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Introduction générale

La découverte en 1977 par Alan Heeger, Alan MacDiarmid et HidekiShirakawa de la
propriété de conduction d’un film de polyacétyléne' a ouvert un nouveau domaine en
microélectronique, 1’électronique organique. Les capacités de conduction des matériaux
organiques n’ont cependant été réellement exploitées que dans les années 1990 pour offrir la
possibilité de fabriquer des composants plastiques bas colit. Le champ d’application est vaste :
cellules photovoltaiques organiques OPVs, diodes électroluminescentes OLEDs et transistors

OFETs.

\

Les semi-conducteurs organiques (SCO) sont a la base du développement de
I’¢lectronique plastique. Leurs nombreuses applications en font des matériaux de choix pour
la conversion d’énergie. Ils proposent des cofits de production moins ¢élevés que leurs
homologues inorganiques et polymériques ou la structure voire la planéité des systemes
conjugués a une grande influence sur la mobilité des électrons qui assurent la conduction?,

tout en atteignant parfois leur efficacité.

Cette situation, a contre-courant, a provoqué l’apparition de nouvelles méthodologies
ayant pour objectifs de réduire les colits de production, tout en maintenant les principes de la
chimie parmi ceux la stabilité des systémes aromatiques, la présence des hétéroatomes aux
seins de ces derniers afin de les activer constitue une nouvelle voie a explorer. Durant les
travaux réalisés au cours de ce mémoire, nous avons synthétis¢ ’amine, réaction de
condensation de Schiffpour construire des systémes conjugués aux propriétés ¢électroniques

intéressantes.
Ce mémoire se présente en un seul chapitre qui se divise en trois parties :
La premieére décrit d’une fagon abrégée les réactions ainsi que les techniques mises en jeux.
La deuxiéme porte sur le protocole opératoire pour I’obtention des produits désirés.
La troisieme discute les résultats spectroscopiques.

On termine par une conclusion générale qui englobe les résultats obtenus doublée d’une

perspectivité.

'MARIAME, Coulibaly et EL RHAZI, Mama. LES POLYMERES CONDUCTEURS.
*RONCALI Jean. Syntheticprinciples for bandgap control in linear m-conjugatedsystems. Chemicalreviews,

1997, vol. 97, no 1, p. 173-206.



Partie Expérimentale
/
Reésultats et discussion



1. Introduction

Ce chapitre porte un caractere descriptif sur le type de réactions exploitées, réactifs et
solvants ainsi que les techniques de caractérisation mises en jeu. Nous décrivons la synthése
d’une molécule organique semi-conducteur a base de furfural passant par deux étapes :

1. Synthese de I’anisidine

2. Réaction de condensation
2. Méthodes d’analyse

Cette partie est dédiée a la présentation des méthodes de préparation des produits utilisés
lors de cette étude.

a) Chromatographie sur couche mince (CCM)
b) Banc Kofler

¢) Spectroscopie Infrarouge (IR)

d) Spectrométrie UV

3. Conditions opératoires

3.1 Liste de réactifs

Réactif Pf (°C) Pureté % Origine

Para aminophenol 185-189 98 BIOCHEM
Chemopharma

Acide acétique / 100

glacial

L'anhydride / 99 SIGMA-ALDRICH

acétique

Iodure d'éthyle / 100 LABOSI

I'hydroxyde de 318 97-100 /

sodium

solution aqueuse de / 37 /

Chlorure

d'hydrogéne

H2S04 / 95 VWR
CHEMICALS

Furfural / 98 MERCK-

Schuchardi

Tableau 01 : Listedesréactifs.

Les réactifs commerciaux sont utilisés dans la majorité des cas sans purification préalable.
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3.2 Liste des solvants

Solvant Tep(°C) Pureté % Origine
Acétonitrile 82 99,5 BIOCHEM
Chemopharma
Ethanol 78.37 99.8 Riedel-de Haén
L'éther diéthylique 34.6 100 VWR
CHEMICALS
L’ammoniac / 25 Honeywell
Toluene 110,6 99 BIOCHEM
Chemopharma
Acétone 56 99,5 Riedel-de Haén

Tableau 02 :Liste des solvants.

3.3  Matériel utilisé
Ballon de réaction — Réfrigérant —Cristallisoir —Bain d’huile —Eprouvette graduée — Ampoule
de coulée Becher Papier filtre _ Erlenmeyer —Barreau magnétique —Agitateur Magnétique
—Balance é¢lectrique—Pipette pasteur — la lampe UV-Montage de DEAN STARK.
3.4 Appareillage
e Plaque chauffante
e La chromatographie sur couche mince (CCM)
Elle est réalisée sur des plaques de silice de 0.2 mm Et révélées par une lampe UV
VILBER LOURMAT réglée sur 365 nm. Elle dépend de
1- L’¢luant : est en général un mélange de deux solvants. Au début de 1’¢lution, on
commence par le solvant le moins polaire qui entraine les substrats les moins
retenus par 1’adsorbant (les moins polaires). Ensuite on fait varier la composition
de 1’éluant en additionnant graduellement le solvant le plus polaire. Ainsi les
composés les plus polaires, retenus sur I’adsorbant, ne migrent que graduellement
vers le bas de la colonne”.
2- La vitesse d’¢lution : elle doit étre la plus constante possible. Il faut qu’elle soit
suffisamment lente pour que le soluté¢ soit au plus prés de 1’équilibre entre les

phases liquide et adsorbée. Elle ne doit pas étre trop lente car sinon les substances

? LI, Hua-Bin et CHEN, Feng. Preparative isolation and purification of six diterpenoids from the Chinese
medicinal plant Salvia miltiorrhiza by high-speed counter-current chromatography. Journal of Chromatography
A, 2001, vol. 925, no 1-2, p. 109-114.
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diffusent dans le solvant et on obtient des bandes de plus en plus larges et une
séparation médiocre.
e Les points de fusion, exprimés en degré Celsius (°C) ont été déterminés a 1’aide d’un

banc Kofler REICHERT-JUNG HEIZBANK.

Avantages de 1’analyse par IR :

1- Rapidité : du fait d’une mesure simultanée de toutes les fréquences, la mesure dure
quelques secondes.

2- Nettoyage de 1’accessoire simple et rapide.

3- Sensibilité : La trés bonne sensibilité permet d’envisager des applications en controle
qualité.

4- Possibilit¢ d’étudier les échantillons directement dans leur état naturel (sans
préparation préalable).

5- Reproductibilité et fiabilité (Technique non destructive).

4. Molécule cible

Mode d’obtention Par rétrosyntheése :

7
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4.1 Synthése de I’amine
4.1.1 Réaction de Williamson
Les éthers représentent une classe importante de composés qui sont exceptionnellement

utiles comme solvants. Une voie trés importante pour synthétiser les éthers a été¢ découverte

par le chimiste britannique Alexander Williamson en 1850.

La synthese de Williamson implique généralement l'emploi d'un sel de métal alcalin du
composé hydroxy et d'un halogénure d'alkyle. Ces réactions sont généralement réalisées a
l'aide de solvants organiques®ou avec des catalyseurs de transfert de phase’en présence d'une

base suivi d'un reflux pendant plusieurs heures6. Dans cette réaction, un ion alcoxyde

R—O réagit avec un halogénure d'alkyle ou un tosylate via un mécanisme SN2.

Mécanisme réactionnel :

% Avec Na métallique

R,—X
R1_O_\_U + Na e R1_O ,Na + 1/2 H2 > R1 ) R2
+ Nal
% Avec NaOH
/_+\_ /—\_X
Na, OH
Ri—O-H > Ry o, Na + H,O R4 O Ry + NaX

~~—r

4.1.2 Réaction d’hydrolyse

Une hydrolyse consiste a scinder une molécule en présence d’eau. Cette derniere réagissant

sous sa forme neutre H20 ou sous ses formes ionique H30™ ou OH™.

*SANDLER, Stanley R. et KARO, Wolf. OrganicFunctional Group Preparations: OrganicChemistry A Series
of Monographs. Elsevier, 2012.

MONTANARI, Fernando et TUNDO, Pietro. Hydroxymethylderivatives of 18-crown-6 and [2.2. 2] cryptand:
versatile intermediates for the synthesis of lipophilic and polymer-bondedmacrocyclic ligands. The Journal of
OrganicChemistry, 1982, vol. 47, no 7, p. 1298-1302.

8 PAUL, Satyaet GUPTA, Monika. Zinc-catalyzed Williamson ether synthesis in the absence of base.
Tetrahedron letters, 2004, vol. 45, no 48, p. 8825-8829.
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Un modéle simple d’équation de réaction avec 1’eau est le suivant :

A-B + H,O —> A-H + B-OH
Les réactions d’hydrolyse sont généralement effectuées en présence d’acide protonique
A-B + H;0 —> A-H," + B-OH

Ou en milieu fortement basique, 1’eau n’intervient que rarement en tant que réactif : elle est

le solvant des ions hydroxyle OH™, qui sont le véritable réactif’.
A-B + OH —> A-H + B-O
4.2 Réaction de condensation

Elle consiste a éliminer 1’eau oubien autre molécule tel que 1’éthanol.

Le bilan réactionnel, elle est acido-catalys¢ comme suit :

+ H,N—R, > (R———=N—R;)

Meécanisme réactionnel :

i
o o+ OH OH
H' | ) /_?21‘1 —R,
Ri R R/ R 2
1
H
H
- H,0 N c; .\
H ‘L—
R————=N—0R, s N\ t
_ H
R, N—_
R1 R2
R;

" CHAVANNE, Marcel, BEAUDOIN, Gaston J., JULLIEN, Armand, et al. Chimie organique expérimentale.
Modulo, 1986.
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5. Protocole expérimental

5.1 Synthése de ’amine

O

A

NH>

NaOH (S)

+ | > > + AA
CH3CN .reflux  Hydrolyse acide

OH o)
/

5.1.1 Réaction de Williamson (essai)

Dans un premier essai on a tent¢ de synthétiser le p-ethoxyaniline via la réaction de

williamson pour cela on a procédé comme suit :

Dans un ballon rond tricol de 250ml muni d’un agitateur magnétique, d’un réfrigérant on a
introduit 5,9gr de p-aminophénol et 2gr de NaOH dissous dans 50ml d’eau puis 15ml
d’éthanol et 4,2ml d’iodomethane,porter a reflux 45min.Figure (1)

Schéma Réactionnel :

Ethanol

/ NaOH

P-aminophenol

reflux, 45min

Y

Figure (1) : Schéma réactionnel d’obtension ’An (essai).
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Comme remarque il ya toujours deux phases ce qui explique réaction impossible d’ou la
nécessité d’un agent de transfert de phases — ammonium quaternaire. Afin de contourner cette

difficulté on a procédé a changer la polarité du p-aminophenol et cela par acétylation.

5.1.2 Réaction d’amidation

Deux méthodes d’acétylation de P-aminophenol sont proposées : I’'une en milieu aqueux,

légérement plus rapide et exigeant moins de précautions, I’autre en milieu anhydre.
Durée approximatives

v" méthode en milieu aqueux : 40 minutes

v méthode en milieu anhydre : 30 minutes

Méthode 1 :

Matiéres premiéres :
o lgde para-aminophenol
o 0,7ml d’acide acétique glacial
o 9mld’eau

o 1,3ml d’anhydride acétique

Mode opératoire :

Dans un ballon de 50ml muni d’un agitateur et réfrigérant a reflux on Introduit
successivement, 50g de para-aminophenol, 454,5ml d’eau et S5ml environ d’acide acétique
glacial, Puis on adapte le réfrigérant et on porte dans un bain-marie a 80°C environ sous
agitation, pour obtenir la dissolution compléete et On laisse la solution a température ambiante
en refroidissant le ballon dans un bain d’eau froide. Ensuite on ajoute par petites quantités
63,6ml d’anhydride acétique a 1’aide d’une ampoule de coulée, Quand I’addition est terminée,
on le porte au bain-marie vers 60°C pendant 20 minutes Figure (2). Donc, aprés filtration du
précipité de paracétamol, on le lave avec de 1’eau glacée. Et on le laisse sécher dans le papier

filtre, puis dans 1’étuve 90°C pendant 30 minutes.

17



MontageRéactionnel

Anhydride acétique

Acide acétique

Figure (2) : Schéma réactionnel d’obtension de Pc.
Méthode 2
Matiéres premiéres :
o lgde para-aminophenol
o 1,2ml d’anhydride acétique

o 3ml d’eau distillée

Mode opératoire :

Dans un ballon de 50ml muni d’un agitateur, réfrigérant a reflux et ampoule de coulée on
introduit 1g de Para aminophenol avec 1’ajout sous forte agitation 3ml d’eau et 1,2ml
d’anhydride acétique sous agitation et chauffage de 30 minutes a reflux. On laisse refroidir la
solution a températureambiante, puis on le transvase dans un bécher, dans un bain de glace.
Ensuite on Filtre et lave encore avec de I’eau glacée le précipité de paracetamol Puis on le
laisse sécher dans le papier filtre ,puis dans I’étuve 90°C pendant 30 minutes.

Par suivi CCM dont 1’¢luant est Dichloroethane-Ethanol [6-4] Figure (3), et apres
recristallisation dans 3ml d’eau bouillante, on a pris les points de fusion pour les produits des
deux méthodes qui sont en accord avec la littérature169 °C. Lesrésultats sont mentionnés

dans ce tableau ci-dessous.
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Tableau de résultats

Structures Masse  Temps T°de Rendements CCM  Aspect

(2) (min) fusion (%) Ry
(°C)
Méthode CgHoNO, 65 40 168 93 0,66 Solide :
1 Blanc
Méthode CgHoNO, 1,01 30 168 72 0,66 Solide :
2 Blanc

Tableau 03 : liste des résultats obtenus (Paracétamol).

Figure (3) : Plaque CCM de Pc.

5.1.2.1 L’analyse par spectre IR
e Les spectres infrarouges ont été enregistrés au laboratoire de synthése organique

université Ahmed benbella sur un appareil IR-FT JACSO 4200 a I’université d'

Le spectre IR duParacétamol est donné ci-dessous
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100 -

95 ]
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55
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35
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15 3
10

Transmittance %

L] l L] L] L] L] L] L]
4000 3500

T T T T
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T T
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Spectre 1 : Spectre IR de Paracétamol( milieu Anhydre).

Attribution O-H | N-H C-Helg C=0 C=C,, | N- N-
elge eglibre ,ar (bande I) Hger(bande Her
1))

Fréquence 3590 | 3317 3154 1648 1607 | 1502 711
(Cm)

Tableau 04 : Bandes présentes dans le spectre IR de Pc.

o Les amides présentent deux bandes comme signature spectrale.
Bande I : sa position dépend du degré des liaisons hydrogene formées et donc de
1’état physique du composé.
Bande I : ¢’est la déformation de la liaison N-H®.

o 3154 c¢cm! N-H agliée avec les carbonyles afin de former des dimeéres dans les

solutions concentrées ou dans les solides.
o 1502 cm™ N-Hgecisaillement. (Bande II)
o 711 cm™ N-Hge balancement.

¥ SILVERSTEIN, Robert M. Identification spectrométrique de composés organiques. 1968.
20



5.1.3 Réaction de Williamson

Mode opératoire :

Dans cette expérience, on utilise la réaction de Williamson pour synthétiser le p-Acetanisidine

selon deux méthodes :

Mécanismeréactionnel

)

L]
HN )K
HN

N

EtOH + Na ___ 5 FEO,Nat+ 12 02 H®

© + EtOH

O), Na*
_\J

N

+ Nal

N

21



2¢ méthode :

(0] O (0]
+ H20
HN NH HN
A
—
NCHCH3
+
Na,OH ~ + Nal

(RJH‘__/ OjNa' 0

Durée approximatives :

v méthode 1 : 45minutes

v méthode 2 : 1heure

Protocole expérimental
Méthode 1 :
Matiéres premiéres :
e lgparacétamol
e 0,27g sodium (Na)
e (0,87g iodomethane

e 6,6ml éthanol absolu

Mode opératoire :

Dans un ballon tricol de 50ml muni d’un agitateur et réfrigérant a reflux on commence a
introduire 6,6ml d’éthanol absolu avec 0,27g de sodium (Na) par petite portions, quand tout le
sodium est dissous, on verse 1g de paracétamol. Puis on introduit 0,87g d’iodomethane a
I’aide d’une ampoule de coulée, et on porte le mélange a reflux pendant 45 minutes (76°C)
Figure (4). On Elimine par rotavapeur ou par distillation simple une grande quantité¢ 3ml
d’ethanol. On faire refroidir puis on ajoute 10ml d’eau distillée glacée, puis on passe a filtrer
sur Biichner et laver avec 1’eau glacée, on laisse Sécher sur papier filtre, puis dansl’étuve a

90°C pendant 30 minutes.
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Méthode 2 :
Matieres premiéres :
e g de paracétamol
e 5,28g d’hydroxyde de sodium
e 0,87g d’iodomethane
e 10ml d’acétonitrile

e 20ml d'éther

Mode opératoire :
Dans un ballon de 50ml muni d’un agitateur et réfrigérant a reflux

on verse 10ml d’acétonitrile, et on ajoute 1g de paracétamol et 0,28g d’hydroxyde de sodium.
Sous agitation on introduit 0,87g d’iodomethane a ’aide d’une ampoule de coulée. Puis on
chauffe lheure a reflux (73°C) Figure (4). A la fin de la période de reflux, on refroidit le
mélange réactionnel a température ambiante a l'aide d'un bain de glace, puis on le transféré
dans une ampoule a décanter sous une hotte. Maintenant on rince le ballon réactionnel avec
10ml d'éther et on 1’ajoute au mélange réactionnel, ensuite on ajouter Sml d'eau au mélange
réactionnel. On bouche I'ampoule a décanter, évacue, puis agite le mélange avec une
ventilation fréquente. Puis on laisse les phases se séparer et prélevé la couche d'eau. Ensuite
on verse la couche d'éther dans un bécher puis remette la couche aqueuse dans I'ampoule a
décanter et extrait la couche d'eau avec une portion supplémentaire de 10 ml d'éther. On
¢goutte la couche d'eau, puis ajoute le premier lavage a 1'é¢ther dans I’ampoule a décanter en
combinant le premier et les deuxiémes lavages. Apres on lave cette couche d'éther avec 10 ml
de NaOH a 5%, ensuite on sépare les couches et on conserve la couche d'éther. (Les couches
peuvent étre tres difficiles a voir. Si tel est le cas, tenez 1'entonnoir de séparation jusqu'a la
lumiere de la hotte et tourbillonnez doucement jusqu'a ce que vous puissiez identifier

l'interface.) Puis on égoutte la couche aqueuse.

Enfin, on lave la couche d'éther avec 10 ml d'une solution saturée de chlorure de sodium.

On sépare les couches et conservez la couche d'éther.

Dans un petit Erlenmeyer, on séche la solution éthérée avec des pastilles de chlorure de

calcium anhydre.
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Puis on verse la solution séchée dans un ballon a fond rond contenant deux ou trois pierres
bouillantes. (Le ballon de distillation ne doit jamais étre rempli a plus de la moitié environ au

début d'une distillation.) Et a la fin on distille 1'éther a 34,6 ° C et l'acétonirile a 82 ° C.

Montageréactionnel

= / Iodoethane

Paracetamol

Acétonitrile
NaOH solide

Figure (4) : Schéma réactionnel d’obtensiond’Ac.

Le suivi par CCM dont I’¢éluent été éther-méthanol [9-1] Figure (6), et aprés recristallisation
Dans solution (eau-éthanol) bouillante.On a pris les points de fusion pour les produits des
deux méthodes qui sont proche a celle dans la littérature 131 °C, les résultatsdes deux

réactions sont mentionnés dans le tableau ci-apres.

Structures Masse  Temps T°de Rendements CCM  Aspect

(2) (min) fusion (%) Ry
(°O)
Méthode CO9HI1INO2 0,4 90 132 53 0,77 Solide :
1 Blanc
Méthode CO9HI1INO2 0,42 80 133 61,8 0,77  Solide :
2 Jaunitre

Tableau 05 : Liste des résultats obtenus (P-Acétanisidine)
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Analyse par le FeCL3 n’a révélé aucun changement de couleur ce qui explique la disparition

de la fonction OH dans le nouveau produit. Figure (5)

] 4

Figure (5) : Photo de résultat du test Chlorure ferrique.

A droitele phenol +FeCL; donne une couleur mauve la preuve de 1’existence d’un OH phenolique et a gauche
notre produit + FeCL; aucune couleur mauve preuve de la disparition du groupe OH.

Figure (6) : Plaque CCM d’Ac.
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5.1.3.1 L’analyse par spectre IR
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Wavenumber cm-1
Spectre 2 : Spectre IR de P-Acétanisidine (Méthode 1).
Fréquence | 3236 1644 3061- 813 1599 1241 2954- 1461
(cm-1) 3125 2919
Attribution | N-H | C=0 CH C-H N-H C-0 CH C-N
elg elg def elg elg
sp2.elg OOPL 4 sp3.elg
disubstitué
Tableau 06 : Les bandes présentes dans le spectre IR de Ac.
Remarque

Un décalage dans les groupes C-N et C-O vers des nombres d’onde supérieur, cela est a
cause de la mésomérie de leurs doublets libres ce qui renforcent le caractére de la liaison d’ou

I’augmentation de la constante de force k.

La signature spectrale se résume en :

1- Aucune bande dans la plage du radical hydroxy.
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5.1.4 Réaction d’hydrolyse

Pour récupérer I’amine de départ le moyen été hydrolyser 1’amide.

Dans cette expérience, on utilise la réaction de I’hydrolyse pour fabriquer le p-Anisidine selon

deux modes opératoire :
Durée approximatives pour chaque méthode :

v" méthode 1 : 15heure

v méthode 2 : 15minutes

Méthode 1 :
Matiéres premiéres :

o lgp-acetanisidine
o 10ml H2SO4 (15%)

o Solution concentrée d’hydroxyde de sodium(environ 10 mol/l)

Mode opératoire :

Dans un ballon de 50ml muni d’un bain d’huile, agitateur et réfrigérant a reflux.

On verser 10ml de la solution H2SO4 (15%), et ajouter 1g de p-acetanisidine. Puis on
chauffe pendant 17heure a reflux (100°C) Figure (7). En agitant. Ensuite on verser la solution
dans un bécher et place-le dans un bain de glace. Enfin on ajoute une solution concentrée
d’hydroxyde de sodium(environ 10 mol/l) goutte a goutte jusqu’a 1I’obtention d’un pH neutre
(Ne pas dépasser pH=7) (notel).On refroidit la solution, en dessous de 10°C on filtre le

précipité. Et on le laisse séché a 1’air libre.

Méthode 2 :

Matieres premiéres :
o 3g P-acétanisidine
o 10ml HCL (37%)
o 20 mlH,O

o Solution concentrée d’hydroxyde de sodium(environ 10 N).

Mode opératoire :

Dans un ballon de 50ml muni d’un bain d’huile, agitateur et réfrigérant a reflux.
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On verser 10ml de HCL, et on ajoute 3g de p-acetanisidine. Puis chauffer 30minutes a
reflux (110°C) Figure (7). Aprés on verse la solution dans un bécher eton le place dans un
bain de glace. Ensuite on ajoute une solution concentrée d’hydroxyde de sodium(environ 10
N) goutte a goutte jusqu’a 1’obtention d’un pH neutre (Ne pas dépasser pH=7)(notel). A la fin

Refroidir en dessous de 10°C puis on filtre le précipité.

Notel : on ajoute la solution de NaOH concentrée dans le but d’¢liminer le HCL restant et

libérer I’amine de son sel hydrochlorurecorréspendant.

SchémaRéactionnel :

— » Séchage a l'air libre

Reflux Bain de glace

Figure (7) : Schéma réactionnel d’obtension d’An.
Le control CCMa été faite avec la matrice acétone-méthanol- Ammoniaque 25% [4-4-2]
comme ¢luantFigure (8),et on a pris les points de fusion pour les produits des deux méthodes
qui sont proche a celle dans la littérature 57,2 °C, les résultatsdes deuxréactions sont

mentionnés dans le tableau ci-apres.

Structures Masse  Temps T°de Rendements CCM  Aspect

(2 (min) fusion (%) * Ry
(°O)
Méthode C7HINO 0,11 17h 59 12 0,9 Solide :
1 Marron-
gris clair
Méthode C7HINO 1,82 30 60 69,38 0,9  Solide :
2 Marron-
gris clair

Tableau 07 : liste des résultats obtenus (P-Anisidine).
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Figure (8) : Plaque CCM de An.

5.1.4.1 Analyse par spectre IR

Le spectre IR de P-Anisidine est donné ci-dessous

100 —
80
ES
o] -
&
b= 60 —
£
@
C 4
o
|_
40 -
20
' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
Spectre 3 : Spectre IR de P-Anisidine (Méthode 2).
Les résultats issus sont groupés dans le tableau ci-apres
Attrib- | Defo | C-O | Defo de C-N | C-H C-H C=C | C-H | C-H ? NH2 NH2 O-H
ution Oop | elong | =C-H elong | defoasy | defosy | cycle | arosy | aroasy syelong | asyelon | (H20)
C- dans le
H plan
aro
Fréqu- | 813 | 1028 | 1128 | 1175 | 1333 | 1438 1461 1627 | 2921 | 3003 3214 | 3340 3416 3637
ence
(Cm)

Tableau 08 : Bandes présentes dans le spectre IR d’An.
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Bande caractéristiques

I- Absence de carbonyle

2- Bande caractéristiques 4 3416 cm'indiquant la présence d’une amine primaire

5.2 Réaction de condensation

o

NH /O /

oH+ Y
Ly |

+ H,0

EtOH ,reflux

/

o]

~

Pour la synthése de I’imine désirée une condensation est recommandée, le mécanisme

réactionnel est le suivant

Mécanisme :

o: (/6 /\;
)
NGZ
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Protocole expérimental :

Vue que I'imine est fortement sensible a I’eau et, pour le déroulement de la réaction on a
intérét a ¢liminer I’eau au fur et a mesure de sa formation. Pour cela le montage de Dean Stark

est recommandé Figure (9).

Condenseur

<« Partie graduée

£)
£)
%)
2
2
2
%)
2)
%)
2
%)
2
)
2
2

Thermomeétre \

E Milieu réactionnel
(Ballon)

Figure (9) : Montage de DEAN STARK.
Fonctionnement
En premier on doit remplir la partie graduéée de 1’appareil avec un solvant qui remplit trois

conditions

1- Inerte vis-a-vis notre mélange.
2- Immiscible avec I’eau.

3- Forme un azéotrope avec I’eau.

Dans notre cas le toluéne est acceptable
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III. Conclusion générale

A Dorigine, I’objectif de ce mémoire €tait de démontrer la faisabilit¢ d’utiliser les bases de
Schiff (imines) comme étant des semi-conducteurs dans les cellules photovoltaiques. Pour
atteindre ce but, le travail a été divisé en deux parties :

D) La synthése et I’optimisation de composés organiques par réactions simples et des
réactifs domestiques tels que le furfural qui est issu du raffinage donc non couteux et,
p-anisidine synthétisée a partir de produits disponibles.

IT) La caractérisation par IR était de loin la technique la plus utilisée et le moyen de suivi
était laCCM.

Parall¢lement a leurs homologues métalliques, le mode de synthése ne nécessite pas des

mesures séveres, la pureté le mode d’obtention et le contrdle de la masse.

En perspective finaliser ce travail et donc pourrait étre repris par un physicien afin d’explorer

davantage les nombreux potentiels d’applications possibles.
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Résumé

Un semi-conducteur est un matériau qui a les caractéristiques électriques d'un isolant, mais
pour lequel la probabilité qu'un €lectron puisse contribuer a un courant électrique, quoique
faible, est suffisamment importante.

Compte tenu des obstacles auxquels les chercheurs sont confrontés dans tous les semi-
conducteurs inorganiques considérés comme des matériaux non renouvelables et leurs mises
en ceuvre est coliteuse ainsi que la classe des polymére a le probléme majeur d'ou ses
méthodes de purifications est couteux.

Le but de ce travail est la synthése de nouvelles sources d’électricité qui est représentées par
les semi-conducteurs organiques de type petites molécules ; afin d'atteindre cet objectif, nous
avons di passer par chacune des réactions de Williamson, I’hydrolyse et la condensation
jusqu'a ce que nous puissions aborder la catégorie des molécules “Imines” ou plutot “Base de
Schiff”

L’analyse spectrale infrarouge a été réalisée avec un appareil “ bruker” elle a donnée des
résultats concluants.

Ces compsés peuvent avoir des applications en médecine , en industrie et ainsi dans le
domaine du traitement des eaux.

Mots clés :

Base de Schiff, Semi-conducteur organique , Imines, Williamson .
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Abstract

A semiconductor is a material that has the electrical characteristics of an insulator, but for
which the probability that an electron can contribute to an electric current, although small, is
large enough.

In view of the obstacles that researchers face in each of inorganic semiconductors hou has
considered to be nonrenewable materials and their implementation is expensive as well as the
polymer class has the major problem of its purification methods are expensive

The aim of this work is the synthesis of new sources of electricity which are represented by
organic semiconductors of the small molecule type; in order to achieve this goal, we had to go
through each of the Williamson reactions, hydrolysis and condensation until we could tackle
the category of molecules "Imines" or rather "Schiff's base" .

The infrared spectral analysis was carried out with a “bruker” device that gave conclusive
results.

These compounds can have applications in medicine, industry and thus in the field of water
treatment.

Keys words :

Schiff base, Organic semiconductor, Imines, Williamson
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