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Accepted: 24 November 2024 composite material using the sol-gel method, which is then applied to a steel

substrate through dip coating for anticorrosion applications. Titanium tetra-
isopropoxide, trimethyl phosphate, and cerium(IIl) chloride heptahydrate were
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anticorrosion 450 °C and the application of three, six, and nine layers had varying effects on the
anticorrosive properties of the TiO2-P205-Ce203 composite.
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mousssy995@gmail.com phosphate de triméthyle et le chlorure de cérium (III) heptahydraté ont été utilisés
comme précurseurs. Le revétement a été caractérisé par diverses techniques telles
que la IRTF, la DRX et I'ATG. Les résultats de 1'é¢tude ont révélé que la
température de recuit a 450 °C et aprés trois, six et neuf couches montrent une
influence différente sur les propriétés anticorrosion du composite TiO2-P205-
Ce203.

1. INTRODUCTION

Avec les avancées des technologies de pointe, les films minces d'oxyde gagnent en importance dans
diverses applications (comme les semi-conducteurs, la séparation, la catalyse et la protection chimique)
[1-5]. L'amélioration des revétements pour la protection anticorrosion suscite un vif intérét dans I'industrie.
A cet égard, les matériaux composites phosphatés connaissent une forte expansion en raison de leurs
caractéristiques chimiques et de leurs propriétés physicochimiques intéressantes. Les composites
phosphorés ont récemment suscité un grand intérét en raison de leurs propriétés complexes captivantes et
ont trouvé des applications en tant qu'agents inhibiteurs de corrosion [6], revétements résistant aux dépots.
L'adhérence au substrat en présence d'une forte humidité ou d'eau (adhérence en milieu humide) est la
principale caractéristique recherchée dans tout revétement anticorrosion. Les procédés sol-gel sont des
techniques utilisées pour déposer des revétements sur les métaux [7]. Ils offrent une large gamme d'applications
et sont respectueux de l'environnement. La technologie sol-gel permet de mettre en ceuvre de nombreuses
procédures d'application adaptées a l'industrie, en plus des économies d'échelle qu'elle permet. L'objectif de
cette étude est la création d'un nouveau composite P,Os-TiO,-Ce,O; en tant que revétement anticorrosion pour
l'acier R35 Q panels. Son but est de préserver l'acier en bon état et d'allonger sa durée de vie.
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2. PARTIE EXPERIMENTALE

2.1. Produits chimiques

Les produits chimiques suivants ont été utilisés dans cette étude sans purification supplémentaire : Tétra-
isopropoxyde de titane [Ti(OC3;H;)4, TTIP] avec une pureté de 97 %, Tri-méthyl phosphate [(CH;0)PO,
TMP], et Chlorure de cérium(Ill) heptahydraté avec une pureté de 99,9 %. Ces produits chimiques ont été
achetés chez Sigma-Aldrich. L'isopropanol avec une pureté de 99,9 % et I'éthanol absolu ont été utilisés
comme solvants, tandis que 1'acide acétique (CH;COOH) avec une pureté de 99,8 % a également été utilisé.
Tous les matériaux utilisés dans cette étude ont été utilisés tels quels sans nécessité de purification
supplémentaire.

2.2. Protocole de synthése

Le processus sol-gel P,05-Ti0,-Ce,0s3, utilisant une base inorganique, a été combiné avec la méthode de
revétement par immersion suivant la procédure décrite dans nos travaux antérieurs[8]. Le tétra-
isopropoxyde de titane [Ti(OCs;H5),], I'hexahydrate de cérium(IIl) (CeCl;-7H,0), et le tri-méthyl phosphate
ont été utilisés comme précurseurs pour TiO,, Ce,O;, et P,Os, respectivement, pour créer trois solutions de
précurseurs distinctes.

Pour synthétiser la solution de TiO,, le TTIP (1,5 mL) a été hydrolysé dans de 'alcool isopropylique (8 mL)
en ajoutant quelques gouttes d'acide acétique concentré (CH;COOH) et en remuant continuellement
pendant quelques minutes.

La solution précurseur de P,0Os a été préparé en dissolvant 1,2 mL de tri-méthyl phosphate dans 6 mL
d'isopropanol, en ajoutant quelques gouttes d'acide acétique concentré (CH;COOH), et en remuant
continuellement pendant quelques minutes.

Pour la solution précurseur de Ce,0;, 1,3 g de CeCl;-7H,0 ont été dissous dans 6 mL d'éthanol absolu
comme solvant.

Les trois solutions précurseurs ont été combinées et agitées continuellement pendant 6 heures pour obtenir
le sol contenant P,0s-Ti0,-Ce,0s.

2.3. Préparation du film mince

Le sol obtenu, composé de P,0s-Ti0,-Ce, 03, a été déposé sur des substrats en acier de type R35 Q Pannel
par la méthode de revétement par immersion. La composition de 1’acier utilisé, est la suivante : C : 0,15 ;
Mn :0,60 ; P :0,03 ; S: 0,035 ; et Fe (balance).

Avant le processus de revétement, les substrats ont été soigneusement abrasés en utilisant des papiers
abrasifs de grains 80, 240, et 1200, en utilisant de I'eau distillée pour le ringage, et finalement nettoyés avec
de I'éthanol et de l'acétone. Les films ont été obtenus sur les substrats en acier aprés séchage naturel, en
utilisant le processus de revétement par immersion avec un sol composé de P,05-Ti0,-Ce,0;.

Les substrats R35 Q Pannel abrasés ont été immergés dans le sol pendant 30 secondes puis retirés a une
vitesse de 10 cm/min. Les plaques revétues ont été laissées a l'air libre a température ambiante (40 °C)
pendant 5 minutes. Ce processus a été répété pour former des films a trois, six, et neuf couches.

Les échantillons (substrats) ont ensuite été soumis a un traitement thermique a 450 °C pendant 2 heures
pour faciliter la conversion des oxydes et éliminer le solvant et les résidus organiques. Aprés avoir déposé
la solution restante et laissé reposer jusqu'a ce qu'elle se transforme en un gel qui a été séché a 120 °C
pendant 24 heures pour obtenir un xérogel. Le xérogel a ensuite été calciné a 450 °C pendant 2 heures en
utilisant le méme processus que pour les films revétus. Le produit final obtenu, contenant P,05-Ti0,-Ce, 03,
apparait de couleur noire.

2.4. Caractérisation

L'échantillon obtenu par la méthode sol-gel a été caractérisé par des analyses de spectroscopie infrarouge a
Transformée de Fourier (IRTF) réalisées en mode ATR a l'aide d'un spectromeétre Perkin Elmer Spectrum
1000, enregistrées dans la gamme de 400 a4 4000 cm™ en mode transmission.

L'analyse thermogravimétrique (ATG) a été réalisée a l'aide d'un analyseur ATG (sous Air) pour les
échantillons synthétisés, en utilisant un NETZSCH STA 449F1. Les échantillons ont été chauffés de 40 a
1000 °C a un taux de 10°C/min.

Les spectres de diffraction des rayons X (DXR) ont été collectés pour évaluer I'état amorphe et détecter
toute phase cristalline dans les échantillons, en utilisant un diffractométre a rayons X Philips X ’Pert PRO
MPD (Diffractométre a usages multiples) avec une radiation Cu (A=1.5418 A), balayant a un taux de 0.5°/
min pour un 20 allant de 20° a 80°.

L’étude des revétements anticorrosion, téléphone de marque samsung A32 a été utilisé pour l'acquisition
d'images. Les conditions expérimentales pour 1’étude anticorrosion, une solution de 5% de NaCl et la
température dans 1’enceinte de 1’appareil est fixé a 37°C.

2.5. Propriété anticorrosion

Les plaques d’aciers ont été recouvertes du composite a I’aide d’un revétement ensuite le comportement
anticorrosion du composite P,Os-Ti0,-Ce,0O; a été évalué a la suite de 1I’étude assai accéléré au brouillard
salin (ASTM B117-85 NSS). L’acier ont été positionné a I’intérieur d’'une chambre a 37 °C, et une solution
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Figure 1: Spectres IRTF d’un échantillon de poudre ayant une composition 57.5Ti0,-5Ce,05-57.5P,05
séché a 120 °C pendant 24h et traité thermiquement a 450 °C pendant 2h

de chlorure de sodium NaCl 5% (concentration en masse de 50 g L) a été pulvérisée en continu par le
moyen d’air comprimé pendant une période déterminée a évaluer la résistance a la corrosion.

3. RESULTATS ET DISCUSSIONS

3.1. Analyse des spectres IRTF

Le spectre d’absorptlon de la poudre avant traitement thermique présente un ensemble de bandes
d’absorptlon La premiére a 2959 cm™ peut étre attribuée aux vibrations des groupes OH et la deuxiéme a
2883 cm™ au groupement C-H [4, 9]. Elles disparaissent sous 1’effet du traltement thermlque a 450 °C. Sur le
spectre traité a 450 °C il y’a apparition d’une nouvelle bande a 2351 cm™ qui est due a I’absorption du CO,
atmosphérique apres la decomposmon des liaisons des groupements R dans les produits initiaux [10, 11].
Entre 1100 - 1700 cm™ le spectre indique la présence des bandes attribuées a la déformation du groupe OH
de I’eau, avec les plCS correspondant aux vibrations du groupe COO"qui disparaissent sous ’effet du
traitement thermique a 450 °C

Les bandes de fréquence entre 1042 et 850 cm™ peuvent étre attribuées respectivement a la vibration
d’étirement asymetrlque et symétrique de (POP) des chaines de métaphosphate. Sous 1 effet du traitement
thermique [12], elle s’élargit et ne presente qu’une seule bande autour de 974 cm™ correspondant & la
vibration d’elongatlon de I’anion (PO,)* caractéristiques des groupes orthophosphates La bande
d’absorption a 659 cm™ est attribuée aux vibrations de Ti-O et celle 4 600 cm™ est liée au cérium Ce-O.

3.2. Analyse thermogravimétrique de la poudre TiO,-Ce,0;-P,05

La courbe thermogravimétrie (TG) sur I’échantillon de la poudre TiO,-Ce,0;-P,Os est présentée sur la
figure 2 qui montre trois régions de perte de masse.

La perte de masse totale est égale a 25,25%. La premicre perte de poids et de 2,86 % comprise entre 25 et
150 °C, qui est due a I’évaporation de 1’eau.

La deuxiéme de masse est de 15,58% dans une gamme de températures 150 a 400 °C due a 1’évaporation et
la décomposition des composés organiques.

La troisieme perte est de 6,81% qui commencent a 700 °C qui est due a la décomposition totale des
composés organiques résiduel piégés dans les pores. [10]

3.3. Diffraction des rayons X

La figure 3 présente le spectre de diffraction des rayons X du matériau composite TiO,-Ce,03-P,Os calciné
a450°C

3.4. Performance Anticorrosion de TiO,-Ce,0;-P,05 sur I’acier

Le comportement anticorrosion du composite TiO,-Ce,O3-P,O5 a été étudié a 'aide de la technique du
brouillard salin, dans des conditions accélérées simulant un environnement marin. Les résultats des tests de
corrosion effectués sur la surface de l'acier nu démontrent qu'apres 1 heure d'exposition au brouillard, une
corrosion totale se produit, tandis que la surface revétue de neuf couches du composite TiO,-Ce,O3-P,0s,
recuit a 450°C, résiste a la corrosion aprés 72 heures d'exposition au brouillard salin (figures ci-dessous).



18 Moussa Sy et al., Proceeding of JIC2023 : J. Maurit. Chem. Soc., 04 (2024) 15-20

95

90

— Ti0,-Ce,05-P,0;

TG (%)

85
80

75

1éD 2:10 3EI30 4é0 G(I)D 750 8:10 QéD 10I80
Température (°C)
Figure 2: Analyse thermique par ATG de la poudre du composition TiO,-Ce,0;-P,05
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Figure 3: Spectre DXR de la poudre composite TiO,-Ce,0;-P,Os

4. CONCLUSION

Nous avons préparé un matériau composite de type TiO,-P,0s-Ce,O5 puis déposé sur un substrat en acier par
la méthode de sol gel en utilisant la méthode de revétement trempage et retrait suivie d’un traitement
thermique a 450 °C.

L’¢étude par DRX montre que le composé amorphe jusqu’a 450 °C et ’ATG confirme qu’il n’y de perte
qu’aux alentours de 720 °C.

Plusieurs couches de 3, 6 et 9 trempages ont été appliquées sur les substrats et ces revétements déposés sur
’acier permettent d’améliorer la résistance a la corrosion du substrat dans une solution de NaCl 5% dans un
brouillard salin.

Les influences de la composition du revétement et le nombre de couches appliqué ont été examinés. Le
substrat revétu avec 9 trempages traité a 450°C a pu résister pendant 72h d’exposition lors d’un essai au
brouillard salin (ASTM B117-85 NSS) de 5 % de NaCl a 37 °C, tandis que celui non revétu est corrodé
aprés 1h d’exposition.
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Figure 5: L'acier revétu traité a 450 °C avant et aprés brouillard salin

En perspectives, le substrat revétu sera caractérisé par EDX/MEB afin de déterminer le pourcentage des
¢léments présents. De plus, des analyses telles que XPS, mesure de l'angle de mouillage (WCA), la
morphologie de rugosité, et la microscopie a force atomique (AFM) seront mises en ceuvre pour étudier en
détail les surfaces revétues.

Les tests électrochimiques seront réalisés dans une solution de NaCl a 5% afin de compléter les tests de
Bouillard salin pour 1’évaluation la capacité de protection.
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