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LISTE DES ABREVIATIONS

Am : La perte de poids (g).

a : Une constante d’interaction entre particules adsorbées.
API : American Petroleum Institute

Ca : Capacité de double couche.

Ecorr : Potentiel de corrosion

ECS : Electrode au Calomel Saturé.

EDAX : La Spectroscopie de Dispersion d'Energie des Rayons X.

FTIR : La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier.
Icorr - Densité de courant de corrosion.

Kads : Constante d'équilibre du processus d'adsorption.
LRP : Résistance a Polarisation Linéaire.

MEB : Microscope Electronique a Balayage.

NACE : National Association of Corrosion Engineers.
OCP : Potentiel a Circuit Ouvert.

PH : Potentiel d’Hydrogéne.

ppm : Partie par million.

R : Constante des gaz parfaits égale a 8,314 J.K-1.mol ™.
R?: Facteurs de corrélation.

Rp : Résistance de polarisation.

Rs : Résistance de la solution.

Ric : La résistance au transfert de charge.

SIE : La Spectroscopie d’Impédance Electrochimie.
Veorr : Vitesse de corrosion.

t : Temps d’exposition du coupon en jour.

S Surface du coupon de corrosion.

Angs : L’énergie libre d’adsorption

1 (%): Efficacité de I’inhibiteur de corrosion.

0 : Le taux de recouvrement.
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Chaqgue année, les industries perdent des milliards de dollars a cause de la corrosion. Les
dommages causes par ce phénomeéne sont particulierement significatifs sur le plan économique,

car le remplacement du matériel corrodé représente une charge financiére tres élevée [1].

Depuis ses débuts, I'industrie pétroliere a toujours di faire face au probleme persistant de
la corrosion. Cela est principalement di au fait que la plupart des équipements métalliques et
des pipelines utilisés dans cette industrie, qui sont en contact direct avec les produits pétroliers,
sont souvent fabriqués en acier au carbone [1]. Lorsque la corrosion se produit, les métaux
tendent a se transformer en composés chimiques plus stables sur le plan thermodynamique,
généeralement des oxydes ou d'autres formes de composés similaires présents naturellement

dans les minerais métalliques d'origine.

Ces équipements sont principalement utilisés dans la production, la collecte, le traitement
et le transport du pétrole et du gaz. Au cours de la production d'’hydrocarbures, diverses
impuretés telles que la saumure, des gaz dissous, du sable, ainsi que des additifs utilisés durant
le processus peuvent étre générées. Avec l'avancement de la production, la proportion de
saumure produite augmente également. En outre, le fluide produit peut contenir, entre autres,
du dioxyde de carbone (CO>) et du sulfure d'hydrogene (H2S), qui, une fois dissous dans I'eau

de saumure, peuvent entrainer une corrosion et endommager les équipements [2].

De nombreuses méthodes fondamentales de protection contre la corrosion ont été
développées et mises en ceuvre. Parmi celles-ci, I'utilisation d’inhibiteur de corrosion se
distingue comme une solution efficace, offrant une bonne défense de I’acier tout en étant
abordable et simple a appliquer. Cependant, 1l convient de noter que de nombreux inhibiteurs

de corrosion synthétisés sont nocifs pour I’environnement, et leur colt est généralement éleve

[3].

A T’heure actuel, les inhibiteurs verts ou « GREEN INHIBITORS », font 1’objet d’une

attention particuliére en tant qu'alternative aux inhibiteurs inorganiques synthétises.

Plusieurs inhibiteurs de corrosion respectueux de I'environnement ont été developpés
récemment. La catégorie la plus répandue d'inhibiteurs respectueux de I'environnement pour
divers systéemes métal-environnement est composée de produits naturels. L'utilisation d'extraits

de feuilles ou de graines, en tant qu'inhibiteurs de corrosion verts bénéficie d'une forte
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préférence. Ces inhibiteurs sont appréciés car ils sont largement disponibles, respectueux de
I’environnement et renouvelables, ce qui en fait des alternatives essentielles pour diverses

applications critiques.

Ce mémoire a pour objectif d’étudier I’efficacité d’un inhibiteur biologique naturel a base
des raquettes de figues de barbarie (Opuntia ficus indica) sur la corrosion de I’acier au carbone
X60 en présence de 1’eau de gisement de la région du Stah. Deux extraits différents de cette

plante ont été utilisés dans I'étude : I’extrait éthanolique et le gel mucilage.

L'étude a été réalisée au laboratoire de corrosion de la Division Technologie et
Développement (DTD, ex-CRD). Nous avons utilisé plusieurs techniques, notamment la
gravimetrie et les techniques électrochimiques, pour évaluer l'efficacité inhibitrice des deux
inhibiteurs. Ensuite, une caractérisation de surface a été réalisée en utilisant la Spectroscopie
Infrarouge, la Microscopie Electronique a Balayage (MEB) couplée a la Spectroscopie de
Dispersion d'Energie des Rayons X (EDAX). Cette analyse a permis d'observer les
modifications morphologiques et la composition élémentaire en absence et en présence

d'inhibiteurs.
La structure de ce manuscrit est la suivante :

» Le premier chapitre présente une étude bibliographique sur les généralités de la
corrosion, les défis de la corrosion dans les installations pétrolieres, les techniques de lutte
contre la corrosion, ainsi que la protection par inhibiteurs de corrosion.

» Le deuxiéme chapitre traite le choix de matiére végétale, les matériaux et les techniques
utilisé pour réaliser cette étude.

» Le dernier chapitre expose I’ensemble des résultats obtenus, suivis d’interprétations

détaillées des résultats.

Ce travail se conclut par une synthése générale résumant les principaux résultats obtenus et

proposant des perspectives pour approfondir cette étude.
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1.1 Phénomeéne de corrosion

1.1.1 Généralités sur la corrosion

La corrosion est un processus par lequel un matériau, surtout metallique, subit une
dégradation chimique et une modification de ses propriétés physiques, notamment ses capacités
mécaniques, sous l’effet de son environnement. Ce phénoméne a des répercussions
significatives, particulierement sur les structures composées de métaux. Les aciers, utilisés
fréguemment dans la construction, sont particulierement sensibles a la corrosion dans des
conditions variées : exposés a 1’humidité de 1’air, submergé dans de I’eau douce ou salée,

enfouis dans le sol, ou en contact avec différentes solutions corrosives [4].

C’est un phénomene naturel des métaux a revenir a leur état d’oxyde, induite par une

exposition plus ou moins rapides a des agents corrosifs présents dans leur environnement [5].

1.1.2 Parametres influencant le phénomene corrosion

Les processus de corrosion sont influencés par de nombreux facteurs qui peuvent étre

regroupes en quatre classes principales.

Les critéres de classement des facteurs influencant la corrosion peuvent étre divisés en

plusieurs catégories [6] :

e Facteurs du milieu corrosif : La concentration du réactif, la teneur en oxygéne, le pH du
milieu, la température et la pression sont des éléments cruciaux qui déterminent I'agressivité du

milieu envers le métal.

e Facteurs métallurgiques : La composition de l'alliage, les procédés d'élaboration, les
impuretés, ainsi que les traitements thermiques et mécaniques influencent la résistance a la

corrosion des matériaux métalliques.

e Facteurs définissant les conditions d'emploi : L'état de surface, la forme des piéces,
I'emploi d'inhibiteurs et les procédés d'assemblage sont des aspects importants qui peuvent

affecter la performance des matériaux dans un environnement corrosif.
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e Facteurs dépendant du temps : Le vieillissement, les tensions mécaniques et les

modifications des revétements protecteurs sont des facteurs qui évoluent avec le temps et

peuvent modifier la susceptibilité du matériau a la corrosion.

1.1.3 Types de corrosion

Dans I’ensemble on a trois types de corrosion présentés par ce schéma :

Les types de corrosion

1. Corrosion chimique:
Clestuneréaction hétérogéne
etitre une phase solide, tells
quuninétal, etune phase sot
liquide soit gazeuse. Quand
le réactif estun gaz, onparle

de corrosion séche.

L J

2. Corrosion biochimique
(bactérienne): La corrosion
bacténenne est provoqueée par
la présence de grandes
colonies de bacténes
anaérobies qui se
développent dans des eaux
contenarnt des sulfates.
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3. Corrosion

électrochimique: Ta
corrosion électrochimique,
également connue sousle
noi de corrosion lmnmnide, est

le type de comrosionle plus

courant etle plus sigmificatif.

Figure 1.1 Schéma représente les types de corrosion.

1.1.4 Formes de corrosion

Le processus de corrosion des métaux Se présente sous diverses formes, principalement

classées en fonction de 1’apparence de la surface corrodée.
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1.1.4.1 Corrosion uniforme (Généralisee)

La corrosion uniforme se produit lorsque la totalité de la surface métallique en contact
avec la solution est attaquée de maniére uniforme. Elle se caractérise par une dissolution
homogeéne de la surface du métal en contact avec 1’agent corrosif. Ce type de corrosion de

développe généralement dans des milieux acides ou alcalins [7].

partie corrodée

meétal

Figure 1.2 Schéma de corrosion uniforme.

1.1.4.2 Corrosion localisée

Qui inclut plusieurs types :

Tableau 1.1 Les types de la corrosion localisé.
Types et caractéristique Schéma

Corrosion par pigure : La corrosion par parti comrodée
pigQres se caractérise par une corrosion
trés localisée en certains points et /

conduire a une corrosion par piqdre.
Cette forme de corrosion est provoquée
par certains anions sur métaux protégés métal
par des films, notamment halogénures S

(chlorures, etc.) [8].
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Corrosion cavernes : est généralement
associe a la présence de volumes de
vide (cavernes, crevasses). sous les
écrous et tétes de rivets, des joints,

fissures [9].

Corrosion galvanique : C'est I'une des
formes de corrosion les plus courantes
dans les environnements aquatiques.
Est dG Une cellule électrochimique se
forme entre deux matériaux dans
laquelle une électrode (I'anode) est
consommeée tandis que l'autre électrode

(la cathode) reste intacte [8].

Corrosion inter granulaire : Ce type de
corrosion se produit aux joints de
grains. Ce phénomeéne entrainera des
fissures qui affaiblissent les propriétés
mécaniques d'un métal. Certains aciers
inoxydables et leurs alliages (fer,
chrome, nickel) sont tres sensibles a ce
mode de corrosion,  Réduisant
catastrophiquement  leur résistance

mécanique [4].

I %}/

partie corrodée

4———  métal

Cu

partie corrodée

«— métal

Partie corrodée

/A
/

Joint du métal
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Corrosion sous contraintes : est une _ )
Partie corrodée

fissuration du métal qui resulte de ]

P’action commune d’une contrainte

mécanique et d’une  réaction

“\x__‘_‘——r_ﬂ_.————
électrochimique. Le processus se
déroule en deux phases successives, a X
savoir une d’initiation et une de
propagation [10]. Métal

Corrosion érosion : La corrosion- Partie corrodée
érosion concerne une Vvariété de
matériaux (aluminium, acier...), et
résulte de I’interaction d’une réaction
¢lectrochimique avec I’usure

mécanique de la surface du matériau.

Elle est souvent favorisée par

I’écoulement rapide d’un fluide [11].

I.1.5 Corrosion dans I’industrie pétroliere

La corrosion qu’elle que soit externe ou interne, sou forme de piqlire ou généralisée, pose
un probléme constant de 1’industrie pétroliére. Face a des conditions d’exploitation de plus en
plus exigeantes et une réglementation environnementale rigoureuse, les métallurgistes et les
chimistes travaillent a 1’¢laboration de nouveaux alliages, des revétements a faible teneur en

solvant et des biocides « écologiques » [10].

L’industrie pétroliére est confrontée a une double menace de corrosion, a la fois externe,
causée par le sel et I’eau de mer, et interne, engendrée par des gaz acides comme le sulfure
d’hydrogene et le dioxyde de carbone ainsi que par des bactéries. Pour atténuer ces risques, les
options incluent la non-assurance de la maintenance, 1’utilisation de matériaux non-corrodables

pour les structures offshores, ou encore I’emploi de conduites en acier traitées avec des additifs

-7 -



CHAPITRE | ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE -8-

chimiques pour résister a la corrosion [12]. Les éléments contribuant a la nature agressive de

I’cau sont [13] :

e Le dioxyde de carbone (CO) qui réduit pH et entraine une corrosion chimique, appelée
corrosion douce ou « Sweet corrosion » dans le cas des installations de gaz.

e Le sulfure d’hydrogéne (H2S) qui induit la corrosion de divers types selon les métaux

impliqués et la condition de production.

1.1.5.1 Corrosion par CO2 « Sweet corrosion »

Il a été observé que, méme en absence d’oxygeéne dans les puis de condensation de gaz
naturel, la surface des installations en acier est fréguemment séverement affectée par les
composés corrosifs présents dans les fluides, tel que 1’eau, le CO, et les acides aliphatiques
légers [12].

Le dioxyde de carbone joue un rdle majeur dans ces phénomenes de corrosion.
L’anhydride carbonique qui se dissout dans 1’eau se transforme en acide carbonique suivant la
réaction (1.1) :

CoO, + HO ——» H2CO3 (1.2)

Qui, a son tour, s'équilibre avec les ions bicarbonate, carbonate et les protons,

conformément aux équilibres suivants :
H.COs &%  H'+ HCOs (1.2)
HCOs =+ H'+ Cos (1.3)

o Laréaction a ’anode :

Fe(s) +—F Fe?* (aq) +2¢ (1.4)

o Laréaction a la cathode :
2H" (aq) + 26¢ +——* H2(0) (1.5)

o Produit de corrosion :
Fe** + CO3 ™ —— FeCOs (1.6)
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Le FeCOs est un produit de corrosion qui précipite dans la solution et forme un film sur
la surface de I'acier, réduisant ainsi la corrosion. La corrosion due au CO: est influencée par

divers facteurs tels que le pH, la température et la composition du fluide [12-14].

La dissolution de CO> dans I’eau résulte une diminution de pH de I’eau au contact du

métal a cause de l'augmentation de la concentration des ions H" dans I’environnement corrosif.

1.1.5.2 Corrosion par les composés sulfurés « Sour corrosion »

La vitesse de corrosion sous 1’effet de HoS est régulé par le transfert de masse le processus
de corrosion due au H.S est influencée par la présence du film de FeS, un produit de corrosion,

qui se forme a la surface de I’acier [15].

L’agent corrosif principal dans 1’industrie pétrolicre est I’hydrogene sulfuré, provenant a la fois

du brut et principalement de la décomposition thermique des composés soufres [13].

La corrosion dépend principalement de la concentration en HzS et de la température, mais

elle n’est pas influencée par la pression [14].

Si la concentration en HzS dans le gaz est supérieure a 0,5 mol/l et celle dans 1’eau dépasse

5 ppm, Il se dissocie partiellement en présence d’eau suivant le mécanisme [16] :

o Laréaction a I’anode :

Fe —» Fe?* + 2¢ (1.7)

o Dissociation de H2S :

HS = H' + HS (1.8)

HS & = ST+ H* (1.9)

o Laréaction a la cathode

2HY +2¢ &/ H» (1.10)
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Fe? + S ——® FeS (1.12)

o Réaction globale :

Fe + HS — = FeS + H; (1.12)

Lorsque le rapport de la pression partielle du CO- a celle du H»S est comprise entre 20 et
500 (20 < Pco2/PH2s < 500), le risque de corrosion devient elevé et les vitesses de corrosion
augmentent considérables. Cependant, lorsque ce rapport est inférieur a 20, le produit de FeS
est prédominé, et la nature protectrice du film de FeS formé dépend de plusieurs parametres
[16].

1.2 Lutte contre la corrosion

Dans de nombreux secteurs industriels, la résistance a la corrosion est essentielle pour
prolonger la durée de vie des équipements et des infrastructures et éviter d’énormes coiits de

remplacement.

Le choix de la méthode de protection repose d'une part sur le matériau a protéger et son

environnement, et d'autre part sur des considérations économiques.

La protection contre la corrosion englobe diverses méthodes de traitement, comme [17] :

e Prévention par une forme adaptée des pieces ;

e Prévention par un choix judicieux des matériaux ;
e Protection par revétements ;

e Protection par inhibiteurs ;

e Protection électrochimique.
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1.2.1 Protection électrochimique (cathodique)

Lors de la corrosion d'un métal, le processus de dissolution du métal, appelé réaction
anodique, provoque une perte de masse. Cependant, si on ajuste le potentiel électrique de I'objet
métallique qui se corrode jusqu'a atteindre le potentiel réversible de la réaction anodique, alors
la dissolution du métal s'arréte. A ce potentiel particulier, la vitesse a laquelle les atomes
métalliques se dissolvent est exactement compensée par la vitesse a laquelle ils se redéposent
(densité de courant d'échange). Il n'y a donc plus ni gain ni perte de masse pour le métal. Dans
ces conditions, la surface entiere de I'objet ne subit plus la réaction de dissolution anodique.
Elle ne fournit des sites réactionnels que pour les réactions cathodiques de corrosion, c'est-a-
dire la réduction de I'oxygene dissous, la réduction des ions hydrogene, ou les deux réactions

simultanément [18].

Dans la pratique, deux principales approches sont mises en ceuvre pour la protection

cathodique.

1.2.1.1 Protection par anode sacrificiel

Il s'agit de mettre en contact électrique la structure a protéger avec une masse métallique,
moins noble que l'acier, et de créer un couplage galvanique qui favorise la dissolution de celle-

ci au profit de la structure a protéger.

1.2.1.2 Protection par courant impose

Utilise un générateur de courant (ou de tension) entre la structure a protéger et un
déversoir. Le potentiel de la canalisation est alors abaissé dans le domaine dit d’immunité. Ces

techniques sont maintenant bien maitrisées [19].
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A B
e-
Structure ‘2* “;
-y i
= < Structure knode
b | a protéger sauricile
andlisire B GSnerateur extérieur
‘ getem

Figure 1.3 Principe de la protection cathodique par anode sacrificiel (A), et par courant
impose (B) [20].

1.2.2 Protection par revétement

La protection par revétement consiste a isoler le matériau métallique du milieu
électrolytique entourant. La surface du métal de base doit étre préparée avec soin pour assurer
une bonne adhérence du revétement [21]. On distingue deux type de protection par revétement :

1.2.2.1 Protection par revétement métallique

Parmi les diverses techniques utilisées pour lutter contre la corrosion, on retrouve la
protection par des revétements métalliques. Généralement, on les emploie couramment pour
protéger l'acier, notamment contre la corrosion atmosphérique. En fonction de leur

comportement a la corrosion par rapport au substrat [22].

Il existe deux types de revétement métallique, des revétements anodiques et autre
cathodiques suivant les places relatives qu'occupe dans la classification électrochimique (le

métal qui constitue le revétement et le metal a protéger).

1.2.2.2 Protection par revétement organique

Les revétements organiques sont des couches protectrices appliquées sur les surfaces
métalliques pour les isoler de leur environnement et les protéger contre la corrosion. On peut

les classer en trois principales catégories [17] :
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e Les revétements a base de bitumes, qui sont des mélanges de composés organiques
naturels ou synthétiques.

e Les revétements polymériques, qui sont constitués de polymeres synthétiques tels que
les résines.

e Les peintures et les vernis, qui sont des mélanges de liants organiques, de pigments et
de solvants.

1.2.3 Protection par inhibiteur

Ce moyen de lutte contre la corrosion consiste a ajouter un produit au milieu corrosif pour

réduire son agressivité, le produit d’addition appelé inhibiteur.

Les inhibiteurs de corrosion représentent une méthode compléte et efficace pour prévenir

la dégradation des métaux par la corrosion.

1.2.3.1 Définition

Les inhibiteurs sont des substances chimiques ajoutés en faible quantité au milieu pour
réduire le taux de corrosion des métaux en formant une couche adsorbée sur I’interface métal-
solution, ce qui entraine une modification de la différence de potentiel entre les deux phases.
Cette couche adsorbée déplace les molécules d’eau de la surface métallique. Les inhibiteurs
favorisent la formation d’une couche passive de produit de corrosion, qui réduit la vitesse de
corrosion a des valeurs négligeables ou inactives des especes agressives sur la couche de produit
de corrosion [23]. Le mécanisme d’action des inhibiteurs est illustré a la figure (1.4) :

milieu
corrosif

‘ . ‘ Aap les moleculles

des inhibiteur

*/ de corrosion

la surface
métallique

Figure 1.4 Mécanisme d’action des inhibiteurs [23].
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1.2.3.2 Propriétés

Un inhibiteur de corrosion est un produit qui réduire la vitesse de corrosion sur le métal

sans modifier les propriétés physico-chimiques du milieu dans lequel il est effectivement place.

Les inhibiteurs doivent étre stables dans les conditions d’utilisation (température, pH, etc.) et
ne pas se décomposer ou se dégrader rapidement. Mais avant toute chose, un inhibiteur de
corrosion doit étre actif a faible concentration, compatible avec les normes de non-toxicité, et a

faible co(t.
Un inhibiteur peut étre utiliser comme unique moyen de protection [9] :

» Soit comme protection permanente ; I’inhibiteur permet alors 1’utilisation de matériaux
métalliques (par exemple fer non alliés) dans des conditions de résistance a la corrosion
satisfaisante, une surveillance de 1’installation s’impose.

» Soit comme protection temporaire (provisoire) pendant une période ou la piéce ou
I’installation est particuliérement sensible a la corrosion (stockage, décapage,
nettoyage) ; dans ce cas, le contréle du systeme est a priori plus simple, la prévision du

comportement de I’inhibiteur dans le temps étant plus facile a faire.

Cependant, dans certains cas, l'inhibiteur doit également étre combiné a un autre moyen
de protection : protection supplémentaire par un alliage a haute résistance a la corrosion ou

addition a un revétement de surface tel que peinture, graisse, huile, etc. [9].
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1.2.3.3 Classification des inhibiteurs

inhibiteurs organiques
selon leur composition

chimique —
_— ‘ inhibiteurs
‘ inorganiques(minéraux)
c v |
(@) — Inhibiteurs d’adsorption
il - | (agissant a la structure
.'c_ﬁ‘ 3 du métal)
O - ~= selon leur mode d'action -
Y r— o Inhibiteurs passivant
— ¢ (forment des films de
7p] [ passivation)
m » —
S »
( > D - inhibiteurs cathodiques
©
selon la nature P
~=  électrochimique du inhibiteurs anodiques
processus

inhibiteurs mixte

Figure 1.5 Schéma de classifications des inhibiteurs de corrosion.

1.2.3.3.1 Selon leur composition chimique

a) Inhibiteurs organiques

Les molécules organiques sont promises a un développement plus que certain en termes
d'inhibiteurs de corrosion. Ce sont des molécules moins nocives pour I'environnement, c'est
pourquoi leur utilisation en tant qu'inhibiteurs de corrosion est de plus en plus favorisée par
rapport aux inhibiteurs inorganiques, principalement pour des raisons d'écotoxicité. Cependant,

ces inhibiteurs sont les plus utilisés dans des milieux acides.

Les inhibiteurs organiques les plus utilisés sont des sous-produits de I'industrie pétroliere
qui sont moins onéreux. lls incluent une partie non polaire, hydrophobe, composée d'une ou

plusieurs chaines hydrocarbonées, et une partie polaire, hydrophile, composée d'un ou plusieurs
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groupes fonctionnels. Les groupes fonctionnels usuels, permettant leur fixation sur le métal
[24], sont :

e Leradical aminé (- NH2),

e Le radical mercaptan (-SH),

e Le radical hydroxyle (-OH),

e Le radical carboxyle (-COOH).

b) Inhibiteurs inorganiques

Les molécules inorganiques sont utilisées le plus souvent en milieu proche de la neutralité

ou en milieu alcalin, et plus rarement en milieu acide [24].

Les produits se dissolvent dans la solution, et ce sont leurs produits de dissociation qui
garantissent le phénomene inhibiteur (anions ou cations). L'anion qui contient de I'oxygéne est

le principal anion inhibiteur.

La quantité des molécules actuellement utilisées est de plus en plus limité, car la plupart

des produits efficaces ont un impact négatif sur I’environnement [25].

1.2.3.3.2 Selon leur mode d’action

a) Inhibiteurs d’adsorption

L'adsorption se produit lorsque des atomes, des ions ou des molécules s'attachent a une
surface solide en passant par la phase gazeuse, la phase liquide ou une solution solide. Les

atomes et les molécules proches sont souvent piégés par la surface [26].

b) Inhibiteurs passivant

L'inhibition de cette forme, également connue sous le nom d'inhibition « d'interphase »,
se manifeste par la création d'un film tridimensionnel entre le substrat corrodé et les molécules
d’inhibiteur. Ainsi ces molécules inhibitrices d’interphase conduisent & des réseaux homogénes
et denses présentant de fait une faible porosité et une bonne stabilité. Les inhibiteurs

d’interphase ne sont pas uniquement adsorbés aux interfaces (oxyde/€lectrolyte) et




CHAPITRE | ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

(métal/oxyde) mais sont également incorporeés dans les couches barriéres (en formant des

complexes par exemple) [27].

1.2.3.3.3 Selon la nature électrochimique du processus

a) Inhibiteurs cathodiques

Sont principalement des sels dont le cation forme sur la cathode des composes
insolubles. Les molécules ajoutées sont adsorbées dans les sites actifs de réduction de la surface,
ce qui favorise un effet bloquant et diminue le taux de diffusion de I’oxygeéne. La corrosion

n’est que ralentie dans ce cas [23].

b) Inhibiteurs anodiques

Les inhibiteurs anodiques sont trés nombreux. Ce sont des substances inorganiques
comme les ortho phosphates, silicates, chromates... Leur mode d’action consiste a élever la
valeur du potentiel de corrosion du matériau et diminuent la surface active en formant une

couche de produit de corrosion protectrice et stable qui passive la surface métallique [23].

:
ITITITR BT ANV

Zone anodique Zone anodique
- = -
Métal : Fe \'/ Zone cathodique Zone cathodique

Figure 1.6 Formation des couches barriéres interférent avec les réactions électrochimiques

dans le cas d’une étude en milieu acide (A cathodique, B anodique) [28].
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¢) Inhibiteurs mixtes

La majorité des inhibiteurs ne peuvent étre classés ni anodiques ni cathodiques. C'est
pourquoi ils sont appelés mixtes, La vitesse des deux réactions partielles est reduite par ces

inhibiteurs, mais ils ne modifient que peu le potentiel de corrosion.

Logli|

uvcc’

v
A 4
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a) cathodique b) anodique ¢) mixte |

Figure 1.7 Effet de différents types d’inhibiteurs sur la courbe de polarisation [28].

1.2.4 Utilisation des inhibiteurs a base de plante végétaux (GREEN INHIBITORS)

Afin de prévenir les dommages causés par la corrosion sur les installations pétrolieres et
gazicres, les ingénieurs d'aujourd’hui mettent en ceuvre un ensemble de techniques
complémentaires. Parmi ces approches figure [I'utilisation d'inhibiteurs de corrosion.
L'utilisation d'inhibiteurs pour le contrdle de la corrosion des métaux et alliages qui sont en
contact avec un environnement agressif est une pratique largement adoptée. Un grand nombre
de composés organiques ont été étudiés et sont encore investigués pour évaluer leur potentiel
d'inhibition de la corrosion. Toutes ces études révelent que les composés organiques, en
particulier ceux contenant des atomes de N, S et O, ont montré une efficacité d'inhibition
significative. Cependant, il convient de noter que de nombreux inhibiteurs de corrosion

synthétiques sont nocifs pour I'environnement et que leur colt est généralement élevé [29].

Les inhibiteurs verts, également appelés "GREEN INHIBITORS", sont des composés

issus de sources vegétales utilisés comme inhibiteurs de corrosion. Contrairement aux
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inhibiteurs synthétiques traditionnels, ils sont considérés comme plus respectueux de

I'environnement et potentiellement moins toxiques.

L’origine importante des inhibiteurs de corrosion verts est constituée par les plantes (par
exemple, les huiles et leurs dérivés). lls peuvent fonctionner dans diverses solutions acides car
ils possedent des caractéristiques chimiques, physiques et biologiques polyvalentes. Le faible
cott, la biodégradabilité et la disponibilité sont les autres éléments importants de 1’application
des plantes comme bases d’inhibiteurs de corrosion. Les plantes sont considérées comme une
source naturelle élevée de composés chimiques, qui peuvent étre facilement transportés a

moindre colt et avec une faible pollution de I’écosystéme [30].

Des études ont montré que les plantes sont composées de composes organiques
complexes : tanins, alcaloides, acides aminés, protéines et flavonoides. A leur tour, ces

substances contiennent différents groupes fonctionnels polaires et des liaisons [31].

L’extrait de feuilles, de tiges, de fruits, de racines et de graines de nombreuses plantes

était utilise comme inhibiteur vert. Par exemple :

Suleimanet al. [32] Ont utilisent I’extrait de racine de Grewa Venusta (arbre de jute
sauvage) comme inhibiteur de corrosion avec de I’acier doux. L’extrait a été étudiée a I’aide de
techniques gravimétriques et électrochimiques dans de I’acide chlorhydrique a 1,0M. Le
microscope électronique a balayage (MEB) a été utilisé pour analyser la morphologie de surface
des échantillons. Les résultats ont montré que la vitesse de corrosion augmentait avec
I’augmentation de la température et diminuait avec I’augmentation de la concentration et du
temps de ’inhibiteur, L’efficacité maximale d’inhibition était de 97,60 %. L’extrait de GV a
présenté une bonne performance inhibitrice contre la corrosion de I'acier doux en milieu HCI.
Les résultats obtenus a 1’aide de différentes analyses de corrosion (polarisation gravimétrique
et potentiodynamiques) ont montré que l'inhibiteur testé agit comme un inhibiteur de type

mixte.

Ruben et al. [33] Ont examiné ’extraits d’opuntia ficus indica en utilisant une étude
¢lectrochimique suivie par les mesures de perte de masse, ainsi, les techniques d’analyse de
surface ont été réalisées a I’aide de MEB. Les résultats ont montré que I'extrait d’opuntia ficus
indica agit comme un bon inhibiteur de corrosion pour I'acier doux en milieu acide sulfurique

0,5M, atteignant des rendements allant jusqu’a 94 %. L’efficacité de 1’inhibiteur augmentait
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avec la concentration et le temps d’immersion, mais diminuait avec I’augmentation de la
température. Il a été constaté que I’extrait était adsorbé chimiquement sur la surface de I’acier

et qu’il suivait une isotherme d’adsorption de type Frumkin.

Iroha et al. [34] Ont réalisé une étude sur I’effet de la résine formée avec I’extrait de peau
d’arachide rouge (RPSE) et du furfural comme inhibiteur pour la protection contre la corrosion
de I’acier doux en milieu 1M HCI par la méthode de perte de poids. Les résultats ont montré
que La résine RPSE/Furfural s’est avérée étre un inhibiteur efficace de I’acier doux dans une
solution de 1M HCI, atteignant environ 78 % a une température de 50 °C. La vitesse de
corrosion de I’acier doux dans 1M HCI est fonction de la concentration de la résine. Ce taux
diminuait a mesure que la concentration de la résine augmentait. Le pourcentage d’inhibition
en présence de cet inhibiteur a augmenté avec la température, ce qui indique que 1’adsorption
chimique était le mécanisme d’inhibition prédominant car la quantité d’inhibiteur adsorbé
augmente avec 1’augmentation de la température. La résine RPSE/Furfural est un excellent
inhibiteur de corrosion écologique, et trés bon marché pour I’acier au carbone en solution 1M

HCI, elle peut donc étre utilisée pour remplacer les produits chimiques toxiques et tres colteux.

La recherche sur les inhibiteurs de corrosion verts reste un domaine trés intéressant et
mérite d’étre pleinement développée, notamment les méthodes d’extraction. D'une part il doit

étre économique et respecter les principes de la chimie verte.

1.2.5 Différentes méthodes d’extraction

Dans la plante, les composés extraits ainsi que les huiles essentielles sont stockés dans
diverses parties : fleurs, feuilles, bois, racines, rhizomes, fruits ou graines [35]. Ces organes
peuvent étre prélevés par différentes méthodes d’extraction, Il existe plusieurs exemples de ces

méthodes, comme cité dans le tableau ci-dessous.
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Méthode

Entrainement a vapeur d’eau

Hydrodistillation

Tableau 1.2 Méthodes d’extraction.

Principe

La vapeur d'eau est genérée dans une
chaudiére séparée et dirigée a travers le
matériau végétal placé dans un récipient.
Les composés volatils sont vaporisés et
entrainés par la vapeur d'eau. La vapeur
chargée de composeés volatils est ensuite
condensée dans un condenseur pour
former un mélange d'eau et d'huiles
essentielles. Ce mélange est collecté dans
un séparateur ou les huiles essentielles,
moins denses que I'eau, flottent et peuvent
étre séparées par décantation.

Le matériau végétal (fleurs, feuilles,
etc.) est immergé dans de I'eau dans un
appareil de distillation. L'eau est chauffée
a ebullition, produisant de la vapeur. La
vapeur d'eau traverse le matériau vegétal,
entrainant les composés volatils (comme
les huiles essentielles). La vapeur chargée
de ces composés passe par un condenseur,
ou elle se refroidit et se condense en
liquide. Ce liquide est ensuite collecté
dans un réceptacle ou I'huile essentielle
flotte généralement sur l'eau et peut étre

aussi separée par décantation.

tube de
SECUrite

Termomete

Schéma du méthode

“Yapeur d'eau

mélange
a entramner
Chauffe-ballon

distillat =

chauffe
ballon

= Erlenmeyer
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Ressemble a I'hydrodistillation mais
_ utilise un appareil de Clavenger,
(<5} ;- . .
o spécialement concu pour séparer les huiles
qC) . . Sysnémé.d'g‘u Conderscur
> essentielles des hydrolats. Le matériau = peuwrehvidissement
O végétal est chauffé avec de I'eau pour
~ - . Huile
S générer de la vapeur qui transporte les T essentielle
= huiles essentielles. La vapeur est —Sytmeds T
= cohobage
§ condensée et le liquide condensé s'écoule s Matlére vigdtale
v = Eau
= dans un tube de séparation ou I'huile
L Chauffe: ballow
essentielle et l'eau se séparent par
différence de densité recueillir ces huiles
en continu
Le matériau végétal est immergé
dans de I'éthanol, un solvant polaire
capable de dissoudre une large gamme de
S composés organiques, notamment les il
=) /
= polyphénols, les flavonoides, et les 4
c y . : entonnor - R
o alcaloides. Le mélange est mis en SCe —
H - - -
‘“C’ macération et agitation pendant une
. L. L, plante j— U
-% certaine période (généralement 72 h) pour séd\we* i
g permettre a I'éthanol de solubiliser les \ &b b= }
x s X . 7= —
L composes d'intérét. Aprés extraction, le ' & S
broyage macerahonet eval aﬁonsf::vide
mélange est filtré pour éliminer les résidus “Gans Fethanol -

solides, puis I'éthanol est évaporé

(généralement sous vide) pour obtenir

I'extrait concentré.
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Extraction par Soxhlet

Le matériau solide contenant les
composés d'intérét est placé dans une
cartouche en cellulose, insérée dans le
dispositif Soxhlet. Le solvant est chauffé
dans un ballon de distillation et sa vapeur
est condensee dans le condenseur au-
dessus de la cartouche. Le solvant liquide
s'écoule sur le matériau solide, dissolvant
les composeés d'intérét, puis retourne dans
le ballon par siphonage une fois le niveau
atteint. Ce processus est répété de maniére
continue, enrichissant progressivement le
solvant en composés extraits. Le solvant
enrichi est ensuite évaporé pour récupérer

les composés.

1.3 Conclusion

ey Sorlie de l'eau de
refroidissement
«— Condenseur/ réfrigérant
Entrée de l'eau de
—p
refroidissement ) [

Corps principal de
l'extracteur

Cartouche contenant

réchantillon —r || «— Retour de distillation
«— Ballon
Agitateur /
magnétique -

Chauffe ballon avec
agitation intégrée

La compréhension du phénomeéne de corrosion est cruciale pour assurer la durabilité et la

sécurité des structures métalliques, particulierement dans des secteurs industriels sensibles

comme la pétrochimie. Ce chapitre explore en détail les mécanismes électrochimiques de la

corrosion, ainsi que les nombreux facteurs qui influencent sa progression et les diverses

manifestations qu'elle peut prendre. En identifiant les déclencheurs clés, tels que la composition

chimique de I'environnement et les propriétés des matériaux, il devient possible de concevoir

des stratégies préventives efficaces. Ces approches incluent 'utilisation de matériaux résistants,

la protection cathodique, et l'application de revétements protecteurs. En somme, une

compréhension approfondie de la corrosion non seulement réduit les codts de maintenance mais

aussi prolonge significativement la durée de vie des infrastructures métalliques, offrant ainsi

des avantages économiques et operationnels significatifs.
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11.1 Matériel végétale utilise comme inhibiteur

11.1.1 Choix de matiére vegétale

Pour cette étude, nous avons sélectionné le figuier de Barbarie (Opuntia ficus-indica ou
nopal), une plante végétale appartenant a la famille des Cactaceae. Plus précisément, nous nous
sommes intéressés aux nopales, qui sont les parties aplaties de la tige, communément appelées

cladodes ou raquettes.

Le figuier de barbarie « Opuntia ficus-indica » est une plante xérophyte, classé comme
une plante sauvage qui survit dans les régions désertiques et ne nécessite pas beaucoup d’eau
pour sa culture. On dit qu’il a une performance écologique importante, car il arréte la
dégradation du sol déboisé, rendant la terre aride productive en raison de sa capacité a retenir
I’cau [36].

Le figuier de barbarie est une plante originaire des régions arides et semi-arides du
Mexique, qui a été introduite en Afrique du Nord vers le 16°™ siécle. C’est une plante robuste

qui peut mesurer jusqu’a 5 metres de hauteur avec un tronc épais et ligneux [37].

Ses articles aplatis en forme de raquettes (cladodes) de couleur vert mat, ayant une
longueur de 30 a 50 cm et une largeur de 15 a 30 cm, se caractérisent par des branches formées
d’articles charnues de forme elliptique, la présence d’une cuticule cireuse (la cutine), de la fibre
soluble connue sous le nom de mucilage qui a une consistance similaire a celle de I’ Alo¢s Vera
(visqueux) et une capacité de retenir jusqu’a 30 fois son poids en eau , d’épiderme et des

stomates, ainsi que par la capacité d’assurer la fonction chlorophyllienne [36, 38].

Il existe de nombreuses variétés de cactus qui se distinguent en deux groupes, Les cactus
inermes qui sont souvent domestiqués et cultivés sur des surfaces limitées, et Les cactus

épineux les plus répandus car ils résistent a la destruction par les animaux [39].
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Figure 11.1 Opuntia ficus indica (Mars 2024).

I1.1.2 Technique d’échantillonnage

Notre étude a porté sur les cladodes (raquettes) du figuier de Barbarie du type inerme a
raison de ces épines, récoltés dans la région de « Birghbalou », une zone situe a la frontiere des
wilayas de Bouira et Médéa, au mois de mars 2024.

WILAYA DE MEDEA
WILAYA DE BOUIRA
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El Bethom
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Figure 11.2 La position géographique de la récolte de figuier de barbarie et une cladode

récolté de cette région.
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11.1.3 Méthodes d’extraction

Notre étude a été menée sur deux formes du figuier de Barbarie : le gel extrait frais des

cladodes et les cladodes séchés réduits en poudre.

11.1.3.1 Préparation du gel (mucilage) et la poudre de cladode

e Lapremiere étape a consisté a prélever un cladode frais du figuier de Barbarie. Celui-ci
a ensuite été soigneusement lavé et nettoye ;

e Puis, a l'aide d'un couteau bien aiguisé, le cladode a été coupé en deux dans le sens de
la longueur. A l'intérieur de ces moitiés de cladode, nous avons observé la présence d'un
gel translucide et aqueux. En utilisant une spatule, nous avons délicatement gratté et
récupéré ce gel brut dans des récipients. Une fois tout le gel extrait, il a été transféré
dans un mixeur ;

e Un mixage a vitesse lente a été effectué pendant quelques minutes jusqu'a I'obtention
d'un gel homogene et lisse. Ce gel mixé a ensuite été conservé dans une boite au
réfrigerateur ;

e Une fois le gel extrait, les parties fibreuses restantes des cladodes ouverts ont été étalées
sur des plateaux et mises a sécher a l'air libre pendant plusieurs jours jusqu'a
déshydratation compléte. Aprés séchage, ces résidus fibreux ont été broyés a I’aide des
mains pour obtenir une poudre fine et seche, que nous avons également conservée ;

e Ainsi, cette méthode nous a permis d'extraire a la fois le gel frais, riche en eau et

nutriments, et la poudre issue des fibres résiduelles.
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Une cladode Une cladode coupé sur deux

R — Le gel mucilage extraire
de I'intérieur de cladode

Broyage et : F
filtration La partie exterieure
- qul reste
- 4
Poudre fine et étalées sur des plateauxet
homogeéne mises a sécher a I'air libre

Figure 11.3 Schéma représente les étapes d'échantillonnage.

11.1.3.2 Extraction éthanolique

Pour procéder a cette extraction, I’extrait éthanolique des cladodes est préparé par
macération. Sous une hotte ventilée, on introduit 30 g de poudre et 300 ml d’éthanol dans un
Erlenmeyer de 500 ml. L’Erlenmeyer est ensuite fermé pour éviter 1’évaporation du solvant,
puis mis sous agitation continue, a une vitesse moyenne, pendant trois (03) jours successifs.
Aprés agitation, nous filtrons le macérat a travers un entonnoir et un papier filtre pour séparer
le résidu solide de la solution. Apres filtration, le filtrat est évaporé a 1’aide d’un évaporateur
rotatif (Rotavapeur) jusqu’a élimination totale de 1’alcool. Le produit final obtenu est conservé

a4 °C dans un flacon sombre hermétiquement fermé.
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Filtration par un papier filtre

Evaporation a I'aide d’un Rota vapeur

Figure 11.4 Présentation de protocole d’extraction éthanolique de la poudre du figuier.

1.2 Caractérisation des extraits obtenus

Nous avons déterminé les propriétés organoleptiques et physico-chimiques (pH, densité,
solubilité, couleur et aspect) des deux produits obtenus. Pour la détermination du pH de chaque
produit, nous avons utilisé un pH-métre, et pour la densité, un densimetre. Nous avons
également effectué une analyse par spectroscopie infrarouge, ce qui nous a permis d’identifier
les biomolécules actives constituant les deux produits a I’aide d’un spectrométre. Ces analyses
ont été effectuée aux laboratoires de Génie des Procédes et de Chimie de la Faculté des Sciences
et Science Appliqué (FSSA) a I’Université de Bouira.
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Pour évaluer la solubilité de chaque produit (le gel et I'extrait), nous avons conduit des
tests en utilisant trois béchers par produit. Nous avons ajouté une quantité déterminéee de chaque
produit dans les béchers, suivie de volumes égaux d'eau, de condensat et d'éthanol. Aprés avoir
bien mélangé, nous avons observé les reactions a différents intervalles : 5 minutes, 15 minutes
et une heure, en notant les changements survenus dans chaque bécher. Ces observations nous

ont permis de mieux comprendre les propriétés de solubilité des produits dans différents

solvants.
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Figure 11.5 Test de solubilité.

I1.3 Techniques d’étude expérimentales

11.3.1 Technique gravimétrique (méthode de perte de poids)

Cette méthode est basée sur le calcul de la vitesse de corrosion par la différence de poids
d’acier avant et aprés exposition dans un milieu corrosif selon la norme NACE (RP 0775-99 -
CORROSION COUPONS INSTALLATION AND HANDLING) [40].

11.3.2 Technique électrochimique

Les tests électrochimiques sont effectués en utilisant un dispositif de mesure
électrochimique au sein du laboratoire de corrosion de la Division Technologie et de
Développement (DTD) SONATRACH.
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11.3.2.1 Chaine électrochimique

Pour cette étude, une chaine électrochimique comprenant les équipements suivants a été

utilisée :

Potensiostat/Galvanostat, Pour cette étude, un appareil potentiostat / galvanostat
modulaire avec analyseur de fréquence PGSTAT 302N de marque Metrohm Autolab
B.V a été utilisé, le traitement des donnees, suivi du potentiel libre et la résistance de
polarisation linéaire, est réalisé par le logiciel NOVA 2.0. Il permet d’imposer et de
mesurer des potentiels et des courants stables dans les domaines cathodiques et
anodiques.

Electromeétre, c’est I’élément qui canalise les différents branchements provenant de la
cellule vers le potensiostat/Galvanostat, assurant une connexion stable et précise pour
les mesures électrochimiques.

Equipement informatique comprenant un micro-ordinateur doté de logiciels
d’acquisition et de traitement de données, permettant d’introduire les conditions
opératoires, de contrdler les essais électrochimiques, de tracer les différentes courbes
et de calculer les parameétres électrochimiques nécessaires a l'analyse.

Barboteur : Utilisé pour éviter la présence d'oxygene dans la solution d'essai en y
introduisant de I'azote, garantissant ainsi des conditions contrdlées et reproduisibles

pour les expériences électrochimiques.

Figure 11.6 Chaine électrochimique.
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111.3.2.2 Cellule électrochimique

Les essais ¢lectrochimiques de I’acier X60 ont été effectués dans une cellule cylindrique

en verre pyrex d’une capacité de 1000 ml, munie de cinq orifices (voir figure 11.7) :

= L’orifice central est destiné au passage de 1’¢électrode de travail constituée l'acier
X60, avec une surface exposée de 1 cmz.

= Deux orifices, situés de part et d’autre de 1’orifice centrale, sont destinées au
placement des électrodes auxiliaires en graphite.

= Un autre orifice est réservé au passage de 1’¢lectrode de référence au calomel
saturé en KCI (ECS).

= Enfin, le dernier orifice est utilisé pour le barbotage de I'azote dans la solution,
assurant ainsi un environnement exempt d'oxygéne pour maintenir des

conditions de test électrochimique contrélées.

Cette configuration de cellule permet de mener des expériences électrochimiques précises

et reproductibles sur I'acier X60, en controlant les variables environnementales et en assurant

une connexion stable des électrodes pour des mesures fiables des parametres électrochimiques.

Al

Contre électrodes

Electrode de référence .
Electrode de travail

Figure 11.7 Cellule électrochimique.

» Electrode de travail
Le matériau utilisé comme électrode de travail est 1’acier au carbone de nuance API 5L

X60 qui est largement utilisé dans I’industrie pétroliers (casing, tubing, les installations de
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surface, ...) a cause de son faible colit. La composition chimique de I’acier au carbone de

nuance API5L X60 est donnée dans le tableau ci-apres.

L’¢lectrode de travail utilisée dans cette expérience est préparée avec 1’échantillon d’acier
au carbone, découpés mécaniquement sous une forme carrée de dimension 1x1cm? puis soudée
a un fil électrique conducteur en cuivre gainé. Le cube et le fil sont enrobés avec résine époxy

thermodurcissable, telle qu’une seule face 1cm? soit exposée au milieu agressif.

Résine

Fil électrique en cuivre

Figure 11.8 Electrode de travail.

Tableau 11.1 Composition chimique de I’échantillon d’acier au carbone API 5L X60 (en %

massique).

Eléments

Chimiques

Pourcentage
) 022 023 131 0.044 005 0013 001 0.016 0.06 98.094
massique (wt%o)

» Electrode de réference
L’¢lectrode de référence est une électrode au calomel saturée (ECS), schématisée par

séquence électrochimique Hg/Hg2Clo/KClss. Celle-ci présente un potentiel de (+ 0,241 V) par
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rapport a I’¢électrode standard a hydrogene. Elle permet de mesurer ou de contrdler le potentiel
de I’¢électrode de travail. Elle est placée aussi prés que possible de 1’¢lectrode de travail,
provoquee par la résistance de 1’¢électrolyte compris entre 1’électrode de travail et 1’électrode

référence associée, et cela par une meilleure conception de la cellule et de I’appareillage.

Figure 11.9 Electrode de référence.

» Contre électrode
Les contres électrodes utilisées sont des électrodes inattaquables en graphite. Elles
permettent la mesure de I’intensité de courant qui traverse la cellule et elles sont placées

parallélement a 1’¢électrode de travail pour obtenir une bonne homogénéité du champ électrique.

Figure 11.10 Contre électrodes.

I1.4 Techniques d’analyse de surface utilisé

11.4.1 Microscopie Electronique a Balayage (MEB)

Le principe de cette technique est de balayer la surface de I'échantillon avec un faisceau

d'électrons finement localisé et de collecter les électrons secondaires et rétrodiffusés avec un
détecteur réceptif [41].

L
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11.4.2. Spectroscopie de Dispersion d'Energie des Rayons X (EDAX)

La microanalyse par spectroscopie a rayons X dispersion d’énergie (EDAX) est utilisée

pour identifier la composition chimique élémentaire d’un échantillon. Lorsque le faisceau

d’électrons frappe I’échantillon, il génére des rayons X spécifique aux ¢léments contenus dans

celui-ci.

11.5 Milieu d’étude

Le milieu agressif étudié est une eau de gisement prélevée au niveau des puits de la région

de Stah (située a Ain Amenas, wilaya d'lllizi au sud de I'Algérie). Afin d'analyser cette eau, on

la filtre en utilisant un papier filtre pour éliminer les composés de corrosion présents. La

composition chimique de I'eau de gisement est présentée dans (Tableau 11.2).

Tableau 11.2 Composition physico-chimique de I'eau de gisement de la région de Stah.

i

pHa20C°
Cations

Extrait sec mg/l
Conductivité ms/cm

mg/l
28106.10
11065.60
56470.00
1092.00
326.30
638,62
4.60
mg/l
163988.63
00
00
00

265100
122.00

Méq
1405.31
910.00
2455.22
28.00
7.45
9,30
0.16
Méq
4625.00
00
00
00
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11.6 Techniques d’évaluation électrochimiques

11.6.1 Potentiel a Circuit Ouvert (OCP)

La mesure du Potentiel a Circuit Ouvert OCP, est I’une des techniques électrochimiques
les plus simples permettant de suivre 1’évolution du potentiel d’un matériau immergé dans un
milieu au cours du temps. La mesure du ce potentiel OCP permet également de connaitre d'une
part, une premiere idée sur le comportement de la surface en contact avec le milieu corrosif. Et
d'autre part, il permet de déterminer la durée d’immersion nécessaire pour obtention un régime

stationnaire, indispensable aux mesures d’impédance et pour les tracés potentiel dynamiques
[42].

11.6.2 Résistance de Polarisation Linéaire (LRP)

Elle consiste a réaliser un balayage de potentiel au voisinage de corrosion de 1’électrode

de travail sue la zone ou la courbe affiche linéarité.

Cette méthode est rapide et spécifiquement bien adapté a I’évaluation de I’efficacité d’un
inhibitrice de molécule dont les effets sont encore inconnus. Toutefois, il est impératif de
verifier méticuleusement sa validité pour chaque systeme examine. De plus, il offre la

possibilité de suivre I’évolution du comportement de I’inhibiteur au fil du temps.

P

A*T /I/Rp

Ecorr E

Figure 11.11 Courbe de polarisation linéaire [43].
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L’avantage principal de cette méthode est qu’elle permet d’effectuer rapidement un grand
nombre de mesures tout en ciblent I’interface métal/solution au plus prés du potentiel de
corrosion. Cette proximité aide a prévenir toute altération de 1’état de surface pendant la mesure
de la résistance de polarisation, minimisant ainsi les effets de transport et négligent les pertes
ohmiques. Cependant, cette technique ne permet pas de différencier les phénomenes

réactionnels mis en jeu lors de I’inhibition de la corrosion [43].

» Méthode de TAFEL
La méthode de polarisation potentiodynamiques, connue sous le nom de méthode de
Tafel, implique de balayer une plage de potentiel du domaine anodique au domaine cathodique
avec une vitesse constante de potentiel. On utilise cette méthode pour évaluer les
caractéristiques ‘active/passive’ d'un systeme redox matériau-solution. On utilise la courbe
| = f (E) pour évaluer les différentes caractéristiques, y compris la vitesse de corrosion. La
vitesse de balayage du potentiel peut varier de 0.1 mV/seconde a 5 mV/seconde [44].

Logi| I

A

Droites de Tafel

cathedigue anodique

|
LDgllJlIccrrl——————|—

Domaine de Tafel Domaine de Tafel

P E

cathodigue anodique

Figure 11.12 Détermination du courant ou potentiel de corrosion par la méthode des droites
de Tafel [45].

11.6.3 Spectroscopie d’Impédance Electrochimique (SIE)

La spectroscopie d'impeédance électrochimique consiste a mesurer la réponse de
I'électrode face a une modulation sinusoidale de faible amplitude du potentiel en fonction de la
fréguence. Cette méthode transitoire peut étre avantageusement couplée a celle du tracé des
courbes stationnaires | = f(E) et permet une analyse plus compléte du mécanisme d'action de
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I'inhibiteur. Les résultats sont obtenus sous forme de diagrammes de Nyquist et de Bode. C’est

une méthode non destructive adaptée a 1’étude des propriétés électriques interraciales [46].
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Figure 11.13 Courbes d’impédance (Bode et Nyquist) [46].

11.7 Protocoles expérimental

11.7.1 Etude gravimétrigue

» Preéparation des échantillons
Dans un premier temps, les échantillons d'acier de type "X60" sont soumis a un processus
de polissage méticuleux. Ce polissage est effectué a l'aide d'une polisseuse sous jet d'eau, en
utilisant successivement du papier abrasif de granulométries croissantes : P80, P400 et P1000.

L'objectif de cette étape est d'obtenir une surface lisse et uniforme sur chaque échantillon.

Une fois le polissage terming, chaque coupon d'acier est pesé avec une précision extréme
sur une balance analytique afin de déterminer sa masse initiale. De plus, les surfaces polies des
échantillons sont soigneusement mesurées et les dimensions sont consignées avec précision.
Cette démarche assure que les échantillons sont préparés de maniére standardisée et que les

mesures ultérieures seront fiables et reproductibles.
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Les échantillons sont ensuite immergés individuellement dans des bouteilles en verre de
250 ml contenant des solutions d'eau de gisement prélevées dans la région de STAH. Ces

solutions ont été choisies spécifiquement comme milieu d'immersion pour les tests a venir.

Différentes concentrations sont préparées, comprenant 0 ppm (solution témoin), ainsi que
10 ppm, 20 ppm et 30 ppm de chaque inhibiteur. Les deux types d'inhibiteurs, a savoir I’extrait
éthanolique et le gel mucilage, sont ajoutés aux solutions respectives. Apres l'ajout des
inhibiteurs, les bouteilles sont soigneusement fermées (voir Figure 11.14), créant ainsi un

environnement clos pour les tests a réaliser.

Figure 11.14 Schéma du dispositif des coupons.

» Durée d'exposition
Les échantillons d'acier sont immergés dans ces solutions pendant une période prolongée.
Le gel mucilage est exposé pendant 41 jours a compter de la date d'injection du 12 mars 2024,
tandis que I'extrait éthanolique de figues de Barbarie est exposé pendant 37 jours a compter de
la date d'injection du 18 mars 2024.

> Nettoyage des coupons
Aprés la période d'exposition, les coupons ont été retirés et ont subi les opérations

suivantes avant d'étre peseés :

- Inspection visuelle des échantillons : Chaque coupon a été examiné visuellement pour
évaluer son aspect extérieur, notamment pour détecter toute altération de la surface ou tout signe

de corrosion apparent ;
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- Nettoyage avec de I'eau distillée : Les échantillons ont été soigneusement nettoyés a
I'aide d'eau distillée afin d'éliminer toute saleté, crasse ou résidu qui aurait pu s'accumuler a la

surface pendant I'exposition.

Apreés les opérations de nettoyage avec de I'eau distillée, les échantillons ont été préparés pour

les mesures de masse selon les étapes suivantes :

- Immersion dans une solution d'acide chlorhydrique a 15% : Chaque échantillon a été immergé
dans une solution contenant 100 ml d'acide chlorhydrique & 15% pendant 15 secondes. Cette

étape vise a éliminer toute calamine ou oxydation superficielle.

- Immersion dans une solution basique NaOH pour neutraliser la surface : Aprés l'acide
chlorhydrique, les échantillons ont été immergés dans une solution basique de NaOH pour
neutraliser la surface métallique. Cela aide a éliminer toute trace d'acidité résiduelle et a

préparer la surface pour les étapes suivantes.

- Ringage a l'acétone : Les echantillons ont été soigneusement rincés a I'acétone pour éliminer

tout résidu de solution et assurer une surface propre et seche.

- Mise dans un dessiccateur : Chaque coupon a été placé individuellement dans un dessiccateur

pour sécher complétement.

- Pesée de chaque coupon et enregistrement des nouvelles masses : Une fois secs, les
échantillons ont été pesés avec précision sur une balance analytique, et les nouvelles masses

ont été enregistrées.

11.7.2 Etude électrochimique

» Préparation des échantillons
La préparation de [I'électrode de travail est primordiale avant toute mesure
électrochimique. 1l est nécessaire de commencer cette préparation en polissant attentivement la
surface de I'électrode avec du papier abrasif de granulométrie la plus fine (P1200) afin

d'éliminer toute contamination ou oxydation présente sur sa surface.

Tout d'abord, nous avons commence avec une solution témoin sans inhibiteur (0 ppm).

Nous avons introduit 700 ml d'eau de gisement prélevée dans la region du STAH dans la cellule
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électrochimique. Ensuite, nous avons installé cette cellule, comprenant une électrode de travail,

une électrode de référence et une contre-électrode, établissant ainsi une chaine électrochimique.

Nous avons saisi les parameétres nécessaires dans le logiciel pour les essais
électrochimiques afin de mieux comprendre la nature de I'acier étudié. La premiére étape a été
de mesurer le Potentiel de Circuit Ouvert (OCP) pour déterminer le temps nécessaire pour
atteindre I'état stationnaire. Une fois cet état atteint, nous avons procédé aux mesures de
Résistance de Polarisation Linéaire (LRP) et de spectroscopie d'impédance électrochimique
(EIS).

Aprés avoir mesuré la solution témoin sans inhibiteur, nous avons répété le méme
processus pour chaque concentration d'inhibiteur. Nous avons préparé des solutions contenant
respectivement 10 ppm, 20 ppm et 30 ppm du gel inhibiteur dans le milieu agressif. Pour chaque
concentration, nous avons introduit la solution dans la cellule electrochimique, établi la chaine
électrochimique, mesuré le potentiel de circuit ouvert en régime permanent, puis effectué des

mesures de résistance de polarisation linéaire et de spectroscopie d'impédance électrochimique.

La concentration de 20 ppm de gel a été maintenue dans la cellule pendant une semaine,

et nous avons enregistré les résultats de polarisation et d'impédance.

Remarque : Avant de procéder aux tests électrochimiques proprement dits, chaque solution a
été agitée pendant quelques minutes pour garantir une parfaite homogénéité. De plus, un
barbotage continu de gaz azote (N2) et de dioxyde de carbone (CO) de haute pureté a été

effectué pour dégazer et acidifier la solution.

» Parameétres des essais électrochimiques
Les paramétres fixés pour les essais électrochimiques pour comprendre la nature de

I’acier étudié sont représentés dans le Tableau I1.3.
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Tableau 11.3 Parameétres d'essais électrochimique.

Méthodes utilisées

Parametres fixés

Courant imposeé

Valeurs

I = 0 circuit ouvert

Poids équivalent de I’acier 289
Densité de I’acier 7.8 glcm3
o Temps d’immersion 3600 secondes
Mesure du potentiel a circuit
Potentiel de 1’¢lectrode de
ouverte E o o .
réferences ESC par rapport a +0.241 mV/ENH
I’¢électrode H»
Vitesse de balayage du potentiel 0.166 mV/s
Potentiel initial -10mV
Potentiel final +10mV
Technique de la résistance de 0.166 mV/s
T Vitesse de balayage du potentiel
polarisation linéaire.
Poids équivalent de I’acier 289
Densité de ’acier 7.8 glcm®

Spectroscopie d’impédance

Electrochimique

Gamme de fréquence

0.009 Hz -100KHz

Amplitude du signal

10 mV

Potentiel de travail

ECOTT

11.7.3 Technique d’analyse de surface

Dans le cadre des analyses par Microscopie Electronique a Balayage (MEB) et

Spectroscopie de Rayons X a Dispersion d'Energie (EDAX), trois solutions distinctes ont été

préparées, chacune contenant un coupon d’acier X60.

La premiére solution ne contenait que de I'eau de gisement.

La deuxiéme solution était composée d'une quantité d'extrait inhibiteur mélangée a de

I'eau de gisement.

-41 -



CHAPITRE |1 MATERIEL & METHODES

La troisieme solution comprenait une quantité de gel inhibiteur ajoutée a de l'eau de
gisement. Ces deux solutions permettront a étudier 1'impact d’extrait et du gel inhibiteur sur la

surface métallique d’acier.

Apres une période d'immersion de 20 jours, les coupons d'acier ont été retirés des
solutions pour étre observés au MEB, permettant d’examiner les changements morphologiques
et les produits de corrosion formés a la surface des coupons. En complément, une analyse par
EDAX sera réalisée sur ces mémes coupons pour déterminer les éléments chimiques présents

dans la surface de I’acier.

11.8 Conclusion

Ce chapitre a exploré en profondeur les différentes facettes de I'utilisation de matériaux
végétaux comme inhibiteurs de corrosion. Le choix minutieux des matiéres végétales, les
techniques d'échantillonnage rigoureuses et les méthodes d'extraction sophistiquées ont été
essentiels pour obtenir des extraits efficaces. La préparation du gel mucilage et de la poudre de
cladode, ainsi que I'extraction éthanolique, ont permis d'obtenir des inhibiteurs aux propriétés

prometteuses.

Les techniques d'étude expérimentales, telles que la méthode gravimétrique, la
spectroscopie d'impédance électrochimique et la microscopie électronique a balayage avec
analyse EDAX, ont fourni des insights précieux sur les mécanismes d'inhibition et les

interactions surface-solution.

L'environnement d'étude, représenté par les conditions de test électrochimique et les
milieux corrosifs simulés, a été rigoureusement contrdlé pour garantir la fiabilité des résultats.
Les évaluations électrochimiques, incluant le potentiel a circuit ouvert, la résistance de
polarisation linéaire et la spectroscopie d'impédance électrochimique, ont complété I'analyse en
fournissant des données quantitatives et qualitatives sur la performance des inhibiteurs

végétaux.
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I11.1 Introduction

Ce chapitre présente les résultats expérimentaux ainsi que l'analyse de I'efficacité
inhibitrice du gel mucilage et de I'extrait éthanolique des cladodes de cactus en tant
qu'inhibiteurs de corrosion de l'acier X60 dans les eaux de gisement. Ces résultats ont été
obtenus a travers diverses méthodes d'évaluation. La méthode de perte de poids a été employée
comme une méthode simple et efficace pour évaluer I'efficacité inhibitrice des substances
testées. Parallelement, les méthodes électrochimiques telles que la mesure du Potentiel a Circuit
Ouvert (OCP), les courbes de Tafel et la Spectroscopie d’Impédance Electrochimique (SIE),
ont été utilisées afin d'obtenir des mesures plus précises des processus de corrosion et de
protection. De plus, les isothermes d'adsorption ont été discutés pour mieux comprendre les
interactions entre les inhibiteurs et la surface métallique. Enfin, une analyse approfondie de la
surface des électrodes par Microscopie Electronique a Balayage (MEB) couplée a la
Spectroscopie de Dispersion d'Energie des Rayons X (EDAX) a été réalisée pour observer les
modifications morphologiques et la composition élémentaire en absence et en présence
d'inhibiteurs. En outre, les caractéristiques organoleptiques et physico-chimiques du gel
mucilage et de I'extrait des cladodes de cactus ont été analysées par spectroscopie infrarouge,
fournissant des informations essentielles sur leur composition et leurs propriétés en tant

qu'inhibiteurs de corrosion.

111.2 Etude gravimétrique

Les mesures gravimeétriques sont souvent utilisées comme une premiére approche de
I'étude de Il'inhibition de la corrosion d'un métal en solution électrolytique. Cette méthode est
simple & mettre en ceuvre et ne nécessite pas d'équipement complexe. Les échantillons d'acier
X60 sont immergés dans les eaux de gisement, avec ou sans l'ajout de différents inhibiteurs
(sous forme d'extrait (noté (A) ou de gel mucilage (noté B)). Etant donné que la corrosion est
un processus lent, I'efficacité inhibitrice est évaluée aprés un temps, a une température ambiante
de 25 £ 1 °C. La vitesse et I'efficacité inhibitrice de corrosion sont calculées selon les relations
[11.1 et 111.2 respectivement (selon la norme NACE RP0075-2023).

Veorr ==X p X § X 0,365 (1n.1)

-43 -



CHAPITRE I RESULTATS & DISCUSSIONS

Am = m; — m, correspond a la différence entre la masse initiale m, et la masse finale m, en
(9) apres un temps d’exposition t par (jour) dans le milieu corrosif. S est la surface du métal
exposée a la solution d’étude en (cm?). p est la masse volumique de ’acier au carbone en

(g9/cmd). L efficacité inhibitrice est calculée selon la formule suivante :

n (%) — VCOTT_VLEOTT (|“2)

VCOTT

Voorr €t VL . désignent respectivement les vitesses de corrosion sans et en présence d'inhibiteur.

Les différents résultats obtenus sont récapitulés dans le tableau 111.1.

Tableau 1.1 Evaluation de la vitesse de corrosion de I’acier X60 par la méthode de perte de
poids pour les deux inhibiteurs.

Concentration de p Veorr

tQ S 2 A 0
Pinhibiteur ) (e m1(0) ™2 @) mo (g/cm?) (mm/an) n 6
0 ppm 41 11,68 22,3498 22,2176 0,1222 7,78 0,0988 /
10
37 11,68 21,4133 21,3481 0,0652 7,78 0,0558 4352
m
Extrait p;)O
37 11,68 21,1775 21,1207 0,0578 7,78 0,0509 48,47
ppm
10
41 11,68 21,8695 21,8355 0,0340 7,78 0,0275 72,16
Gel ppm

mucilage 20

ppm

41 11,68 21,3511 21,3215 10,0296 7,78 0,0239 75,81

L'analyse des données du tableau révéle une diminution de la vitesse de corrosion lorsque
I'inhibiteur est présent dans le milieu corrosif. De plus, cette diminution est proportionnelle a
l'augmentation de la concentration en inhibiteur. Par conséquent, I'efficacité inhibitrice
augmente avec la concentration en inhibiteur, atteignant des valeurs maximales de 48,47 % et
75,81 % respectivement en présence d'une concentration de 20 ppm d'extrait et de gel mucilage
de cactus. Il est a noter que I'efficacité inhibitrice est moins élevée en présence d'extrait par
rapport au gel mucilage. Cette efficacité accrue est due a la formation d’un film inhibiteur

protecteur qui adhére a la surface et peut étre attribuée a divers facteurs, tels que la composition
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chimique et la structure physique des deux formes d'inhibiteur, qui deviennent plus denses a

mesure que la concentration augmente.

111.3 Etude électrochimique

L'évaluation de l'efficacité inhibitrice par la méthode gravimétrique ne permet pas
d’accéder aux mécanismes impliqués dans la corrosion. En revanche, les méthodes
électrochimiques telles que les courbes de polarisation et la spectroscopie d'impédance
électrochimique permettent une approche plus approfondie car elles examinent directement les
processus fondamentaux de la corrosion. Grace a ces techniques quantitatives, il est possible
d'obtenir des informations sur les vitesses de réaction et les parameétres physiques du systéme,

tels que la capacité de double couche et la résistance de transfert de charge, etc.

111.3.1 Mesure du potentiel a circuit ouvert

Avant d’étudier en détail le comportement de I’acier face a la corrosion, il est important
de suivre I'évolution de son potentiel a circuit ouvert en fonction du temps, en I'absence et en
présence d’inhibiteurs. En effet, les valeurs mesurées de ce potentiel résultent des réactions se
déroulant a I'interface métal/solution et permettent ainsi de déterminer le temps nécessaire pour

atteindre la stabilité du systéme électrochimique.

La figures 111.1 représente I'évolution du potentiel libre de I'acier X60 en fonction du

temps en absence d’inhibiteurs.

La courbe du Potentiel a Circuit Ouvert (OCP) pour I'acier X60 dans les eaux de gisement
en absence d’inhibiteur montre que le potentiel, qui caractérise la formation de produits de
corrosion sur la surface de I’¢électrode de travail, évolue vers des valeurs négatives. Une phase
initiale de stabilisation rapide est suivie d'un équilibre, indiquant une corrosion active. Cette
observation souligne la nécessité de mesures de prévention et d'une surveillance constante pour

assurer la durabilité du matériau dans ces conditions.
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Figure 111.1 Evolution du Potentiel & Circuit Ouvert en fonction du temps dans les eaux de

gisement en absence d’inhibiteur.

Apres une phase initiale de stabilisation, le potentiel de corrosion de I'acier X60 se
stabilise autour de -780 mV/ECS. Cette stabilisation suggere que le systéme a atteint un
équilibre dynamique entre la réaction anodique (oxydation du fer) et la réaction cathodique
(réduction de I’oxygene). Cet équilibre indique que les vitesses des deux réactions sont égales,
ce qui signifie qu'il n'y a pas de variation nette de la concentration d'ions métalliques dans la
solution électrolytique. Ce phénomeéne suggére également que la formation de la couche
protectrice de corrosion, telle que I'oxyde ou I'hydroxyde de fer, sur la surface de I'acier atteint

un équilibre avec les réactions de corrosion, limitant ainsi la progression de la corrosion.

Le tableau I11.2 illustre la stabilité du potentiel de corrosion pendant une période
d’immersion dans la solution agressive, en présence du gel mucilage a différentes
concentrations : 0, 10, 20 et 30 ppm. Les résultats obtenus révele que I'ajout du gel mucilage
entraine un déplacement du potentiel de corrosion vers des valeurs plus positives, un effet
d'autant plus marqué avec I'augmentation de la concentration en inhibiteur, indiquant ainsi un
anoblissement du potentiel et une augmentation de la surtension anodique. Les recherches
précédentes confirmant que l'inhibiteur forme une couche protectrice sur la zone anodique de
I'acier, empéchant ainsi lI'oxydation du fer et réduisant la vitesse de corrosion. Ces résultats
mettent en évidence l'efficacité du gel mucilage en tant qu'inhibiteur de corrosion, capable
d'améliorer de maniére significative la résistance a la corrosion de l'acier dans les conditions

testées.
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Tableau 111.2 Valeurs du temps et de potentiel d’abandon (E.,,,) Sans et avec inhibiteur sous

forme de gel mucilage.

Concentration Temps de
E .orr (MV/ECS) L
d’inhibiteur stabilisation (s)
0 ppm -0,7750 3600
10 ppm -0,6872 3600
20 ppm - 0,6597 3600
30 ppm - 0,6370 3600

111.3.2 Technique de Résistance de Polarisation Linéaire (LRP) et Courbes de Tafel

La technique de résistance de polarisation linéaire (LRP) permet de mesurer la vitesse de
corrosion en déterminant la résistance de polarisation, ainsi que le potentiel et le courant de
corrosion. Cette méthode offre des informations détaillées sur les processus électrochimiques

en cours.

Les parametres électrochimiques obtenus par les techniques de polarisation linéaire et les
courbes de Tafel pour I'acier au carbone de nuance AP1 X60 immergé dans le milieu corrosif
sans et avec inhibiteur sont résumés dans le tableau 111.3. Ce tableau inclut également I'efficacité
inhibitrice, déterminée par la relation suivante :

Rp(inh) — Ry (blanc)
Rp(inh)

n (%) = x 100 (111.3)

Avec .
R, (inh) : résistance de polarisation linéaire avec inhibiteur,

R, (blanc) : résistance de polarisation linéaire sans inhibiteur.

Cette relation permet de calculer I'efficacité inhibitrice en fonction des variations de la
résistance de polarisation avec et sans inhibiteur, montrant ainsi I'efficacité de I'inhibiteur a

ralentir le processus de corrosion.




CHAPITRE 11 RESULTATS & DISCUSSIONS

Tableau 111.3 Parametres électrochimiques obtenus par la technique de LRP d'un acier X60
immergé dans le blanc puis dans un milieu traité par produit bio-naturel « gel » a différentes

concentrations.

Concentration R, Ecorr Veorr Icorr )

en inhibiteur ~ (kOhms.Cm?) (V/IECS) (mm/an) (LA.cm?) n )
0 ppm 0,3048 -0,717 0,835 71,24 /
10 ppm 4,6319 - 0,6297 0,0511 3,5508 93,41
20 ppm 8,3577 - 0,5926 0,0413 3,3554 96,35
30 ppm 12,274 -0,5770 0,0298 2,5708 99,75

Les Courbes de Polarisation Linéaire (LRP) et de Tafel pour I’inhibiteur (gel mucilage)

sont illustrées dans les figures suivantes.
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Figure 111.2 Courbes LRP et Tafel de [’acier X60 immergé dans [’eau de gisement A. sans
inhibiteur (témoin), B. en présence de 10 ppm de gel mucilage, C. en présence de 20 ppm de

gel mucilage et D. en présence de 30 ppm de gel mucilage.

Les résultats obtenus révélent qu'en absence d'inhibiteur, la résistance de polarisation de

l'acier est faible, mesurée a seulement 0,3048 kQ-cm?, tandis que sa vitesse de corrosion est

élevée, atteignant environ 0,835 mm/an.

L'ajout de differentes concentrations de gel mucilage a considérablement augmenté la
résistance de polarisation de l'acier ainsi que son efficacité inhibitrice, de maniere
proportionnelle a la concentration d'inhibiteur. A une concentration de 10 ppm de gel mucilage,
la résistance de polarisation a atteint 4,63 kQ-cm?, avec une efficacité inhibitrice de 93,41 %.
Cette augmentation suggere la formation d'une couche protectrice sur la surface de l'acier. A
une concentration de 30 ppm de gel mucilage, la résistance de polarisation a atteint

12,274 kQ-cm?, la vitesse de corrosion a diminué a 0,00298 mm/an et l'efficacité de protection
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a dépassé 99 %, atteignant 99,75 %. Ces résultats mettent en évidence le pouvoir protecteur

efficace du gel mucilage, capable de prévenir efficacement la corrosion dans I’cau de gisement.

Les faibles densités de courant de corrosion (I.,.-) enregistrées indiquent que les
molécules de gel mucilage ont tendance a s'adsorber sur la surface de I'acier, augmentant ainsi
le recouvrement du film protecteur. Cette couche empéche le passage du courant et bloque les

réactions d’oxydo-réduction, réduisant ainsi le phénomeéne de corrosion.

I1 est également observé que I’augmentation de la concentration de I’inhibiteur déplace le
potentiel de corrosion (E.,,-) Vers des valeurs plus positives (plus nobles). Ce comportement,
confirmé par les résultats de I'OCP, indique que l'inhibiteur agit principalement de maniere

anodique, formant un film sur la zone anodique qui bloque 1’oxydation du fer.

Ces résultats démontrent que le gel mucilage est un inhibiteur de corrosion tres efficace
pour I’acier au carbone dans les conditions testées. En augmentant la concentration de
I’inhibiteur, l'efficacité augmente également, rendant l'acier de plus en plus résistant a la

corrosion.

I11.3.3 Technique Spectroscopique d’Impédance Electrochimique (EIS)

La Spectroscopie d'impédance Electrochimique (SIE) est utilisé pour vérifier le
comportement de I'acier au carbone vis-a-vis de la corrosion, en présence et en absence de gel
mucilage utilisé comme inhibiteur. Cette méthode a l'avantage de perturber minimalement
I'interface métal/solution, car le signal alternatif superposé au signal continu est faible (£10
mV). Les courbes d’impédance sont représentées par les diagrammes de Nyquist et de Bode.
L'intersection des demi-cercles sur les diagrammes de Nyquist avec I'axe des réels (Z') indique
la résistance de la solution (Rg) a haute fréquence et la résistance au transfert de charge (R;.) a
basse fréquence. Les valeurs de la résistance de transfert de charge (R;.) sont calculées a partir
de la différence entre les valeurs aux fréquences minimale et maximale sur lI'axe des réels

(diamétre du demi-cercle), selon la formule suivante :

R.. = Rp — Ry (111.4)
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Les courbes suivants (figure I11.3) illustrent les diagrammes d’impédance Nyquist et Bode
pour I’acier X60 immerg¢ dans I’eau de gisement, sans inhibiteur (témoin) et avec différentes

concentrations de gel mucilage (10 et 20 ppm) utilisé comme inhibiteur vert.
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Figure 111.3 Diagrammes d’impédance de Nyquist et Bode de [’acier X60 immergé dans [’eau
de gisement (solution agressive) : A. sans inhibiteur (témoin), B. en présence de 10 ppm de

gel mucilage, et C. en présence de 20 ppm de gel mucilage.
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Le spectre d'impédance représenté par le diagramme de Nyquist en absence d'inhibiteur
montre une boucle capacitive sous forme de demi-cercle dans la région des hautes fréquences
sur l'axe réel. Ce type de spectre indique que le processus de corrosion est contr6lé par un
transfert de charges a l'interface électrode/solution, avec une surface d'électrode solide

hétérogene et irréguliére.

Cependant, Il'ajout du gel mucilage en tant qu'inhibiteur de corrosion entraine une
augmentation progressive de la taille des boucles capacitives lorsque la concentration en
inhibiteur augmente. Cette observation caractérise le blocage du processus de transfert de
charges par la formation d'un film protecteur a la surface du métal. Ce film devient de plus en
plus résistant & la dissolution active du métal au fur et a mesure que la concentration en
inhibiteur augmente. En d'autres termes, le gel mucilage agit comme un inhibiteur de corrosion
en formant une couche barriére protectrice sur la surface métallique, qui entrave le processus

de transfert de charges responsable de la corrosion.

Les valeurs des parametres électrochimiques pour différentes concentrations en inhibiteur
obtenues par la spectroscopie d’impédance électrochimique et en utilisant le circuit équivalent
sont réunies dans le tableau Il11.4. L’efficacité inhibitrice n est déterminée par la relation

suivante :

1 (%) = Re=Fee 100 (111.5)

Ric

Ou R, et R}, correspondent respectivement aux densités de courant enregistrées dans la

solution corrosive en absence et en présence de I’inhibiteur.

Tableau 111.4 Parametres de la corrosion de [’acier X60 obtenus par des mesures
d’impédance électrochimique, immergé dans une solution agressive sans inhibiteur (blanc) et

dans des milieux traités avec par le gel mucilage a différentes concentrations.

Concentration

N R, (Q) Rp (Q) R;. (Q) Ca (WFcm?) 1 (%)
en inhibiteur

0 ppm 1,40 140 116,9 1073 /

10 ppm 15 600 585 10° 80,02

20 ppm 10 1100 1090 107 89,28
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D’apres ce tableau, nous constatons que I’ajout de gel mucilage comme inhibiteur de
corrosion améliore significativement la protection de I’acier X60 immergé dans une solution
agressive. En absence d'inhibiteur, la résistance de polarisation (Rp) est de seulement 140 Q et
la résistance au transfert de charge (R.) est de 116,9 Q, avec une capacité de double couche
(Cq) de 102 pF-cm™, indiquant une faible protection contre la corrosion. Cependant,
I'introduction de 10 ppm de gel mucilage augmente la Rp a 600 Q et la Ry a 585 Q, tout en
réduisant la C4; a 10° uF-cm™2, avec une efficacité inhibitrice () de 80,02 %. En augmentant
la concentration a 20 ppm, Rp atteint 1100 Q et Ry s'éléve a 1090 Q, tandis que Cq; diminue
encore & 107 pF-cm2, avec une efficacité inhibitrice de 89,28 %. Ces résultats indiquent que
le gel mucilage forme une couche protectrice sur la surface de I'acier, bloquant efficacement les
réactions de corrosion. L'efficacité inhibitrice augmente proportionnellement avec la
concentration en inhibiteur, démontrant le potentiel élevé du gel mucilage pour prévenir la

corrosion dans des conditions agressives.

I11.3.4 Effet du temps d’immersion sur P’efficacité inhibitrice du gel mucilage

111.3.4.1 Technique de Résistance de Polarisation Linéaire (LRP et Tafel)

Le temps d'immersion est un parametre crucial pour évaluer I'efficacité d'un inhibiteur de
corrosion. Dans cette section, nous avons examiné l'impact du temps d'immersion sur
I'efficacité du gel mucilage a une concentration de 20 ppm en utilisant la technique de résistance
de polarisation linéaire (LRP) ainsi que l'analyse de Tafel. Les tests ont été effectués a des
intervalles de temps de 24 heures, 48 heures et une semaine. Les résultats obtenus sont présentés
dans la figure 111.4 et le tableau I11.5.
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Figure 111.4 Courbes LRP et Tafel de I'acier X60 immergé dans l’eau de gisement traité par

20 ppm du gel mucilage inhibiteur apres A. 24 heures, B. 48 heures et C. une semaine.

Tableau 111.5 Parametres électrochimiques obtenus par la technique de LRP de [’acier X60
immergé dans un milieu traité par produit bio-naturel « gel mucilage » a 20 ppm en fonction

de temps d’immersion.

Temps Rp E orr Veorr Ieorr
y . 2 n (%)
d’immersion  (kOhms.cm®)  (V/ECS)  (mm/an) (LA.cm?)
0 8,3577 - 0,5926 0,0413 3,3554 96,35
24 H 116,11 - 0,5945 0,0049 0,4285 99,73
48 H 116,72 - 0,5959 0,0022 0,1858 99,74

Une semaine 277,62 - 0,6197 0,0005 0,0451 99,89
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D’apres les résultats enregistrés dans le tableau II1.5 et les courbe du LRP et Tafel (figure
I11.4), Nous constatons que la résistance de polarisation augmente significativement avec le
temps, passant de 8,3577 kOhm.cm? & 277,62 kOhm.cm2 apres une semaine. Cela indique que
la couche protectrice formee par le gel mucilage devient de plus en plus efficace au fil du temps,

augmentant ainsi la résistance a la corrosion de 1’acier.

Le potentiel de corrosion tend légérement vers des valeurs plus négatives avec le temps.
Cette variation indique des changements dans les processus électrochimiques a la surface de
I’acier. Cependant, les changements sont modestes et pourraient suggérer que la protection

anodique reste stable.

La vitesse de corrosion diminue drastiqguement avec le temps, passant de 0,0049 mm/an
aprés 24 heures a seulement 0,0005 mm/an aprés une semaine. Cela montre 1’efficacité

croissante du gel mucilage a ralentir le processus de corrosion sur la surface métallique.

La densité de courant de corrosion diminue également de maniére significative avec le
temps, ce qui est cohérent avec la réduction de la vitesse de corrosion. Moins de courant de
corrosion signifie moins de réactions électrochimiques destructrices se produisant sur la surface

de I’acier.

L'efficacité de I'inhibiteur augmente avec le temps, atteignant 99,89 % aprés une semaine.
Cela démontre 1’excellent pouvoir protecteur du gel mucilage, qui devient de plus en plus

efficace a inhiber la corrosion de I’acier au fil du temps.

Les résultats montrent que le gel mucilage forme une couche protectrice stable et efficace

sur la surface métallique, renforcant ainsi la protection contre la corrosion au fil du temps.

I11.3.4.2 Technique spectroscopique d’impédance électrochimique (EIS)

Les diagrammes d’impédance Nyquist et Bode présentés ci-dessous illustrent les
variations de 1’acier X60 immergé dans 1’eau de gisement a différents temps d’immersion, soit

24 heures, 48 heures et une semaine, en présence de gel mucilage a une concentration de 20

ppm.
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Figure 111.5 Courbes d'impédance Nyquist et Bode pour I'acier X60 aprés une temps
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L'incorporation de gel mucilage a une concentration de 20 ppm dans le milieu corrosif se
traduit par une augmentation progressive de la taille du demi-cercle capacitif en fonction du

temps d'immersion, comme illustré par le diagramme de Nyquist.

e Apres 24 heures : Une légére augmentation de la taille de la boucle capacitive est déja
visible, suggérant le début de la formation d'un film protecteur qui bloque partiellement le
transfert de charges.

e Apres 48 heures : La demi-cercle capacitive s'est encore agrandie, ce qui indique un
renforcement du film protecteur, le rendant plus résistant a la dissolution active du métal.

e Apres une semaine : La taille de la boucle capacitive a considérablement augmenté,
témoignant de I'établissement d'un film protecteur robuste et efficace pour bloquer la
réaction de transfert de charges responsable de la corrosion.

Ainsi, les résultats d'impédance démontrent que le gel mucilage a 20 ppm forme
progressivement, au cours du temps d'immersion, un film protecteur de plus en plus résistant.
Ce film entrave le processus de corrosion en bloquant le transfert de charges a l'interface

métal/solution.

I11.4 Isotherme d’adsorption

Afin de confirmer ou de réfuter I’hypothese selon laquelle 1’action de 1’inhibiteur repose
sur un mécanisme d’action par simple adsorption a la surface du métal, bloquant ainsi les sites
actifs et réduisant les courants mesurés ainsi que les résistances de transfert lors des courbes de
polarisation et des mesures d'impédance électrochimique, nous avons tenté de correler les
résultats expérimentaux avec les isothermes d’adsorption. Plusieurs isothermes d’adsorption,
notamment celles de Langmuir, Temkin et Frumkin [47], ont été évaluées pour déterminer

I’isotherme la plus appropriée.

Le modele d’isotherme de Langmuir propose qu’il existe un nombre fixe de sites
énergétiquement identiques sur la surface, chaque site pouvant adsorber une seule particule. De
plus, ce modele suppose que les interactions entre les particules adsorbées sont négligeables, ce

qui fait que 1’énergie d’adsorption est constante. Avec ces hypothéses, et pour une température
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donnée, la relation entre la quantité adsorbée d’une espéce et sa concentration dans la phase

liquide en contact avec la surface est décrite par I’équation I11.6 [48] :
6 c_1
—=KC (E_E-I_C) (111.6)

On peut calculer le taux de recouvrement (0) de la surface par les molécules de I'inhibiteur

en utilisant la relation suivante :

o =" (111.7)

Il arrive parfois que les systémes n’obéissent pas toujours a l'isotherme de Langmuir, car
certaines hypotheéses de base de ce modéle ne sont pas vérifiées. Il est notable que I'enthalpie
d'adsorption varie fréquemment en fonction de 8. Pour cela, I'isotherme de Temkin suppose
que I'enthalpie d'adsorption AH,;, diminue de maniere linéaire en fonction du recouvrement. Il

en résulte une relation de type (111.8) :
exp(—2a0) = KC (111.8)

Selon Frumkin, la chaleur d'adsorption Q diminue de maniére lineaire lorsque le taux de

recouvrement augmente. Elle est représentée par la relation (111.9) :

(1%) exp(—2a0) =K C (111.9)

ou a est une constante d’interaction entre particules adsorbées, K est la constante

d’équilibre du processus d’adsorption et C la concentration de I’inhibiteur dans 1’¢lectrolyte.

Le taux de recouvrement (8) pour différentes concentrations d'inhibiteur, calculé a partir
des mesures de Tafel, a été employé afin de déterminer I'isotherme correspondant au processus
d'adsorption du gel mucilage de cactus, selon les valeurs des facteurs de corrélation R? (voir
figures 111.6 (a), (b) et (c)).
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Figure 111.6 Isothermes d’adsorption (a) de Langmuir, (b) de Temkin et (c) de Frumkin.

, . . .. C . .
Les résultats obtenus indiquent que seule la variation de S en fonction de la concentration

de I’inhibiteur C est linéaire (voir figure 111.6(a)), avec un coefficient de corrélation élevé
R?=0, 998. Cela confirme que I’adsorption du gel mucilage de cactus sur la surface de I’acier
X60 dans le milieu agressif suit 1’isotherme d’adsorption de Langmuir. Ces données nous ont

ensuite permis de déduire les valeurs de 1’énergie libre standard d’adsorption 4G en utilisant

la relation 111.10 [49] :

1 AG2
K =—exp (— —“ds)
55,5 RT

(111.10)

3,6
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La valeur 55,5 est la concentration de I'eau en solution (mol.L™?), R est la constante des

gaz parfaits (R = 8,314 J KX mol™?) et T désigne la température de 1’aire ambiante en kelvin (K).

Deux mécanismes principaux sont responsables de la liaison entre I'inhibiteur et la surface
métallique : la physisorption, impliquant la formation de liaisons de faible énergie, et la
chimisorption. Dans ce dernier cas, un échange ou une interaction électronique entre les
molécules de I'inhibiteur et les orbitales "d" insaturées de la surface métallique conduit a la
formation de liaisons datives ou covalentes. En revanche, la physisorption requiert la présence
d'une surface métallique chargée électriquement et d'espéces chargées en solution.
Généralement, les valeurs de 4G, jusqu'a -20 kJ-mol™' sont typiquement associées a la
physisorption, tandis que celles inférieures & -40 kJ-mol™ sont généralement attribuées a la
chimisorption [50]. Dans notre cas, la valeur obtenue pour 4G2,;, soit — 9,62 kJ-mol ™', est au-
dessus de -20 kJ-mol™! et bien en deca du seuil de -40 kJ-mol™. Ceci suggere que notre
inhibiteur est sujet a une physisorption sur la surface métallique.

Ce type d'adsorption implique des interactions faibles et nécessite la présence d'une
surface métallique chargée et d'espéces chargées dans la solution. Dans ce cas, les forces de
Van der Waals, les forces électrostatiques de type dipdle et les liaisons d'hydrogéne
interviennent dans les interactions entre les molécules d'adsorbat et la surface d'adsorbant. La
physisorption se caractérise par sa rapidité et sa réversibilité, sans entrainer de modifications
chimiques dans les molécules adsorbées. Ces molécules peuvent s'accumuler sur différentes
couches [50].

I11.5 Techniques de caracteérisation des extrais obtenus

I11.5.1 Caractéristiques organoleptiques et physico-chimiques du gel mucilage et de
P’extrait des cladodes

Les caractéristiques organoleptiques du gel mucilage et de I'extrait éthanolique des
cladodes englobent plusieurs aspects sensoriels. Le gel mucilage est souvent décrit comme étant
translucide, avec une texture gélatineuse distincte. En contraste, l'extrait éthanolique des
cladodes présente généralement une texture liquide et une couleur variable. En ce qui concerne

I'odeur, les deux substances peuvent dégager une légeére fragrance vegétale. Quant au godt, il
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est généralement décrit comme neutre ou légerement sucré, bien que cela puisse varier en
fonction des composants spécifiques et des méthodes d'extraction utilisées.
L'aspect, la couleur, le pH, la densité et la solubilité sont des propriétés clés du gel

mucilage et de I'extrait des cladodes, dont les valeurs sont résumées dans le tableau 111.6.

Tableau 111.6 Caractéristiques organoleptiques de différents inhibiteurs utilisé.

Caractéristiques

Aspect Couleur pH Densité  Solubilité
Nature d’inhibiteur
Eau Soluble
Extrait éthanolique des Liquide Vertl 1.75 Alcool Soluble
cladodes de cactus foncé

Condensat = Insoluble
Eau Soluble

Gel mucilage des cladodes = Visqueux Vert 4,37 Alcool Insoluble

de cactus (gel)
Condensat Soluble

Les résultats du tableau ci-dessus détaillent les caractéristiques organoleptiques et

physico-chimiques du gel mucilage et de I'extrait éthanolique des cladodes de figuier.

L'extrait éthanolique des cladodes de figuier se présente sous forme liquide, avec une
couleur vert foncé. Son pH est mesuré a 1,75. En ce qui concerne sa densité, elle varie selon le
solvant utilisé : il est soluble dans I'eau et dans l'alcool, mais insoluble dans le condensat. Sa
solubilité confirme cette tendance, puisqu'il est soluble dans I'eau et dans I'alcool, mais pas dans

le condensat.

Quant au gel mucilage des cladodes de cactus, il adopte une texture visqueuse, typique
d'un gel, et présente une couleur verte. Son pH est mesuré a 4,37. Sa densité varie également
selon le solvant : il est soluble dans I'eau et dans le condensat, mais insoluble dans l'alcool. De

méme, sa solubilite révele qu'il se dissout dans I'eau et dans le condensat, mais pas dans I'alcool.

Ces observations soulignent les différences significatives entre ces deux extraits en
termes de composition, de pH et de solubilité dans différents solvants. Ces caractéristiques sont
importantes pour déterminer les applications potentielles de ces extraits dans divers domaines,

tels que I'alimentation, la cosmétique ou la pharmacie.
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111.5.2 Analyse par Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR)

L'identification des groupes fonctionnels dans les inhibiteurs, I'extrait et le gel mucilage
de cactus, a été réalisee par analyse FTIR. Les spectres infrarouges correspondants sont
présentés dans les figures 111.7 et 111.8, respectivement. L'identification des différentes bandes

des courbes infrarouges a été effectuée en se référant au tableau inclus en annexe.
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Figure 111.7 Spectre FTIR de [’extrait éthanolique de la poudre des cladodes de cactus.

Le spectre d'absorption infrarouge de I'extrait éthanolique de la poudre des cladodes de

cactus révele la présence de divers groupes fonctionnels :

e Vibration de O-H : Les bandes observées dans les régions 3667 et 3336 cm!
correspondent aux vibrations de valence des groupes hydroxyle présents dans les phénols
et les alcools. Les vibrations de déformation sont également détectées dans les bandes a
1401 cm™ et 1049 cm™.

e Vibration de C-H : La présence des liaisons C-H dans les alcanes est mise en évidence
par les pics a 2904 et 2975 cm ™.

e Vibration du C=0 : La bande d'absorption observée a 1739 cm™! indique la présence de
groupements d'aldéhydes et de cétones.

e Vibration du C=C : Une bande d'absorption d'élongation est observée a 1650 cm™,

pouvant étre attribuée a des liaisons C=C dans les alcénes.
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Vibration du C-C : Une bande d'absorption de déformation forte est observée a 1049 cm™,
suggerant la présence possible d'alcanes.
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Figure 111.8 Spectre FTIR du gel mucilage des cladodes de cactus.

Le spectre d'absorption infrarouge du gel mucilage des cladodes de cactus révele la

présence de divers groupes fonctionnels :

Une forte bande d'absorption d'é¢longation est observée dans la région 3664 cm™, et une
autre bande d'absorption d'élongation forte et large dans la région 3367 cm™, pouvant étre

attribuées aux vibrations de liaison O-H représentant des groupes hydroxyle d'alcools et de
phénols.

Deux bandes sont observées dans les régions 2987 cm™ et 2904 cm™!, suggérant des

vibrations de valence C-H dans les alcanes.

Une bande d'absorption d'élongation est détectée a 1641 cm™, pouvant étre attribuée a des

liaisons C=C dans les alcénes.

Une vibration de déformation de liaison O-H est observée a 1403 cm™!, indiquant la

présence possible de groupements d'alcools.

Une forte bande a 1070 cm™ peut indiquer une vibration de valence C=O dans les
groupements éther oxydes, tandis que la bande a 1745 cm™ peut suggérer la présence de

groupes ester.
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111.5.3 Analyse de la surface de I’électrode par MEB couplé a PEDAX

Pour déterminer si Il'inhibition est attribuable a la formation d'un film de molécules
organiques a la surface de I'acier, nous avons procédé a une analyse détaillée de sa structure.
Cela a été réalisé en utilisant la Microscopie Electronique a Balayage (MEB), une technique
permettant d'observer la topographie de la surface a une échelle microscopique, ainsi que par
spectroscopie & rayons X a Dispersion d’Energie (EDAX), qui fournit des informations sur la
composition chimique des éléments présents a la surface de I'échantillon. Ces méthodes
combinées nous ont permis d'examiner en profondeur la présence et la nature des films
organiques formés sur la surface de l'acier, fournissant ainsi des indices sur le mécanisme

d'inhibition de la corrosion.

111.5.3.1 En absence d’inhibiteur

Les observations au Microscope Electronique a Balayage (MEB) montrent une surface
d'acier immergée pendant 20 jours dans la solution agressive, dépourvue d'inhibiteur de
corrosion, présentant une texture rugueuse et fortement corrodée. Des analyses plus
approfondies révelent une accumulation notable d'oxydes et d’hydroxydes de fer a la surface de
I'acier, témoignant d'un processus de corrosion avancé. De plus, la présence de nombreuses
pigQres et cavités sur la surface indique une corrosion localisée, ce qui peut étre attribué a des
zones d'anomalies ou de défauts dans la structure métallique. Dans I'ensemble, ces observations
soulignent I'importance cruciale d'un inhibiteur de corrosion dans la protection de I'acier contre

les dommages causes par la corrosion dans des environnements agressifs.

L'analyse par EDAX de deux zones distinctes (figure 111.11) de la surface de I'acier X60
révele la présence significative d'oxygeéne et de fer. Cette observation suggére fortement la
formation de composes d'oxyde/hydroxyde de fer a la surface de I'échantillon, ce qui est typique

des processus de corrosion ferreuse.

Pour étayer cette conclusion, les données issues de I'analyse EDAX seront présentées sous
forme de graphiques et de tableaux détaillant la composition élémentaire de chaque zone
examinée. Ces informations permettront une caractérisation précise des constituants présents a

la surface de I'acier X60 apres une immersion de 20 jours dans la solution corrosive.
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Figure 111.9 Photomicrographie de la surface de [’acier X60, a blanc durant 20 jours
d’immersion dans la solution (A @ 200 um) et (B a 100 um).

Zone 2
Zone 1

Figure 111.10 Zones mises en évidence pour les analyses EDAX de I'acier X60 en absence
d'inhibiteur.

Les résultats détaillés de I'analyse EDAX pour la Zone 1 montrent une composition
complexe, comprenant principalement du fer (Fe), de lI'oxygene (O), du calcium (Ca), du
silicium (Si) et du soufre (S). Cette composition variée suggere la formation de produits de
corrosion diversifiés a la surface de l'acier, comprenant probablement des oxydes de fer, des
composés calciques et des sulfures.
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En ce qui concerne la Zone 2, les principaux éléments identifies sont le fer (Fe), I'oxygene
(O) et le silicium (Si). Cette composition laisse supposer la présence d'une couche d'oxyde de

fer ainsi que de composés silicatés, lesquels se sont formes a la suite du processus de corrosion.

Ces analyses confirment ainsi une corrosion sévere de la surface de I'acier, mettant en
évidence la diversité des produits de corrosion générés en I'absence d'un inhibiteur de corrosion

dans la solution corrosive.
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Figure 111.11 Résultats de I'analyse EDAX pour la zone 1 de I'acier en absence d'inhibiteur.
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Figure 111.12 Résultats de I'analyse EDAX pour la zone 2 de I'acier en absence d'inhibiteur.

111.5.3.2 En présence de gel mucilage utilisé comme inhibiteur

Aprés une immersion de 20 jours dans la solution agressive contenant du gel mucilage
comme inhibiteur, la surface de I'acier présente une surface Iégerement rugueuse, avec quelques
fissures ou craquelures mineures. Cependant, dans I'ensemble, la surface semble étre en bon

état et relativement préservée de la corrosion.
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Figure 111.13 Photomicrographie de la surface de I’acier X60, en présence du gel mucilage

durant 20 jours d’immersion dans la solution (A & 200 pum) et (B a 100 pum).

Cette observation détaillée met en évidence une amélioration significative de I'état de la
surface de I'acier par rapport aux conditions précédentes, ou une corrosion sévere était observee
en l'absence d'inhibiteur. La présence de quelques imperfections mineures suggére une
protection partielle, mais efficace, offerte par le gel mucilage inhibiteur contre les effets

corrosifs de I'environnement agressif.

Cette analyse confirme ainsi I'efficacité du gel mucilage en tant qu'inhibiteur de corrosion,
offrant une protection adéquate a la surface de I'acier et minimisant les dommages causés par

la corrosion.

L'analyse par EDAX des deux zones distinctes révéle les résultats suivants :

Dans les deux zones analysées, la présence de fer et d'oxygene en petite quantité suggere
la formation d'une fine couche d'oxyde de fer a la surface de I'acier. Comparativement aux
résultats obtenus en absence d'inhibiteur, on observe une nette réduction de la formation de
produits de corrosion variés et étendus en présence du gel mucilage. Les couches d'oxyde de

fer semblent étre minces et limitées.

Ces observations indiquent que le gel mucilage a joué un role protecteur efficace en

minimisant la corrosion de l'acier et en limitant la formation de produits de corrosion
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volumineux. La surface de I'acier semble donc étre dans un état relativement sain, avec une

couche passive d'oxyde de fer.

En résumé, I'utilisation du gel mucilage comme inhibiteur de corrosion semble offrir une
protection significative a la surface des matériaux métalliques contre les attaques corrosives,
préservant ainsi leur intégrité structurelle et leurs propriétés.

Zone 2
Zone 1

Figure 111.14 Zones mises en évidence pour les analyses EDAX de I'acier X60 en présence du

gel mucilage.
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Figure 111.15 Résultats de I'analyse EDAX pour la zone 1 de I'acier en présence du gel

mucilage inhibiteur.
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Figure 111.16 Résultats de I'analyse EDAX pour la zone 2 de I'acier en présence du gel

mucilage inhibiteur.

111.5.3.3 En présence de ’extrait éthanolique utilisé comme inhibiteur

Les résultats détaillés de la microscopie électronique a balayage (MEB) révelent que la
surface de l'acier X60 présente des signes de corrosion aprés une immersion de 20 jours dans
la solution contenant I'extrait inhibiteur. Des zones de corrosion sont clairement visibles,
caractérisées par des altérations de la surface et des formations irréguliéres. Bien que I'extrait
inhibiteur soit présent, il semble que la corrosion n'ait pas été entierement arrétée, suggérant
une efficacité partielle de l'extrait dans la protection contre la corrosion. Ces observations

mettent en évidence la nécessité d'autres études pour optimiser I'efficacité de I'extrait inhibiteur

dans la prévention de la corrosion de I'acier X60.

Figure 111.17 Photomicrographie de la surface de [’acier X60, en présence de [’'extrait durant

20 jours d’immersion dans le milieu corrosif.

-69 -



CHAPITRE 111 RESULTATS & DISCUSSIONS -70 -

L'analyse par EDAX des deux zones distinctes révéle les résultats suivants :

Zone 2

Zone 1

Figure 111.18 Zones mises en évidence pour les analyses par EDAX de I'acier X60 en

présence de I'extrait inhibiteur.
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Figure 111.19 Résultats de I'analyse par EDAX de la zone 1 de I'acier en présence de I'extrait

inhibiteur.
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Figure 111.20 Résultats de I'analyse par EDAX de la zone 2 de I'acier en présence de I'extrait

inhibiteur.

La présence de fer (Fe) et d'oxygene (O) en petites quantités dans les deux zones suggere
la formation d'une fine couche d'oxyde de fer a la surface de I'acier, ce qui indique une certaine

protection contre la corrosion.

Cependant, en comparant ces résultats avec ceux obtenus en absence d'inhibiteur, on
constate que la formation de produits de corrosion variés et étendus est certes réduite en
présence de I'extrait, mais dans une moindre mesure que pour le gel mucilage. La surface de

I'acier semble donc étre dans un état moins sain, avec une couche d'oxyde de fer plus prononcée.

Cette analyse met en évidence que, bien que I'extrait ait eu un certain effet protecteur, il
n'a pas complétement empéché la corrosion de I'acier X60. Ces résultats confirment ainsi que

le gel mucilage est plus efficace que I'extrait dans la protection contre la corrosion.

111.6 Conclusion

Ce chapitre a été consacré a I'étude comparative de I'efficacité de deux inhibiteurs de
corrosion, a savoir l'extrait et le gel mucilage de cactus, sur lI'acier X60 immergé dans I'eau de
gisement utilisée comme milieu agressif. A travers diverses analyses telles que la Spectroscopie
Infrarouge, la Microscopie Electronique a Balayage (MEB) et l'analyse par Dispersion
d'Energie des rayons X (EDAX), nous avons exploré le comportement de I'acier en présence de

ces inhibiteurs.
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Il a été observé que I'extrait inhibiteur a eté partiellement efficace pour réduire la
corrosion de l'acier, comme en témoignent les analyses MEB et EDAX montrant une
diminution de la formation de produits de corrosion par rapport a I'acier non traité. Cependant,
I'efficacité de I'extrait inhibiteur était inférieure a celle du gel mucilage inhibiteur, qui a montré
une protection plus efficace contre la corrosion, comme en témoignent les observations de MEB
et d'EDAX montrant une réduction significative de la corrosion et une présence moindre de
produits de corrosion.

Ces resultats soulignent I'importance du choix de l'inhibiteur de corrosion dans la
protection des matériaux métalliques contre la corrosion. Le gel mucilage de cactus s'avéere étre
une option plus efficace pour prévenir la corrosion de l'acier X60 dans un environnement
agressif. Cependant, des recherches supplémentaires peuvent étre nécessaires pour optimiser

les conditions d'application et améliorer encore I'efficacité de ces inhibiteurs.
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L'objectif de ce travail était d’étudier 'efficacité d'un inhibiteur bio-naturel, a base de raquettes
de cactus (Opuntia ficus indica), contre la corrosion de I'acier au carbone X60 en présence de
I'eau de gisement de la région du Stah. Deux extraits de cette plante ont été étudies : le gel

mucilage extrait frais des cladodes et I'extrait éthanolique de la poudre des cladodes.

Les résultats gravimétriques ont réveélé que le gel mucilage des cladodes présente une efficacité
remarquable de 75,81 % a 20 ppm, surpassant nettement l'efficacité de 48,47 % de I'extrait
éthanolique a la méme concentration. Cette performance améliorée est attribuée a la formation

d'un film protecteur inhibiteur sur la surface de I'acier.

Les mesures electrochimiques, en particulier les résultats de I’OCP, ont montré que le potentiel
de corrosion (E.,,+) du gel mucilage se déplace vers des valeurs plus positives aprés 1’ajout de
I’inhibiteur, suggérant un comportement anodique. Cet anoblissement indique une

augmentation significative de la résistance de I'acier a la corrosion dans les conditions testées.

Les essais utilisant les techniques de Tafel et de Résistance de Polarisation Linéaire (LRP) ont
révélé une efficacité inhibitrice du gel mucilage atteignant 99,75 % a 30 ppm. La vitesse de
corrosion a diminué a 0,0289 mm/an, et l'augmentation de la concentration de I'inhibiteur a
déplacé le potentiel de corrosion (E,,,) vers des valeurs plus positives. Ces résultats montrent
que le gel mucilage est un inhibiteur de corrosion extrémement efficace pour I'acier au carbone,
améliorant considérablement la résistance a la corrosion avec une concentration accrue de

I'inhibiteur.

Les analyses par Spectroscopie d’Impédance Electrochimique (SIE) ont confirmé que le gel
mucilage forme une couche protectrice sur la surface de l'acier, empéchant efficacement les
réactions de corrosion. L'efficacité de l'inhibiteur augmente proportionnellement avec sa
concentration, soulignant le fort potentiel du gel mucilage pour prévenir la corrosion dans des

environnements agressifs.

L'étude de l'influence du temps d'immersion sur I'efficacité inhibitrice du gel mucilage, en
utilisant les techniques de LRP et Tafel, a révélé que le gel forme une couche protectrice stable
et durable sur la surface métallique, augmentant ainsi la protection contre la corrosion avec le
temps. La spectroscopie d’impédance a montré que le gel mucilage a 20 ppm développe

graduellement, au cours de la période d'immersion, un film protecteur de plus en plus résistant.
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L'adsorption du gel sur la surface de I'acier X60 suit I’isotherme de Langmuir, caractérisée par
une adsorption rapide et réversible, sans altérer chimiquement les molécules adsorbées, ces

derniéres formant une seule couche uniforme sur la surface de l'acier.

Enfin, les analyses de surface par MEB couplé a 'EDAX ont révélé que le gel forme plusieurs
couches sur ’acier, agissant comme un film protecteur plus efficace que 1’extrait éthanolique.
Ces résultats mettent en lumiere le potentiel du gel mucilage des cladodes de figues de barbarie
comme un inhibiteur de corrosion naturel exceptionnellement efficace pour les applications

industrielles dans la protection des métaux.

A la lumiére des résultats obtenus, plusieurs perspectives de recherche et d'application future
peuvent étre envisagées pour approfondir et étendre les connaissances sur l'utilisation du gel
mucilage des cladodes de figues de barbarie comme inhibiteur de corrosion. Tout d'abord, il
serait pertinent d'optimiser les conditions d'utilisation en étudiant des concentrations
d'inhibiteur supérieures a 30 ppm et en analysant son efficacité a différentes températures.
Ensuite, des analyses avancées telles que la Spectroscopie Raman et la Microscopie a Force
Atomique (AFM), ainsi que la modélisation moléculaire, pourraient offrir une compréhension
plus détaillée des mécanismes d'inhibition. Comparer I'efficacité du gel mucilage avec d'autres
inhibiteurs naturels et synthétiques permettrait de situer sa performance relative et d'identifier
des synergies potentielles. Pour valider son utilisation industrielle, des essais a grande échelle
dans des environnements réels seraient nécessaires, accompagnés du développement de
formulations commerciales prétes a I'emploi. L'impact environnemental de la production et de
l'utilisation du gel doit également étre évalué, en s'assurant de sa durabilité et de sa
biodégradabilité. De plus, I'exploration d'autres variétés de cactus et de plantes mucilagineuses
pourrait fournir des sources alternatives mucilage. Enfin, l'investigation des propriétés
multifonctionnelles du gel, telles que ses capacités antimicrobiennes ou son potentiel comme
agent de renforcement dans des composites polymeres, pourrait ouvrir de nouvelles voies
d'application. Ces perspectives prometteuses visent a ameliorer et diversifier I'utilisation du gel
mucilage, renforgant ainsi son potentiel en tant qu'inhibiteur de corrosion écologique et efficace

pour les applications industrielles.
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ANNEXE

Table de référence des groupement fonctionnel d’infrarouge
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Table des nombres d'onde des vibrations de valence et de déformation.
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imine
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CyeH Valence 3030-3100 m
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ANNEXE

Polisseuse utilisé pour le polissage des coupons d’acier X60




ANNEXE

Le pH-meétre utilisé pour déterminer le pH des solutions inhibitrices.




RESUME

La corrosion représente un defi majeur pour l'industrie pétroliere, ou les équipements
métalliques sont exposés a des fluides agressifs contenant des substances corrosives. Cette
étude explore des inhibiteurs naturels comme alternative écologique et économique aux
inhibiteurs synthétiques. L’inhibition de la corrosion de I'acier x60 a été testée avec deux
extraits d'opuntia ficus indica (raquettes de figues de barbarie) : un extrait végeétal et un gel
mucilage. Les techniques gravimeétriques et electrochimiques montrent que le gel mucilage
offre une meilleure protection que I'extrait végeétal, limitant significativement la formation de
produit de corrosion. Le gel mucilage, un inhibiteur anodique suivant 1’isotherme de Langmuir,

représente une solution prometteuse et écologique.

MoTs CLES : corrosion, acier au carbone X60, Opuntia ficus indica, extrait, gel mucilage.

ABSTRACT

Corrosion poses a major challenge for the oil industry, where metallic equipment is
exposed to aggressive fluids containing corrosive substances. This study explores natural
inhibitors as an ecological and economical alternative to synthetic inhibitors. The inhibition of
X60 steel corrosion was tested using two extracts from Opuntia ficus indica (prickly pear
cactus): a plant extract and a mucilage gel. Gravimetric and electrochemical techniques showed
that the mucilage gel provides better protection than the plant extract, significantly reducing the
formation of corrosion products. The mucilage gel, an anodic inhibitor following the Langmuir

adsorption isotherm, represents a promising and eco-friendly solution.

KEYWORDS: corrosion, X60 carbon steel, Opuntia ficus indica, extract, mucilage gel.
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