage) sur la corrosion d’un alliage aluminium dans HCI a 0,1M par la méthode
de perte de masse. Ce manuscrit est divisé en trois chapitres.

Le premier chapitre porte un apercu bibliographique dans lequel, nous avons abordé
lacorrosion et les inhibiteurs de corrosion. Ensuite nous avons rappelé quelques généralités

sur ’aluminium, sa corrosion et les inhibiteurs verts de corrosion utilisés pour la protection de
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I’aluminium. En fin nous avons donné quelques notions sur la plante utilisée dans notre étude
qui est Cichoriumintybus L.

Le deuxiéme chapitre présente les protocoles expérimentaux de notre étude, et les
techniques de caractérisation utilisées.

Le dernier chapitre présente les résultats expérimentaux obtenus qui consistent en la
mise en évidence de I’efficacité inhibitrice de la plante Cichoriumintybus L contre la
corrosion d’un alliage d’aluminium dans 0,1M HCL

Une conclusion générale qui rassemble les résultats obtenus et les perspectives
d’étude.



Apercu bibliographique

I.1.La corrosion

1.1.1.Définition de la corrosion

La corrosion est définie comme la dégradation des métaux par des réactions
chimiques ou électrochimiques. C’est un processus de désintégration courant qui
constitue une menace nocive par l'atmosphere du métal, qui transforme les oxydes
métalliques en substances corrosives [4,5].La corrosion est la préoccupation la plus
gravedans le mondemanufacturier d'aujourd'hui, car cela peut détruire rapidement les

métaux et infliger de gravespertes économiques.
1.1.2. Classes de la corrosion
1.1.2.1. Corrosion chimique (Corrosion seche)

La corrosion séche correspond a l'attaque d'un métal M par un gaz G pour

donner le composé C :
M+ G-C

Tous les métaux et alliages, a l'exception des métaux nobles (I'or, par
exemple), sont attaqués par les gaz a température suffisamment élevée. Parmi toutes
les réactions possibles, ce sont surtout celles avec l'oxygene qui ont été le plus
étudiées : au sens traditionnel du terme c'est I'oxydation. Mais, en fait, on peut donner
a ce dernier terme son sens le plus large et qui caractérise alors I'action d'un élément
électronégatif sur un métal ou un alliage : soufre, halogenes (CI, Br, 1), azote, etc. Ces
différents éléments actifs peuvent étre sous forme libre ou sous forme combinée :
vapeur d'eau, monoxyde et dioxyde de carbone, anhydride sulfureux et hydrogene
sulfuré, ammoniac, etc.

L'action de ces différents eléments obéit généralement aux mémes principes et
lois et s'étudie expérimentalement selon les mémes méthodes. Il est alors possible de
décrire plus particulierement les réactions avec I'oxygeéne, étant bien entendu que les

résultats peuvent étre étendus a d'autres éléments électronégatifs [6].

1.1.2.2. Corrosion biochimique

C'est l'attaque bactérienne des métaux en particulier dans les canalisations

enterrées. Le mécanisme de ce mode de corrosion peut étre de plusieurs types.

3
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a. Chimique par production de substances corrosives telles que CO,, HS,
HZSO4,NH30u d'un acide organique. Le cas le plus répandu est celui rencontré dans

les canalisations enterrées et déterminé par la formation d'acide sulfurique qui attaque
le métal.

b. Certaines bactéries peuvent réduire les sulfates pat l'intermédiaire
d'hydrogene.

S03~ + 8H* - S?~ + H,0

c. Dans certains cas, on peut observer sur les canalisations des dép6ts adhérents
résultants de l'attaque, non pas du métal lui-méme, mais celle de certains constituants
du milieu ambiant par des bactéries. Il en résulte la formation de piqdres sur le métal,
a I'endroit ou s'est produit le dép6t, suivant un processus de corrosion par difference

de concentration en oxygene|[7].
1.1.2.3. Corrosion électrochimique (corrosion humide)

C'est le phénomene de corrosion le plus important et elle se manifeste lorsque le
réactif est un liquide ou lorsqu'il existe une hétérogénéité soit dans le métal ou dans le
réactif, présentant une dissymetrie de composition.

L'existence de ces hétérogénéités détermine la formation d'une pile, alors un
courant électrique circule entre anodes et cathodes. Pour une corrosion

électrochimique on a:

A solide + B liquide—~AB solide

Autrement appelée corrosion humide, la corrosion électrochimique représente
par ailleurs la grande majorité des probléemes de corrosion rencontrés car liée a la
présence de l’eau au contact des métaux. C’est le cas en particulier des
environnements naturels, tels que les eaux douces, I’eau de mer ou les sols. C’est
aussi le cas de la plupart des milieux liquides de I’industrie, ainsi que des gaz

conduisant a des condensations liquides contenant de 1’eau|[8].



Apercu bibliographique

1.1.3. Formes de corrosion
1.1.3.1. Corrosion uniforme

La corrosion uniforme est le type de corrosion le plus important et est
¢galement appelée corrosion généralisée. En effet c’est la forme de corrosion qui s’est
produite le plus souvent. En corrosion uniforme, une substance corrosive donne une
distribution uniforme de la vitesse de corrosion sur toute la surface métallique et

réduit I'épaisseur de la densité du métal (Figure 1.1.)[9].

Figure I.1.Perte d’épaisseur et de matiere
1.1.3.2.Corrosion localisée

a) Corrosion par piqdre

La corrosion par pigares (Figure 1.2.) est une forme localisée de corrosion et
se produit dans des régions séparées des métaux et met beaucoup de temps a sortir.
Elle est causée par des trous profonds et des cavités dans une certaine zone du métal
ions et c’est la corrosion la plus dangereuse par rapport aux autres en raison de son
identification. La corrosion par piqares provoque la rupture de film d'oxyde mince qui
protege les métaux lorsqu'il est attaqué par certain ion notamment les halogénures
(chlorures...)[10].
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Figure 1.2.Corrosion par pigdres.

b)Corrosion caverneuse

La corrosion caverneuse est egalement appelée corrosion sous depdt et c'est
I'une des formes localisées de la corrosion. Elle s'est produit dans une crevasse et des
zones confinées, en raison de la présence d'une concentration de constituants
chimiques et des facteurs environnementaux (oxygene, pH plus élevé) qui conduit a la
fracturation du métal [9].Par exemple tous les types d’aciers inoxydables sont
susceptibles de subir une corrosion caverneuse (Joints, replis...)[11]. Cette forme
d’attaque est liée a des phénomenes d’hydrolyse et, en conséquence, a une diminution
locale du pH, les ions CI" jouant un réle important [12]. Dans la(Figure 1.3.), on
observe une caverne de corrosion formée sous calorifuge a la surface d’un acier

inoxydable.

Figure 1.3.Une caverne de corrosion.
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c) Fissuration induite par I’environnement

La fissuration par corrosion sous contrainte est une fissuration des métaux sous la
pression de la contrainte atmosphérique et 1’environnement chimique. La contrainte
peut rompre le film passif des métaux|[13].Une fissuration par I’hydrogéne (Figure

I.4.) peut se produire si le métal est soumis a des contraintes de traction statiques ou
cycliques.

Figure 1.4.Une fissuration par I’hydrogéne [14].

d)Corrosion intergranulaire

Cette corrosion se développe aux points de jonction des grains du métal,
détruisant progressivement la cohésion du matériau (Figure 1.5.).Cette manifestation
est quasiment invisible a I’ceil nu mais affecte considérablement la résistance
mécanique du métal[15]. La corrosion intergranulaire survient lorsqu’il y a une
différence de potentiel d’au moins 100mV entre les joints de grain et les grains. Cette
différence de potentiel survient lorsque’il y a présence de précipité métallique aux
joints de grain[16].

Attague sélective et

progression Joints de

grains Grains
1

Métal )

Figure 1.5. Corrosion intergranulaire.
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e) La corrosion galvanique

La corrosion galvanique(Figure 1.6.) ou corrosion bimétallique ou corrosion
métallique différente ou corrosion accélérée est une forme supplémentaire de
corrosion localisée. Cette forme de corrosion se produit lorsque deux métaux
disparates ont immergé dans un électrolyte. Le couplage électrique de deux métaux
induit une polarisation des surfaces métalliques. Cette derniere augmente la résistance
a la corrosion de ’alliage le plus noble (la cathode) et la diminution de la résistance a
la corrosion de I’alliage le moins noble (I’anode). Donc cette corrosion est due a la

formation d’une pile qui conduit a une attaque distincte[13].

Figure 1.6. Corrosion galvanique.

1.1.4. Mécanisme de la corrosion

Le mécanisme de formation des produits de corrosion repose généralement sur

les étapes schématisées sur la (figure 1.7)et elles se résument comme suit :

1) Adsorption et dissociation des molécules de dioxygene en surface du métal.

2) Réaction entre les atomes d’oxygene sur la surface du métal pour former des
germes d’oxydes.

3) Croissance latérale des oxydes des germes jusqu’a la jonction, formation d’un
film continu.

4) Croissance du film d’oxyde en épaisseur par diffusion dans le film.

5) Rupture du film d’oxyde par les contraintes induites par sa croissance et par le

cyclage thermique[17].



Apercu bibliographique

o

Métal 3

1. Adsorption

1 formation d'llots d'oxyde . formation d'une couche d'oxycle
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Figure I.7.Mécanisme de la corrosion[17].
1.1.5. La lutte contre la corrosion

Les colts dus & la détérioration annuelle des matériaux ont conduit a la mise
en ceuvre de méthodes de protection. Elles ciblent a économiser les matériaux et
I'énergie, et de nouvelles restrictions sont ajoutées, comme l'utilisation de produits
non toxiques. Une solution efficace et durable n'est rien de plus qu'un compromis qui
prend en compte tous ces facteurs, qu'il s'agisse de contraintes économiques ou de

normes scientifiques|18].
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La protection la plus immédiate est de choisir des métaux ou alliages résistants
aux milieux corrosifs. De plus dés la phase de conception d’une installation, la
protection contre la corrosion doit étre considérée pour éviter de nombreux probléemes
et garantir une certaine durée de vie[19].

Ils existent plusieurs techniques de protection parmi lesquelles :

* Prévention par une forme adaptée des picces.
* Prévention par un choix judicieux des matériaux.
* Protection par revétements.

* Protection par inhibiteurs.

1.1.6. Protection par inhibiteur

1.1.6.1. Définition

La définition d'un inhibiteur de corrosion n'est pas unique, mais la définition
adoptée par la National Association of Corrosion Engineers (NACE) est la suivante :
Un inhibiteur est « une substance qui ralentit la corrosion lorsqu'elle est ajoutée a un

milieu a faible concentration »[20].

1.1.6.2. Propriétés

Les inhibiteurs de corrosion devraient réduire la vitesse de corrosion des
métaux tout en préservant leurs propriétés physiques et chimiques. Non seulement il
doit étre stable en présence d'autres composants du milieu, mais il ne doit pas non
plus affecter la stabilité des especes contenues dans ce milieu. Les inhibiteurs sont
clairement reconnus s’ils sont stables a la température d’utilisation et efficace a de
faibles concentrations. Ils peuvent étre utilisés en vue d’une protection permanente
(surveillance primordiale du dispositif) ou plus souvent en vue d’une protection
provisoire : durant une période ou la piéce est fortement sensible a la corrosion
(stockage, décapage, nettoyage,...) ou encore lorsque la piece est soumise a des

usinages tres séveres comme le pergage, taraudage, forage, filetage,...[20].
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1.1.7.Les classes d’inhibiteurs
1.1.7.1 Selon leur composition chimique

a)Les inhibiteurs minéraux

Les molécules minérales sont le plus souvent utilisées dans des
environnements quasi neutres ou alcalins, et rarement dans des milieux acides.
Lesproduits de dissociation en solution sont ceux qui produisent un phénomene

inhibiteur (anion ou cation). Les principaux anions inhibiteurs sont les oxo-anions de
n.
type XO4 , tels que les chromates, les molybdates, les phosphates et les silicates. Les

cations sont principalement Ca*? et Zn*? formant des sels insolubles avec certains
anions tels que I'hydroxyle OH. Le nombre de molécules utilisees aujourd'hui

diminue car les produits les plus efficaces sont nocifs pour lI'environnement.

b) Les inhibiteurs organiques

Les molécules organiques présentent un potentiel évident pour le
développement d'inhibiteurs de corrosion. Actuellement, l'utilisation de molécules
organiques est préférée aux inhibiteurs inorganiques, principalement pour des raisons
de toxicité environnementale. Les inhibiteurs organiques sont souvent fabriqués par
des sous-produits de l'industrie pétroliere[21].1ls ont au moins un centre actif capable
d’échanger des électrons avec le métal, tel ’azote, 1’oxygene, le phosphore ou le

soufre. Les groupes fonctionnels usuels, permettant leur fixation sur le métal, sont :

e Le radical amine (-NHZ),

e Le radical mercapto (-SH),
e Le radical hydroxyle (-OH),
e Le radical carboxyle (-COOH).

1.1.7.2.Selon leur mode d’action

a) Les inhibiteurs d’adsorption

Entre I’espéce adsorbée et la surface métallique existent deux types de
liaisons: liaison électrostatique et liaison chimique, donc deux types distincts
d’adsorption : la physisorption et la chimisorption. L’adsorption physique conserve

I’identité aux molécules adsorbées. On distingue ici trois types des liaisons : les

11
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liaisons de Van der Waals (toujours présentes), les liaisons polaires (dépendant des
charges de surface et de I’inhibiteur) et les liaisons hydrogeéne (s’établissant entre un
donneur de liaison hydrogéne et un accepteur, uniqguement N, O, P porteur de doublets
libres)[22].Par contre, la chimisorption résulte de la mise en commun des électrons
entre la surface métallique et la molécule d’inhibiteur (un centre actif comme les
atomes N, S, P, O) et ainsi se forment des liaisons chimiques covalentes trés fortes.
L’inhibiteur a le comportement d’un donneur d’électrons vis-a-vis de I’atome

metallique de la surface.

b) Les inhibiteurs passivant

Ces inhibiteurs forment des films de passivation tridimensionnels entre la
surface corrodée et les molécules d’inhibiteur. L’inhibition s’appelle aussi inhibition
d’interphase. Ils sont également incorporés dans les couches barriéres et ainsi ces
molécules inhibitrices conduisent a des réseaux homogenes et denses présentant de ce

fait une faible porosite et une bonne stabilité [23].
1.1.7.3. Selon la nature électrochimique du processus d’inhibition

a) Les inhibiteurs anodiques

Il existe de nombreux inhibiteurs bipolaires. Ce sont des substances
inorganiques telles que l'orthophosphate, le silicate et le chromate. Leur mécanisme
d'action est d'augmenter la valeur du potentiel corrosif du matériau a la valeur a

laquelle un film passif protecteur est formée sur I’anode[24].

b) Les inhibiteurs cathodiques.

L’action de ces inhibiteurs se traduit par une diminution de la vitesse de la
réaction cathodique et donc par un déplacement du potentiel de corrosion vers des
valeurs moins nobles. Ce sont généralement des cations qui peuvent migrer vers la
surface cathodique, ou ils précipitent sous formes de sels basiques ou d'hydroxydes,

formant des films adhérents et compacts[24].

c) Les inhibiteurs mixtes

Les inhibiteurs mixtes agissent simultanément sur les sites anodiques et
cathodiques. lls réduisent le taux de corrosion sans modifier le potentiel de corrosion.
Ils sont généralement adsorbés a I'extérieur de la surface de l'acier exposée a

I'inhibiteur, formant une fine couche protectrice. Les inhibiteurs mixtes, avec les

12
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groupements hydrophobes qui ont les groupes polaires tels que N, S, OH sont
efficaces. Des composes organiques de polymeére tels que I'amine et I'aminoalcool

(AMA) sont également employés [25].

1.1.8. Les inhibiteurs verts

Ces derniéres années, les inhibiteurs de corrosion verts ont regu de plus en plus
d'attention en tant que technologie efficace et respectueuse de l'environnement.
Plusieurs sources courantes de ces d’inhibiteurs comprennent des extraits de plantes,
des médicaments, des liquides ioniques et des inhibiteurs synthétiques. En raison de
ses diverses propriétés physiques, chimiques et biologiques, les plantes (c'est-a-dire
les extraits et les huiles) sont une source importante de divers inhibiteurs de corrosion
verte dans différents milieux acides.Autres avantages des plantes en tant que sources
d'inhibiteurs de corrosion incluent la disponibilité de ressources abondantes a faible
colt et leur biodegradabilité. Les plantes sont connues comme une riche source de
composeés chimiques, faciles a extraire avec un faible colt et une pollution
environnementale minimale. Les liquides ioniques sont également des solvants verts
composes d'ions capables de dissoudre différents types de composes inorganiques et
organiques. L'application croissante des liquides ioniques dans presque tous les
domaines du génie chimique, résulte de leurs propriétés attrayantes, les ont qualifiées
comme de produits chimiques respectueux de I’environnement. Concernant
I'utilisation de médicaments comme source d'inhibiteurs de corrosion verte, il s'agit de
substances aux structures relativement complexes composees de constituants naturels
ou synthétises. Les médicaments dérivés de ressources naturelles ont attiré l'attention
au cours des derniéres années pour les utilisations comme inhibiteurs de corrosion. En
outre il existe une tendance croissante a utiliser les médicaments périmés comme
inhibiteurs de corrosion. En effet ceci réduit les colts de leur élimination et la

pollution de I’environnement [26,27].

13
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1.2. L’aluminium

1.2.1. Définition

L'aluminium est un métal mou, léger, et résistant avec un aspect gris mat.
Celui-ci provient d'une mince couche d'oxydation (cing a dix nanometres) qui se
forme spontanément quand il est exposeé a l'air. Cette couche empéche la corrosion de
progresser dans des conditions normales.

A la différence de la plupart des métaux, il est utilisable méme s'il est oxydé
en surface. Dailleurs, sans cette couche d'oxyde, il serait inadapté a la plupart de
ses applications.

La densité de l'aluminium est trois fois plus faible que celle de l'acier ou
du cuivre. C’est le deuxieme métal le plus malléable et le sixiéme le plus ductile,
I'aluminium est facilement usiné ou moule. Il est paramagnétique et ne provoque pas
d'étincelles. L'aluminium devient transparent dans les ultraviolets extrémes quand il

est bombardé par un laser a électrons libres[28].
1.2.2.Les alliages de ’aluminium

Bien que l'aluminium soit parfois utilisé tel quel, on lui ajoute genéralement de
petites quantités d'autres métaux pour obtenir des alliages aux propriétés particuliéres.
Certains élements d'alliage augmentent la résistance mécanique ou la résistance a la
corrosion. D'autres améliorent I'aptitude a l'usinage, la malléabilité, la soudabilité et la

résistance aux températures élevées. Comme exemples, on peut citer :

- les canettes d'aluminium sont faites d'un alliage renfermant du magnésium et du
manganése, qui leur procurent plus de résistance et plus de malléabilité,
-L’aluminium augmenté de magnésium et de silicium a une résistance améliorée a la
corrosion, ce qui en fait un matériau apprécié pour les portes et les cadres de fenétres
et pour les bateaux de plaisance,
- L’ajout de cuivre et de zinc a I’aluminium produit des alliages d'une résistance
mécanique remarquable. L’ajout de chrome, de manganése et de titane a I’aluminium
modifie la dimension des grains du métal.

Dans le domaine de I’architecture, qui exige des surfaces alliant esthétique et

résistante a la corrosion, on emploie des alliages aluminium-magnésium-silicium[29].
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1.2.3.Corrosion de I’aluminium

Le potentiel d'électrode standard indique que laluminium est un métal
thermodynamiquement réactif, juste derriere le magnésium parmi les métaux
d'ingénierie courants[30].Cependant, le diagramme de Pourbaix pour le systéeme
aluminium-eau montre que dans l’intervalle de pH du 5 a 8.5, l'aluminium est
thermodynamiquement stable. Cette stabilité est en raison de la formation d'une
couche d'oxyde amorphe sur la surface de lI'aluminium [31,32].

La couche d'oxyde empéche I’attaque supplémentaire de l'aluminium par
I'environnement corrosif, le rendant passif. Cet état passif peut étre modifié par
plusieurs facteurs, parmi lesquels le pH, la température et la teneur en chlorure sont
les plus importants. Dans les sections suivantes, le comportement a la corrosion de
I'aluminium et ses alliages en solutions alcalines et chlorées sont présentés. De plus,
I'effet de la composition chimique sur la resistance a la corrosion est également

discuté.
1.2.3.1.Corrosion de ’aluminium dans les solutions alcalines

L'aluminium et nombre de ses alliages sont sensibles a la corrosion lorsqu'il
est exposé a des solutions alcalines. Ceci est fréquemment rapporté pour I'hydroxyde
de sodium et de potassium.

Une reésistance élevée a la corrosion est observée dans les solutions
d'’hydroxyde d'ammonium pour la plupart des alliages d'aluminium.La présence
d'environ 4 % en poids de Mg dans les alliages d'aluminium augmente leur résistance
a la corrosion dans les solutions alcalines, encore plus dans les solutions d'hydroxyde
d'ammonium[33,34].Pyun et Moon ont étudié le mécanisme de corrosion de
I’aluminium pur en solution alcaline, en utilisant des techniques
électrochimiques|[35,36].11s ont rapporté que la dissolution l'aluminium se fait d'abord
par la formation d'un film d'hydroxyde puis sa dissolution sous forme de réaction
anodique partielle. Les mémes auteurs[37,38]ont précédemment conclu que le film est
formé électrochimiquement en raison de la migration du ions hydroxyde a travers la

couche d'oxyde sur la surface de I'aluminium, comme indiqué dans 1’équation (1) :

Al +30H o Al (OH)3+3e"(1)
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Le film d'hydroxyde d'aluminium est ensuite dissous chimiquement par

l'attaque des ions hydroxyde pour former les ions d’aluminate soluble (Equation (2)):

Al (OH)s + OH & Al (OH)4(2)

La combinaison de I’équation (1) et I’équation (2) donne la réaction partielle
de la dissolution anodique de I'aluminium pur dans des solutions alcalines, comme

indiqué dans I'équation (3):
Al + 40H & Al (OH): + 3e7(3)

Il existe deux réactions cathodiques partielles possibles, la réduction

d'oxygéne et / ou la réduction de I'eau, représentée par les equations (4) et (5) :

3/40, + 3/2H,0 +3e"— 30H(4)
3H,0+3e 3/2H,+30H1(5)

La réaction de corrosion peut étre resumée en combinant les equations (3) et (4) :

Al +OH+3/402+3/2H,0 <Al (OH)4(6)

et/ou en combinant des équations. (3) et (5):

Al +3H20 + OH ©3/2H, + Al (OH)4(7)

Des travaux expérimentaux montrent que lors de la corrosion de I'aluminium
pur en solution alcaline, du gaz se dégage, ce qui confirme que le processus de

dissolution de I'aluminium passe principalement par la réduction de l'eau.

1.2.3.2. Corrosion de ’aluminium en solution de chlorure

La corrosion par piqgQres est le type de corrosion de I'aluminium le plus
dangereux. Il se présente sous forme de trous et de fosses de formes irrégulieres sur la
surface du métal. Le diametre et la profondeur des pigares dépendent du type de
matériau, du milieu corrosif et des propriétés de I'environnement auquel l'aluminium
et ses alliages sont exposés. La corrosion par pigdres de l'aluminium se produit
fréquemment dans les solutions de chlorure aérées. Les ions chlorure attaquent la
couche d'oxyde naturel, 'endommageant dans les parties les plus fragiles. Sur les sites

anodiques deux réactions principales se produisent :
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Al & AP* + 3e7(8)
A+ 3H,0 ©Al (OH)s +3H*(9)

L’équation (9) montre que sur les sites anodiques, un environnement plus
acide (pH=3-4) est créé. Les ions chlorure facilitent la dissolution anodique de
I'aluminium, formant du chlorure d'aluminium. Ce dernier s‘hydrolyse pour former
I'nydroxyde et I'acide, ce qui fait passer le pH a des valeurs acides. Les équations (10)
- (12) montrent les réactions possibles aux sites cathodiques

AICl 3 + 3H,O0<AI(OH)3+ 3HCI(10)
3H" + 3 e 3/2H,(11)
%0s + H)O + 2 e 20H(12)

Comme on le voit dans I'équation (12), les sites cathodiques sont plus alcalins
en raison de la formation locale d’hydroxyde. La présence d'oxygene est cruciale pour
la formation de pigdres.Des accumulations coniques de produits de corrosion se
forment a Il'embouchure des fosses en raison de la précipitation d'hydroxyde

d'aluminium a I'extérieur des fosses (Figure 1.8.)[32,35].

Figure 1.8.Corrosion par pigdres d'un alliage d'aluminium contenant du Cu et du
Fe[32,35].

|.2.4.L’influence de la composition de ’alliage sur la résistance a la corrosion

Les phénomeénes de corrosion des alliages d’aluminium peuvent étre dissociés
en deux catégories : la corrosion généralisée (uniforme) et la corrosion localisée.

Ceux-ci sont conditionnés par certains facteurs de premiers ordres comme : la
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composition et la microstructure des alliages, le milieu corrosif (le pH et les
conditions physico-chimiques). La corrosion généralisée (ou uniforme) se traduit par
une diminution uniforme et réguliere d’épaisseur sur toute la piéce. La corrosion
localisée se manifeste sur une zone restreinte ; le reste de la surface n’est pas attaqué
[39].La résistance des alliages a la corrosion par pigdres augmente de maniere

significative avec l'augmentation de la pureté.
1.2.5.Utilisations de I’aluminium

L'aluminium est un excellent matériau d'emballage, en raison de son innocuité,
de son imperméabilité et de son opacité aux rayons ultraviolets. Il est surtout utilisé
dans la fabrication de profilés laminés : corniéres, profils en U, en double T, tubes de
sections ronde ou rectangulaire.

Une grande quantité d'alliages d'aluminium est dépensée a la fabrication de
rivets et de boulons.

Dans le batiment, I’aluminium présente de nombreux atouts en termes de
développement durable :

- Salégérete permet d’alléger les structures,

- Sa rigidité et sa facilité de mise en forme permettent des réalisations
techniques performantes pour longtemps : profilés a coupure thermique,
fenétres ou menuiseries durablement étanches, garantissant une parfaite
isolation thermique et intégration aux facades de chassis de panneaux solaires
pour la production d’électricité renouvelable, etc..,

- Sarésistance a la corrosion réduit les travaux de maintenance et étend la durée
de vie des constructions.

- L’aluminium est 100% recyclable. Dans les secteurs du batiment et du
transport, le taux d’aluminium récupéré et recyclé atteint 95%.

Du point de vue du développement durable, le recyclage de ’aluminium représente
donc des avantages décisifs :

- Il permet une importante économie de ressource,

- Il n’utilise que 5% de I’énergie nécessaire a la production primaire[29].
L’utilisation intensive de I’aluminium dans la fabrication des conducteurs

électriques est due a ses propriétés exceptionnelles ; une conductivité électrique

18



Apercu bibliographique

¢levée et une faible masse volumique, ceci dit :

aluminium est égale a environ la moitié de celle d’un conducteur en cuivre[40].

1.2.6.Inhibition de la corrosion d’aluminium par les extraits de plantes

la masse d’un conducteur en

Plusieurs extraits végétaux ont été utilisés comme inhibiteurs de corrosion

pour I'aluminium dans divers milieux électrolytiques.

Le tableau I1.1 présente quelques travaux de I’effet inhibiteurs de différents

extraits de plantes sur la corrosion d’aluminium dans différents milieux.

Tableaul.l. Extraits de feuilles comme inhibiteurs de corrosion de I'aluminium dans

différents milieux électrolytiques.

Nom de la plante | Photo Le milieu | L’efficacité Reférence
Raphia hookeri et R. hookeri a montré une
appelé aussi(Raphia Al 0.02-2M efficacite optimale de 65,30% a
Moufia ,Palmier HCl  une concentration de 0,59 / L. I} 42
Raphia farinifera) s'est spontanément adsorbé sur I3
surface du métalparmécanisme
de physisorption. Il a montré
sameilleure efficacité dans 1
MHCI.
thymusalgeriensis Il a montré une efficacité
2024 Al/LM optimale de 78,7% a une (44]
HCI concentration de 0,759/ L
. La présence d'ions iodure en
synergie améliore I’efficacité.
Cocos nucifera A0S C.. nl{c,iferal a montré \ une
Hél efficacite optimale de 93% a une [46]

concentration 75% v [/ wv.ll

s'adsorbe  physiquement et

spontanément.
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Cannabis sativa

Parmi ces cinq extraits de

Al/IM plantes testés, RS a montre le [48]
(Cs), Gy
_ _/ NaOH maximum d’efficacité 97,1% a
R Ifi - .
auwo- a Cannabis sativa une concentration de
rpentin
serpentina (CS),[47] 0.2g/L.
(RS), Cymbopogon
citratus (CC),
/Annona
squamosa (AS) et
Adhatodavasica  |rg)
(AV)
Adhatodavasca (AV)
[49].
Maesobatrya M. barteri a montré une
barteri o s
efficacite optimale de 49,30% a
Al 0.5M | neconcentration de 0,5g/L. [51]
Et 2M
HCI
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tendreArecan
ut

HCI

inhibiteur efficace de la
corrosion d'aluminium

et a montré une efficacité
optimal de 96,15% a une
concentrationde 4,5g/L

. Il contient plusieurs composés
phytochimiquesagissent en tant
que constituants actifs

Al/ 0.5M [T. Arecanut agit comme un [53]

1.3 Cichoriumintybus L. (Chicorée suavage)

1.3.1 Définition
C'est une plante herbacée robuste, plus ou moins pubescente, vivace, de 40 cm

a 1 m de haut, tres commune dans les prés, les champs incultes et au bord des

chemins. Originaire d'Europe, d'Asie et d'Afrique du Nord. Elle est naturalisée

en Amérique du Nord.

Trés rameuse, elle présente des feuilles basales profondément découpées

(roncinées), des feuilles intermédiaires entieres lancéolées, embrassant la tige, et des

feuilles supérieures réduites a des bractées. Les inflorescences sont des capitules

formeés de fleurs ligulées, bleues. (Figure 1.9.)

Ils s'étalent par temps ensoleillé et se rapprochent la nuit ou par temps couvert.

Les fruits (akenes) sont surmontés d'une couronne de poils (pappus). La racine est

pivotante. Toutes les parties de la plante sont améres [54].

Nl I8

Figure 1.9.Cichoriumintybus L.
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1.3.2 Historique

La chicorée est depuis longtemps utilisée comme plante médicinale. Le
document leplus ancien la mentionnant est le papyrus Ebers, vieux de 6000 ans. Il
nous apprend que les égyptiens la consommaient en apéritif pour soneffet digestif.
Plus tard, les grecs et les romains voyaient en elle une alliée pour guérir les maladies
du foie ou de I’estomac. Chez les arabes, elle était utilisée comme remede
ophtalmologique. Dans I’iconographie chrétienne du Moyen-age, elle symbolisait la
persévérance dans le martyre. Au cours des siecles qui suivirent ,elle fut préconisée
dans beaucoup de cas: par exemple, contre la gale, la jaunisse, la fiévre, les
dermatoses, les rhumatismes. Méme Louis XIV soigna ses nausées a ’aide d’un
remede a base de sirop de chicorée.

Leshollandaissemblentétrelespremiersamettreaupointlatorréfactiondelachico
rée de facon industrielle (XVII1°™ siécle). Ce procédé gagna ensuite 1’Allemagne,
laBelgiqueetlaFrance.Sonutilisationestd’autantplusimportantesouslaRévolutionfranca
isepuis lors du Blocus Continental decrété par Napoléon, du fait de ses avantages
économiques(culture locale) par rapport au café (importé). A partir de cette période,

son usage alimentaire prit le pas sur son utilisation medicinale [56].

1.3.3 Composition chimique
1.3.3.1 Racine

La racine de chicorée renferme de I’arginine, la choline, I’inuline et des

basesalloxuriques.
1.3.3.2 Graines

Dans les graines de chicorée, on a trouvé deux triterpénoides, le cichoridiol
et I'intybusoloide. Ainsi que du lupéol, freideline, B-sitostérol, acide bétulinique,
bétuline, betulinaldéhyde, de 1’acide syringique, de I’acide vanillique, du 6,7-

dihydroxycoumarine, du méthyl-alpha-galactopyranoside[57].
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1.3.3.3 Feuilles

La feuille contient environ 91 % d’eau et 1.42% de cendres, de I’inuline, du
fructose et de la choline comme dans la racine. La feuille peut contenir un peu de fer,
20 a 25 mg pour 100 g de substance.

1.3.4 Utilisation

Ce n'est que depuis le 17éme siecle qu'elle est consommée. La racine
procure un succedané du café. Au Liban, on fait bouillir la racine pour retirer
I'amertume et on l'ajoute aux soupes. Les jeunes rosettes sont comestibles en salade.
En Italie, on consomme les feuilles plus agées en les faisant bouillir afin de retirer
I'amertume, et on les déguste avec un peu d'huile d'olive et de citron. La chicoree
contient des proteines, de nombreuses vitamines, du calcium, du magnésium, du
potassium, du fer..., [58].

La chicore peut étre utilisé en pharmacologie a cause de ses activites
antihépatotoxiques[59],  antidiabétiques  [57],anti-inflammatoires  [60], et

vasorelaxantes[61].

23



Technigue et Méthodes Expérimentales

I1.1. Introduction

Dans ce chapitre on va présenter les methodes expérimentales utilisées pour
étudier I'influence du temps d’immersion sur la corrosion d’un alliage d’aluminium
dans un milieu acide.

Cette étude est constituée de deux parties, la premicre portera sur I’étude de
I’effet inhibiteur de 1’extrait des feuilles de la plante Cichoriumintybus L préparé par
macération, sur la corrosion de I’aluminium dans 0.1 M HCL.

La seconde partie, portera sur I’étude de I’effet inhibiteur de I’extrait des
feuilles de la plante Cichoriumintybus L préparé par la méthodeSoxhlet dans le méme
milieu.

Les techniques d’observation utilisées sont la spectroscopie infrarouge a

transformée de Fourier (FT-IR), et la microscopie électronique.

11.2. Matériel végétal
11.2.1. Préparation de la plante

Des feuilles de la plante Cichoriumintybus L ont été collectées du campus Sidi
Ammar de I'université Badji Mokhtar-Annaba en février 2020. Ces feuilles ont été
séchées a ’ombre pendant un mois a température ambiante (Figure I1.1). Aprés elles
ont été broyées en poudre a I’aide d’une moulinette électrique (Figure 11.2).La poudre
obtenue est conservée dans un flacon en verre teinté et fermé a fin qu’elle soit

protégée de la lumiere, de ’humidité et de la chaleur.

Figure 11.1.Feuilles de Cichoriumintybus L avant (A) et apres (B) le séchage.
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Figure 11.2.Moulinette électrique.

11.2.2. Préparation de I’extrait de Cichoriumintybus L

L'extraction végétale est le processus d'extraction de composants spécifiques
présents dans les plantes. Il s'agit d'une opération de séparation solide/liquide. Solide
(plante) en contact avec un liquide (solvant). Le composé cible de la plante est ensuite
dissous et incorporé dans le solvant. Par conséquent, la solution résultante est I'extrait
souhaité [62].

11.2.2.1. Préparation de I’extrait par macération dans HCI

Une prise d’essai de 5 g de la poudre de la plante a été introduite dans un
bécher contenant 500 mL de HCI a 0,1 M. La solution obtenue est mise sous agitation
magnétique pendant 24heures a température ambiante. Apres filtration, le filtrat a été
stocké dans un flacon a I’abri de la lumiére (Figure 11.3).Le méme procédé est répété

pour une macération de 48 heures.
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Figure 11.3. Matériels utilisés pour la macération.

11.2.2.2. Préparation de I’extrait par la méthode Soxhlet
a) Fonctionnement d’un Soxhlet

L’appareil Soxhlet est représenté sur la(Figure 11.4). Il est constitué d'un corps
en verre, qui est composé d’un ballon, d’un réfrigérant et d’un extracteur. Ce dernier
dispose d’un systéme de tube pour la vidange du réservoir dont la capacité varie d’un

modele a I’autre. Le systéme doit étre muni d’une cartouche en cellulose[63].

Cartouche vide

Figure 11.4. L’extracteur Soxhlet.
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Dans notre étude, pour préparer I’extrait nous avons introduit 15,53 g de la
poudre de la plante dans la cartouche de cellulose. Cette derniére est ensuite placée
dans le réservoir de Soxhlet. Aprés nous avons rempli le ballon avec 250mL
d’éthanol. A I’aide d’un chauffe ballon, le solvant est porté a ébullition. Celui-ci passe
par la tubulure et est condensé par le réfrigérant. 1l tombe alors dans le réservoir
contenant la cartouche et solubilise la substance a extraire. Le réservoir se remplit.
Dés que le niveau de solvant est & hauteur du coude, le réservoir se vidange
automatiquement. Le solvant et la substance a extraire sont entrainés dans le ballon
(Figure 11.5).Pour réaliser une extraction correcte nous avons réalisé huit cycles. A
I’issu de 03 heures, un mélange, constitué de solvant et d’extrait de plante sous forme

liquide a été récupéré.

K y 3 ’ o
. . A
g 0 "
N v » |
e o Y )
. . y
Y L ‘* J \ \
N )

Figure I.5.Etapes de I’extraction par Soxhlet.

b) La séparation du solvant (éthanol) de I’extrait est faite a 1’aide de I’appareil
appelé Rotavapor(Figure 11.6). Dans cet appareil nous avons réalisé une évaporation
avec une vanne de controle. Pendant I’évaporation le ballon est mis en rotation et
plongé dans un bain liquide chauffé. L’appareil est muni d'un réfrigérant avec un
ballon-collecteur de condensat. La rotation du ballon crée une surface d’échange plus
grande et renouvelée permettant donc d’effectuer une évaporation rapide et bonne
séparation. La quantité de I’extrait de la plante aprés la séparation du solvant est

m=2,6157g(Figure 11.7).
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Figure 11.7.Extrait de la plante apres la séparation du solvant.

11.3. Etude de la corrosion d’un alliage d’aluminium dans un milieu acide

Pour étudier la corrosion d’un alliage d’aluminium dans une solution HCI a
0,1M en absence et en présence de I’extrait de la plante Cichoriumintybus L qui est
utilise comme inhibiteur de corrosion, nous avons utilisé la technique de la perte de
masse.

Cette méthode présente l'avantage d'étre facile a mettre en ceuvre, et ne
nécessite pas un appareil important. Cependant elle ne permet pas I'approche des
mécanismes mis en jeu lors de la corrosion. Son principe repose sur la mesure de la
perte de poids Am subie par un échantillon de surface S, pendant le temps
d’immersion t dans une solution corrosive [64].

L'échantillon poli, rincé, pesé et noté (mi) est immergé dans la solution
corrosive. Apres un certain temps d’immersion, I'échantillon est retiré, lavé et séché.
La masse est ensuite mesurée immédiatement et noté (mz). On procede a la mesure de
la perte de masse Am qui représente la différence entre la masse initiale m; et la masse
finale myaprés un temps t.

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

surface et de temps. Cette vitesse s'exprime par la relation suivante :
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A
Veorr=57 (1)
Avec ;
Veorr - Vitesse de corrosion (g/m2.h)
S : surface de la piéce
t : temps d’immersion

L’efficacité de I’inhibiteur s'exprime par la relation suivante :

Vsi-Var
E=—"%2 (2
Ve, (2)

Avec ;
E : I’efficacité inhibitrice.
V1 © la vitesse de corrosion avec inhibiteur.

Vs; : la vitesse de corrosion sans inhibiteur.

11.4.Procédures Expérimentales
11.4.1. Produits chimiques

Les produits chimiques utilisés dans cette étude proviennent de la société
BIOCHEM Chemopharma.

11.4.2. Conditions expérimentales
11.4.2.1. Milieu corrosif
La solution corrosive est une solution de chlorure d’hydrogene (HCI) a 0.1M,
obtenue par la dilution de 4,18 ml de HCI pur dans un 500 ml d’eau distillée.
11.4.2.2 Matériau
Le matériau utilis¢ dans cette étude est un alliage d’aluminium AlSiZnCu (Figure
11.8), provenant du complexe El hajar-Annaba, de composition représentée dans le

(Tableau 11.1).11 est analysé par le spectrométre a fluorescence X (Perform X 178).
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Figure 11.8. L’alliage d’aluminium AlSiZnCu.

Tableaull.1.Composition de I’alliage d’aluminium AlSiZnCu.

Eléments Al Si Zn Cu Fe

Teneur en %

. 88,7 3,82 3,19 2,40 0,550
massique

11.4.2.3. Préparation de la surface

Notre alliage est coupé en morceau, ensuite il est poli a I’aide d’une polisseuse
au papier abrasif de granulométrie 320, 600, 800, 1000, 1200, 2400 et 4000 (Figure
11.9).

Figure 11.9.Polisseuse et papier abrasif.

11.4.2.4. linhibiteur de corrosion étudiée
L’inhibiteur utilis¢ au cours de ce travail est I’extrait de la plante
Cichoriumintybus L préparé par macération (liquide vert) et par la méthode Soxhlet

(extrait solide).

11.4.2.5. Essais de perte de masse

Les essais de perte de masse ont été effectués dans la solution corrosive décrite
précédemment. Pour cela nous avons utilisé 6 piéces de notre alliage de surface
différente, au temps d’immersion 2,4 et 24h sans et avec inhibiteur.

Pour l’extrait de la plante préparé par macération nous avons utilisé¢ les
concentrations 2, 3 et 4% (v/v), tandis que pour I’extrait préparé par Soxhlet, les
concentrations utilisées sont 2, 3 et 4g/L pour un temps d’immersion de 2h.

Avant chaque essai ces pieces ont été polis et rincer avec I’eau distillée,
I’acétone et enfin avec 1’eau distillée, ensuit séchée avec un séchoir (Figure 11.10)

puis pesée avec une balance analytique a quatre chiffres décimaux. Aprés chaque
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temps d’immersion, les pi¢ces sont lavées avec ’eau distillée, séchée et repesée, et en

fin elles sont immergées dans le milieu corrosif.(Figure. 11.11).

Figure 11.10. Alliage AlSiZnCu avant (A) et aprés (B) le polissage.

a) Balance analytique b) Séchoir
c) Sans mhibiteur d) Avec inhibiteur

Figure.ll.11.Matériels utilisés pour les essais de la perte de masse, a) Balance

analytique, b) Séchoir, ¢) Sans inhibiteur, d) Avec inhibiteur.
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11.4. Caractérisations Spectroscopiques
11.4.3.1 Spectroscopie FTIR (Transformation de Fourrier -Infrarouge)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier est basée sur l'absorption
d'un rayonnement infrarouge par 1’échantillon a analyser. Cet échantillon peut étre a
I’état gazeux, solide ou liquide. Elle permet via 1’absorption des vibrations
caracteristiques des liaisons chimiques, de déterminer la présence de certaines
fonctions chimiques présentes dans la matiére.
Cette technique utilise un faisceau contenant plusieurs fréquences optiques combinées
pour mesurer 1’absorption  par échantillon. Le faisceau est ensuite modifié pour
s'adapter a différentes fréquences, I'absorption par échantillon est a nouveau mesurée,
et opération est répété plusieurs fois. Une fois que toutes les données ont été
collectées, l'ordinateur prend toutes les données et calculée a rebours pour déduire
I'absorbance a chaque longueur d'onde.

La caractérisation structurale, de I’extrait de la plante Cichoriumintybus L
préparé par Soxhlet est assuré par I’instrument spectrométre a transformée de Fourier

de marque perkInElmer(Figure. 11.12).Cet extrait a éte diluée dans le dichlorométhane.

Figure. 11.12.Spectrométre a transformée de Fourier.

11.4.3.2 Le microscope optique

Principe : Le microscope optigque est un instrument d'optique muni d'un
objectif et d'un oculaire qui permet de grossir I'image d'un objet de petites dimensions
(ce qui caractérise son grossissement) et de séparer les détails de cette image (et son
pouvoir de résolution) afin qu'il soit observable par I'ceil humain (Figure. 11.13). Il est

utilisé en biologie, pour observer les cellules, les tissus, en pétrographie pour
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reconnaitre les roches, en métallurgie et en métallographie pour examiner la structure

d'un métal ou d’un alliage [65].

Oeil

Oculaire (A)

Objectif (B)

Objet ()

Condenseur

Figure. 11.13.Schéma de principe du microscope optique.

Pour effectuer une observation en microscopie, les échantillons ont été polis
avec la polisseuse aux papiers abrasifs 600 et 2400, puis ils sont immergés dans une
solution agressive de HCI1 0,1M, en absence et en présence d’inhibiteur (macération
48h) a 2% (v/v) pendant 2h.

Le microscope optique utilisé dans cette étude est de marque Nicon LV 150 N
(Figure 11.14).

Figure 11.14.Microscope optique.
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IH1L.A
Etude de ’effet inhibiteur des
Feuilles de CICHORIUM INTYBUS L Macérée
(CIM).
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111.A.1 Macération de 24 heures

Tableau I11.1.Vitesses de corrosion de 1’alliage AlSiZnCu dans HCla 0,1 M, en absence eten
présence de CIM pendant 24ha différentes concentrations et efficacités inhibitrices

calculées.

Macération 24heures

Parameétres Concentrations (%) (v/v) Am Vitesse de Efficacités
(9) corrosion Veorr (%)
(g/m?. h)
Sans inhibiteur 0,0046 38.52 /
Temps d’immersions
2 0,0020 13.75 64.30
Temps d’immersion 2h 3 0 0032 25.23 34.50
4 0,0034 28.23 26.71
Sans inhibiteur 0,0050 26.88 /
2 0,0036 15.57 59.57
Temps d’immersion 4h
3 0,0040 15.29 60.30
4 0,0052 20.40 47.04
Sans inhibiteur 0,0589 56.54 /
2 0,0554 37.47 33.72
Temps d’immersion 24h 3 0,0630 T 3100
4 0,0679 54.85 18.90
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A =B Aprés 2h d'immersion
551 == Aprés 4h d'immersion
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Figure.l11.1.Variation de la vitesse de corrosion de I’alliage AlSiZnCuen fonction de la

concentration de CIM pendant 24ha différentstemps d’immersions dans HC1a 0.1M.

I Aprés 2h d'immersion
[ Aprés 4h d'immersion
I Aprés 24 d'immersion

Efficacité (%)

2 3 4
C. (%VN)

Figure.l11.2. Variation de I'efficacité inhibitrice de CIM pendant 24hen fonction de la

concentrationsur 1’alliage AlISiZnCu dansHCI 0,1 M a différent temps d’immersion.
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D’aprées la Figure 111.1 on constate que la concentration 2% (v/v) de CIM pendant
24h induit une diminution de la vitesse de corrosion, apartir de cette concentration, la vitesse

de corrosion augmente.

D’apres le Tableau I11.1 qui regroupe les résultats, obtenus par la méthode de perte de
masse, du comportement de I’alliageAlSiZnCu a la corrosion dans HCIa 0,1M en absence et
en présence de CIMpendant 24h aux concentrations 2, 3 et 4% (v/v), nous constatons que :

La vitesse de corrosion de I’alliage AlSiZnCu en absence de CIMpendant 24h aprés
2h d’immersion dans HCI a 0.1M est de 38.52 g/m?. h. Aprés 4h d’immersion elle est de
26.28 g/m?. h. Et elle est de 56.54 g/m?.h aprés 24h d’immersion.Alors qu’en présence de
2%(v/v) CIMpendant 24h et aprés 2h d’immersion elle a chuté a 13.75 g/m?. h.En restant a
la méme concentration, 1’immersion de 4h, donne une vitesse de corrosion de 15.75 g/m?.h,
aprés 24h d’immersion, la vitesse de corrosion obtenue estde 37.47g/m?. h.

La variation de I'efficacité inhibitrice de CIMpendant 24h sur la corrosion del’alliage
AlSizZnCu dansHCla 0,1 M en fonction de la concentration est representée dans la Figurelll.2
Nousobservons quel’efficacité inhibitrice atteint une valeur maximale de64.30%apres 2h
d’immersion,elle est de 59.57% aprés 4h d’immersion et il est de 1’efficacité est de 33.72 %
apres 24h a une concentration de 2%(Vv/v).

En se basant sur ces résultats, obtenus on peut conclure que la présence de
ClIMpendant 24h contribue a la formation d’un film protecteur a I’interface métal / solution
qui correspond a une meilleure efficacité inhibitrice (64.30%0)et cela aprés 2h d’immersion et
2%(V/V).
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111.A.2 Macération de 48 heures

Tableau I11.2Vitesses de corrosion de I’alliage AlSiZnCu dans HCIa 0,1 M, en absence eten
présence de CIM pendant 48ha différentes concentrations et efficacités inhibitrices

calculées.

Macération 48heures

Parameétres Concentrations (%) (v/v) Am Vitesse de Efficacités
(9) corrosion Vcorr (%)
(g/m2. h)
Sans inhibiteur 0,0046 38.52 /
Temps d’immersions
2 0,0008 6.95 81.95
Temps d’immersion 2h 3 0.0012 8.06 7907
4 0,0015 12.23 68.25
Sans inhibiteur 0,0050 26.88 /
2 0,0023 12.10 68.82
Temps d’immersion 4h
3 0,0042 16.05 58.33
4 0,0055 21.21 44.93
Sans inhibiteur 0,0589 56.54 /
2 0,0258 23.11 59.12
Temps d’immersion 24h
3 0,0402 26.13 53.78
4 0,0375 25.44 55
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Figure.l11.3.Variation de la vitesse de corrosion del’alliage AlSiZnCuen fonction de la
concentration de CIM pendant 48ha différents temps d’immersions dans HCl a 0.1M.

I = prés 2h diimmersion
[ & prés 4h dlimmersion
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E ficacites (%)

Figure.lll.4Variation de I'efficacité inhibitrice de CIM pendant 48ha différentes

concentrations sur I’alliage AlSiZnCudansHC10,1 M en fonction du temps d’immersion.
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D’aprés le Tableaux I11.2, nous constatons que la vitesse de corrosion en absence de
CIM pendant 48hest de 38.52 g/m?.ha 2h d’immersion, Aprés 4h d’immersion elle est de
26.88 g/m?. h. Et elle est de 56.54 g/m?.h aprés 24h d’immersion.

En présence de 2%(v/v) CIM pendant 48h elle a chuté a 6.95 g/m?. h. L’immersion
de 4h donne une vitesse de corrosion de 12.10g/m?. h.En prolongeant le temps d’immersion a
24 h la vitesse de corrosion est de 23.11g/m2.h.Figure 111.3.

La variation de [D’efficacité inhibitrice en fonction de la concentration de CIM
pendant 48h, est représentée dans la Figure [I11.4.Nous constatons que pour chaque
concentration d’étude correspond une efficacité inhibitrice maximale aprés un certain temps
d’immersion. Pour la concentration 2%(v/v) CIM pendant 48h, I’efficacité est de 81.95 %
aprés 2h d’immersion, pour 4h d’immersion elle est de 68.82%,et elle est de59.12% aprés
24h.

En comparant les deux temps de macération (24et 48h) nous observons que les
vitesses de corrosion obtenues par la macération de 48h sont plus faibles et que I’efficacité
inhibitrice s’est amélioré ou une valeur maximale de 81.95% est atteinte, cela peut étre

attribué a la formation d’un film protecteur plus dense et plus résistant.
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111.B
Etude de ’effet inhibiteur de I’Extrait Solide des
Feuilles CICHORIUM INTYBUS L (ESCI).
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Afin d’évaluer le pouvoir inhibiteur de la corrosion de I’alliage AlSiZnCu dans 0.1M
HCI par la plante Cichoriumintybus L, des mesures de perte de masse ont été effectuées en

utilisant I’extrait solide de Cichoriumintybus L (ESCI) aux concentrations 2,3 et 4 g/l.

Tableau.ll1.3Vitesse de la corrosion de I’alliage AlSiZnCudans 0.1M HCl en
présence de (ESCI) en fonction de la concentration etles efficacités inhibitricescalculées.

Concentration (g/l) Vitesse de corrosion Efficacités
Veorr( g/m?. h) (%)
2 14.52 62.30
3 11.00 71.44
4 2.13 94.47
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Figure.l11.5 Variation de la vitesse de corrosion et de I’efficacité inhibitrice del’alliage

AlSiZnCudans 0.1M HCI en présence d’ECI a différentes concentrations

La Figure I11.5, présentel’effet de la concentration de I’ESCI, sur I’évolution de la
vitesse de corrosion del’alliage AIlSiZnCudans 0.1M HCI. Les résultats obtenus
(Tableau.111.3.) montrent que la vitesse de corrosion diminue avec 1’augmentation de la
concentration de I’inhibiteur, induisant I’augmentation de I’efficacité inhibitrice a une valeur
maximale de 94.47 % obtenue a 4g/l. Ce comportement est dd a lI'adsorption de l'inhibiteur a

la surface de I’alliage AlSiZnCu, en formant une couche protectrice.
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Ces résultats nous permettent de conclure que 1’extrait de la plante préparé par la
meéthode de soxhlet est le meilleur inhibiteur comparé par celui préparé par macération.
111.C Caractérisations spectroscopiques
I11.C.1 Caractérisation par FTIR

785,12cm-1; 34,75%T

861,29cm-1; 33,77%T

2116,22cm-1, 28,79%T

% T

1103,53em-1; 22,50%T
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TSI BIHT o 700m 1. 1355%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600
cm-1

Figure. I11.6Spectre FTIR de I’extrait Cichoriumintybus L préparé par Soxhlet.

D’apres la Figure. 111.6 ,représentant le spectre FTIR de PESCI ,nous remarquons,
’apparition d’une large bande d’absorption a 3460.84cm™ attribué au groupement O-H ,
une forte bande a 2925.53 cm-1 indiquant une élongation des liaisons saturées de C-H |,
souvent chevauchée par le groupement O-H, une bande a 2116.22 cm™ qui est di a des
harmonicues des vibrations du cycle aromatique, et une bande a 1732.47 cm™ qui correspond
a un groupement carbonyle. Entre 1400 et 1600 cm™ des vibrations d'élongation de C=C

aromatiques.

111.C.2 Microscopie
a) Observations par microscope optique

Les micrographies, obtenues de la surface de I’alliage AlSiZnCu en absence et en
préesence de 2% (v/v) CIM pendant 48h, aprés 2h d’immersion, sont représentées

respectivement dans les Figures I11.7et 111.8.
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Figure 111.8. Micrographie de I’alliage AISiZnCu en présence de 2%(v/v) CIM pendant
48h

D’aprés la micrographie(Figures 111.7), nous observons que la surface est corrodée sous
forme de piqares de différentes tailles, ce qui signifie que nous sommes en présence d’une
corrosion par piqlres. En présence de 2% (v/v) CIM(Figures 111.8), nous remarquons une
surface lisse et homogéne et que le nombre des piqfires a la surface de 1’alliage AlSiZnCu a

diminué, ce qui est di a la présence d’un film inhibiteur.
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Conclusion générale

Le présent travail a été consacré a I’étude de I’inhibition de la corrosion d’un alliage
d’aluminium dans I’acide chloridrique a une concentration 0,1M par les feuilles de la plante
Cichoriumintybus L (Chicorée sauvage) utilisées comme inhibiteur.

L’évaluation du pouvoir inhibiteur de la corrosion de 1’alliage d’aluminium dans 0,1M
HCI par Cichoriumintybus L macérée (CIM) aux concentrations 2,3 et 4 % v/v et ’extrait
solide de Cichoriumintybus L préparé par la méthode de soxhlet (ESCI) aux concentrations
2,3 et 4g/L, a été suivie par la méthode de la perte de masse

La spectroscopie FTIR (transformation de fourrier-infrarouge) a été utilisée, pour
déterminer les groupes fonctionnels de ESCI, et le microscope optique a été utilisé pour la
caractérisation de 1’état de surface.

Les différents résultats obtenus sont les suivantes :

A partir de la méthode de la perte de masse :

-L’ajout de 2 % (v/v) de CIM pendant 48h, provoque la diminution de la vitesse de corrosion
de I’alliage d’aluminium avec une efficacité de 81,95%apres 2 heures d’immersion

-L’ajout d’une concentration de 4g/LESCI, provoque la diminution de la vitesse de corrosion
de I’alliage d’aluminium avec une efficacité de 94,47%apres 2 heures d’immersion.

Le spectre FTIR présente des bandes caractéristiques aux groupements fonctionnels
suivants :0-H, NH2, CH» aromatique, une cétone (R-CO-R") ce qui confirme le caractere
inhibiteur des feuilles de la plante.

Les micrographies du microscope optique ont confirméla formation d’un film inhibiteur qui

protege la surface de 1’alliage d’aluminium.

Les perspectives suivantes peuvent étre retenues a I’issue de ce travail:
v' La caractérisation de ESCI par des techniques spectroscopiques tellesque :

La spectrophotométrie ultraviolet-visible ;
La spectroscopie Raman ;
La spectroscopie de résonance magnétique nucléaire ;

La spectrométrie de masse.

v’ La caractérisation du film inhibiteur par la microscopie électronique a balayage
v Etude de I’effet de la température.
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