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Introduction générale

Introduction géneérale :
La synthése organique est devenue un instrument essentiel de notre vie quotidienne.

Les produits chimiques essentiellement organiques sont a la base de notre nourriture, notre
habillement, notre transport... ,donc de notre confort et bien étre, ainsi que de notre santé. La
synthese organique a connu un grand essor ces derniéres années grace a la modification des
méthodologies de synthése classiques et I’utilisation de nouveaux milieux réactionnels, de
nouveaux catalyseurs et autres solvants, et surtout ces réactions sont devenues plus adaptées

et moins co(teuses.

Dans ces derniéres années, les chercheurs sont intéressés a la préparation des bases de

Schiff par différentes méthodes, et ce pour les différences de réactivités médicale, biologigue,
et autre qu’elles présente. Les matériaux dérivés des bases de Schiff sont utilisés comme des
antibiotiques, antibactériennes, anticancéreux, anti tumeurs, anti tuberculoses et contres

plusieurs maladies incurables.

D-énormes efforts ont été fournis pour préparer des nouvelles bases de Schiff (imines

et imides) similaires dans leurs structures aux porphyrines. Ces bases de Schiff ont joué un

réle important dans le développement de la chimie de coordination [1].

L’application des méthodes d’analyses chimiques ¢était indispensable pour

I’isolement, la purification et I’identification des éléments constitutifs des molécules

médicamenteuses entre autres les antibiotique [2].

2[1]¢




Introduction générale

Le but principal de ce travail se situe dans le cadre de la synthése de quelques bases

de Schiff a partir du vinylbenzaldéhyde et le chlorométhylstyréne comme réactifs principaux,
ils sont constitués d’une chaine éthylénique, substitué par un groupement phényle comme
espacer et d’une fonction aldéhyde pour attacher la fonction imine. Nous présentant aussi les
modes opératoires de synthese de chaque réaction et les caractérisations possibles de chaque

produit par différente méthode d’analyse.

Le présent manuscrit s’articule autour de trois chapitres.

> Le premier chapitre, représente des genéralités sur les bases de Schiff ainsi que
leur définition, classification, application et I’utilisation de ces bases.

> La synthése de quelques bases de Schiff de dérivées de vinylbenzylidéne avec
les modes opératoires de la synthése réalisée, ainsi que le montage de la
réaction sont regroupés dans le deuxiéme chapitre de ce manuscrit.

» Le dernier chapitre est réservé a ’interprétation et la discussion des différents

résultats obtenus.

Enfin, ce mémoire est cloturé par une conclusion générale.
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Chapitre 1 Généralités sur les bases de Schiff

1. Introduction:

Les bases de Schiff possédant un grand intérét dans le domaine de la chimie spécialement la
chimie de coordination [01]. Ils sont utilisés aussi en médecine et en industrie des activités
biologiques comme des agents antibactériens et antifongiques [02]. lls sont présents dans le
domaine de 1’¢électronique nouvelle vu leurs larges propriétés magnétiques [03].

Les bases de Schiff comportent une structure chimique bien définie qui favorise leur
utilisation comme étant des ligands dans la chimie des complexes. Ces ligands sont des composants
contenant la fonction imine (-C=N-). La formation de la base de Schiff a lieu sous I’effet catalytique
d’un acide, d’une base ou avec la chaleur, ce sont des solides cristallins faiblement basiques [04].

Un grand nombre de ligands base de Schiff a été étudié a cause de 1’importance de ces
propriétés notamment en chimie de coordination [05], en analyse et en catalyse [06]. Cette
importance est essentiellement imputable a la facilité de syntheése de ces composés ainsi que de

leur versatilité structurale.

2. Définition des bases de Schiff :

La synthése organique a permis d’élaborer plusieurs types de composés organiques,
parmi ces composes, ceux qui résultent de la condensation des amines primaires sur les
aldéhydes ou cétones. Cette grande réaction donne une classe importante nommée les bases
de Schiff. En 1864, Hugo Schiff a réalisé la premiére synthése des composés iminiques. C’est
ainsi que ces composés ont pris ensuite son nom bases de Schiff [07]. Ce sont des composés
comportant une double liaison avec I'atome d'azote C=N liée a un groupe aryle ou alkyle, et
pas un hydrogene. Ce sont donc des composés organiques de fonctions imines ou imides

secondaires.

2+ ]¢
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Les bases de Schiff ont une formule générale de type R'R*C=NR?, ol R est une chaine
organique. Dans cette définition, base de Schiff est synonyme d'azométhine. Certains
restreignent la définition aux aldimines secondaires (azométhines ou le carbone n'est lié qu'a
un seul hydrogene), et ont donc pour formule générale RCH=NR'. La chaine carbonée sur
I'atome d'azote fait des bases de Schiff une imine stable. Les bases de Schiff dérivées de
I'aniline, ot R® est donc un phényle ou un phényle substitué sont appelés aniles [08].

Des différentes syntheses des bases de Schiff découlent une diversité de leurs stabilités
relatives dans les complexes avec la majorité des métaux de transition. Ces ligands présentent
des intéréts potentiels trés variées pour un grand nombre de domaines interdisciplinaires [09].

Rs

|
NN

Figure 1.01 : Structure générale des bases de Schiff. R1, R2 et R3 sont des

R1

groupements alkyles ou aryles.

3. Synthése d’une base de Schiff :

Une base de Schiff est obtenue par une réaction de condensation d’amine primaire

avec une cétone ou un aldéhyde accompagnée par élimination d’une molécule d’eau.

Rs

+ HEN_RS : R1 C + H
Rl/ \RZ \ N/ \RZ

=0

20

Figure 1.02 : Synthése générale d 'une base de Schiff [10].

[ ]¢



https://fr.wikipedia.org/wiki/Aldimine
https://fr.wikipedia.org/wiki/Imine
https://fr.wikipedia.org/wiki/Aniline
https://fr.wikipedia.org/wiki/Ph%C3%A9nyle

< Chapitre 1 Généralités sur les bases de Schiff >

Le mécanisme ci-dessous montre la formation de la base de Schiff en deux réactions,

addition nucléophile suivi par une ¢élimination d’une molécule d’eau :

R\/' f'_ﬂ\ o R H

H,C'ﬂ\—_';) + R— NH,—»R;—C—Ng | |
R2 0 1_{/ OH H-

NN

™ .
HO + KC;N—R - H?-.Ei-:_N_R
R L 0Or
>\,

Figure 1.03 : Mécanisme réactionnel de la formation d'une base de Schiff [11].

4. Classification des bases de Schiff :

Les bases de Schiff sont classées dans deux grandes familles, ['une est linéaire et
I’autre est cyclique. Et selon leurs sites de coordination ou le nombre d’atome donneur qu’il

posséde a savoir : monodendate, bidendate, tridendate ou polydendate.

ELes bases de Schiffj

@aires | @iques |

Aliphatiques| [Aromatique Mixtes Aliphatiques| jAromatiques Mixtes
R-CH=N-R Ar-CH=N-R
R-CH=N-R Ar-CH=N-Ar Ar-CH=N-R | S Ar-CH=N-Ar L
R-CH=N-R' R-CH=N-Ar L
_CH=N-R' R-CH=N-Ar
R-CH=N-R

Figure 1.04 : Organigramme de la classification des bases de Schiff.
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< Chapitre 1 Généralités sur les bases de Schiff >

4. a. Base de Schiff monodendate :

Ce sont des ligands possédant un seul site de coordination [12], Cette base est illustrée
par l'exemple qui suit a savoir la réaction de la méthyle-amine avec le benzaldéhyde

suivie par une déshydratation:

HsC

)
0
c// EtOH S
+ NH,——CH; - H
\H -H20
H CH:
\[‘: \l/

Site de coordination

Figure 1.05: Exemples d'une base de Schiff monodendate.

4. b. Base de Schiff bidendate :

Ce sont des ligands possédant deux (2) sites de coordination [12]. lls existent sous

forme de plusieurs types. Les bidendates peuvent étre O,0 ou N,N tels que les composés

suivantes :
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mavY; \/ 7\
_/ N\ \— C/ \C. -

Figure 1.06 : Exemples d ‘une base de Schiff bidendate [13].

4. c. Base de Schiff tridendate :

Ce sont des ligands possédant trois (3) sites de coordination [12]. L'utilisation de ces
ligands dans la chimie de coordination fournit un moyen facile pour stabiliser les métaux

de transition et les éléments donneurs qui profitent de I’effet chélate [14].

-

@ |
N

N-(CH,))-NH, |\/;li

NON donneur ONO donneur

Figure 1.07 : Base de Schiff tridendate (NON et ONO donneurs) [15].

4. d. Base de Schiff tétradendate :

Ce sont des ligands possédant quatre (4) sites de coordination [12]. Les bases de
Schiff tétradendates sont les plus étudiées en vue de l'obtention des complexes car
elles présentent une grande habilité a coordonner les ions métalliques. Un grand nombre
de ces bases de Schiff dérive de I'acétophénone, de salicylaldéhyde ou autres

COMpOsés apparentés.

[+ ]¢




< Chapitre 1 Généralités sur les bases de Schiff >

4.d.1. Type NNOO (N202) donneurs :

O H
|| \ Ry

EtOH
ol |+ HN—CH) T
OH 2 OH HO

Figure 1.08 : Exemple d'une base de Schiff tétradendate (NNOO donneurs) [15].

4. d.2. Type NNNO (N3O) donneurs :

H CH
OL s
= T
= N T_H
N
N rxl%:““‘f;H3

Figure 1.09 : Base de Schiff tétradendate (NNNO donneurs) [16].

4. e. Base de Schiff pentadendate :
Ce sont des ligands possédant cing (5) sites de coordination. Il existe deux

types :

22 ]¢
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4. e.1. Type NNOOO (N203) donneurs :

H H

\C_ ~ B ye

_C= N=C
OH

OH HO

Figure 1.10 : Base de Schiff pentadendate (N203 donneurs) [17].

4. e.2. Type NNNOO (N302) donneurs :

Figure 1.11 : Base de Schiff pentadendate (N30O2 donneurs) [18].

4. f. Base de Schiff Héxadendate :

Ce sont des ligands possédant six (6) sites de coordination.
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H H
N | | 7
C—=N N=—=C
OH HO
OH HO

Figure 1.12 : Exemple d'une base de Schiff héxadendate [19,20].

4.9. Base de Schiff heptadendate (N40O3) donneurs :

Ce sont des ligands possédant sept (7) sites de coordination .

{CH2 {CH2 {CH2

N N N

CH CH CH
. OH - OH . OH
R R R R R R
Figure 1.13 : Base de Schiff heptadendate (N4O3 donneurs) [21].

5. Caracterisation spectroscopique des bases de Schiff :

Les fréquences de vibration de la fonction imine (-C=N) des ligands des bases de
Schiff sont comprises entre 1603 —1680 cm™ selon la nature des différents substitutions sur
les atomes du carbone et d’azote. L’intensité de cette bonde iminique sur le spectre infrarouge

est remarquée comme forte intensité. Cette propriété fait de la spectroscopie infrarouge une
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technique de choix pour I’identification de ce groupement fonctionnel. L'UV-visible des
composés contenant un chromophore non-conjugué sont caractérisés par des spectres de
transition de type n—n * dans I’intervalle 235-272 nm [22].

La RMN du proton H' est aussi un moyen puissant pour I'élucidation des
caractéristiques structurales des bases de Schiff en solution, particuliérement pour

I’étude des tautomérismes céto-énolique et thione-thiolique [23].

6. Applications des bases de Schiff :

L’utilisation des bases de Schiff a trouvée un intérét majeur dans notre quotidien dans
divers domaines, citons :
1. Le traitement de quelques maladies (accumulation du cuivre dans le foie, le cerveau et les
reins ou certaines formes de cancer).
2. L’activité biologique (activité antifongique, antibactérienne).
3. Dans le domaine de la chimie analytique (titrage, précipitation et séparation des métaux).
4. 1’oxydation catalytique des hydrocarbures qui sont diversifiés suivant la nature de fonction
chimique des composés organiques, tel que 1’oxydation des alcools, carboxylation des
halogénures, oxydation des amines primaire, les phénols et les hydrocarbures [24].

Des ligands bases de Schiff dérivés du salicylaldéhyde et les amines chirales ont été
largement appliquées dans :

v La cyclopropanation enantioselective, des styrénes [25], aziridination asymétrique des
oléfines, époxydation enantioselective, ouverture enantioselective d’anneau des
époxydes [26].

v' L’éduction des cétones aromatiques, oxydation asymétrique du sulfure phénylique

méthylique [27].
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v' L’oxydation enantioselective de 1’énol de silyle et triméthylsilylcyanation des
benzaldéhydes [27].

Les complexes de bases de Schiff ont révélé une bonne activité catalytique dans de

nombreuses réactions organiques telles : la polymérisation, la réaction de Heck, la réaction de

Diels Alder, la carbonylation, I’aldolisation, 1’oxydation, la réduction des cétones en alcools

ou I’alkylation des substrats allyliques [28-29].

7. Utilisations des bases de Schiff :

L'importance des bases de Schiff réside dans leurs utilisations comme des agents
antibactériens, anti tuberculoses, anticancéreux et anti tumeurs, ainsi que leurs capacités de
capturer les ions métalliques. Les bases de Schiff jouent un réle important dans la chimie
analytique et industrielle, comme elles ont I'habitude de résister a la corrosion des métaux
[30].

L'importance en synthése organique, comme 1’acylation des bases de Schiff par
I’anhydride acétique, les chlorures d’acides qui conduisent a 1’acylation de la double liaison

carbone-azote, ces réactions trouvent de 1’intérét dans la synthése des produits naturels [31].

8. Complexe base de Schiff :

Un complexe est constitué¢ d’un ion métallique central sur lequel viennent se fixer un
certain nombre de molécules neutres ou d’ions, appelés ligands base de Schiff [32-33]. Les
chercheurs ont donné une grande importance a la synthése et a la caractérisation des ligands

bases de Schiff et leurs complexes avec les métaux de transition, Zn, Cu, Cd, Ni.
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—N — —N N—
=
T Co o 4 ‘q\ Cl
Cl O

Cl
N N

o \‘_0/ o B \(.’0)_
0] \0 Br o/l \0

Cl
Cl
OCH , H5;CO

Figure 1.14 : Exemples des complexes bases de Schiff.
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Chapitre 11 Synthese des bases de Schiff

1. Introduction :

Les imides sont des molécules organiques constituant des précurseurs dans la synthese
d'autres composes d'intérét pharmaceutique et biologique indéniables. D'autre part, des
nombreux produits naturels a activité biologiques intéressantes possédant une structure
imidique comme le cas de rébeccamycin[01] qui est un nouveau antibiotique anti tumoral.
D'autres composés possédant une structure imidique, tel que les N- méthylcarbamates[02]
connus par leur propriété herbécidique. Comme ils peuvent étre utilisés dans la protection des
amines primaires [03].

Les imides sont des monomeres souvent utilisés vu leurs applications dans le domaine
des résines thermostables et les pesticides. Ils sont peu disponibles commercialement d’ou les
nombreux travaux concernant la synthése de ces monomeres. Les imides ont une acidité
relativement élevée, mais ils sont des acides faibles. Le proton imide est plus acide que celui
d’une amine ou d’un amide, comme lié a deux groupes carbonyles, qui sont électro-attracteur

et sur lequel la charge est délocalisée [04].

O o)

K,=5.0x10"

ne T HO N+ HO
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2. Le chlorométhyl-styrene (CMS):

Le chlorométhyl-styréne ou le chlorure de vinylbenzyl est not¢é CMS. C’est un
composé organique de formule CICH, C¢ H, CH=CH, . C'est une molécule bi-fonctionnelle,
comportant a la fois des groupes fonctionnels vinyl et un chlorure benzylique. C'est un liquide
incolore d’odeur forte qui est généralement stocké avec un stabilisant pour supprimer la
polymeérisation.

En combinaison avec le styréne, le chlorure de vinylebenzyle est utilisé comme
comonomere dans la production de polystyréne chlorométhylé [05]. Il est produit par la
chloration du vinyltoluéne. Le vinyltoluéne est souvent constitué d'un mélange d‘isomeéres 3-
et 4-vinyligues, auquel cas le chlorure de vinylbenzyl sera également produit sous forme d'un

mélange d'isoméres [06].

CH,C!

Figure 11.01 : structure moléculaire du chlorométhyl-styrene.

2[#]¢




Chapitre 11 Synthese des bases de Schiff

2.1. Synthése du chlorométhyl-styrene :

Il existe plusieurs méthodes de synthése du chlorométhyl-styréne. Ces syntheses

sont longues et compliquées. Elles sont principalement pratiquées en laboratoire mais elles

sont stéréospecifiques. On les présentés ci-dessous par ordre chronologique.

2.1.1. Méthode d’Arcus et Salomons:

Cette méthode consiste a barboté du gaz de chlore lentement pour fixer ’atome de
chlore sur le groupement méthyl ceci afin d’atteindre le chlorure de méthyl et le dégagement
de I’acide chlorhydrique. Une suite de réactions est adaptée pour former le groupement vinyle
sur le cycle benzéne. On utilise I’acide chlorhydrique aqueux avec une solution de chlorure
d'étain(Il), les ions hydronium vont attaquer le groupement cyanure pour former la fonction
aldéhyde en suite une solution de bromure de méthyl magnésium est utilisée pour réagir sur le
groupement carbonyle de la fonction aldéhyde pour former 1’éthanol en radical sur le benzene
suivie d’une sulfatation hydro-potassique on arrive a former le groupement vinyl sur le cycle

benzéne.
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CHO
SnCl ;" HCI
CH.C CH;CI
Z° |
CH CHOH
SDdeF: CHsMgBr
—
CH,CI CH,CI

Figure 11.02 : Schéma réactionnel de la formation de CMS par la méthode d 'Arcus et

Salomons[07].

2.1.2. Méthode d’Arshady et Al :

Cette méthode consiste a faire réagir le 1-(4-méthylphenyl)éthanone sur 1’hydrazine
pour obtenir du para éthyltoluene qui est ensuite traité par le chlorure de sulfuryle suivie d’un
lavage a une solution basique mélangée en méthanol et de soude qui sera chauffé apres
filtration de la phase organique et lavée par sulfonate de potassium et le trichlorure de bore.
Le mélange est purifié pour obtenir une huile de méthylchloro-styrene qui sera stockée a

I’abri et a une température de moins 10°C.
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CH

HyC 0
8N

c? CH,CH3 CH,Cl

N2H4,H20 © SO2CI ©
CH, CH, CH,CI
CH

CH, /CH2

CHZ COCH
BCls © KHSOs /A NaOH/CH OH

Figure 11.03 : Schéma réactionnel de la formation de CMS

par la méthode d’Arshady et AI[08].

2.1.3. Méthode d’Arshady et Ledwith :

Le para di-bromobenzéne est traité par 1’éther di-éthylique et le formaldéhyde
pour para bromophenylméthanol qui est lavé sur une solution basique de méthanoate et de
chlorure de sulfuryle. La phase organique est traitée par le tétrahydrofurane (THF) qui sera
ensuite porté a ébullition avec des traces de KHSO,. Finalement la solution obtenue est
refroidie dans une solution glacée de tétrachlorure de carbone et de trichlorure de bore.

L’huile jaunatre est réservée a une bouteille a froids et en absence de lumiére.
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Br Br Br
Mg/Et20 s02Cl
—_— - -
CH20 CH30 /CH30H
[
CH ~CH;
cH? - CH CHOH
BCl3/CCla LKHS04/A B Mg/THF
T o°C 180-200°¢ ) CH3CHO
CH,CI CH,OCH, CH,OCH,

Figure 11.04 : Schéma réactionnel de la formation de CMS

par la méthode d’Arshady et Ledwith[09].

2.1.4. Méthode d’Oda :

On doit réagir le toluene sur I'éthylene pour former le para-éthyltoluene ceci est traité
lentement par le barbotage de gaz du chlore suivie d’un lavage dans un milieu basique puis

neutralisation avec de I’acide pour former le chlorométhyl-styrene.
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r::H3 CH2CHs3 CHCICH=
cl,
+ CH2=CH2 —= _— i —
GHS
CH |
-;..“:-'-"* 2
CH CHOH
H* OH”
- +
CH.CI CH.CI

Figure 11.05 : Schéma réactionnel de la formation de CMS

par la méthode d’Oda [10].

2.1.5. Méthode de Monthéard et Camps :

Monthéard et Camps ont choisis deux réactifs pour préparer le chlorométhyl-styrene
ont les présente ci-dessous. Cette synthese est compliquée et nécessite un taux élevé de
pétrifications des produits et le chauffage pour le dégazage de CO, se fait dans des conditions
optimales pour s’associer aux produits de synthése ceci concerne le premier mode opératoire
alors que le deuxiéme mode opératoire nécessite 1’utilisation du para bromo-phenyl-éthanone

avec le dihydroxyéthane comme réactifs de départs :
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EHE
CHO CH=CH-COOH
- COOH
E_I;l:-.'
COoH .
-Cﬂz
CHO
'_,.#'GH_E‘ _,-r"'{:HE
CH®
P(CsHs)3 LiALH4
-
CCls
CH.CI CH,OH

Figure 11.06 : Schéma réactionnel de la formation de CMS

par Monthéard et Camps. Premier mode opératoire [11].
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/‘r::
HgCn,_ |

D_
C COCH,
CHz CH:z Mg
- —_—l ——
CHzO/H*
Br CH20H
::H
CH
HZ ¢ CHDH COCH,
NaBHa L 50ck2
‘— B e —
CH.CI CH.CI CH,CI

Figure 11.07 : Schéma réactionnel de la formation de CMS

par Monthéard et Camps. Deuxiéme mode opératoire [11].

2.2. Le mode opératoire :

Les différentes méthodes de synthese de chlorométhyl-styrene nécessitent des
conditions optimales de conservation de ce produit. Le produit est nécessairement stockée a
I’abri et a une température inferieure prés de zéro. Chaque méthode présente un rendement

qui differe de I’autre et posséde leurs propres réactifs.
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2.3. Les caractéristiques physico-chimiques :
Le chlorométhyl-styrene est caractérisé parles propriétés physico-chimiques

suivantes :

Tableau 11.01. Propriétés physico-chimiques du CMS.

Formule brute CyoHoCL

Formule développée

CH,CI
Masse molaire 152.62 g/mole
Pétrification Souvent mélange méta/para
Point d’ébullition 229°C
Odeur Forte
Couleur Incolore / jaunatre

(selon le cas de synthése)

Etat Huile visqueux

Densité 1.083
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3. Le vinyl-benzaldéhyde :

Le vinyl-benzaldéhyde est noté VBA est un monomere issu de reactif principal
chlorométhyl-styréne. Il est préparé par la réaction de Sommelet. C’est un liquide huileux de
couleur jaune pale, d’odeur asphyxiante. Ce composé est stocké pour le conservé en abri et
dans une température inferieur de 10°C. C’est un aldéhyde aromatique de formule brute
CgHgO. Il est obtenu généralement sous forme un mélange en méta et para vinyl-

benzaldéhyde.

Figure 11.08 : structure moléculaire du vinyl-benzaldéhyde.

3.1. La synthése du vinyl-benzaldéhyde VBA :

Le VBA a été synthétisé a partir du chlorométhyl-styréene CMS suivant la méthode de

Sommelet, avec I’utilisation de I’hexaméthyltétraamine (HMTA) comme catalyseur.
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CH _CH,
cH? cH”
7
+ N N —
LN\/
C
CH,CI /X
H
C.M.S H.M.T.A V.B.A

Figure 11.09 : Schéma réactionnel de formation de VBA.

3.2. Le mode opératoire du vinyl-benzaldéhyde VBA :

Suivant la méthode de Sommelet, 0.3 mole de chlorométhyl-styréene (CMS)

fraichement distillé sont placés dans un bicol de 500 ml équipé d’un réfrigérant. On ajoute 0.6
mole d’Hexaméthyltétramine (HMTA). On verse dans le mélange 125 ml d’acide acétique
glacial, et 125 ml d’eau avec quelques traces d’antioxydant (2,6 ditertiobutylcathécol).Le
mélange est maintenu a reflux a 100°C pendant deux heures sous une forte agitation.
On ajoute ensuite 100 ml d’HCI concentré et on continue a chauffer a reflux pendant 15 min.
La phase organique extraite a 1’éther est lavée plusieurs fois avec une solution de Na,COs a
10 % et avec de I’eau jusqu’a pH neutre. La phase organique neutre est ensuite séchée sur
Na SO, anhydre pour éliminer les traces d’eau. Apres élimination de 1I’éther au rota-vapeur,
on récupere 1’huile de VBA.

Nous avons obtenus une huile jaunatre, d’odeur fixée et asphyxiante apparue comme
celle des aldéhydes aromatiques. L’huile est ensuite récupérée et conservee a 1’abri sous une

température inferieure a 10°C.
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3.3. Les caractéristiques physico-chimiques :

Le vinyl-benzaldéhyde a son état monomere est caractérisé par les propriétés physico-

chimiques regroupées dans le tableau suivant :

Tableau 11.02 : Propriétés physico-chimiques du VBA.

Formule brute CyHgO
Formule développée _CH,
CH
/N
H
Masse molaire 132.16 g/mole
Point d’ébullition 98°C
Couleur Jaunatre
Odeur Asphyxiante
Etat Huile
Densité 1.036
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4. Les imides styréniques :

Dans la chimie organique on trouve plusieurs types des imides tels que les imides
styréniques. Ce sont des composés organiques portant une double liaison Carbone-Azote lié a
un groupe carbonyle. La réaction de condensation est un outil de synthese pour fabriquer les
imides styreniques par interaction des aldéhydes sur les amides.

La structure moléculaire développée suivante représente une famille des imides
styréniques a base de VBA.

CH
.-“"f E
CHZ

Figure 11.10 : structure moléculaire de [’imide styrénique.

4.1. Schéma général de la réaction :

Ces monomeres s’obtiennent par action des amides primaires qui s’additionnent sur un

groupe carbonyle du VBA pour donner un imide apres la déshydratation comme suit :

IENK
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CHéCHz CH¢CH2
@)
4
+ R—C e +H,0

N2

C O

X C V4
7 o /NG
H
Vinylbenzaldéhyde Amide primaire imide R

Figure 11.11 : Schéma réactionnel de formation des monoméres imides.

Nous essayons de faire varier le groupement (R) en utilisons deux groupements ; soit
le groupement méthyl (-CHy) et le groupement phényle (-CgHs).
4.2. La synthese du vinylbenzylidene acétylamine :

La condensation du VBA avec un amide primaire conduit au vinylbenzylidene

acétylamine. Il est demandé d’utiliser un solvant en présence d’un acide comme catalyseur.

{.ﬁCH? ’::’CHE

+ CHy—C . +H50

Vinylbenzaldéhyde Acétamide Vinylbenzylidéne acétylamine

Figure 11.12 : Schéma réactionnel de synthése du vinylbenzylidéne acétylamine.
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4.2.1. Mode opératoire :

Un mélange steechiométrique de 0.02 mole de vinyl-benzaldéhyde (VBA) fraichement
distillé et d’amide acétique est chauffé a reflux dans un benzéne anhydre en présence de traces
de I’acide paratoluénesulfonique. Le systéme est équipé d’un Dean-Starck qui permettra de
recueillir I’eau entrainée par le benzene. Le chauffage dure jusqu’a 1’obtention de la quantité
d’eau théorique compatible avec la réaction totale. Apres refroidissement on élimine le
solvant a I’aide d’un évaporateur rotatif, le résidu est un cristal blanc, il est recristallisé
plusieurs fois dans le méthanol puis lavé avec une solution d’hydroxyde de sodium (NaOH
0.1N) pour ¢liminer toutes les traces d’APTS en solution. Le produit est séché a I’étuve (a une
température de 30 a 40°C).

Le monomére est soluble dans le DMSO, acétone et insoluble dans les solvants :

Chloroforme, tétra chlorure de carbone, THF, DMF, éthanol, benzéne et le toluéne.

4.2.2. Le montage de Dean-Starck :

Sortie de l'eau

Entrée de l'eau

mélange réactionnel/”
(VBA + Amide
acétique)

—

Figure 11.13 : Montage Dean-Starck.
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Chapitre 11 Synthese des bases de Schiff

Compartiment A : Les vapeurs de mélange azéotrope montent le long de colonnes vigreux
jusqu’au réfrigérant.

Compartiment B : Aprés distillation les deux liquides soient non miscibles et forment deux
phases 1’une est organique 1’autre est aqueuse généralement.

Compartiment C : Les deux liquides tombent séparément dans le tube séparateur.

4.2.3. Notion sur les mélanges azéotropes :

Un phénomene particulier qui intervient pour certains mélanges. L’azéotrope est un
mélange présentant la propriété d'avoir une température d'ébullition unique et définie pour une
composition déterminée ; un mélange azéotrope, ou un azéotrope, présente alors certaines
propriétés physiques, qui sont celles des corps purs, et notamment la propriété d'avoir la
méme composition en phase gazeuse et en phase liquide.

La température d'ébullition d'un azéotrope est inférieure a la température d'ébullition
du mélange des mémes corps dans d'autres proportions. L'azéotrope est dit positif si sa
température d'ébullition est inférieure a celle des constituants purs, négatif dans le cas
contraire. Le mélange d’azéotrope est formé par exemple: Acide lactique et toluéne, eau et

cyclohexane eau et benzéne [12].
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4.3. La synthese du vinylbenzylidene benzoylamine :

4.3.1. Mode opératoire :

On suit le méme mode opératoire précédant avec le benzamide comme réactif de
départ. Le benzamide est un amide aromatique, solide blanc cristallin, ayant pour formule
chimique CgHsCONH,. Ce compose est un dérivé de I'acide benzoique. Il est Iégérement

soluble dans I'eau, il est trés soluble dans la propanone ou I'éthanol.

H? P
+ C/D H50
— R
N2 ’
0
H/ C%“‘o I_|/ rC““\"**‘N -:/

) Acétamide
Vinylbenzaldehyde

Vinylbenzylidéne benzoylamine

Figure 11.14 : Schéma réactionnel de synthése du vinylbenzylidéne benzoylamine.
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Chapitre I11 Caractérisation des produits de syntheése

1. Introduction :

Au XlIXe et au début du XXe siécle, la détermination de la structure d'une molécule
organique exigeait de la patience et de I'habileté car c'était une procédure longue et complexe.
Au cours des dernieres décennies, des avancées remarquables ont était faites en
instrumentation chimique. Des techniques de spectroscopie tres sophistiquées sont
actuellement disponibles, ce qui facilite grandement I'identification des structures.

Il existe beaucoup de techniques spectroscopiques a mentionner : Infra rouge (IR), Ultra-
violet (UV) et Rayonnement magnétique nucléaire (RMN),...etc. Ces derniers permettent de

déterminer plus facilement la structure de la molécule.

2. les différentes méthodes physico-chimiques d’analyse :

L'utilisation des méthodes physico-chimiques d'analyse est une étape incontournable
apres la synthese d'un composeé. Les composés obtenus dans cette étude sont analysés par la
spectroscopie IR, la spectrophotométrie UV-visible et la spectrométrie RMN du C** et H.
L'ensemble des informations recueillies par chaque méthode permet de caractériser les

composés synthétisés.

2.1. Spectroscopie Infra Rouge IR :

La spectroscopie infrarouge est une technique d’analyse des produits chimiques.
L’utilité¢ de la spectroscopie infrarouge est démontrée par le grand développement de cette
méthode dans plusieurs domaines des sciences appliquées [01]. Cette méthode permet de

déterminer la présence de groupements fonctionnels et la structure de certaines molécules.
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La spectroscopie IR est une methode d'emploi courant, laissée un peu de coté ces
derniéres années au profit de la RMN, qui permet de déterminer avec une grande précision les

structures moléculaires.

2.1.1. Principe de la spectroscopie Infra rouge :

Dans le domaine de la chimie, la spectroscopie IR permet de déceler la présence ou
I’absence des groupements chimiques fonctionnels (in-saturations, fonctions organiques,
liaisons...).

La spectroscopie IR utilise les radiations du spectre électromagnétique dont les
longueurs d’ondes sont supérieures a celle du visible et inferieures a celle des ondes radio
ultracourtes. En fait, le domaine qui représente le plus grand intérét pour le chimiste est tres

limité et s’étend de 4000 cm™ & 400 cm™[02].

Séparateur de Miroir fixe
rayons
S Y o | Mirqir
7 \ ” A |mob|Ie
-~
Source IR . < g
Interférométre de Michelson
s Cchantillon
WV
Détecteur ’ |
e J
Spectrogramme
A 4 N
TF - ‘,:'w
Interférogramme > A '

|

Figure 111.01. Schéema de principe de I'analyse par spectroscopie d'absorption infrarouge.
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2.2. Résonance magnétique nucléaire RMN :

La résonance magnétique nucléaire (RMN) est fondée sur la mesure de I'absorption de
la radiation de radiofréquence (RF) par un noyau atomique dans un champ magnétique fort.
L'absorption de la radiation pousse le spin nucléaire a se reéaligner ou a retourner dans la
direction de la plus haute énergie. Apres avoir absorbé I'énergie, les noyaux atomiques

réémettront une radiation RF et retourneront a leur état initial de moindre niveau d'énergie.

2.2.1. Principe de la RMN :

Les noyaux atomiques dotés d'un nombre impair de protons, de neutrons ou des deux,
auront un spin nucléaire intrinséque. Lorsqu'un noyau atomique avec un spin non nul est placé
dans un champ magnétique, le spin nucléaire peut s'aligner soit dans la méme direction soit
dans la direction opposée au champ. Ces deux types d'alignement de spin nucléaire sont
caractérisés par des énergies différentes, et I'application d'un champ magnétique facilite la
levée de dégénérescence des spins nucléaires. Un noyau atomique dont le spin est aligné avec
le champ aura une moindre énergie que lorsque son spin est aligné dans la direction opposée
du champ.

L'énergie d'une transition de RMN dépend de la force de champ magnétique ainsi que
d'un facteur de proportionnalité s'appliquant a chaque noyau appelé rapport gyromagnétique.
L'environnement local autour d'un noyau donné dans une molécule a tendance a légerement
perturber le champ magnétique local exercé sur ce noyau et a affecter son énergie de
transition exacte. Cette dépendance de I'énergie de transition vis-a-vis de la position
d'un atome particulier dans une molécule rend la RMN extrémement utile pour la

détermination de la structure des molécules.
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La spectroscopie par RMN constitue l'un des plus puissants instruments de
détermination de la structure des especes organiques aussi bien qu'inorganiques. Cette
technique s'est également montrée utile dans la détermination quantitative des especes

absorbantes.

RMN: principes généraux

RMN impulsionnelle

* Létat de spin est généralement
représente par la somme des
vecteurs (modéle vectoriel)

* A l'état stationnaire, il existe une
aimantation sur l'axe z

Wi
e

On envoie une impulsion RF (pulse B1)
correspondant d la fréquence de Larmor qui
permet de faire basculer l'aimantation en

RD p FID dehors de l'axe z par rotation autour de B1.
retour a I'équilibre  pulse Acquisition signal (excitation de tous les noyaux dans une
U gamme de fréquence donnée)
* NS

Figure 111.02.Schéma de principe de la RMN.

2.3. Spectroscopie Ultraviolet UV-Visible :

La technique de spectrophotométrie ou d’absorptiométre est basée sur la propriété de
la matiére et plus particuliecrement de certaines molécules d’absorber certaines longueurs
d’ondes du spectre UV-visible. Elle permet de reéaliser des dosages graves a la loi de Beer-
Lambert qui montre une relation de proportionnalité entre 1’absorbance et la concentration

aussi bien qu’une étude structurale des complexes par I’étude des spectres d’absorption.
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Cette méthode est basée sur I’utilisation d’un spectrophotomeétre qui déterminer
I’absorption d’une solution pour une longueur d’onde donnée ou pour une plage de longueurs
d’ondes judicieusement choisie [03].

Un spectre ultraviolet est une courbe, précisant les variations d’absorption d’énergie
d’une substance soumise au rayonnement ultraviolet :

Le tracé de cette courbe représente, en effet ’intensité de 1’absorption en fonction de
la longueur d’onde ou de la fréquence.

La région UV du spectre s’étend de 10 a 400 nm, mais 1’appareil usuel ne permet le

tracé des spectres que pour des longueurs d’ondes supérieures a 190 nm [04].

2.3.1. Types des rayons Ultraviolets :

Le rayonnement ultraviolet est un rayonnement invisible qui émet dans la gamme de
longueur d'onde de 100 a 400 nanometres (nm). Un nanometre représente un milliardieme de
métre. Il a une longueur d'onde plus courte que la lumiere visible et contient plus d'énergie.
Selon sa longueur d'onde, il peut traverser la couche d'ozone et avoir différents effets sur la
santé. Plus sa longueur d'onde est courte, plus il est nocif; cependant, il pénetre alors moins

facilement la peau.

Le rayonnement ultraviolet se divise en trois bandes :

1. Les ultraviolets type A (UVA) : ont une longueur d'onde de 320 a 400 nm. Bien que
leur énergie soit inférieure a celle des UVB, ils pénetrent dans le derme et sont
responsables du bronzage immédiat, du vieillissement prématuré de la peau et peuvent
jouer un réle dans l'apparition de certains cancers de la peau. Les UVA ne sont pas

facilement absorbés par la couche d'ozone; a peu prés 95 % réussissent a la franchir.
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2. Les ultraviolets type B (UVB) : ont une longueur d'onde de 280 a 320 nm. lls ne
pénétrent que la couche protectrice de I'épiderme. Ils sont responsables du bronzage a
long terme et des coups de soleil, ainsi que de la plupart des cancers de la peau. Une
grande part des UVB est absorbée par la couche d'ozone; seulement 5 % se rendent a la
surface de la terre.

3. Les ultraviolets type C (UVC) : ont une longueur d'onde de 100 & 280 nm et sont les
rayons UV qui ont le plus d'énergie. lls sont tres dangereux pour toutes les formes de
vie (méme a trés faible dose). Par contre, ils ne traversent pas la couche d'ozone et

n'atteignent jamais la terre. lls sont créés de facon artificielle pour tuer des bacteries.
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3. Caractérisation spectroscopique des réactifs :

Nous avons utiliseé comme réactifs principaux les composés suivant :

chlorométhylstyréne (CMS), vinylbenzaldehyde (VBA), benzamide et I’acétamide.

3.1. Le Chlorométhylstyréne (CMS) monomere :

Densité optique
1.5 4

\ 248 nm

\ 303nm

VA

|
\
. . . \‘-—M-
200 240 280 320 360
Longueurs d'ondes en (nm)

Figure 111.03.Spectre Ultra-Violet de la molécule de Chlorométhylstyréne (CMS) dans

[’éthanol.

Le spectre Ultra-violet de la molécule de chlorométhylstyréne dans 1’éthanol a la
concentration de 0.5 10 mol/I correspondant du domaine UV-Visible présente deux bandes
d’absorption dans la région 200-400 nm avec les longueurs d’onde maximale prés de 248 nm

et 303 nm respectivement.
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Figure 111.04.Spectre IR du monomeére chlorométhylstyrene CMS dans le chloroforme.

Le spectre IR de la molécule de chlorométhylstyréne présente une bande d’absorption
intense et caractéristique de la fréquence de vibration du carbonyle vers 1670 cm™. Le
groupement vinyle est situé sur une bande intense observée & 1605 cm™, et deux bandes
moyennes représentant la fonction de déformation de groupement vinyle v CH=CH; vers 980
cm™ et 890 cm™. Deux bandes intenses situées & 870 cm™ et 845 cm™ due & la vibration de
déformation de la liaison C-H phényle. Autrement la bande correspondant a la vibration des

doubles liaisons C=C situé & 1410 cm™. Une bande d’¢longation de la fonction chlorure C-Cl

situé vers 755 cm™.
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3.2. Le Vinylbenzaldéhyde (VBA) monomere:

Densité optique
35 b

A_=1283 nm
max

200 300 400
Longueurs d'ondes (nm)

Figure 111.05.Spectre Ultra-Violet de la molécule de vinylbenzaldehyde dans [’éthanol.

Le spectre Ultra-Violet de la molécule de vinylbenzaldehyde dans 1’éthanol a la
concentration de 8.5 10™ mol/l correspondant du domaine UV-Visible présente trois bandes
d’absorption dans la région 200-300 nm avec une longueur d’onde maximale pres de 283 nm.
L’application de la loi de Beer-Lambert a plusieurs concentrations de domaine de 1’UV-

Visible a montré un coefficient d’absorption moléculaire de 1.58 10* mol™.l .cm™,
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Figure 111.06. Spectre IR du para-vinylbenzaldéhyde.

Nous avons réalisé un spectre infrarouge d’huile obtenue, le spectre est enregistrer sur
un appareil  Spectrophotometre  Infrarouge- PERKINELMER  INSTRUMENTS
Analyst400/Flamme. Il présente une bande d’absorption intense et caractéristique de la
fréquence de vibration du carbonyle vers 1701cm™ et deux bandes moyennes & 2830 cm™ et
2735 cm™, sous forme de doublets correspondants & la vibration de valence de la liaison C-H
du groupe aldéhyde. Le groupe vinyle est aisément décelé grace aux bandes intenses
observées & 1610 cm™, 986 cm™ et 918 cm™, attribuables respectivement a la vibration de
valence de la double liaison C=C et aux vibrations de déformation hors du plan des liaisons
=C-H et =CH2. L’absorption intense située a 840cm™due & la vibration de déformation de la
liaison C-H, les trois bandes & 1505 cm™, 1408 cm™ et 1390 cm™ caractéristiques des
vibrations des doubles liaisons C=C, ainsi qu’une faible bande a 3018 cm™ (v C-H ) nous

confirment, un cycle benzénique para di-substitué.
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3.3. Caractérisation par spectroscopie Raman (RMN'H) :

L’¢étude spectroscopique par résonance magnétique nucléaire RMN de notre produit
confirme la structure présentée. Le spectre RMN H est enregistré sur un appareil
Spectrométre RMN 300 Mhz Brucker (RMN *H) traité dans le CDCl3/TMS. On observe sur le
spectre RMN 'H, un singulier est situ¢ a 6 =10 ppm di au proton aldéhyde. On note
¢galement deux doublet vers & =5,48 ppm et 6 =6,06ppm attribuables aux protons vinyliques
H5, H6. Le proton vinylique H4, couplé avec les protons H5 et H6 apparait sous
forme de doublet dédoublé vers 6 = 6,85ppm. On note aussi la non-équivalence magnétique
des protons H5 et H6. Le proton aromatique du cycle benzénique H-(arom) est apparu vers

7ppm et 8.5 ppm.
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Figure 111.07. Spectre RMN *H du VBA monomére dans le CDCI3/TMS.

L’identification des principaux déplacements spectroscopiques des protons permet
d’enregistré les signaux observés qui correspondant parfaitement a la structure proposée, on

note les déplacements chimiques caractéristiques suivants :
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Tableau I11.01.Interprétation des principaux déplacements chimique pour le VBA.

Attribution Déplacement Nombre de H Nature
chimique (6 en ppm)
6 CH2- 5.0-5.9 ppm 2H Doublet
6 CH- 6.9 - 7.5 ppm 1H Doublet de doublet
d H-(arom) 7 -8.5 ppm 4H Doublet
6 CHO- 10.0 - 10.5 ppm 1H Singulier

3.4. L’amide Benzoique (Benzamide) :

f=a) ' =]
f=—1 = (=]

Transmittance (%)

200 MO0 2000 2400 190 1400 900 400
Nombre d'onde (cm-1)

Figure 111.08.Spectre IR du Benzamide (en dispersion dans le KBr).

2= 1<




< Chapitre 111 Caractérisation des produits de synthe‘se>

Le spectre Infrarouge de la molécule de benzamide aprés analyse, et pour confirmer
leur purification donne une apparition d’une bande large de la fonction azote vers 3380cm™v
(NH), une bande faible autours de 3180 cm™v(NH).La fonction carbonyle (C=0) de la
fonction amide est apparue vers 1660 cm™. Le proton de 1’amide (NH) marque une bande

de1620 cm™. Et la liaison v (C-N) attribue la bande de 1420 cm™.

ADO

Absorbance
b
faa
[

1 1 1 1 1 I
150 200 250 300 350 400(nm)
Longueur d'onde (nm)

Figure 111.09.Spectre UV-Visible du benzamide.

L’analyse par spectroscopie UV-Visible a permet d’enregistrer le spectre qui suit qui
est caractérisé par deux langueurs d’onde 1’'une vers 163 nm e I’autre plus intense vers 230nm.
L’application de la loi de Beer-Lambert a permet de calculé un coefficient d’absorption

moléculaire pour la molécule de benzamide de 8646.5 L/mol/Cm.
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3.5. L’éthane amide(acétamide) :

_0
H3 C T C\

NH,

Transmittance (%)

T T T
2000 Lamg 000 00

Nombre d'onde (cm-1)

T
4000 3000

Figure 111.10.Spectre IR de I’acétamide (en dispersion dans le KBr).

L’analyse par la spectroscopie Infrarouge a permet d’enregistrer le spectre qui est
caractérisé par une déformation forte de la liaison amide N-H apparue vers 1624 cm™et la
fonction amide qui s’étendue au dela de 3260 cm™; une élongation moyenne de la liaison C-N

vers 1464 cm™ et la fonction carbonyle d’amide apparue vers 1674cm™ que le proton d’amide

NH & une élangation de la laison N-H vers 1607 cm™.
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DO 205 nm

Absorbance

1 | 1 1 1 L
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Figure 111.11.Spectre UV-Visible de [’acétamide.

L’analyse par spectroscopie UV-Visible sur le méthanol comme solvant a donner le
spectre UV-Visible ci-joint. Ce spectre a montré une longueur d’onde maximale vers 205 nm.

L’application de la loi de Beer-Lambert a permet de calculé un coefficient d’absorption

moléculaire de 5486.7 L/mol/Cm.




< Chapitre 111 Caractérisation des produits de synthése>

4. Caractérisation des bases de schiff synthétisées :

4.1. Le Vinylbenzylidéne benzoylamine :

=
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Figure 111.12.Spectre IR de Vinylbenzylidéne benzoylamine(en dispersion dans le

KBr).
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La molécule de Vinylbenzylidéne benzoylamine est considérée comme imide
conjuguée est une molécule actifs dans la famille des bases de schiff. La caractérisation de
cette molécule par la spectroscopie infra-rouge a permet d’enregistré le spectre IR suivant
apres une dispersion dans le KBr. La pastille préparée est porté a 1’appareil pour fais passer la
lumiére IR. La molécule de Vinylbenzylidene benzoylamine absorbe les fréquences
lumineuses IR pour marquer les différentes transitions suivantes :

Une élongation forte de la liaison imide C=N vers 1646 cm™, la fonction carbonyle
attribue une bonde moyenne vers 1368cm™. Le cycle aromatique présent dans la structure
marque deux intensités, une élongation de la liaison C-H aromatique vers 3074 cm™ et la
liaison C=C aromatique vers 1568 cm ™. Une déformation de la liaison vinyle CH=CH est

remarqué vers les fréquences 992 cm™ et 909 cm™.

4.2. Le Vinylbenzylidéne acétylamine:

=4

0
Y
CH=N—C__
C

La molécule base de shifft Vinylbenzylidéne acétylamine est une poudre jaunatre, une
faible quantité est dispersé dans une masse de KBr; puis mélangé bien pour atteindre
I’homogénéité total de la poudre mélange. Une quantité de ce mélange est pressée dans un
compresseur IR pour préparer la pastille de cette molécule a une épaisseur trés fine. L’analyse

par spectroscopie IR a permet d’enregistrer le spectre suivant :
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Figure 111.13.Spectre IR de Vinylbénzylidéne acétylamine(en dispersion dans le
KBr).

Les intensités notées pour la molécule du para-Vinylbenzylidéne acétylamine

sont basés sur apparition de groupement méthyl de 1’acétamide liée VC-H (tétra) par une

bande faible vers 3064 cm™. La fonction carbonyle de I’imide formé présente une deux

bandes fortes de VC=0 (imide), la premiére vers1660cm * et la deuxiéme vers 1343 cm™. La

liaison O-H de I’humidité est apparue loin du 3000 cm . La fonction imide C=N présente une
élongation forte et caractéristique vers 1625 cm™. Une autre élongation de la fonction
aromatique du cycle de benzéne CH=CH est remarquée vers 1600 et 1500 cm™. La
déformation de la liaison CH=CH de la fonction vinyle présenté & deux reprises par les

intensités & (vinyl) : 907 et 990 cm ™.
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< Chapitre 111 Caractérisation des produits de synthe‘se>
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Conclusion générale

Conclusion générale :

La réalisation du présent travail nous a permis de maitriser les techniques de

synthese, 1’exploitation et I’analyse des spectres des différentes techniques d’analyse spectrale

a savoir I’infrarouge, UV-visible, la RMN du CBet H.

I est important de souligner ’apport original de ce travail par la synthése et la

caractérisation des bases de Schiff dérivée de vinylbenzylidene, nous avons synthétisé des
nouveaux dérivés base de Schiff tel que le vinylbenzylidene acétylamine et le
vinylbenzylidéne benzoylamine. Les produits synthétisés ont été caractérisés par la
détermination de leurs propriétés physico-chimiques. Dans ce point, on a aussi essayée de voir

la solubilité des produits obtenus dans des solvants couramment utilises.

La spectrophotométrie infra rouge a été utilisée pour voir s’il y a la disparition des

bandes caractérisant les amides et 1’apparition de nouvelles fonctions dans les molécules
synthétisées spécialement la fonction imide. Nous avons basés sur 1’identification des
principaux nouveaux groupements fonctionnels (C=C, C=N, C=0, ...etc). L’examen des
spectres permet de faire une premicre prédiction sur 1’obtention de la fonction imide C=N

attachée au groupement carbonyle.

L_>UV-visible a été exploité dans I’analyse qualitative, par comparaison de spectre de

produit de départ avec les spectres des produits synthétisés, et dans I’analyse quantitative par
I’exploitation de la loi de Beer-Lambert. Les résultats trouvés indiquent 1’obtention des
spectres différents que celles des produits de départ (apparition de nouvelles bandes dans les
spectres des produits synthétisés) dont chaque produit est caractérisé par son propre

coefficient d’extinction molaire (g).
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Conclusion générale

Ce travail nous a permis de mettre en évidence de nouvelles propriétés originales

prometteuses propres des bases de Schiff dérivée du vinylbenzylidene. Il apparait que de
nombreux paramétres sont & notre disposition pour la caractérisation de ces bases. Ce travail
fait ’objet d’études pour les biologistes et les thérapeutes pour découvrir les activités

analgésiques et anti-inflammatoires dépendrait a ces composés chimiques.
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/ Résumé : \
Le présent travail porte sur la synthése et la caractérisation des composés chimiques

a propriétés anti-inflammatoires, analgésiques et leurs activités autant que ligands dans la
chimie des complexes. Ces composés sont connus sous le nombrasses de Schiff dérivée de
vinylbenzylidéne . Ils sont préparés a partir d’une réaction de condensation d’un amide
primaire sur un aldéhyde. Nous avons utilisé les méthodes de caractérisation usuelles telles
que I'IR, ’UV-Visible, la RMN du C* et H! pour confirmer la formations de ces produits.
Les résultats obtenus nous a permis de suggérer des structures chimiques pour les composés a

avoir.
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\\ Mots clés : Base de Schiff , IR, UV-Visible, RMN. Y
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/ Summary: \

The present work concerns the synthesis and characterization of chemical compounds
with anti-inflammatory and analgesic properties and their activities as much as ligands in
complex chemistry. These compounds are known as the Schiff's basics derived from
vinylbenzylidéne. They are prepared from a condensation reaction of a primary amide on an
aldehyde. We used the usual characterization methods such as IR, UV-Visible, C** and H!
NMR to confirm the formation of these products. The results obtained allowed us to suggest

chemical structures for the compounds to have.

Keywords : Schiff basics, IR, UV-Visible, NMR. /
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