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Introduction générale

La corrosion est un phénomene universellement connu qui entraine chaque année
d’importantes pertes matérielles pour I’industrie et la collectivité. Plus grave encore, elle peut
causer des dommages irréversibles a I’environnement et méme entrainer des problémes de
sante tels que la pollution et la contamination. De plus, elle affecte les appareils et structures
en service, provoquant des altérations telles que la diminution générale d’épaisseur, la
génération de piqares et des fissures de corrosion sous tension dans les zones soudées ou a
leur voisinage. Ces considérations justifient I’intérét actuel pour la lutte anticorrosion. Les
travaux de recherche se sont concentrés sur 1’étude de la corrosion et ont abouti a des
méthodes de protection avancées. Parmi ces méthodes, on trouve la protection cathodique, les
traitements de surface et I’ajout d’inhibiteurs de corrosion. Ces derniers constituent un moyen
original de lutter contre la corrosion, et leurs performances sont évaluées en termes de
protection métallique et environnementale [1].

L’utilisation des polymeéres conducteurs dans les solutions anticorrosion est une
approche innovante qui offre une protection efficace contre la corrosion. Ces polymeres, sont
appliqués sur les surfaces métalliques pour créer une barriére qui inhibe la dissolution du
métal. Le processus implique généralement un prétraitement de la surface métallique suivi
d’une électropolymérisation du polymére [2].

Les recherches ont montré que ces polymeéres, lorsqu’ils sont correctement formulés,
peuvent offrir une protection comparable, voire supérieure, a celle des revétements
traditionnels. De plus, leur flexibilité et leur facilité de mise en ceuvre les rendent adaptés a
une large gamme d’applications industrielles. Les études continuent d’explorer de nouvelles
formulations et méthodes d’application pour améliorer encore I’efficacité des polymeéres
conducteurs dans la lutte contre la corrosion [3].

Les dérivés de polyaniline(PANI) sont des polyméres conducteurs importants en
raison de leurs caractéristiques distinctives telles que la conductivité électrique, la stabilité
thermique et la facilité de préparation en solutions aqueuses. Plusieurs auteurs ont réussi a
électro polymériser la PANI sur divers aciers et ont démontré son efficacité comme inhibiteur
de corrosion. Une approche consistant a préparer des poudres de polymeére conducteur
solubles et a les utiliser comme inhibiteur de corrosion a également été envisagée.
Gospondinova et Terlemzyan ont synthétisé par voie chimique une poudre de polyaniline
difficilement soluble dans la plupart des solvants organiques [4].En combinant 1’aniline avec
I’un de ses dérivés ou entre deux dérivés d’aniline, ils ont obtenu de nouveaux composés plus

1



Introduction générale

solubles. Les propriétés de ces nouveaux composes dépendent du choix des monomeres et des
conditions de polymérisation [5,6].

Dans ce contexte, I’¢tude s’est concentrée sur la synthése d’un terpolymere conducteur
a base d’aniline et de ses dérivés (orthométhoxyaniline et orthotoluidine). Les caractéristiques
de ce terpolymére ainsi que son effet sur I’inhibition de corrosion de 1’acier dans le milieu
NaCl 3% ont été examinés.

Dans ce cadre, ce mémoire s’articule autour de trois chapitres :

Le chapitre | est consacré aux aspects théoriques de base relatifs aux polymeres
conducteurs et la Corrosion ainsi qu’a son inhibition.

Le chapitre Il présente les méthodes expérimentales pour la synthése du terpolymere
(ANI-CO-OT-CO-MA) par polymérisation chimique, avec et sans magnétisme, et son
utilisation comme inhibiteur de corrosion. Les techniques de caractérisation utilisées incluent
la spectroscopie infrarouge (IR), la spectroscopie UV-Vis, et la diffraction des rayons X
(DRX). Enfin, les méthodes d’étude de I’inhibition de corrosion par gravimétrie dans des
solutions de NaCl a 3% et d’HCl a 1M.

Le chapitre 11l englobe les résultats expérimentaux et les interprétations liés a la
caractérisation du terpolymere poly (ANI-CO-OMA-CO-QOT) afin de confirmer sa synthése et
de tenter son identification. Il englobe aussi les résultats des tests d’inhibition de la corrosion
de I’acier utilisant le terpolymeére dissous dans le diméthylsulfoxyde(DMSO). Par ailleurs, il
se focalise sur I’évaluation de ’effet inhibiteur de différents terpolymeres, synthétisés sous
I’influence de divers champs magnétiques, sur la corrosion de 1’acier en présence de deux
types de solutions corrosives : une solution saline (NaCl a 3%) et une solution acide (HCl a 1
M).

Une conclusion générale résumant I’essentiel des résultats de ce travail sera présentée

a la fin de ce Travail.
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|. Etude bibliographique

I.1. Introduction sur Les polymeres conducteurs

Les polymeéres conducteurs, un terme général englobant divers polyméres conjugues,
présentent une structure en chaine caractérisée par une conjugaison totale, conférant ainsi des
propriétés électriques communes qui les rapprochent des semi-conducteurs. Leur capacité a
conduire [I'électricité est essentiellement obtenue par le dopage, ou des composés sont
introduits pour augmenter leur conductivité. Parmi les exemples courants de polymeéres
conducteurs figurent le polyaniline, le polypyrrole ...etc. Ces matériaux sont cruciaux dans un
large éventail d'applications, de I'électronique organique aux dispositifs électroniques
flexibles, en raison de leurs propriétés électriques ajustables et de leur capacité a étre

transformés en diverses formes pour répondre aux besoins spécifiques des applications [1].

1.2 Historique des polymeres conducteurs

L'histoire des polymeres est riche en découvertes et en avancées scientifiques. Le
terme "polymere” a été officiellement introduit dans le lexique scientifique en 1832 par le

célébre chimiste suédois Jons Jacob Berzelius:
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Figure I. 1:Schéma de I’Historique des polyméres conducteurs [2-4].
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1.3. Définition de polymére conducteur

Les polymeres conducteurs représentent une catégorie de matériaux polymeres ayant
la capacité de transporter des charges électriques, Contrairement aux polymeéres
conventionnels qui agissent généralement comme des isolants électriques. Les polymeres
conducteurs présentent une structure m-conjuguée spéciale qui permet la délocalisation des
¢lectrons le long de leur chaine moléculaire et cette structure m-conjuguée se caractérise par
une alternance de liaisons simples et doubles, conférant ainsi une grande rigidité a la chaine
moléculaire. Par conséquent, ces polymeres deviennent insolubles et non fondus [5,6].

Afin d'améliorer leur conductivité électrique, les polymeres conducteurs sont souvent

dopés avec des composés favorisant le transport des charges électriques.

1.4. Type de polymeéres conducteurs

Les polymeres conducteurs sont habituellement regroupeés en deux principales

catégories, selon le type de charge électrique qui se déplace a travers leur structure polymere:

1.4.1. Les polymeéres conducteurs ioniques

Les polymeres conducteurs ioniques sont des matériaux qui présentent une
conductivité électrique grace a la capacité des ions de se déplacer au sein de leur structure
polymere. Cette mobilité ionique est essentielle pour permettre le passage du courant
électrique a travers le matériau. Ces polymeres sont largement utilisés dans diverses
applications, en particulier en tant qu'électrolytes solides. lls sont employés dans les piles a
combustible. De plus, les polyméres conducteurs ioniques sont également utilisés comme
membranes séparatrices dans les piles a combustible et d'autres dispositifs électrochimiques
[7].

1.4.2. Les polymeéres conducteurs électroniques

Les polymeéres conducteurs électroniques sont couramment divisés en deux catégories
distinctes :
Les polymeéres conducteurs extrinséques (PCE) et les polymeres conducteurs intrinseques
(PCI) [8]:
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Figure 1. 2:Schéma des types de polymeres conducteurs électroniques [8].

1.5. Dopage des polymeres conducteurs

Les polymeéres conducteurs se comportent comme des isolants a I'état neutre ou réduit.

Cependant, grace a un processus appelé dopage, ils peuvent étre convertis en matériaux

conducteurs en introduisant des porteurs de charge mobiles. Bien que le terme « dopage » soit

emprunté au domaine des semi-conducteurs inorganiques, le dopage des polymeres

conducteurs est différent. Il s'agit d'une réaction chimique destinée a augmenter sa

conductivité électrique a des niveaux comparables & ceux des métaux [9].

Généralement, cette réaction redox implique l'introduction d'une espece donneuse

d'électrons pour le dopage de type n (réductions du polymére) ou d'une espéce acceptrice

d'électrons pour le dopage de type p (oxydation du polymere). Ces substances, appelées

dopants ou contre-ions, assurent la neutralité électrique du matériau et induisent des charges

le long des chaines polyméres. Une augmentation du taux de dopage peut conduire a un

passage d'un état isolant a un état conducteur [10].
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1.6. Méthodes de synthese des polymeéres conducteurs

Deux grandes méthodes de synthese se distinguent dans la fabrication des polymeéres
conducteurs [11-13]:

/La synthése oxvdative: ou des agents\
comme le chlorure de fer (FeCls ) somt
utilisés pour coupler les monomeéres.
Cependant, cette technique peut introduire

1 des irrégularités régiochimiques au sein du
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polvmérisation /
chimique

/La synthese organomeétallique, qui utilise \
des catalyseurs a base de palladium (Pd),

tels que ceux employés dans les réactions de

2 Suzuki ou de Stille. Ces méthodes sont
réputées pour la formation de polymeres

avec moins de défauts régiochimiques. j

Méthodes de
synthése des
polyméres

conducteurs

Ast une technique relativement simple qui ne requieh

La ni  substrats halogénés ni catalyseurs dans
polymérisation l'environnement électrolytique. Cette méthode est
électrochimique couramment appliquée a des électrodes en Pt, Au ou

graphite, et peut aussi étre menée sur des électrodes en
acier. Le processus d'électropolvmérisation s'effectue
par l'oxydation anodique de monomeéres solubilisés
dans un solvant organique avec un électrolyte de

o Y

Figure 1. 3:Schéma de methodes de synthése des polymeéres conducteurs [11-13].
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1.7. Applications des polymeéres conducteurs

Les polymeéres conducteurs sont polyvalents grace a leurs nombreuses caractéristiques

et proprietés [14]:

Batterie, piles “ellule photovoltaique,
rechargeable Capteurs chimigues

Applications des polyméres conducteurs

Protection contre la Transistors a effet de
corrosion champs

Figure 1. 4:Schéma des applications de polymeéres conducteurs [14].

1.8. Les polymeéres conducteurs usuels

e Polyaniline:

La polyaniline (PANI), une poudre de teinte vert sombre, est obtenue par la polymérisation
oxydative de I'aniline. Ce polymeére peut étre synthétisé avec divers niveaux d'oxydation. Sa
stabilité, sa simplicité de synthése, ainsi que ses propriétés électriques, optiques et
électrochimiques distinctives, le distinguent au sein de la catégorie des polymeres
conducteurs. Les premiéres publications réussies sur I'électropolymeérisation de I'aniline datent
du début des années 1960 [15]. Cependant, c'est dans les années 1980 que Mac Diarmid a

présenté la polyaniline comme étant un polymere conducteur innovant [3].
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Figure 1. 5:La structure de PANI.

La valeur de p détermine le degré d'oxydation du polymere. Chaque degré d'oxydation p
correspond a une forme spécifique de polyaniline, qui posséde des propriétés physiques et

chimiques particuliéres.

v' La base leucoéméraldine se présente sous forme d'un solide blanc entiérement réduit,
composé uniquement de motifs réduits de type benzéne diamine. Cependant, cette
substance est sujette a une oxydation rapide lorsqu'elle est exposée a l'air [16].

v' L'éméraldine base, quant a elle, est un solide bleu semi-oxydé, constitué d'un
mélange équilibré de motifs réduits de type benzéne diamine et d'unités oxydées de
type quinone diimine. Cette forme de PANI est considérée comme stable [16].

v' Enfin, la base pernigraniline se présente sous forme d'un solide rouge totalement
oxydé, composé exclusivement de motifs oxydés de type quinone diimine. Cependant,

ce solide est sujet a une hydrolyse rapide en milieu acide [16].
e Polyorthométhoxyaniline:

L'orthométhoxyaniline (OMA), également connue sous le nom d'Ortho-anisidine (OA), est
une molécule dérivée de l'aniline. Elle se distingue de l'aniline par la présence d'un
groupement méthoxyle (OCH3) en position ortho. L'orthométhoxyaniline (OMA), également

connue sous le nom d'Ortho-anisidine (OA) ou o-anisidine [17]:
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OCHs
NH.

Figure 1. 6:La structure de L'orthométhoxyaniline.

L'Orthométhoxyaniline se distingue par une densité de 1.092 a 25°C, une masse
molaire de 123.16 g/mol et un point d'ébullition de 225°C. Le Polyorthométhoxyaniline
(POMA) se dissout dans les solvants organiques courants, particulierement lorsqu'il est dopé,
contrairement a la polyaniline non modifiée qui est insoluble. L'augmentation de la solubilité
pour la polyaniline modifiée est due a l'accroissement de la torsion angulaire du cycle

phényligue adjacent, résultant de la contrainte stérique des substituants en position ortho [17].

La polymérisation de 'OMA est induite uniquement par la présence d'un donneur de
type  en position ortho. Le polymere formé se développe rapidement grace a la capacité du
groupe méthoxyle (OCH3) a céder des électrons. L'ajout d'un second groupe OCH3 au cycle
benzénique a également été étudié ; le poly (2,5-diméthoxyaniline) synthétisé présente une
conductivité élevée, atteignant un maximum de 0,32 S/cm, et se dégrade plus aisément. La

présence des groupes méthoxyles favorise I'oxydation du polymere [17].
e Poly o-toluidine:

L'o-toluidine, un liquide jaune clair qui se brunifie au contact de l'air et de la lumiere, dégage
une odeur faiblement aromatique perceptible des 0,25 ppm. Elle se dissout modérément dans

I'eau et est miscible avec I'éthanol et I'oxyde de diéthyle [18].
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Figure I. 7: La structure de L'o-toluidine.

Dans des conditions normales de température et de pression, I'o-toluidine est stable,
mais elle s'oxyde progressivement en présence d'air ou de lumiere, prenant une teinte brune.
Elle réagit fortement avec des agents oxydants puissants et des acides concentrés. Comme les
autres amines aromatiques, elle est une base faible, ses sels sont en général des solides
hydrosolubles. La combustion de I'o-toluidine produit des fumées toxiques contenant des
oxydes d'azote et du monoxyde de carbone. L'o-toluidine n'est pas corrosive pour
I'aluminium, mais peut dissoudre ou ramollir certains types de caoutchouc [18,19].

1.9. Mécanisme de terpolymeérisation

Le mécanisme de synthese du terpolymeére conducteur (ANI-co-OMA-co-OT)
implique la polymérisation de trois monomeres : aniline (ANI), o-méthoxyaniline (OMA), et
o-toluidine (OT). Ces monomeres sont combinés en présence d'un agent oxydant comme le
persulfate d’ammonium pour former un polymere conducteur. La réaction de polymérisation
se déroule généralement par une série d'étapes, incluant l'initiation, la propagation et la

terminaison, aboutissant a la formation du terpolymere conducteur:

10
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H3

polyaniline- co- poly (o-anisidine)- co- poly (o-toluidine)

Figure 1. 8:Meécanisme de synthese du terpolymeére conducteur (ANI-co-OMA-co-OT) [20].

12
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1.10. Synthese bibliographique

Plusieurs auteurs ont réalisé la synthese de différents terpolymeres chacun pour un

objectif bien précis, on cite :

Belkacemi, S:il a mis au point la synthése chimique d’un terpolymeére conducteur soluble :
poly (aniline-co-o-méthoxyaniline-co-o-toluidine) (noté (PA-co-POA-co-POT)) en milieu
aqueux d’acide chlorhydrique en présence d’un oxydant fort (persulfate d’ammonium). Ce
terpolymeére a été caractérisé par différentes techniques d’analyse, ce qui lui a permis d'étre
identifié et de connaitre ses propres caractéristiques en comparaison avec ses homopolymeres.
Afin de mettre en valeur ce terpolymeére conducteur, une application comme inhibiteur de

corrosion de 1’acier dans le milieu NaCl 3% a été réalisée.

Borole, D. D., Kapadi, U. R., Mahulikar, P. P., &Hundiwale, D. G: Une technique simple
est décrite pour la construction d'un capteur de glucose par I'emprisonnement de la glucose
oxydase (GOD) dans des films minces de poly(aniline-co-o-anisidine-co-o-toluidine) [P(A-
c0-0-A-c0-0-T)], qui ont été déposés électrochimiquement sur une plaque de platine dans un
tampon phosphate et acétate. La réponse maximale du courant a été observée pour lesdits
électrodes a un pH de 5,5 et un potentiel de 0,60 V (par rapport a Ag/AgCl). Le tampon
phosphate offre une stabilité élevée et une réponse rapide par rapport au tampon acétate dans

les mesures ampérométriques [21].

Adeosun, W. A., Katowah, D. F., Asiri, A. M., & Hussein, M. A:ont fourni une tendance et
une évolution sur les méthodes de synthése des terpolymeres et de leurs applications pour la
premiere fois dans la littérature ouverte. Une grande attention a été portée sur les
homopolymeres et les copolymeéres au début de la recherche sur les polymeéres conducteurs,
mais la quéte d'amélioration des propriétés optiques, électrochimiques et conductrices a
conduit a la recherche en terpolymérisation conductrice. Cela présente des avantages pour la
production de masse du film polymere, mais présente des limites dans le contrdle de
I'épaisseur du film et sa faible conductivité. Derniérement, la recherche sur la synthése des
polymeres conducteurs a évolué au fil des ans et les méthodes électrochimiques ont été la
méthode de syntheése préférée car elles offrent des propriétés améliorées pour le film
polymere. Les terpolyméres ont été appliqués au fil des ans a diverses applications dans la
biosensibilité électrochimique, les inhibiteurs de corrosion et les cellules solaires polymeres
[22].

13
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Li, X. G., Duan, W., Huang, M. R., & Yang, Y. L: Une série de terpolyméres a été
synthétisée par la polymérisation oxydative chimique de la m-phénylénediamine (MPD), de
I'o-anisidine (AS) et de la 2,3-xylidine (XY) dans un milieu aqueux d'hydrochlorure. Le
rendement, la viscosité intrinseque et la solubilité des terpolymeéres ont été étudiés en
modifiant le rapport molaire MPD/AS/XY de 100/0/0 a 53/39/8 a 0/100/0. 1l a été découvert
que les terpolymeres MPD/AS/XY présentent un rendement de polymeérisation plus éleve et
une meilleure solubilité que les bipolyméres MPD/AS et MPD/XY ayant la méme teneur
molaire en MPD. Les terpolymeres MPD/AS/XY préparés ont été caractérises par
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier, ultraviolet-visible, RMN du proton, et
RMN du carbone solide a haute résolution ; diffraction des rayons X a grand angle ; et
thermogravimetrie [23].

Marques, M. F. V., &Coutinho, F. M. B: Des terpolymérisations d'éthyléne, de propyléne et
de diéne (1,3-butadiéne, 1,5-hexadiene ou 1,7-octadiéne) par le systeme catalytique
MgH2/TiCla-AlEt~ ont été réalisées. Les compositions des terpolymeéres obtenus ont été
évaluées. L'effet de la concentration de diéne dans le milieu réactionnel pour chaque systeme
de polymérisation sur la composition du terpolymere a été observé. La structure des motifs
répétés de diene a également éte étudiée [24].

Li, X. G., Huang, M. R,, Pan, P., Zhu, Z. L., & Yang, Y. L: Une série de terpolymeéres
solubles a été synthétiseée par polymérisation oxydative de la 2-pyridylamine, de I'aniline et de
la 2,3-xylidine en utilisant du persulfate d'ammonium comme oxydant dans une solution
aqueuse de HCl a 1 M. Le rendement, la viscosité intrinséque et la solubilité des terpolymeres
ont été étudiés en variant le rapport des monoméres et le temps de polymérisation. A une
teneur fixe en xylidine de 10 % en moles, le rendement et la viscosité intrinseque des
terpolymeres diminuent avec I'augmentation de la teneur en pyridylamine et restent presque
constants avec le temps de polymeérisation. Les terpolymeres résultants ont été caractérisés par

FT-IR, RMN du proton, diffraction des rayons X a grand angle et thermogravimétrie [25].

Li, L., Yin, Z, Li, F., Xiang, T., Chen, Y., & Zhao, C: Dans cette étude, des terpolymeéres
fonctionnels de poly(acrylonitrile-acide acrylique-vinylpyrrolidone) (P(AN-AA-VP)) avec
différentes proportions de monomeres ont été synthétisés par polymérisation radicalaire en
solution libre en utilisant le N-méthyl-2-pyrrolidone (NMP) comme solvant. L'analyse par
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) et la calorimétrie difféerentielle a
balayage (DSC) ont confirmé que les terpolymeres ont éte synthétisés avec succes [26].

14
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Srivastava, A. K., Kamal, M., Kaur, M., Pandey, S., Daniel, N., Chaurasia, A. K., &Pandey,
P: Le terpolymere, poly(styrene-acrylonitrile-linalol), a été synthétisé par polymérisation
radicalaire en solution des monoméres donneurs d'électrons, le linalol (optiquement actif)
(LIN) et le styrene (STY) avec le monomere accepteur d'électrons, I'acrylonitrile (AN), en
utilisant le peroxyde de benzoyle (BPO) comme initiateur et le xyléne comme diluant a 75 °C
pendant 40 minutes. Le systéme suit une cinétique idéale. Rp o [BPO] 0.5 [LIN] 1.0 [STY]1.0
[AN]1.0 [27].

Michael, P. E., Barbe, J. M., Juneja, H. D., &Paliwal, L. J: Le terpolymére (8-HQGF) a été
synthétisé en utilisant les monomeéres 8-hydroxyquinoléine, guanidine et formaldéhyde dans
des proportions molaires de 1:1:2. La structure du terpolymere 8-HQGF a été élucidée sur la
base de l'analyse élémentaire et de diverses techniques physico-chimiques, a savoir la
spectroscopie UV-Visible, FTIR-ATR et RMN du proton. Une étude détaillée de la
dégradation thermique du nouveau terpolymeére a été réalisée pour déterminer sa stabilité
thermique [28].

Borole, D. D., Kapadi, U. R., Mahulikar, P. P., &Hundiwale, D. G: L'influence des
électrolytes supportant inorganiques et organiques sur les propriétés électrochimiques,
optiques et conductrices de films minces de terpolymeéres de poly(aniline-co-o-anisidine-co-o-
toluidine) a été étudiée. Des films minces homo et terpolyméres ont été synthétisés
électrochimiguement, sous des conditions de voltameétre cyclique dans des solutions aqueuses
d'acides inorganiques, a savoir H2S04, HCI, HNO3, H3PO4 et HCIO4, et d'acides
organiques, a savoir l'acide benzoique, I'acide cinnamique, l'acide oxalique, I'acide malonique,
I'acide succinique et I'acide adipique a température ambiante. Les films ont été caractérisés
par voltampérométrie cyclique, spectroscopie UV-Visible et mesures de conductivité a l'aide
de la technique a quatre pointes. 1l a été observé que les densités de courant sont fortement

influencées par la taille et la nature de I'anion présent dans I'électrolyte [29].
I.11. Le magnétisme

1.11.1. Le magnétisme d’un matériau

Le magnétisme d'un matériau découle des déplacements des electrons autour du noyau
des atomes constituant ce matériau. Ces électrons, en se déplagant le long de leurs orbites,
génerent un petit moment magnétique orbital perpendiculaire a leur trajectoire. De plus,

chaque électron tourne sur lui-méme, créant ainsi un autre petit moment magnétique appelé

15
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"spin™. Ce mouvement de rotation du spin induit également un champ magnétique. Ainsi, a la
fois le mouvement orbital et le spin des électrons créent des dipdles magnétiques qui
interagissent avec un champ magnétique externe appliqué [30].

.

2

Magnétisme Electronique Magnétisme Nucléaire

Figure 1. 9:Le magnétisme dans La matiere [31].

1.11.2. Effet du magnétisme sur les solutions électrolytiques

Diverses recherches ont été menées sur les impacts des champs magnétiques sur les
solutions aqueuses et les biomatériaux. Cependant, ces effets magnétiques ont souvent été
percus comme peu fiables et énigmatiques. Cela est d en partie au fait que les données
présentées jusqu'a présent manquent parfois de quantification et de reproductibilité. Puisque
les phénomenes se produisent pour des matériaux non magnétiques, mécanisme pour

expliquer les effets magnétiques n’a pas été donné par 1’électromagnétisme actuel [32].

Récemment, Higashitani et al. Ont rapporté une série de données quantitatives sur les
effets de I’exposition magnétique sur le taux de coagulation rapide des colloides, la formation
de CaCO, de cristaux et la diffusivité des colloides dans les solutions d’¢€lectrolytes, et sur
I’intensité d’émission des sondes fluorescentes dans les solutions, ainsi qu’un mécanisme

possible pour expliquer les données.

Ces nouvelles données ont conduit & une reconnaissance croissante des effets des
champs magnétiques sur les solutions, suggérant une relation avec des changements au niveau

des molécules d'eau, des ions ou des ions hydratés adsorbés a la surface solide [33].

16
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1.12. La corrosion

1.12.1. Définition

La corrosion est un phénoméne physico-chimique qui se produit lorsque les métaux
interagissent avec leur environnement, entrainant des modifications dans leurs propriétés et

souvent une dégradation fonctionnelle [34].

Ces processus obéissent aux lois thermodynamiques, ou les métaux ont tendance a
retourner & leur état d'origine. A I'exception des métaux nobles tels que I'or et le platine, qui se
trouvent a I'état natif, la plupart des métaux se trouvent a I'état minéral sous forme d'oxydes,

de sulfures, de carbonates et de silicates [35].

1.12.2. Type de corrosion

Il existe plusieurs fagons par lesquelles la corrosion peut altérer un métal, variant selon sa
composition et les conditions environnementales. Une classification étendue des différentes

manifestations de corrosion révéle cing types principaux [36]:

Tableau I. 1: les types de corrosion [36].

Type Caractéristique

Uniforme Cette forme de corrosion implique l'attaque de toute la surface du métal,

et elle est la plus fréquente.

Localisée Dans cette forme de corrosion, certains secteurs de la surface du métal
subissent une corrosion a des taux plus élevés que d'autres. Ceci est
attribuable a I'nétérogénéité de la surface métallique, aux conditions

environnementales, ou a la géométrie de la structure dans son ensemble.

Corrosion par piqgres Cette forme de corrosion se caractérise par une attaque fortement
localisée sur des secteurs spécifiques du métal, créant de petits puits qui

pénétrent dans le matériau et peuvent éventuellement entrainer sa

perforation.
Dissolution sélective Cela se produit lorsque I'un des éléments d'un alliage est
préférentiellement corrodé par rapport aux autres, laissant les autres
composants relativement intacts.

Corrosion sous Cela se produit lorsque la corrosion agit en conjonction avec un facteur
Contrainte mécanique, tel que des contraintes, pour causer une rupture localisée ou

une défaillance du matériau.
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1.12.3. Réaction électrochimique

La corrosion est un phénomeéne électrochimique qui résulte du couplage de deux demi-
réactions. Une demi-réaction électrochimique se produit lorsque les électrons apparaissent soit
du cote des produits (ce qui correspond a une réaction d'oxydation), soit du coté des réactifs
(ce qui correspond a une réaction de réduction). Ces processus sont intimement liés a
I'électrochimie et ont été étudiés depuis I'invention de la pile voltaique par Alessandro Volta.
De nos jours, les techniques électrochimiques utilisées pour étudier la corrosion incluent la
mesure des potentiels de corrosion, les courbes de polarisation, les mesures d'impédance et

I'analyse des fluctuations spontanées de potentiel ou de courant (bruit électrochimique) [37].
e Réaction anodique : (cas de milieu NaCl)

La réaction anodique se produit a la surface de I’acier, ou les atomes de fer sont
oxydés et perdent des électrons. Cela entraine la formation d’ions ferreux (Fe?!), Cette

réaction libére des électrons qui migrent vers la cathode:
Fes) — Fe?" (ag) + 26 (1.D)

Cette oxydation s’accompagne de la libération d’électrons, qui joueront un role dans la

réaction cathodique.
e Réaction cathodique :

A la cathode, les électrons libérés lors de la réaction anodique sont captés par
I’oxygene dissous dans I’¢lectrolyte (le milieu NaCl), entrainant une réaction de réduction.
Cette réaction produit des ions hydroxyde (OH") qui réagissent avec les ions ferreux pour

former des hydroxydes de fer:

Ogz(g) + 2H20¢) + 2¢ — 40H “(aq) (1.2)
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1.13. Inhibition de la corrosion

Pour lutter contre la corrosion, plusieurs stratégies peuvent étre adoptées : optimiser le
choix du matériau, sa forme et ses contraintes selon l'usage ; appliquer des traitements de
surface tels que revétements ou peintures ; ou modifier I'environnement du matériau en
utilisant des inhibiteurs de corrosion. L'emploi d'inhibiteurs est une méthode répandue pour la
protection des métaux et alliages. Bien que les composés organiques soient reconnus pour leur
haute efficacité inhibitrice, leur utilisation est restreinte en raison de leur toxicité
environnementale, de leur colt éleve et de leur non-biodégradabilité. Ces préoccupations ont
poussé la recherche vers les composés naturels, qui offrent une alternative écologique et sans

danger comme agents anticorrosion [38].

1.13.1. Définition

La protection des matériaux contre la corrosion par l'utilisation d'inhibiteurs peut étre
mise en ceuvre de manicre durable ou provisoire, comme durant la phase de stockage. Ces
inhibiteurs doivent répondre & des critéres précis, notamment réduire la vitesse de corrosion
sans altérer les propriétés physiques du métal, étre efficaces méme a de faibles concentrations
et rester stables face aux divers composants de I'environnement ou aux changements de

température [39].

Selon la norme I1SO 8044 de I'Organisation internationale de normalisation, un inhibiteur
est défini comme une substance chimique introduite dans un systeme corrosif a une
concentration déterminée pour son efficacité, qui a pour effet de diminuer la vitesse de
corrosion sans influencer significativement la concentration des agents corrosifs présents dans

I'environnement agressif [40].

D'apres la NACE (National Association of Corrosion Engineers), un inhibiteur est
caractérisé comme une substance qui ralentit la corrosion lorsqu'elle est ajoutée en petite

quantité a un milieu [41].
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On cite comme travaux ayant utilisé les polymeéres conducteurs comme inhibiteurs de

corrosion les deux travaux suivants :

Brinis, N.: Dans ce présent meémoire, il a été présenté une étude sur la synthéese de polymeéres
conducteurs : le polypyrrole, la polyaniline et 1'un de ces substitués (poly
orthométhoxyaniline : POMA), en vue d’une application a I’inhibition de la corrosion de
I’acier en milieu acide sulfurique a pH 0,3. Dans le premier volet de ce travail, des poudres de
polymeres POMA et POMA dopé avec AABS ont été synthétisées par voie chimique puis
caractérisées par différentes méthodes d’analyses (UV-Visible, DRX, IR). Plusieurs solvants
ont été testés pour solubiliser les poudres obtenues. Le meilleur taux de solubilisation est
enregistré avec 1’éthanol. L’effet inhibiteur apporté par ces produits a été ensuite mis en
évidence en milieu acide. Dans le second volet, il a été abordé la synthése électrochimique des
revétements a base de polymeres dopés avec les ions molybdate MoO4 2-. Pour ce faire, une
¢tude dans le but d’optimiser les conditions expérimentales permettant d’obtenir des films de
polymeres (polyaniline ou polypyrrole) adhérents et homogeénes sur la surface du métal et ce,
a partir d'une solution d’acide oxalique a été nécessaire. Les revétements obtenus présentent
une protection anodique du fer et leur dopage améliore considérablement le temps de
protection. Cette amélioration pourrait étre le résultat d’une auto cicatrisation de la couche

passive sous jacente par les ions de molybdates [42].

Djaouane, L.: Cette étude porte sur la caractérisation électrochimique et spectroscopique des
films de polymeres organiques conducteurs conjugués obtenus a partir de
I’électropolymérisation de deux hétérocycles pentagonaux; le pyrrole et le methyl-2 furanne,
dissous dans une solution CH3CN/LiClO4. L’¢lectrocopolymérisation de ces monomeres
conduit a la formation d’un copolymere sur la surface d’¢électrode (platine, ITO). L analyse
des films obtenus par voltampérométrie cycliqgue montre des pics anodiques et cathodiques
caractéristiques de 1’oxydation et de la réduction des copolymeres formés. Les diagrammes
d’impédance montrent un arc de cercle aux hautes fréquences suivi par une droite aux basses
fréquences qui sont respectivement caractéristiques d’un processus de transfert de charge et
d’un autre purement diffusionel. La tenue a la corrosion d’un acier A316 protégé par un film
du copolymere a été aussi testée dans deux milieux corrosifs (NaCl et H2SO4). L’efficacité
inhibitrice des revétements a eté aussi justifiee lors du tracé des courbes de Tafel, par un
déplacement des potentiels de corrosion vers des valeurs négatives. Les resultats obtenus

montrent que ces copolymeres organiques peuvent servir d’inhibiteurs de corrosion. Mots
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clés: pyrrole, methyl-2 furanne, électropolymérisation, voltampérométrie cyclique, corrosion
[43].
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I1. Matériel et techniques de caractérisations

Ce chapitre est consacré a la présentation des méthodes expérimentales utilisées au
cours de ce travail pour la synthése du terpolymere (ANI-co-OT-CO-OMA) a partir des
monomeres, en utilisant la méthode de polymérisation par oxydation chimique sous et sans
I'effet de magnétisme, ainsi que l'utilisation de ce dernier comme inhibiteur de corrosion.
Nous présentons aussi les différents méthodes et techniques expérimentales utilisés qui sont :
la spectroscopie UV-VIS et la spectroscopie infrarouge FT-IR et la diffraction des rayons X
(DRX), ces méthodes sont toutes trois des techniques essentielles pour caractériser les films
de terpolymeéres conducteurs synthétises.

11.1. Réactifs utilisés

Tableau I1. 1: Les produits utilisés

Produits Formule Masse molaire  Pureté (%) Densité
générale (g/mol) (9/cm?3)
Aniline CeHsNH2 93.13 99.5 1.022
Orthométhoxyaniline ~ C7H/NH20 123.16 98 1.2316
Toluidine C7H9N 107.156 99 0.998
Persulfate (NH4)2S20s 228.19 98 1.98
d’ammonium
Acide chlorhydrique HCI 36.46 35 1.18
Diméthyle sulfoxide C2HeOS 78.13 99 1.101
Chlorure de sodium NaCl 58.44 99.99 2.16
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11.2. Matériel utilisé

e Béchers;

e Erlenmeyer ;

e Fioles;

e Eprouvettes ;

e Pro-pipettes ;

e Agitateur a hélice a tige ;
e Agitateur magnétique ;

e Balance de précision ;

e Papier filtre ;

e Pompe avide ;

e Générateur de courant continu ;

e Dispositif de magnétisme.

11.3. La préparation des solutions a utiliser

v' Solution de HCI (0.2M)

On a une solution mére de HCI (12.1M), on veut préparer une solution fille a 0.2 M, en
utilisant la loi de dilution pour calculer le volume a prélever (1.65 ml pour un volume de
100ml):

C1V1=C2V2 - V1 =(C2*V2)/Cl

C1: Concentration de la solution mére d’HCI (M) ;
V1 : Volume d’HCI a prélever (ml) ;
C2 : Concentration de la solution fille ’HCI (M) ;

V2 : Volume de la solution a préparer (ml).
v Solution de persulfate d’ammonium (0.1M) dans HCI a 0.2M

Nous dissolvons la masse de persulfate d’ammonium (2.33 g) dans la solution de HCI

préalablement préparée. On a calculé la masse par la formule suivante :

C*V=(m/M)*P
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Avec :

C: concentration de la solution a préparer (M) ;
V : volume de la solution a préparer (ml) ;

m : masse de 1’oxydant a peser (g) ;

M : masse molaire de I’oxydant (g/mol) ;

P : pureté du produit.
v" Volumes des monomeéres anilines, orthométhoxyaniline et o-toluidine

On a trois solutions aniline, orthométhoxyaniline et o-toluidine sont pures a 99.5 %, 98 % et

99.1 % respectivement, on veut calculer le volume de 0.1 mol pour les trois solutions.

On trouve Vpani = 0.92 ml, Vroma = 1.15 ml et Vpor = 1.1 ml, par I'utilisation d’équation
suivante:

p=m/V
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I1.4. Syntheses du terpolymeéere (ANI-co-OMA-co-OT) par

oxydation chimique

On commence par préparer le milieu de synthése en dissolvant 2,33 g de persulfate
d'ammonium dans 100 ml d'une solution d'HCI [0,2 M]. Pour HCI nous avons préeparé 500 ml

directement pour plusieurs syntheses;

e On ajoute les volumes des trois monomeres en méme temps (0.92 ml dans le cas d’ANI,

1.15 ml pour ’OMA et 1.1 ml pour L'OT):

Figure 11. 1: Etapes de la préparation du milieu de synthese et de la terpolymérisation.

e Puis, on laisse la solution sous agitation pendant 2 heures:

Figure I1. 2:Solutions sous agitation.
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I1.5. Synthése du terpolymeére sous I’effet de magnétisme

Pour explorer l'influence du magnétisme sur notre terpolymére, une configuration
expérimentale a été établie. Elle implique I'utilisation d'une bobine de fil de cuivre connectée
a un multimétre et & un générateur de courant continu. Pour la polymérisation par oxydation

chimique, un agitateur a tige a également été employé.

Le principe de cette expérience consiste a appliquer un champ électromagnétique
variable au milieu synthétique afin d'examiner I'effet de la force magnétique sur la réaction de
polymerisation. En utilisant les mémes solutions préparées antérieurement, le mélange est

versé dans un bécher placé dans le dispositif magnétique.

L'intensité du courant traversant le solénoide a été modifiée, avec des valeurs de 0,5 A,
1A, 15A 2Aet25A.

Figure I1. 3:Dispositifs de champ magnétique utilisés pour la terpolymérisation.

e Apres deux heures d’agitation, on fait une filtration sous vide, puis un lavage par I’eau

distillé pour élimination des impuretés solubles :
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Figure 11. 4:Filtration sous vide.

e Enfin et aprés la filtration sous vide, nous laissons notre produit sécher :

Figure I1. 5:Produit final.
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I1.6. Caractérisation des polymeres synthétises

11.6.1. Spectroscopie infrarouge

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) est une approche
analytique qui explore les interactions entre atomes et la disposition des noyaux. Elle offre un
acces immédiat aux informations moléculaires, révélant la composition chimique et la
structure des matériaux étudiés. Influencées par le rayonnement infrarouge, les molécules de
I'échantillon subissent des modifications dans leur état vibratoire, correspondant a des
fréquences spécifiques a chaque type de liaison moléculaire. Cette technique d'analyse des

vibrations est non invasive et permet une évaluation a la fois qualitative et quantitative [1].

Le spectrométre FTIR-4200 de JASCO est un appareil compact et performant congu
pour repondre a une grande variété d'exigences analytiques. Il offre une excellente résolution
et une sensibilité élevée pour répondre aux demandes complexes en spectroscopie infrarouge

dans les domaines de la recherche, du développement et de I'analyse de routine.

Le FTIR-4200 est adapté a un large éventail d'applications analytiques, notamment dans les
secteurs de la recherche, du développement et de I'analyse de routine, notamment dans des
industries telles que la pharmacie. Il peut étre facilement optimisé avec de nombreux
accessoires tels que ’art, les unités de réflexion diffuse et spéculaire, et étre couplé avec des

microscopes infrarouges et des systemes d'imagerie.

Figure 1. 6:Spectrométre FTIR-4200 de JASCO.
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11.6.2. La spectroscopie UV-Vis

La spectroscopie UV-Vis sappuie sur les transitions entre différents eétats
électroniques énergétiques. Au sein d'un groupe moléculaire, divers niveaux vibratoires sont
possibles, chacun caractérisé par de légeres différences énergetiques. Pendant une transition
électronique au sein de ce groupe, des changements d'états vibratoires se produisent aussi, ce
qui conduit a des absorptions énergeétiques variées. Ces dernieres sont observées comme des

lignes spectrales distinctes, qui, prises ensemble, constituent une bande d'absorption [2,3].

L'appareil Agilent Technologies Cary 60 UV-Vis est un spectrophotomeétre UV-
visible. 1l est utilisé pour mesurer I'absorption de la lumiére par des échantillons dans la plage
des ultraviolets (UV) et du visible (Vis), généralement de 190 a 1100 nanomeétres. Cet
appareil est largement utilisé dans les laboratoires de recherche, de chimie, de biologie et
d'autres domaines pour caractériser les propriétés optiques des matériaux, tels que la
concentration des substances chimiques, la pureté des échantillons, ou encore la cinétique de

certaines réactions chimigques.

Figure I1. 7:Spectrophotometre UV-visible Cary 60 UV-Vis.

Afin d'analyser la formation du terpolymére, une évaluation par spectrophotométrie
UV-Visible est employée pour distinguer les bandes d'absorption propres a chaque polymere
synthétisé. Pour cette démarche, des solutions de polyméres dissous dans du DMSO a des

concentrations uniformes de 25 ppm ont été préparées:
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Figure I1. 8:Echantillon du terpolymére & analyser par spectroscopie UV-Vis.

11.6.3. La diffraction de rayons X (DRX)

La diffraction de rayons X (DRX) représente une méthode essentielle dans I'analyse
des matériaux cristallins. Son utilisation la plus significative en diffractométrie X réside dans
la détermination des différentes phases et de la structure d'un échantillon. Cette technique
permet I'examen de matériaux formés de nombreux cristaux aux orientations variées. Ces
cristaux sont organisés en séries de plans paralleles et espacés régulierement, connus sous le
nom de plans réticulaires (hkl). Lorsqu'un faisceau de rayons X monochromatiques et
paralleles frappe I'échantillon, il est diffracté dans des directions spécifiques par les

différentes familles de plans réticulaires, chaque fois que la condition de Bragg est satisfaite

[4].
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Figure 11. 9: Appareil de diffraction des rayons X (DRX).

I11.6. Etude de I’inhibition de la corrosion de I’acier dans le milieu

NaCl 3%

Pour évaluer I'efficacité inhibitrice de notre terpolymere, nous avons envisagé une
approche d'étude gravimétrique. Cette méthode consiste a mesurer la perte de poids d'un métal
exposé a une solution électrolytique, ce qui permet de déterminer son degré de corrosion.
L'avantage de cette méthode réside dans sa simplicit¢ de mise en ceuvre et le fait qu'elle ne
nécessite pas un équipement complexe. En effet, en suivant cette approche, nous pouvons
obtenir des résultats fiables sur l'efficacité de notre terpolymeére en tant qu'inhibiteur de

corrosion.

11.6.1. Etude gravimétrique :

Dans le cadre de notre étude gravimétrique, nous avons mesuré la perte de masse subie
par des échantillons d'acier immergés dans des milieux corrosifs, avec 1’ajout d’inhibiteurs de

corrosion :
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Figure I1. 10: Les échantillons d'acier.

Les échantillons d'acier utilisés étaient des parallélépipedes rectangles présentant des

dimensions variées, comme illustré dans le tableau suivant :

Tableau Il. 2: Dimensions des échantillons du 1’acier.

Echantillon 1 2 3 4 5 6 7
d’acier

Masse 1.1454 1.1679 1.1420 1.1728 1.1974 1.1319 1.1807

(@)
Surface 4.4 4.5 4.67 4.6 4.6 4.48 4.7

(cm?)

Partie 1 :

Cette mesure a été effectuée sur une période d'environ 6 jours, avec une concentration

de 5 ppm d'inhibiteur.

e Ces échantillons sont immergés dans NaCl 3% avec addition de différents échantillons
de I'inhibiteur:

e On numeérote nos béchers de 1 a 6.

e On verse la solution de NaCl dans chaque bécher et on ajoute des inhibiteurs selon les

conditions suivantes: bécher 1 avec inhibiteur synthétisé sous O ampere (sans
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magnétisme), bécher 2 sous 0,5 ampere, bécher 3 sous 1 ampeére, bécher 4 sous 1,5

ampeére, bécher 5 sous 2 ampeére, et bécher 6 sous 2,5 ampere:

Figure I1. 11:Echantillons avant la corrosion.

e Un septieme bécher a été préparé avec seulement la solution de NaCl, sans inhibiteur.
Par la suite, de I'acier a été immergé dans chaque bécher conformément aux parametres

expérimentaux. (L’acier numéro 7 est de largeur lcm, longueur 2.05cm et masse
1.1807).

En mesurant la perte en poids des échantillons a intervalles réguliers de deux a trois
jours pendant toute la durée de I’expérience. Toutes les mesures ont été effectuées a la

température ambiante, comprise entre 20 et 25 °C.
Partie B :

Cette mesure a été effectuée sur une période d'environ 7 jours, avec une concentration

de 50 ppm d'inhibiteur.

Les tests ont été réalisés en immergeant les échantillons dans deux types de solutions :
du NaCl a 3% et de I'acide chlorhydrique (HCI) a une concentration de 0,2 M, avec et sans
I'ajout d'inhibiteur.

Pour NacCl:
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On numérote nos béchers de 1 a 4, Et on verse la solution de NaCl dans chaque bécher
et on ajoute des inhibiteurs selon les conditions suivantes : bécher 1 avec inhibiteur synthétisé
sous 0 ampeére (sans magnétisme), bécher 2 sous 1 ampére, bécher 3 sous 2 ampére, bécher 4
avec seulement la solution de NaCl, sans inhibiteur. Par la suite, de I'acier a été immergé dans

chaque bécher conformément aux parametres expérimentaux.
Pour HCI:

On numeérote nos béchers de 1 a 4, Et on verse la solution de HCI dans chaque bécher
et on ajoute des inhibiteurs. Selon les conditions suivantes: bécher 1 avec inhibiteur synthétisé
sous 0 ampeére (sans magnétisme), bécher 2 sous 1 ampeére, bécher 3 sous 2 ampeére, bécher 4
avec seulement la solution de HCI, sans inhibiteur. Par la suite, de I'acier a été immergé dans

chaque bécher conformément aux parametres expérimentaux.

L'efficacité inhibitrice a été évaluée aprés une semaine d'immersion. Toutes les

mesures ont été effectuées a température ambiante, comprise entre 20 et 25 °C.
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Chapitre 111 : Résultats et discussions.

Dans ce chapitre, nous mettrons en lumiere les résultats obtenus a travers une
exploration détaillée et une interprétation minutieuse. Les échantillons synthétisés ont fait
I'objet d'une analyse exhaustive a l'aide de diverses techniques de caractérisation. Tout
d'abord, nous avons examiné leur structure a l'aide de la spectroscopie FTIR pour comprendre
les liaisons chimiques et les fonctionnalités présentes. Ensuite, nous avons utilisé la
spectroscopie UV-visible pour évaluer les propriétés optiques, offrant ainsi un apercu
précieux de la réponse des echantillons a la lumiere. Par la suite, la technique de diffraction
des rayons X (DRX) a été employée pour sonder la structure cristalline et déterminer les
phases présentes dans les échantillons. Enfin, une étude sur l'inhibition de la corrosion a été
menée, permettant une compréhension plus profonde des propriétés protectrices des matériaux
étudiés dans des environnements corrosifs. Les résultats finaux de ces analyses seront
présentés et discutés en détail, fournissant ainsi des perspectives précieuses pour comprendre

la nature et les performances des matériaux synthétisés.

I11.1. Résultats de la masse des polymeres

Tableau I11. 1:Masse de terpolymeére synthétisé sous et sans 1’effet de champ magnétique.

Intensité du 0A 0.5A 1A 1.5A 2A 2.5A
courant (A)
Masse de 0.76 0.82 0.83 0.85 0.94 0.94

terpolymeére (g)

0A, 0,5A, 1A 2ZA, 2,5A,

eeopee
IS - NN - -

<
w

»
»

=]

Masse de terpolymére (g)
N

L
—

- 1.5A,

Intensité de champ magnétique
m Masse de terpolymére

Figure I11. 1:Masse de terpolymeére synthétisés sous différents champs magnétiques.
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La figure (111.1) montre comment I'augmentation de I'intensité du champ magnétique a
un effet sur les masses des polymeéres. On observe que les masses des polymeres augmentent
lorsque I'intensité du champ magnétique augmente. Cela suggere une relation entre le champ
magnétique et les propriétés des polymeéres. Cette augmentation peut étre expliquée par
I'alignement des chaines polymeres :

® L'alignement des chaines polymeres signifie que les différentes molécules
constitutives des polymeres sont alignées dans une direction spécifique. Cet
alignement peut étre favorisé par l'application d'un champ magnétique et favorise le

mécanisme réactionnel [1].

Lorsque les polymeres sont formés ou traités en présence d'un champ magnétique, ce champ
peut influencer la maniére dont les chaines polymeres se comportent. 1l peut les orienter dans
une direction particuliére. Cela rend les chaines plus cohérentes et bien ordonnées. Au lieu
d'étre dispersées dans toutes les directions, elles sont orientées dans la méme direction, ce qui
les rend plus structurées.
® Augmentation de la densité de porteurs de charge : Cela signifie qu'il y a plus de
particules chargées (comme les électrons ou les trous, des espaces vides dans une
structure cristalline ou un électron peut se trouver) dans le matériau [2]:
Le champ magnétique peut pousser les particules chargées a se déplacer d'une certaine
maniere a travers le matériau et peut aligner ces particules dans une direction particuliere. En
les alignant, il y a maintenant plus de particules chargées qui se déplacent dans une direction
specifique, ce qui signifie qu'il y a une densité plus élevée de ces particules dans cette
direction.
® Formation de structures plus grandes ou plus complexes : L'application d'un champ
magnétique peut influencer la maniere dont les molécules de polymere se lient entre
elles pendant le processus de polymérisation. Sous I'effet du champ magnétique, les
chaines de polymeres peuvent former des structures plus grandes ou plus complexes,
ce qui se traduit par une masse totale plus élevée [3].
® Incorporation de particules magnétiques : Lorsque vous appliquez un champ
magnétique pendant la formation des polymeéres, il est possible que des particules
magnétiques présentes dans l'environnement ou dans les réactifs utilisés soient piégées
ou incorporées dans la structure des polymeres. Ces particules peuvent étre attirees et
se lier aux polymeres en raison de I'effet du champ magnétique. Par exemple, si des

nanoparticules magnétiques sont présentes dans les réactifs ou dans I'environnement,
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elles peuvent étre attirées vers le polymere en cours de formation et devenir piégées a

I'intérieur de sa structure. Ces particules ajoutent de la masse au matériau polymere
[4].
I11.2. Caractérisation par spectroscopie UV-Visible :

Comme mentionné dans le chapitre Il : des solutions de polymeres dissous dans du
DMSO a des concentrations uniformes de 25 ppm ont été préparées.

Les résultats obtenus sont regroupes et représentés sur la figure (111.2) :

—_— 0A
’ 0.5A

— 1A

—1 BA
325 5k

1 - / —2.5A

575

i

\

T T l T I T I L I
300 400 500 600 700 800

Absorbance

Longueur d'onde (nm)

Figure I11. 2:Spectre UV-VIS de terpolymeére synthétisé sous et sans magneétisme.

D’apres la figure I11.2 on observe une bande d'absorption aux alentours de 325 nm

suivie d’un deuxiéme large a une longueur d’onde de 575 nm.

Les pics d'absorption dans le spectre sont analysés pour déterminer les transitions
électroniques dans la molécule. Chaque pic correspond a une longueur d'onde ou il y a une

absorption significative de lumiére par les électrons de la molécule.

Dans notre cas, les pics a 325 nm et 575 nm sont interprétés comme des transitions

spécifiques :
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® 325 nm : Transition =—7* du noyau benzénique.

® 575 nm : Délocalisation des électrons impliquant des atomes d'azote et des systémes 7.

Lorsque le terpolymeére est synthétisé en présence de champ magnétique, les pics
d'absorption présentent une meilleure absorbance par rapport a ceux du terpolymere
synthétisé sans champ magnétique. On peut expliquer cette augmentation de 1’absorbance par
plusieurs facteurs liés a I'influence du champ magnétique sur les propriétés de la réaction de

polymerisation et sur la structure moléculaire du polymére résultant :
» Alignement des Chaines Polymeres :

En présence d'un champ magnétique, les chaines polymeéres en cours de formation
peuvent avoir une tendance a s'aligner dans la direction du champ. Cela peut entrainer une
orientation préférentielle des molécules de polymere, ce qui peut favoriser une absorption plus

efficace de la lumiere incidente dans le spectre d'absorption [5,6].

I11.3. Caractérisation par spectroscopie infrarouge (FTIR)

Les polymeres synthétisés ont été caractérisés par spectroscopie infrarouge pour
identifier les bandes d'absorption spécifiques de chaque polymere. Cette caractérisation
permet a la fois leur identification et leur comparaison. Les spectres infrarouges des poudres
de terpolymeére, obtenues sans I'influence d'un champ magnétique et sous l'influence d'un

champ magnétique, sont présentés dans la figure ci-dessous :

38



Chapitre 111 Résultats et discussions

- - | =] | e~ P — — e~ ] —
T |0 T
g0 ¥ TIEIT T IF v (QF :
zl Z(Q/ld ¢ =z AR =L
o 28| w| ¥ 523 |R 1a
_ 8 s 8e 8 o SN2l |w
X 60 - s b ——1,5a
7 2
8 a
c — 2 50
8 40
=
£
z oy
® 20
1.
- f‘\J
0+
—_— e L
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde (cm")

Figure 111. 3:Spectre FTIR de terpolymére synthétisé sous et sans magnétisme

D’apreés la figure (I11.3) les principales bandes d’absorption IR caractéristique de

terpolymere sont :

> La bande d’absorption a 3650 cm™ et 3200 cm™ correspondent aux vibrations

d’élongation N-H ;

> Trois bandes d’absorption a 3000, 2875 et 2350 cm™ correspondent aux vibrations

d’¢longation des liaisons C-H aromatiques ;

> La bande d’absorption a 1940 et 1470 cm™ sont associées aux des vibrations

déformation des liaisons N-H ;

> La bande d’absorption a 1250 cm™ indique la présence des vibrations d’élongation de

la liaison C-O aromatique.

> La bande d’absorption a 1060 cm™ indique la présence des vibrations d’élongation de

la liaison C-N.
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> Labande d’absorption a 875 cm™ est associée a la présence des vibrations déformation

de la liaison C-H.

L'intensification des spectres infrarouges sous l'influence d'un champ magnétique
croissant peut étre expliquée par plusieurs phénomenes physiques et chimiques qui se

produisent a I'échelle moléculaire:
» Effet de Zeeman

L'effet Zeeman se référe a la scission des niveaux d'énergie des états électroniques,
vibrationnels ou rotationnels d'une molécule en présence d'un champ magnétique externe.
Lorsque ces niveaux se scindent, les transitions entre les niveaux deviennent plus nombreuses
et plus distinctes, ce qui peut entrainer une augmentation de l'intensité des bandes spectrales
observées dans l'infrarouge. Cela est particulierement pertinent pour les transitions

rotationnelles et vibrationnelles qui peuvent étre affectées par un champ magnéetique [7].

I11.4. Caractérisation par diffraction aux rayons X

Apres avoir identifié notre terpolymeére, nous avons procédé a la caractérisation de I'état solide
des poudres synthétisées en utilisant la diffraction des rayons X. Cette analyse a permis de
déterminer le degré de cristallinité de chaque produit. Les diffractogrammes du terpolymere

obtenu par voie chimique sont illustrés a la figure (111.4):
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Figure I11. 4:Spectres DRX de terpolymeére synthétisé sous et sans magnétisme.

L'analyse des différents spectres révele une tendance commune a tous les polyméres :
un pic notable s'étendant entre les angles 20 = 10° et 20 = 20°. Cette caractéristique, connue
pour étre présente dans les matériaux amorphes, suggere que les polymeéres étudiés possedent

une structure sans ordre cristallin défini [8].

Les matériaux amorphes présentent genéralement des pics larges et diffus en
diffraction des rayons X, contrairement aux matériaux cristallins qui montrent des pics étroits

et bien définis.

La diminution observée dans les spectres des terpolymeres synthétisés a différentes
intensités de courant peut étre expliquée par l'influence du courant électrique sur la structure

et I'ordre des polymeres :

> A des intensités de courant plus élevées, I'agitation thermique et moléculaire pendant
la polymérisation augmente. Cela peut entrainer une perturbation plus importante de

I'ordre cristallin, conduisant a une structure plus amorphe.

Des courants plus élevés peuvent modifier les conditions chimiques de la synthese,
influencant la cinétique de croissance des polymeres et favorisant des structures plus

amorphes.
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111.4. Etude de l'inhibition de la corrosion de ’acier dans le milieu

NaCl 3%

111.4.1. Etude gravimeétrique:
Partie A:

Le but de cette expérience est d'évaluer I'effet de différents terpolymeres, synthétisés
sous l'influence de divers champs magnétiques, sur la corrosion de I'acier dans un milieu
corrosif de NaCl 3%.

L’étude vise a déterminer l'efficacité de chaque terpolymére comme inhibiteur de
corrosion et a comprendre comment le champ magnétique utilisé lors de leur synthése
influence cette efficacité.

Avec Sl : Sans Inhibiteur.

0,0006 —

0.0005 -

0.0004 -

0,0003

0,0002 -

Perte en poids (mg/cm’)

0,0001

0,0000

I T T T I T T T T
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o
N

Figure I11. 5:Variation de la perte de poids de 1’acier en fonction de temps.
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Figure I11. 6:Perte en poids de I’acier en présence et I’absence de terpolymere.

L’analyse des résultats présentés dans les figures (II1.5) et (II1.6) démontre clairement
I’effet inhibiteur du terpolymére sur la corrosion de I’acier dans le milieu NaCl 3%. Il est
¢vident que la perte en poids des échantillons d’acier diminue en fonction des différents
inhibiteurs de terpolymere synthétisé sous et sans champ magnétique. Cependant, on observe
également que ’efficacité de I’inhibition n'est pas significative et tend a diminuer avec le
temps d’immersion. Cette diminution de 1’efficacité au fil du temps peut étre attribuée a la
faible concentration de terpolymeére utilisée dans ’expérience, ainsi qu’a une adhésion
insuffisante des particules de I’inhibiteur a la surface du métal. Ces facteurs limitent la

capacité du terpolymeére a protéger durablement I’acier contre la corrosion.
Partie B:

Le but de cette expérience est d'évaluer I'efficacité d'un inhibiteur de corrosion en
présence de deux types de solutions corrosives : une solution saline (NaCl 3%) et une solution
acide (HCI 1 M).

Cette mesure a été effectuée sur une période d'environ 7 jours, avec une concentration

de 50 ppm d'inhibiteur.
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Les objectifs principaux de cette expérience :

» Calculer le rendement d'inhibition : Le rendement d'efficacité de l'inhibiteur sera
calculé pour déterminer combien la corrosion est réduite en présence de I'inhibiteur.

Cette valeur est calculée en utilisant la formule suivante :

R(%) = (1 - Winh / W) * 100

Ou W et Winh sont respectivement les valeurs de la perte de poids de 1’acier aprés immersion

sans et avec inhibiteur.

Cette formule permet de quantifier I'efficacité de I'inhibiteur en pourcentage, montrant

a quel point il réduit la corrosion par rapport a une condition sans inhibiteur.

> Etudier la corrosion dans différentes conditions : L'expérience examine la corrosion
dans deux environnements chimiques différents (salin et acide), permettant de
comprendre comment l'inhibiteur fonctionne dans des conditions variées et

potentiellement agressives pour les métaux.

Pour le milieu HCI:

Figure I11. 7:Acier immergé dans HCI sans inhibiteur apres corrosion.

e Les bulles d'air observées a la surface de I'acier immergé dans la solution de HCI (acide
chlorhydrique) sont trés probablement dues a la libération de gaz hydrogene (H2)

résultant de la réaction de corrosion de l'acier en présence de HCI.
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. -

Figure I11. 8:Acier immergé dans HCI avec inhibiteur aprés corrosion.

e Dans les béchers contenant des inhibiteurs synthétisés sous différentes intensités de
courant, I'efficacité inhibitrice peut réduire le taux de corrosion. Les inhibiteurs agissent
en formant une couche protectrice sur la surface de I'acier, empéchant le contact direct

entre le métal et les ions hydrogene (H*). Cela diminue la formation de H et donc la

production de bulles.

Tableau I11. 2:Masse de I’acier avant et aprés corrosion dans le milieu HCI.
Echantillon Sans inhibiteur ~ Avec Inhibiteur ~ Avec inhibiteur ~ Avec inhibiteur
0A 1A 2A

Masse avant 1.1671 1.1613 1.1868 1.1200
corrosion (g)

Masse apres 1.0238 1.1439 1.1679 1.1026
corrosion (g)
Perte en poids 31,3 3,7 4,1 3,8

(mg/cm2)
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Perte en poids mg/cm?2

Figure I11. 9:Variation de la perte de poids de 1’acier avec et sans inhibiteur dans le milieu
HCI.

Avec S : Sans inhibiteur
Commentaires :

> Efficacité des inhibiteurs : Les pertes en poids montrent que les inhibiteurs ont
considérablement réduit la corrosion dans le milieu HCI. L'inhibiteur synthétisé sans
courant (0 A) présente une perte en poids la plus faible (3,7 mg/cm?), ce qui indique
une efficacité élevée.

> Impact du magnétisme : Les inhibiteurs synthétisés sous courant (1 A et 2 A) montrent
également une bonne performance, avec des pertes en poids lIégérement supérieures a
celles sans courant mais toujours bien inférieures a celle sans inhibiteur.

» Comparaison avec I'absence d'inhibiteur : La perte en poids sans inhibiteur est de 31,3
mg/cm?, indiquant une corrosion beaucoup plus élevee. Cela confirme I'efficacité

substantielle des inhibiteurs.
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Pour le milieu NaCl:

Figure I11. 10:Acier immergé dans NaCl avec inhibiteur aprés corrosion.

e La couche marron observée dans les solutions de NaCl, tant sans inhibiteur qu'avec
inhibiteur, Est due a la formation de produits de corrosion, principalement des oxydes et
hydroxydes de fer, communément appelés rouille.

Figure I11. 11:Acier immergé dans NaCl avec inhibiteur apres corrosion.

e Dans les solutions contenant des inhibiteurs, la quantité de produits de corrosion marron
est reduite. Les inhibiteurs agissent en formant une couche protectrice sur la surface de
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I'acier, empéchant ou ralentissant les réactions de corrosion. Cela réduit la formation de

Fe?* et par conséquent la quantité de Fe(OH); et Fe(OH); formés.

Tableau I11. 3:Masse de I’acier avant et aprés corrosion dans le milieu NaCl.

Sans inhibiteur = Avec Inhibiteur Avec inhibiteur = Avec inhibiteur

Echantillon

0A 1A 2A
Masse avant 1.1801 1.1337 1.1554 1.1311
corrosion (g)
Masse apres 1.1736 1.1295 1.1518 1.1264
corrosion (g)
Perte en poids 6,5 4,2 3,6 4,7

(mg/cm2)

Perte en poids mg/cm2
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g
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Figure I11. 12:Variation de la perte de poids de I’acier avec et sans inhibiteur dans le milieu
NacCl.

Avec S : Sans inhibiteur.

Commentaires :
> Efficacité des inhibiteurs : Les pertes en poids montrent que les inhibiteurs reduisent
également la corrosion dans le milieu NaCl, bien que I'effet soit moins prononcé que
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dans le milieu HCI. L'inhibiteur synthétisé sous 1 A présente la perte en poids la plus
faible (3,6 mg/cm?).

» Impact du magnétisme : Dans le milieu NaCl, l'inhibiteur synthétisé sous 1 A est

legerement plus efficace que celui synthétisé sous 0 A et 2 A.

» Comparaison avec l'absence d'inhibiteur : La perte en poids sans inhibiteur est de 6,5
mg/cmz, ce qui est plus élevé que les pertes observées avec les inhibiteurs, confirmant

encore une fois leur efficacité.
Commentaires Comparatifs :

» Efficacité Générale des Inhibiteurs :

Dans les deux milieux (HCI et NaCl), les inhibiteurs de corrosion ont démontré une
efficacité significative en réduisant la perte de poids des échantillons d'acier comparé aux

échantillons sans inhibiteur.

L'efficacité des inhibiteurs semble étre plus prononcée dans le milieu HCI, ou la perte
en poids sans inhibiteur est beaucoup plus élevée (31,3 mg/cm2) comparée au milieu NaCl
(6,5 mg/cm?). Cela indique que les conditions acides sont plus corrosives pour l'acier que les
conditions salines, et que les inhibiteurs sont capables de fournir une protection substantielle

dans un environnement plus agressif.0

e Rendement d'efficacité de lI'inhibiteur:

Milieu NaCl:
Tableau I11. 4:Masse de I’acier avant et apres corrosion dans le milieu NaCl
Intensité 0A 1A 2A
R (%) 35,38 44,61 27,69
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Rendement d’éfficacité

N
»

Avecinhibiteur DA Avecinhibiteur 1A Avec inhibiteu

Figure 111. 13:Rendement d’efficacité de 1’inhibiteur dans le milieu NaCl.

Commentaires :

Les rendements d'efficacité obtenus montrent que tous les inhibiteurs testés réduisent
la corrosion par rapport a I'échantillon sans inhibiteur, mais a des degrés divers. L'échantillon
sans inhibiteur représente la situation de corrosion maximale, et tout rendement positif

indique une réduction de cette corrosion :
> Echantillon sans inhibiteur :

L'échantillon sans inhibiteur sert de référence de base pour la comparaison. Dans ce
cas, l'acier subit la pleine intensité de la corrosion induite par la solution de NaCl a 3%, ce qui

entraine une perte de poids significative due a la corrosion.
> Inhibiteur synthétisé sous 0 A :

Le rendement d'efficacité de 35,38% montre que I'inhibiteur synthétisé sans courant (0

A) est capable de réduire la corrosion de 35,38% par rapport a I'échantillon sans inhibiteur.
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> Inhibiteur synthétisé sous 1 A :

Avec un rendement d'efficacité de 44,61%, l'inhibiteur synthétisé sous 1 A est le plus
performant parmi les trois conditions testées. Cela signifie qu'il réduit la corrosion de 44,61%
par rapport a I'échantillon sans inhibiteur.

> Inhibiteur synthétisé sous 2 A :

Le rendement d'efficacité de 27,69% pour l'inhibiteur synthétisé sous 2 A est le plus faible des

trois.
Milieu HCI:

Tableau I11. 5:Masse de I’acier avant et apres corrosion dans le milieu NaCl.

0A 1A 2A
R (%) 87,85 86,81 87,85

Rendement d’éfficacité

Avec inhibiteur OA Avec nhibiteur 1A Avec nhibiteur 2A

Figure 111. 14:Rendement d’efficacité de I’inhibiteur dans le milieu HCI.
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Commentaires :

Les inhibiteurs de corrosion testés dans le milieu HCI montrent une efficacité
exceptionnelle, réduisant la corrosion de plus de 86% dans toutes les conditions de synthése
(0A, 1A 2A). Celaindique que les inhibiteurs sont particuliérement bien adaptés pour des
environnements acides et que leur performance est relativement stable malgré les variations
des conditions de synthése. Comparé a l'absence d'inhibiteur, ces résultats demontrent une
protection substantielle. Cela souligne lI'importance et I'efficacité des inhibiteurs dans les
environnements corrosifs acides, ou ils peuvent protéger significativement les matériaux en

acier.
» Echantillon sans inhibiteur :

Comme pour le milieu NaCl, I'échantillon sans inhibiteur dans le milieu HCI sert de référence
de base. Dans ce cas, l'acier subit la pleine intensité de la corrosion induite par la solution

acide, ce qui entraine une perte de poids significative due a la corrosion.
> Inhibiteur synthétisé sous 0 A :

Le rendement d'efficacité de 87,85% indique que I'inhibiteur synthétisé sans courant (0
A) est tres efficace pour réduire la corrosion, diminuant celle-ci de 87,85% par rapport a
I'échantillon sans inhibiteur. Cela montre que I'inhibiteur est particulierement efficace dans un

milieu acide méme sans I'application de courant pendant sa synthése.
> Inhibiteur synthétisé sous 1 A :

Avec un rendement d'efficacité de 86,81%, Cela signifie qu'il réduit la corrosion de
86,81% par rapport a I'échantillon sans inhibiteur. Cette petite différence pourrait étre due a
des variations mineures dans la structure ou la composition de l'inhibiteur causées par

I'application du courant.
> Inhibiteur synthétisé sous 2 A :

Le rendement d'efficacite de 87,85% pour I'inhibiteur synthétisé sous 2 A est identique a celui
de l'inhibiteur synthétisé sans courant. Cela signifie qu'il réduit la corrosion de 87,85% par
rapport a I'échantillon sans inhibiteur. Cela suggére que l'application d'un courant de 2 A

n'altére pas les propriétés de I'inhibiteur de maniere significative dans un milieu acide.
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Les résultats de notre expérience montrent que l'application d'un champ magnétique
(via I'application de courant) pendant la synthése de I'inhibiteur n'a pas d'impact significatif
sur son efficacité dans les milieux HCI et NaCl. En effet, dans le milieu HCI, les rendements
d'efficacité sont trés similaires pour les inhibiteurs synthétisés sans courant (0 A), sous 1 A, et
sous 2 A, avec des valeurs respectivement de 87,85%, 86,81%, et 87,85%. De méme, dans le
milieu NaCl, bien que l'inhibiteur synthétisé sous 1 A présente une légére amélioration avec
un rendement d'efficacité de 44,61% comparé a 35,38% sous 0 A et 27,69% sous 2 A, ces
variations ne sont pas suffisamment marquéees pour établir une relation proportionnelle ou
inverse claire entre l'application de courant et I'efficacité de l'inhibiteur. Ces résultats
indiquent que le champ magnétique n‘améliore ni ne diminue notablement I'efficacité de

I'inhibiteur dans ces environnements corrosifs.
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111.4.2. Analyse par diffraction des rayons X (DRX) et caractérisation des
produits de corrosion:

L'analyse par diffraction des rayons X (DRX) a été utilisée pour caractériser les échantillons
d'acier exposés a différents milieux corrosifs, notamment I'acide chlorhydrique (HCI) et le
chlorure de sodium (NaCl). Cette méthode permet d'identifier les phases cristallines présentes
dans l'acier et de surveiller les changements induits par la corrosion, ainsi que d'évaluer

I'efficacité des inhibiteurs de corrosion synthétisés.

111.4.2.1. Analyse par DRX pour le milieu NaCl:

NaCl avec inhibiteur 2A
NaCl avec inhibiteur 0A
NaCl sans inhibiteur
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Figure I11. 15:Spectres DRX de I’acier avant et apres corrosion dans le milieu NaCl.

La Figure 111.14 montre les spectres DRX de I'acier avant et aprés immersion dans une
solution NaCl. Ces analyses permettent d'identifier les produits de corrosion formés et de

comparer l'efficacité des inhibiteurs de corrosion utilisés dans différentes conditions:

® Pica30°:
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>

Solution NaCl pure : Le pic augmente Iégerement, ce qui suggére une production de
produits de corrosion.

Solution NaCl avec inhibiteur sans champ magnétique : Le pic est similaire a celui de
I'acier pur, indiquant une protection efficace par l'inhibiteur (pas d'augmentation de
produits de corrosion).

Solution NaCl avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Le pic reste similaire a
celui de l'acier pur, montrant une protection comparable ou méme meilleure par

I'inhibiteur.
Pic a 45°:
Solution NaCl pure : Pic plus intense, ce qui indique une augmentation des produits de

corrosion.

Solution NaCl avec inhibiteur sans champ magnétique : Le pic est plus intense par
rapport a I'acier pur mais inférieur a celui de la solution NaCl pure, montrant une
certaine protection par l'inhibiteur.

Solution NaCl avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Le pic reste similaire a

celui de I'acier pur, indiquant une protection efficace par I'inhibiteur.

Pic 2 66° :

» Acier pur : Trés petit pic, indiquant la présence de fer métallique.

» Solution NaCl pure : Pas de pic, indiquant une corrosion du fer.

Solution NaCl avec inhibiteur sans champ magnétique : Le pic est inférieur a celui de
I'acier pur mais supérieur & celui de la solution NaCl pure, montrant une certaine

protection par l'inhibiteur.

Solution NaCl avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Pas de pic, indiquant

une corrosion complete du fer dans cette condition.
Pica83°:

Solution NaCl pure : Le pic augmente, indiquant une augmentation des produits de

corrosion.
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>

Solution NaCl avec inhibiteur sans champ magnétique : Le pic est plus intense que
celui de la solution NaCl pure, montrant que l'inhibiteur n'offre pas une protection
compléte.

Solution NaCl avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Le pic est comparable a

celui de la solution NaCl pure, pas de protection.
Pica99°:
Solution NaCl pure : Le pic est Iégerement supeérieur a celui de I'acier pur, indiquant

une production accrue de produits de corrosion.

Solution NaCl avec inhibiteur sans champ magnétique : Le pic reste similaire a celui
de I'acier pur, montrant une protection efficace par l'inhibiteur.

Solution NaCl avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Le pic reste similaire a

celui de I'acier pur, confirmant une protection efficace par I'inhibiteur.

Formation des produits de corrosion :

Les pics a 30°, 45°, et 83° montrent une augmentation dans la solution NaCl pure, indiquant

une production accrue de produits de corrosion en absence d'inhibiteur.

Les inhibiteurs montrent une réduction significative des produits de corrosion, comme indiqué

par des pics moins intenses.

Protection par I’inhibiteur :

La présence de pics moins intenses que dans la solution NaCl pure a 45°, 66°, et 99° pour les
échantillons avec inhibiteurs indique une protection efficace.
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111.4.2.2. Analyse par DRX pour le milieu HCI:

—— HCl avec inhibiteur 24
—— HCI avec inhibiteur 0A
—— HCI sans inhibiteur
—— Acier pur
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Figure I11. 16: Spectres DRX de I’acier avant et aprés corrosion dans le milieu NaCl.

La Figure I11.15 montre les spectres DRX de I'acier avant et aprés immersion dans une

solution HCI. Ces analyses permettent d'identifier les produits de corrosion formés et de

comparer l'efficacité des inhibiteurs de corrosion utilisés dans différentes conditions :

® Pica30°:

> Solution HCI pure : Augmentation Iégere du pic, suggérant la formation de produits de

corrosion.

» Solution HCI avec inhibiteur sans champ magnétique : Pic plus intense que dans HCI

pur, indiquant une formation plus de produits de corrosion.

» Solution HCI avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Pic similaire a celui de

HCI pur mais toujours supérieur a l'acier pur, montrant une formation de produits de

corrosion comparable a la solution HCI pure.

® Picad4s°:
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» Acier pur : Pic intense, caractéristique du fer métallique.
» Solution HCI pure : Pas de pic, indiquant une corrosion compléte du fer.
» Solution HCI avec inhibiteur sans champ magnétique : Pic presque aussi intense que

I'acier pur, mais légérement inférieur, montrant que l'inhibiteur protege partiellement

le fer.

» Solution HCI avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Pic similaire a celui de

I'acier pur, indiquant une bonne protection du fer par l'inhibiteur.
® Pica66°:

> Acier pur : Tres petit pic, caractéristique du fer métallique.
> Solution HCI pure : Pas de pic, indiquant une corrosion compléte du fer.

» Solution HCI avec inhibiteur sans champ magnétique : Pic presque aussi intense que
I'acier pur, mais légérement inférieur, montrant que l'inhibiteur protege partiellement

le fer.

» Solution HCI avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Pic similaire a celui avec
inhibiteur sans champ magnétique, Iégérement inférieur par rapport au acier pur

montrant une protection partiellement du fer.
® Picasgs°:

» Solution HCI pure : Augmentation du pic, montrant une augmentation des produits de

corrosion.

» Solution HCI avec inhibiteur sans champ magnétique : Pic intense, mais inférieur a
celui de HCI pur, indiquant que l'inhibiteur réduit la formation de produits de

corrosion.

» Solution HCI avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Pic inférieur a celui avec
inhibiteur sans champ magnétique mais toujours supérieur a l'acier pur, montrant une

réduction plus importante des produits de corrosion.
® Pica99°:
» Acier pur : Trés petit pic, caractéristique du fer métallique.

» Solution HCI pure : Pas de pic, indiquant une corrosion compléte du fer.
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» Solution HCI avec inhibiteur sans champ magnétique : Pic similaire a celui de I'acier

pur, indiquant que I'inhibiteur protege bien le fer.

» Solution HCI avec inhibiteur sous champ magnétique (2 A) : Pic similaire a celui de

I'acier pur, confirmant une bonne protection du fer par I'inhibiteur.
® Formation des produits de corrosion :

L'augmentation des pics a 30° et 83° dans les solutions HCI pures indique une

formation accrue de produits de corrosion en lI'absence d'inhibiteurs.

Les inhibiteurs, particulierement ceux synthétisés sous champ magnétique, réduisent la
formation des produits de corrosion, comme indiqué par les pics moins intenses a 30° et 83°

par rapport a la solution HCI pure.
® Protection du fer :

La présence de pics intenses a 45°, 66°, et 99° pour les échantillons avec inhibiteurs
indique une protection effective du fer, car ces pics sont caractéristiques du fer métallique non

corrodé.

Les inhibiteurs synthétisés avec champ magnétique (2 A) montrent une efficacité

Iégérement supérieure a ceux sans champ magnétique, comme indiqué par les pics DRX.
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CONCLUSION

Dans ce travail, nous avons mis au point la synthese chimique d’un terpolymeére poly
(aniline-co-anisidine-co-o-toluidine) (noté (PA-co-POA-co-POT)) en milieu aqueux d’acide
chlorhydrique En présence d’un oxydant fort (persulfate d’ammonium) sous différentes

intensités de champ magnétique.

Ce terpolymere a été appliqué comme inhibiteur de corrosion de I’acier dans le le

milieu NaCl 3% et le milieu HCI (1M).

L’utilisation des différentes techniques d’analyse et de caractérisation, a savoir la
spectroscopie IR et UV-Visible ont confirmé la synthése du terpolymeére poly (aniline-co-o-
anisidine-co-otoluidine) et ont permis de déterminer les différentes liaisons chimiques
présentes dans le terpolymere, tandis que la diffraction des rayons X a confirmé son caractére
amorphe. La combinaison de ces techniques a fourni une vue d’ensemble compléte de la
structure et des propriétés du PA-co-POA-co-POT, assurant ainsi la fiabilité des résultats

obtenus.

L’étude gravimétrique a fourni des informations significatives quant a 1’efficacité de
notre inhibiteur pour la protection de I’acier. Les résultats ont démontré une remarquable
efficacité, avec un taux d’inhibition atteignant 86% dans un milieu HCl 1M et 35% dans un
milieu NaCl 3%. Cette performance remarquable souligne le fort potentiel de notre inhibiteur
dans la prévention de la corrosion de 1’acier dans des environnements corrosifs variés. Cette
découverte revét une importance capitale dans le domaine de la protection contre la corrosion,
offrant des perspectives prometteuses pour des applications pratiques ou la résistance a la
corrosion de D’acier est cruciale. Ces résultats mettent en lumiere la robustesse de notre
inhibiteur et ouvrent la voie a des recherches futures visant a optimiser encore davantage son

efficacité et sa polyvalence dans diverses conditions environnementales et industrielles.

Notre étude a révélé des résultats intéressants concernant l'impact du champ
magnétique sur la synthése des polymeres et leurs propriétés inhibitrices de corrosion. Les
experiences ont démontré que l'augmentation de l'intensité du champ magnétique conduit a
une augmentation de la masse de synthése des polymeéres. Comme indiqué dans le tableau
I11.1, ce qui met en évidence une corrélation positive entre I'intensité du champ magnétique et

la masse de synthése.
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Cependant, lorsqu'il s'agit de I'efficacité de I'inhibition de la corrosion, les résultats ont
montré une tendance différente. Les échantillons avec différents niveaux de champ
magnétique appliqué aux inhibiteurs n'ont pas montré une relation proportionnelle entre
l'augmentation de l'intensité du champ magneétique et l'efficacite de [l'inhibition de la
corrosion. Ces résultats suggerent que l'effet du champ magnétique sur Il'inhibition de la

corrosion n'est pas linéaire et peut dépendre de plusieurs facteurs complexes.

De plus, I'application du champ magnétique a également influencé les propriétés
spectroscopiques des polymeéres, affectant les spectres infrarouges et UV-visible, ce qui
indique des changements structurels et des transitions électroniques. Ces modifications
spectroscopiques pourraient offrir de nouvelles avenues pour I'optimisation des propriétés

fonctionnelles des polymeres.

En conclusion, cette étude a non seulement atteint ses objectifs initiaux de synthese et
de caractérisation d’un nouveau terpolymeére, mais elle a également montré 1’efficacité

potentielle de ce dernier en tant qu’inhibiteur de corrosion.

Les résultats obtenus ouvrent la voie a de nouvelles recherches et applications
industrielles, soulignant I’importance de I’innovation dans le domaine des matériaux
polymeres. Dans la perspective d'approfondir les avancées obtenues, il est primordial
d'explorer la synthese a des intensités de champ magnétique plus élevées pour optimiser la
différenciation structurale et I'efficacité inhibitrice déja démontrées a faibles intensités. De
plus, l'accent devrait étre mis sur l'approfondissement des analyses complémentaires afin
d'identifier de maniére plus précise les propriétés des polymeres synthétises. En paralléle, il
est crucial d'explorer de nouvelles applications prometteuses dans les domaines de
I'électronique et de I'électrochimie, ou les propriétés uniques du terpolymere pourraient étre
exploitées pour des technologies innovantes. Ces démarches permettront de maximiser
I'impact de notre recherche et d'ouvrir de nouvelles avenues pour son application pratique et

industrielle.
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Résumé

Dans les années 70, la découverte des polymeéres conducteurs a marqué un tournant
dans la recherche fondamentale, élargissant considérablement les applications de ces
matériaux. Cette avancée a particuliérement stimulé I'intérét pour leur utilisation dans la lutte
contre la corrosion. Dans notre étude, Dans ce travail, nous avons mis au point la synthése
chimique d’un terpolymére conducteur soluble : poly (aniline-co-0-méthoxyaniline-co-o-
toluidine), utilisant un milieu aqueux d'acide chlorhydrique et un oxydant puissant (persulfate
d'ammonium). Le terpolymeére ainsi obtenu a été caractérisé par diverses techniques
analytiques, révélant ses propriétés distinctes.

Pour mettre en lumiére les capacités de ce terpolymeére conducteur, nous l'avons
évalué comme inhibiteur de corrosion pour I'acier dans des milieux tels que NaCl 3% et HCI
(IM). Ces expérimentations visent a démontrer son efficacité dans la protection contre la
corrosion, soulignant ainsi son potentiel dans des applications pratiques.

Mots-clés : polyméres conducteurs, terpolymere, inhibiteur de corrosion, corrosion de 1’acier

Abscrat

In the 1970s, the discovery of conductive polymers marked a turning point in
fundamental research, significantly expanding the applications of these materials. This
breakthrough notably heightened interest in their potential use for corrosion control. In our
study, we developed the chemical synthesis of a soluble conductive terpolymer: poly(aniline-
co-0-methoxyaniline-co-o-toluidine), utilizing an aqueous medium of hydrochloric acid and a
potent oxidant (ammonium persulfate). The terpolymer thus obtained was characterized using
various analytical techniques, revealing its distinctive properties.

To highlight the capabilities of this conductive terpolymer, we evaluated it as a
corrosion inhibitor for steel in environments such as 3% NaCl and 1M HCI. These
experiments aimed to demonstrate its effectiveness in corrosion protection, thereby
emphasizing its potential in practical applications.

Keywords: conductive polymers, terpolymer, corrosion inhibitor, steel corrosion



