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La recherche de solutions durables et écologiques dans le domaine de la chimie verte est
devenue une priorité dans notre société consciente de I'environnement. L'utilisation de déchets
organiques comme catalyseur pour la synthése de composés chimiques valorisés représente une

avancée significative dans cette quéte. [1].

En paralléle, la gestion des déchets organiques est un enjeu environnemental majeur.
Chaque année, des millions de tonnes des déchets sont jetees, contribuant a la chargedes
décharges et aux émissions de gaz a effet de serre. Cependant, ces déchets possédent des
propriétés chimiques et physiques intéressantes, notamment une teneur élevée en cellulose, en

lignine et en divers composés organiques, qui peuvent étre valorisés de maniére innovante [1].

La catalyse hétérogéne, ou le catalyseur est solide et distinct des réactifs en phase liquide
ou gazeuse, joue un réle crucial dans de nombreux processus industriels, notamment dans la
synthese de médicaments [1]. Les pelures de banane, riches en carbone et en minéraux,
présentent une surface spécifique élevée et une porosité qui peuvent étre exploitées pour la
fixation de sites actifs catalytiques [2]. En outre, la transformation de ces déchets en catalyseurs
contribue a la réduction des déchets organiques, s'alignant ainsi sur les principes de I'économie

circulaire.

L'aspirine, ou acide acétylsalicylique, est I'un des médicaments les plus utilisés dans le
monde pour ses propriétés analgésiques, antipyrétiques et anti-inflammatoires. De méme, le
salicylate de méthyle, connu pour ses propriétés analgésiques et rubéfiantes, est couramment
utilisé dans les crémes et onguents topiques. La synthése industrielle de ces composés implique
des réactions chimiques spécifiques qui peuvent bénéficier de l'utilisation de catalyseurs
hétérogénes pour améliorer I'efficacité et la sélectivité des processus [3]. Donc cette étude
propose une analyse détaillée des parametres physico-chimiques affectant le rendement et la
durée de la reaction ; comme la quantité du catalyseur, la température et la régénération du

catalyseur.
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Ce travail vise a caractériser les propriétés des pelures de banane traitées et a évaluer
leur efficacité en tant que catalyseurs dans la réaction de synthése de l'aspirine et de salicylate

de méthyle par estérification de Fischer.

L'objectif est double ; démontrer I'applicabilité des déchets de banane dans des réactions

chimiques complexes et contribuer a une chimie plus verte et plus durable.

En somme, Ce mémoire se concentre sur I'exploration des pelures de banane comme
source potentielle de catalyseurs hétérogénes pour la production de I’aspirine et le salicylate de

méthyle, deux composés d'une grande importance médicale et industrielle
Le mémoire sera structuré comme suit :

1. Partie Bibliographique (chapitre 1) : Une revue de la littérature qui analyse des
travaux antérieurs sur la valorisation des déchets organiques et l'utilisation de

catalyseurs hétérogéenes.

2. Matériels et Méthodes (chapitre 2) : Description détaillée des techniques et
procédures utilisées pour la production d’aspirine et de salicylate de méthyle.

3. Résultats et Discussion (chapitre 3) : Présentation et interprétation des données

expérimentales.

4. Conclusion et Perspectives : Synthése des principaux résultats, implications de
I'étude et suggestions pour des recherches futures.
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L’objectif de ce chapitre est de mettre en évidence une revue bibliographique portant
sur l'exploitation et la mise en valeur des déchets verts en tant que catalyseur naturel pour la
production des molécules organiques a des fins thérapeutiques, notamment 1’aspirine, par le
biais d'une réaction d’estérification.

Cette valorisation des déchets, en I'occurrence les pelures de banane, offre plusieurs
avantages dans notre procédé, car elle s’agit d’'une méthode a la fois simple, efficace,

économique, et le plus important qu’elle est respectueuse de 1’environnement.

1. Lacatalyse
1.1 Deéfinition

La catalyse est une science dont la naissance remonte au début du XIXe siecle. Le terme
catalyse (du nom grec : katalusis, « dissolution» signifiant « action de délier ») est introduit
par Jons Jacob Berzelius, I'un des fondateurs de la chimie moderne, en 1836 [1].

Une catalyse est un processus chimique dans lequel une substance, appelée catalyseur,
qui ne subit pas de transformation et qui agit tres rapidement et a concentration tres faible,
accélére la réaction chimique sans étre consommée par celle-ci. Le catalyseur agit en abaissant
I'énergie d'activation requise pour que la réaction ait lieu, facilitant ainsi la conversion des
réactifs en produits. Il est ensuite régénéré et peut étre réutilisé dans d'autres réactions [2].

Plus de 85 % des produits chimiques d'aujourd'hui sont fabriqués en utilisant un
processus catalytique, certains procédés industriels ne sont devenus possibles que grace a
I'utilisation de catalyseur [2]. L'emploi de la catalyse s'est surtout généralisé dans la fabrication
des alcools, des acides, des aldéhydes, des phénols, des résines synthétiques et des matiéres
plastiques, des caoutchoucs artificiels et des combustibles pour les moteurs, des colorants, des

médicaments [1].

1.2 Caractéristiques de la catalyse
La capacité accélératrice des catalyseurs se distingue de celle d'autres facteurs tels que la
température, la pression et la concentration des réactifs [1]. Un catalyseur possede les

caractéristiques suivantes:
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1.2.1 L’activité

L'activité du catalyseur mesure son effet accélérateur sur une réaction donnée. Suivant
les conditions, on exprime l'activité d'un catalyseur soit en termes d'énergie d'activation, soit
par la différence de vitesse des réactions catalytique et non catalytique, soit encore a 1’aide du
rendement en produit intéressant de la réaction principale pour des paramétres déterminés du
régime technologique. Le plus souvent, I’activité du catalyseur est représentée en tant que le
rapport de la constante de vitesse de la réaction catalytique a la constante de vitesse de la
réaction non catalytique [1].

L'activité est fonction de plusieurs facteurs : de la composition, de 1’aire et de la naturede
la surface du catalyseur solide, des parameétres du régime technologique [1].

La température a laquelle un processus peut se dérouler dépend de l'activité du
catalyseur. Plus le catalyseur est actif, plus basse est la température de fonctionnement, connue
sous le nom de température d'amorcage. Idéalement, on cherche des procédés avec une
température d'amorcage basse, ce qui dépend de I'activité du catalyseur et de la composition du
mélange réactionnel. Tous les catalyseurs sont actifs dans un certain intervallede températures,
déterminé par la température d'amorcage (limite inférieure) et la stabilité thermique du
catalyseur ainsi que des substances initiales et des produits de la réaction (limitesupérieure).
Certains catalyseurs ont un intervalle de travail tres étroit, nécessitant une attention particuliére.
Abaisser méme légerement la température d'amorcgage peut avoir un effet bénéfique sur le

processus [1].

1.2.2 Lasélectivite

La catalyse n'est pas uniquement le moyen d'accroitre le rendement, c'est aussi un
procédé permettant d'améliorer la qualité des produits obtenus. Par suite de l'action sélective de
nombreux catalyseurs, action qui accélére la réaction de base et freine les réactions paralléeles
et parasites, les produits d'une transformation catalytique sont beaucoup plus purs.Il n'est donc
plus nécessaire d'epurer et de concentrer les produits de la réaction, on peut se passer d'une
moindre quantité de matiére premiére. La rentabilité des procedés s'en trouve considérablement
amélioré [1].

L'action selective des catalyseurs a un effet bénéfique dans beaucoup de procédes
industriels. On peut citer comme exemple d'une haute sélectivité catalytique le procéde

d'oxydation catalytique de I’ammoniac dans la fabrication de I'acide nitrique. Le catalyseur au
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platine accelere trés nettement la réaction principale d'oxydation de I’ammoniac en oxyde

nitrique [1].

1.2.3 L’empoisonnement

Une caracteristique importante des catalyseurs est leur empoisonnement, c'est-a-dire la
perte partielle ou totale de l'activité sous I’action des impuretés étrangeres présentes dans le
mélange réactionnel, dites poisons catalytiques [1].

Des substances trés diverses peuvent étre des poisons catalytiques, suivant la nature du
catalyseur et le type de la réaction. Les poisons les plus caractéristiques sont les combinaisons
sulfurees [1].

Le catalyseur est empoisonné par sorption du poison a sa surface. La sorption pouvant
étre réversible ou irréversible, I’empoisonnement d’un catalyseur est également réversible ou
irréversible. Quand I'empoisonnement du catalyseur est réversible, le catalyseur ne perd son
activité que tant qu'il demeure en contact avec le poison. Un catalyseur empoisonné de facon
irréversible perd définitivement son activité, car le poison entre en interaction avec la masse de
contact pour former des composés stables dépourvus d'effet catalytique. Un tel catalyseur est a

remplacer ou a régénérer [1].

1.2.4 Autocatalyse

Il existe des réactions chimiques ou la catalyse est assurée par les produits de la réaction,
elles sont dites autocatalytiques [1].

Contrairement a la catalyse ordinaire, ou le rendement augmente avec le temps, dans les
réactions autocatalytiques, la réaction débute lentement, puis s'accélere en raison de
I'accumulation de produits servant de catalyseur. Enfin, la réaction ralentit a nouveau a mesure
qu'elle se rapproche de I'équilibre. Ces processus sont souvent observés dans les réactions en

chaine impliquant des radicaux libres comme catalyseurs [1].

1.3 Les étapes d’une réaction catalytique
La réaction catalytique passe par cinq étapes consecutives (Figure 1) [30, 32]:
1. La diffusion des réactifs vers la surface active du solide.
2. L’adsorption des reactifs sur le catalyseur : Les réactifs sont adsorbés a la surface du

catalyseur pour former un complexe active. Dans ce complexe, les liaisons chimiques des
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réactifs sont partiellement affaiblies, ce qui réduit I'énergie d'activation nécessaire pour la
réaction chimique.
3. La transformation chimique des espéces adsorbées : Les réactifs adsorbés réagissent pour
former des produits.
4. La désorption des produits de la surface du catalyseur.
5. La diffusion des produits quittant la surface vers le fluide.

Pour la premiére et la derniere étape, il faut que les réactifs puissent atteindre rapidement
la surface active et que les produits puissent également s’en éloigner rapidement, pour que cette

surface soit constamment alimentée pour étre utilisée au maximum potentialité.

Les 5 étapes d’une réaction catalytique

Reéactifs gazeux ) - Produits gazeux
porosite
7 diffusion des réactifs diffusion des produits] s
vers le catalyseur hors du catalyseur
Reéactifs proches Produits proches
du site actif du site actif
A

Z\dsorption des réactifs désorption des produits /4

3 réaction a I'état adsorbe =
Réactifs adsorbés Produits adsorbeés

Figurel : Les étapes d’une réaction catalytique [30].

1.4 Les catalyseurs
1.4.1 Généralités
Les catalyseurs sont des substances qui accélérent les réactions chimiques sans étre

consommeés dans le processus. Ils modifient la voie de réaction, permettant aux réactifs de se
convertir en produits plus rapidement ou plus efficacement [4]. Voici quelques généralités sur
les catalyseurs :

1.4.1.1) Fonctionnement : les catalyseurs fournissent un chemin réactionnel
alternatif avec une énergie d'activation moindre, ce qui permet aux réactions chimiques de se
produire a des températures et des pressions plus basses que celles nécessaires sans catalyseur
[1].

1.4.1.2) Types de catalyseurs : bien que les catalyseurs naturels et synthétiques

(ou chimiques) partagent la méme fonction de catalyse, ils présentent des différences
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significatives en termes d'origine, les catalyseurs naturels sont souvent des enzymes, qui sont
des protéines produites par les organismes vivants (animaux, plantes, micro-organismes) et les
catalyseurs synthétiques sont fabriqués par I'nomme et sont généralement des matériaux
inorganiques ou des complexes organométalliques congus pour accélérer des réactions

chimiques spécifiques [1].

1.4.1.3) Spécificité : les catalyseurs peuvent étre spécifiques a une réaction
chimique ou a un type de réaction, mais certains peuvent également catalyser plusieurs réactions
différentes [1].

1.4.1.4) Reéversibilité : dans de nombreux cas, les catalyseurs peuvent favoriser a
la fois la réaction directe et la réaction inverse, permettant ainsi d'atteindre un équilibre

thermodynamique plus rapidement [1].

1.4.1.5) Sélectivité : certains catalyseurs peuvent influencer sélectivement la
formation de certains produits parmi plusieurs possibles dans une réaction donnée, ce qui est

crucial pour la fabrication de produits chimiques spécifiques [1].

1.4.1.6) Régénération : la régénération d'un catalyseur est le processus de
restauration de l'activité catalytique du catalyseur apres son utilisation. La régénération est
importante car elle permet d'augmenter la durée de vie et I'efficacité du catalyseur, ainsi que
de réduire les codts liés au remplacement fréquent du catalyseur [6].

1.4.1.7) La résistance thermique : la résistance thermique d'un catalyseur

hétérogéne est sa capacité a conserver ses propriétés catalytiques a des températures élevées
[36].

1.4.1.8) La résistance mécanique : la résistance mécanique est définie comme
la capacité du catalyseur a résister aux contraintes mécaniques telles que les vibrations, les

chocs et la pression qui peuvent survenir lors du processus de réaction [34].
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1.4.1.9) La surface de contact : c'est la surface active du catalyseur qui entre en
contact avec les réactifs et qui catalyse la réaction chimique. Plus la surface de contact est
grande, plus la quantité de catalyseur disponible pour catalyser la réaction est importante, ce

qui augmente son efficacité [1].

1.4.1.10) Importance industrielle : les catalyseurs sont largement utilisés dans
I'industrie chimique pour accélérer les réactions et économiser de I'énergie. De nombreux
processus de fabrication, tels que la synthese d'ammoniac dans la production d'engrais ou la
fabrication de produits pharmaceutiques, dépendent de catalyseurs pour étre viables

économiquement [6].

1.4.1.11) Deéveloppement durable : les catalyseurs jouent un role essentiel dans
le développement de processus chimiques plus respectueux de I'environnement. En permettant
des réactions a des températures plus basses et en réduisant la quantité de déchets produits, les

catalyseurs contribuent a rendre les processus de fabrication plus durables [6].

1.4.2 Classification des catalyseurs

1.4.2.1 Classification selon I’état des constituants
Selon I’état des constituants les catalyseurs peuvent étre classés en trois types:

homogeéne, hétérogenes, et enzymatiques.

1.4.2.1.1) Catalyseurs homogenes
Dans ce type, le catalyseur et les réactifs sont dans la méme phase. L’intérét de ce type
de catalyse est de contrdler la réaction qui se déroule sur un site unique dont I'environnement
est bien défini, de plus, il est introduit en quantité inférieure par apport aux réactifs et permet
d’accélérer une transformation chimique [7].
o Les catalyseurs homogenes sont souvent des ions métalliques, des complexes
métalliques ou des molécules organiques [7].
o lls agissent en formant des complexes temporaires avec les réactifs, facilitant ainsi la
réaction chimique en abaissant I'énergie d'activation [7].
« Une caractéristique importante des catalyseurs homogénes est leur sélectivité pour une

réaction chimique donnée. lls peuvent catalyser une réaction spécifique dans un
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mélange de réactions concurrentes et produire le produit désiré avec une haute pureté.
Cependant, leur utilisation peut présenter des défis en raison de leur faible stabilité, de

leur toxicité et de la difficulté de les séparer du produit final [7].

1.4.2.1.2) Catalyseurs hétérogénes

Dans ce type, le catalyseur est dans une phase différente de celle des réactifs. La catalyse

hétérogene est plus fréquente dans l'industrie que la catalyse homogéne [27].

Les catalyseurs hétérogénes sont généralement des surfaces solides et insolubles dans
les systémes chimiques, souvent constituées de métaux ou d'oxydes métalliques, avec
une grande surface spécifique [27].

IIs agissent en fournissant un site actif ou les réactifs peuvent se lier et réagir. Ces sites
actifs peuvent étre des défauts de surface, des sites de coordination ou des sites
d'adsorption [28].

Les réactions catalysées par des catalyseurs hétérogenes sont souvent utilisées dans des
applications industrielles, notamment dans les procédés de raffinage pétrolier, la

production d'ammoniac, et bien d'autres [28].

1.4.2.1.3) Catalyseurs enzymatiques

Les catalyseurs enzymatiques sont des protéines spécialisées appelées enzymes, qui

accélérent les réactions chimiques dans les organismes vivants. Contrairement aux catalyseurs

inorganiques, tels que les catalyseurs homogeénes et hétérogénes, les enzymes sont des

catalyseurs biologiques qui fonctionnent dans des conditions douces de température et de pH,

typiques de I'environnement cellulaire [10].

IIs se distinguent par une faible énergie requise pour effectuer la réaction chimique et
une grande spécificité pour une réaction donnée, ainsi qu'un niveau élevé de sélectivité
[12].

Les catalyseurs enzymatiques sont souvent considérés comme des alternatives vertes et
durables aux catalyseurs inorganiques, car ils peuvent fonctionner a des températures
modérées et dans des conditions aqueuses, éevitant ainsi l'utilisation de solvants

organiques nocifs [13].



Chapitre | : synthése bibliographique

1.4.2.2 Classification selon la nature des sites actifs
Selon la nature des sites actifs, on distingue les types suivants des catalyseurs : oxydo-

réduction, acido-basique, transfert de phase et nucléophile.

1.4.2.2.1) Catalyseurs oxydo-réduction

Les catalyseurs d'oxydoréduction, également appelés catalyseurs redox, sont des
substances qui facilitent les réactions d'oxydation et de réduction en accélérant le transfert
d'électrons entre les reactifs. Ces catalyseurs ne sont ni consommés ni modifiés chimiquement
pendant la réaction, mais ils influencent la vitesse de la réaction en fournissant une voie de
réaction alternative avec une énergie d'activation plus faible [21].
Dans une réaction d'oxydoréduction, I'espéce chimique qui perd des électrons est oxydée, tandis
que celle qui gagne des électrons est réduite. Les catalyseurs d'oxydoréduction peuvent soit
accélérer I'oxydation, soit la réduction, soit les deux processus simultanément.
Ces catalyseurs sont largement utilisés dans divers domaines, y compris la chimie industrielle,
la catalyse enzymatique et méme dans les processus biologiques dans le corps humain. Par
exemple, les métaux tels que le platine, le palladium et le rhodium sont souvent utilisés comme
catalyseurs dans les réactions d'oxydoréduction en raison de leur capacité a faciliter les

transferts d'électrons [21].

1.4.2.2.2) Catalyseurs acido-basiques

Les catalyseurs acido-basiques, également connus sous le nom de catalyseurs acido-
basiques bifonctionnels, sont des catalyseurs qui possédent a la fois des sites acides et des sites
basiques sur leur surface, cela signifie que ces catalyseurs peuvent accélérer des réactions qui
impliquent des réactions d'acidité ou de basicité donc ils peuvent a la fois céder et accepter des
protons aux reactifs, ce qui peut modifier leur charge, leur configuration spatiale ou leur
réactiviteé chimique. Ils sont utilisés dans des reéactions de chimie organique et inorganique, ainsi
que dans des processus catalytiques industriels pour améliorer I'efficacité etla sélectivité des
réactions chimiques [15].
En chimie organique, les catalyseurs acido-basiques sont souvent utilisés dans des réactions
telles que les réactions d'addition, les réactions d'élimination et les réactions de condensation.
IIs sont utilisés dans de nombreuses réactions industrielles, telles que la synthése de produits
pharmaceutiques, la production de biocarburants, la polymérisation et la production de produits

chimiques fins [16].

10
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1.4.2.2.3) Catalyseurs de transfert de phase

IIs sont des catalyseurs qui facilitent les réactions chimiques impliquant des réactifs dans
deux phases immiscibles, généralement une phase aqueuse et une phase organique. Ces
catalyseurs sont souvent des composés amphiphiles, ce qui signifie qu'ils ont a la fois une partie
hydrophile (quiaime I'eau) et une partie lipophile (qui aime les graisses ou les huiles).
L'utilisation de ces catalyseurs permet de surmonter les limitations des réactions qui se
produisent dans des milieux incompatibles, en facilitant le transfert des réactifs entre les phases.
Par exemple, dans une réaction entre un substrat soluble dans I'eau et un réactif soluble dans
un solvant organique, un catalyseur de transfert de phase peut permettre la réaction en favorisant
le transport du réactif organique vers la phase aqueuse ou réside le substrat [24].

IIs sont largement utilisés dans divers domaines, par exemple dans la synthese de
produits pharmaceutiques, la production de produits chimiques fins et la chimie des polymeéres.
IIs offrent des avantages tels qu'une sélectivité améliorée, des conditions deréaction douces et

une simplification des procédés [28].

1.4.2.2.4) Catalyseurs nucléophiles

Ils sont des substances qui facilitent les réactions chimiques en agissant comme des
donneurs d'électrons. Le catalyseur fournit un site réactif riche en électrons qui attaque le
substrat électrophile, favorisant ainsi la formation de produits désirés. Ils sont des molécules
qui participent a des réactions de substitution nucléophile, ou un nucléophile (une molécule
ou un ion chargé négativement) remplace un groupe de départ dans une molécule. Les
catalyseurs nucléophiles sont utilisés dans diverses applications comme la synthése de produits
pharmaceutiques, la chimie des matériaux et la chimie fine [23].

1.5 Importance de catalyseur hétérogene dans la synthese organique

Les catalyseurs hétérogenes jouent un rble essentiel dans la synthése organique en
offrant des avantages significatifs. Leur utilisation contribue également a obtenir des produits
de maniére plus sélective, limitant ainsi la formation de produits secondaires indésirables. Cette
caractéristique revét une importance particuliere dans la synthese de médicaments, ou lapureté
du produit final est cruciale [46].

De plus, leur nature solide permet une séparation facile des produits de réaction,

simplifiant ainsi le processus de récupération du catalyseur. Cette capacité a étre réutilisé de

11
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maniere efficace contribue a réduire les codts de production et les déchets associés aux procédés
chimiques. En outre, les catalyseurs hétérogenes sont compatibles avec une gamme variée de
conditions réactionnelles, ce qui les rend polyvalents et adaptés a une multitude d'applications
en synthése organique, tant en laboratoire qu'en industrie [45].

En résume, ces catalyseurs sont non seulement des outils essentiels pour accélérer les
réactions et améliorer les rendements, mais ils contribuent également a rendre les processus de

synthése organique plus durables et économiquement viables [46].

1.6 Avantages et application des catalyseurs hétérogenes

En raison de leur efficacité, de leur reproductibilité et de leur facilité de manipulation,
les catalyseurs hétérogenes sont largement utilisés dans les procédés industriels de synthése
organique. lls contribuent a réduire les colts de production, a améliorer les rendements et a
rendre les processus plus écologiques en réduisant les déchets et les sous-produits indésirables
[40].

Une des fabrications industrielles ou les catalyseurs hétérogénes (notamment le
vanadium) jouent un réle prépondérant est sans contestation la fabrication de I’acide sulfurique,
ils sont aussi utilisés dans la production d'ammoniac, de carburants, de plastiques et de produits
chimiques fins. Ainsi, on les retrouve dans les pots catalytiques des véhicules pour convertir les
polluants nocifs des gaz d'échappement en substances moins nocives, telles que I'oxyde d'azote
en azote, le monoxyde de carbone en dioxyde de carbone et les hydrocarbures en dioxyde de

carbone et en eau, contribuant a promouvoir le développement durable [43].

2. Estérification
2.1 Définition

L’estérification a été étudiée pour la premieére fois en 1861 par Berthelot et Armand Péan
de Saint-Gilles. C’est une réaction chimique dans laquelle un acide carboxylique (R- COOH)
réagit avec un alcool (R-OH) pour former un ester et de I'eau. Cette réaction est catalysée par
un acide fort, tel que I'acide sulfurique ou I'acide chlorhydrique [3].

L’estérification est une réaction en chimie organique permettant de synthétiser un ester,
qui est un composé organique neutres, peu solubles dans I’eau et solubles dans beaucoup de

solvants usuels tels que I’éther diéthylique, il est dérivé d'un acide carboxylique

12
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(ou plus rarement d'un acide phosphorique ou sulfurique) dans lequel au moins un atome
d'hydrogene de la fonction acide a été remplacé par un groupe alkyle ou aryle [3].

Les esters sont souvent des liquides volatils responsables des odeurs et des saveurs
caractéristiques des fruits, des fleurs et d'autres substances aromatiques. Ils sont également
largement utilisés dans l'industrie des parfums, des ardbmes, des plastiques, des solvants et
d'autres produits chimiques. D'autre part, on les utilise dans le cadre de la protection de
fonctions ; le caractére réversible de I’estérification permet de se servir des esters pour proteger

les fonctions alcool et acide carboxylique [8].

2.2 Propriétés
Les propriétés d'une réaction d'estérification comprennent plusieurs aspects, ¢’est une
réaction :

o Réversible, cela signifie que l'ester formé peut étre hydrolysé pour reformer les réactifs
(acide carboxylique et alcool) en présence d'eau et d'un catalyseur acide fort. Cette
réversibilité est importante dans la régulation de I'équilibre entre les réactifs et les produits
[3].

o Lente, en I’absence de chauffage et de catalyseur, la réaction entre I’alcool et 1’acide
carboxylique est quasi-nulle [3].

o Equilibrée, donc limitée quelle que soit la température [3].

o Limitée par leur réaction inverse (I'estérification est limitée par I'hydrolyse de I'ester formé)
[3].

o Athermique, elle ne nécessite pas d'apport d'énergie thermique (chaleur) pour se produire
et ne dégagent pas d'énergie thermique. Ce qui ne signifie pas qu'un apport d'énergie
thermique soit sans effet sur ces transformations [3].

o Influencée par plusieurs facteurs, notamment la nature des réactifs (Les caractéristiques
des acides carboxyliques et des alcools utilisés, tels que leur structure chimique, leur polarité
et leur réactivité, peuvent affecter la vitesse et le rendement de la réaction d'estérification),
le choix du catalyseur utilisé pour accélérer la réaction, la température (les températures
plus élevées favorisent une vitesse de réaction plus rapide et permet d'atteindre plus
rapidement la limite de I'équilibre d'estérification, mais elles peuvent également conduire a
des réactions secondaires indésirables ou a une hydrolyse de l'ester formé), une

concentration élevée des réactifs peut favoriser la réaction d'estérification en
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augmentant le nombre de collisions entre les molécules réactives, ce qui accélére la

formation de I'ester [3].

2.3 Synthése des esters

2.3.1 Syntheése a partir des acides carboxyliques
La réaction chimique qui produit un ester, a partir d'un alcool et d'un acide carboxylique

en milieu acide est représentée dans la figure suivante (Figure 2) :

0 0
R_“// = R C// + /O\
\r\' """""""" 1 /R' \ H H
1 1
L peeaticd G—"
Acide Carboxylique + Alcool = Ester + Eau

Figure 2 : Réaction entre un acide carboxylique et un alcool [49].

La réaction inverse s’appelle réaction d’hydrolyse de I’ester (Figure 3).

/ F
R—C{ - H/O\H = R—C// - R
“o—r OH H—O/
Ester + Eau = Acide Carboxyvlique + Alcool

Figure 3 : Réaction d’hydrolyse de I’ester [49].

2.3.1.1 Rendement de I’estérification

Le rendement de l'estérification, tout comme pour toute réaction chimique, est une
mesure de I'efficacité avec laquelle les réactifs sont convertis en produits souhaités. Dans le cas
de l'estérification, le rendement dépend tres peu de la nature de l'acide carboxylique utilisé. Il
dépend de la classe de l'alcool utilisé : pour des réactifs introduits en quantités équimolaires, il

est de 67% avec un alcool primaire (I'éthanol par exemple), de 60 % avec un
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alcool secondaire (exemple le butan-2-ol) et de seulement 5% si I'alcool est tertiaire

(exemple le 2,2-diméthylpropan-1-ol, également connu sous le nom de tertiobutanol) [11].
Pour augmenter et améliorer le rendement, il existe différentes stratégies :

e Utilisation d'un exces de réactif : I'ajout d'un exces de I'un des réactifs, en général
I'alcool, favoriser la conversion compléte de I'acide carboxylique en ester, ce qui permet
d'augmenter le rendement de la réaction [11].

e Utilisation d'un catalyseur efficace : des catalyseurs acides forts comme l'acide
sulfurique concentré peuvent étre utilisés pour augmenter le rendement. Cependant, il
est important de veiller a ce que le catalyseur ne provoque pas de réactions secondaires
indésirables [11].

e Elimination de I'eau : I'eau est un sous-produit de la réaction d'estérification. Son
élimination au fur et a mesure de la réaction peut favoriser le déplacement de I'équilibre
vers la formation d'esters. Cela peut étre réalisé en utilisant des agents déshydratants
comme le sulfate de magnésium ou en effectuant la réaction sous atmosphere inerte (ou
bien en réalisant un entrainement a la vapeur par l'ajout d'un solvant comme le
cyclohexane) [8].

e Utilisation de réactifs de haute pureté : Des réactifs de haute pureté peuvent favoriser
une réaction plus efficace en éliminant les impuretés qui pourraient agir comme
catalyseurs indésirables ou inhiber la réaction [11].

e Optimisation du rapport des réactifs : L'ajustement du rapport molaire entre I'acide
carboxylique et l'alcool peut également influencer le rendement. Des études
expérimentales peuvent étre nécessaires pour déterminer le rapport optimal des réactifs

pour maximiser le rendement [11].

Le rendement de I'estérification depend de la classe de I'alcool utilisé : un alcool de
classe moins élevée donnera un meilleur rendement. Cependant il faut noter que ce dernier
sera limité quelque soit la classe de l'alcool, rendant la réaction inutilisable en pratique. Il
est donc nécessaire de I'optimiser. Pour cela on peut procéder de différentes manieres (soit
en se placant en large exces d'un des réactifs (en utilisant I'alcool comme solvant par
exemple), soit en utilisant un agent de couplage, et soit en éliminant un des produits au fur
et a mesure de la réaction (souvent I'eau a l'aide d'un Dean-Stark) [8]

La réaction d’estérification est équilibrée, lente a température ambiante et athermique

(c'est-a-dire qu'un changement de temperature n'affectera pas le rendement). Afin que
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I'equilibre s'établisse plus rapidement on chauffe le milieu réactionnel et on utilise une

catalyse acide [11]

2.3.1.2 Cinétique de I'estérification
La cinéetique de l'estérification, c'est-a-dire la vitesse a laquelle la réaction se produit,

dépend de plusieurs facteurs et peut varier en fonction des conditions réactionnelles:

» Présence de catalyseur : la réaction non catalysée est assez lente, donc la présence d'un
catalyseur acide ou basique influence considérablement la vitesse. Les catalyseursacides
accélérent généralement la réaction en protonant le groupe carboxyle de l'acide
carboxylique, ce qui rend ce groupe plus réactif. Les catalyseurs basiques peuvent
également accélérer la réaction en activant le groupe alcool [17].

» Nature des réactifs : la réactiviteé des réactifs influence la cinétique de I'estérification.
Les acides carboxyliques comportant des groupes fonctionnels électron-attracteurs
(comme les halogénures ou les groupes nitro) réagissent généralement plus rapidement
que ceux comportant des groupes fonctionnels électron-donneurs (comme les groupes
alkyles). De méme, les alcools primaires réagissent généralement plus rapidement que
les alcools secondaires ou tertiaires [17].

» Température : une augmentation de la température augmente la vitesse de réaction en
augmentant I'énergie cinétique des molécules réactives, ce qui favorise les collisions
efficaces. Cependant, des températures trop élevées peuvent également entrainer une

décomposition des réactifs ou des produits [17].

2.3.1.3 Mécanisme de I'estérification

Le mécanisme n'est pas le méme dans tous les cas. Selon la classe d'alcool, divers
mécanismes sont existes : le premier mecanisme est applicable aux alcools primaires et
secondaires, tandis que le second s'applique aux alcools tertiaires [49].

Dans ce contexte général, nous sélectionnons le proton H+ comme catalyseur [49].

2.3.1.3.1 Alcools primaires et secondaires
Le mécanisme de l'estérification décrit la séquence d'étapes par lesquelles les acides

carboxyliques réagissent avec les alcools pour former des esters [49].
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Figure 4 : Mécanisme de I'estérification de Fischer [49].

Voici une description simplifiée du mécanisme général de I'estérification :

1. Protonation de I'acide carboxylique (groupe carbonyle): le premier pas du
mécanisme implique la protonation de I'acide carboxylique par un catalyseur acide,souvent
un proton H+ [49].

A la suite de la protonation du groupe carbonyle, on obtient un ion plus électrophile et plus

réactif que I'acide carboxylique, et qui est stabilisé par mésomérie [49]:

® O—H 0—H
I0— /O/ /
) ®
5 c// -« > R—[(]:\ > R—C.\\@
N o —
~N

Figure 5: Formule mésomere d’acide carboxylique protoné.
C'est pour cette raison que la protonation s'effectue sur la fonction carbonyle et non sur la

fonction alcool qui d'ailleurs ne permettrait pas de poursuivre la réaction [49].
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2. Attaque nucléophile de I'alcool : L'alcool, agissant en tant que nucléophile, attaque

le site électrophile de I'acide carboxylique protoné [49].

3. La prototropie : le transfert du proton (H+) du groupe issu de l'alcool sur un des

groupes hydroxyles (réaction acide-base interne) [49].

4. Départ d’eau : cinétiquement limitant, le transfert du proton entraine une perte d'une
molécule d'eau (H20) [49].

5. Déprotonation : la déprotonation facilite également la formation de I'ester, et donc la

restitution du catalyseur [49].

2.3.1.3.2 Alcools tertiaires

Ce mécanisme se décrit en quatre étapes, schématisé dans la Figure 6.

R1 R1 1 R1
| _~"~_ @ 1)Protonation | o/  2)Départdeau 5 o A
R—C—0—H +MH =—= R~C—0 ~—> R~Cl + /O\
I I I
R.R R#H
R‘
Ol R’ 3) additi?n - Y é 2 Etape intermédiaire
carbocation C—R EN
V4 | ® 7 \ de mésomérie
R—C ~——C—R’ = R—C R’ — N
o | = SN =
O—H R O—H
R R
0 c/ R’ 5w
i % 4) Déprotonation P +H
e I
R—C 3 W R—C R?
\C. R - = \
O-+H 2

Figure 6 : Mécanisme d’estérification a partir d’un alcool tertiaire [49].
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o Premiére étape : protonation de I'alcool.

o Deuxiéme étape : départ d’une molécule H20 et formation du carbocation tertiaire.

o Troisieme étape : I’ajout du carbocation sur la fonction carbonyle de l'acide
carboxylique.
Dans la 3™ étape, il y a une étape ou l'intermédiaire ainsi substitué est relativement

stable, car il possede plusieurs formes mésomeres [49].

v R R’ R'

®0—C—F¥ /Q—c R /6—(:—1{3
R—CT s ey R ' e R—C N
N R R—C_ R R—Cy\ 0 R

Figure 7 : Formules mésomeres d’acide carboxylique additionné d’un carbocation [49].

o Derniére étape : la derniere étape démarre a partir de la derniere forme mésomere.
C’est une déprotonation de l'intermédiaire précédent, formation de ’ester, et restitution
du catalyseur [49].

2.3.2 Syntheése a partir de dérivés d'acides carboxyliques

2.3.2.1 Réactions

» A partir des chlorures d'acyles :
Chlorure d’acyle + alccol — ester + chlorure d’hydrogene

, [ 4+  Ha
R \CI R o

O—=0
+
ps)
\
g
O

Figure 8 : L’estérification par les chlorures d’acyles [49].

» A partir des anhydrides d'acide :
Anhydride d'acide + alcool — ester + acide carboxylique
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Figure 9 : L’estérification par les anhydrides d’acides [49].

2.3.2.2 Avantages et inconvénients
»  L'estérification utilisant un chlorure d'acyle est couramment utilisée car c'est une
réaction totale, ce qui est un avantage indéniable par rapport a l'estérification de Fischer. De
plus, elle est relativement rapide surtout lorsque I'on active le dérivé d'acide avec une base
nucléophile comme la pyridine [49].
L'utilisation d'un anhydride d'acide plutét que d'un acide carboxylique menera a un
mécanisme semblable a celui que lI'on rencontre avec un chlorure d'acyle. La réaction est

également totale et relativement rapide en présence de la pyridine [49].

» Les chlorures d'acyle et les anhydrides d'acides réagissent rapidement avec l'eau,
subissant une hydrolyse aisée. Une fois la réaction d'estérification achevée, il est nécessaire
d'extraire I'ester du milieu, généralement a travers des équilibres physico-chimiques, bien que
les réactions impliquant les chlorures d'acyle soient plus énergétiques, nécessitant souvent un
refroidissement du mélange. Les réactions avec les anhydrides sont moins exothermiques et
plus lentes en comparaison (les anhydrides étant moins réactifs). Dans le domaine industriel,
la voie des acides carboxyliques est préférée pour sa praticité, bien que dans des secteurs tels
que l'industrie pharmaceutique ou cosmétique, les chlorures d'acyle ou les anhydrides puissent

également étre employés [49].

2.3.2.3 Mécanisme de P’estérification

> A partir des chlorures d'acyle

o 1 ¢ étape : Addition nucléophile de I'alcool sur le chlorure d'acyle.
o 2°meétape : Départ de HCI et formation de 1’acide chlorhydrique.
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Figure 10 : Mécanisme de ’estérification a partir des chlorures d'acyle [49].

> A partir des anhydrides d'acide
o 1°¢rétape : Addition nucléophile de I'alcool sur I'anhydride.
o 2°®Meétape : Départ de RCOOH, formation d’un ester et un acide carboxylique.
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Figure 11 : Mécanisme de I’estérification a partir des anhydrides d'acide [49].
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3. L’aspirine (acide acétylsalicylique)
3.1 Historique
L aspirine est un médicament (un anti-inflammatoire non stéroidien) connu depuis fort
longtemps, consommé dans I'antiquité (y compris les Egyptiens, les Grecs et les Romains) sous
forme de decoction de feuilles de saule, et I'un des favoris de I'automedication aujourd'hui [5].
Cette molécule se trouve naturellement dans plusieurs plantes telles que le saule (Salix
alba, qui est a ’origine du nom acide acétylsalicylique) ou la reine-des-prés (Filipendula

ulmaria, anciennement connue sous le nom de Spiraea ulmaria, a I'origine du nom aspirine) [5].

Figure 12 : Saule blanc (Salix alba)  Figure 13: Reine-des-prés (Filipendula ulmaria)

Aspirine vient du nom commercial qui désignait le premier médicament dont le principe
actif était I’acide acétylsalicylique (« Aspirin » en allemand, médicament mis sur le marché en
1899) [9].

o En 1828, un chimiste francais nommeé Henri Leroux a réussi a isoler l'acide salicylique

a partir de I'écorce de saule [9].

o Cependant, I'acide salicylique pur était irritant pour I'estomac et pouvait causer des effets

secondaires indésirables [9].

o En 1853, un autre chimiste francais, Charles Frédéric Gerhardt, a synthétisé l'acide

acetylsalicylique pour la premiére fois [9].

e En 1897, un chimiste allemand du nom de Felix Hoffmann, travaillant pour la société
pharmaceutique Bayer en Allemagne, a réussi a synthétiser une forme plus stable et

moins irritante de l'acide acétylsalicylique [9].
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o Bayer a commencé a commercialiser cette substance sous le nom commercial "Aspirin"
en 1899. Le nom "Aspirin est dérivé de ""A" pour acétyl, "'spir'* pour I'espece de saule
Spiraea ulmaria, et "in"* pour le suffixe commun des médicaments a I'époque[9].

De nos jours, I’aspirine utilisée en pharmacopée n’est plus extraite d’une plante mais obtenue

par synthese chimique [9].

3.2 Structure de ’aspirine

L’aspirine ou acide acétyl-salicylique appartient a la famille des salicylés. Elle fait partie
des médicaments les plus fréguemment prescrits. Le nom chimique de cette molécule est
I’acide 2-(acétyloxy) benzoique. Son action consiste a bloquer la synthése des prostaglandines,
des composés impliqués dans le processus inflammatoire, en contrélant les prostaglandines,
I'aspirine agit en restreignant I'inflammation, réduisant simultanément la fiévre et atténuant la
douleur [18].

O OH

O

O

Figure 14 : Formule plane de la molécule d'acide acétylsalicylique ou aspirine [18].

3.3 Caractéristiques de I’aspirine

- Rapide : son effet se manifeste rapidement apres son ingestion [19].

- Disponible : I'aspirine est largement disponible en vente libre dans de nombreuses régions du
monde [91].

- Faible co(t : elle est généralement peu codteuse par rapport a d'autres médicaments [19].

- Utilisation polyvalente : en plus de ses effets sur la douleur, la fievre et I'inflammation,
I'aspirine est également utilisée pour prévenir les accidents vasculaires cérébraux et les crises
cardiaques chez certains patients a risque [19].

- Potentiel dirritation gastro-intestinale : a des doses elevées ou lors d'une utilisation

prolongeée, l'aspirine peut irriter la muqueuse de I'estomac [19].
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- Dose dépendante : ses effets peuvent varier en fonction de la dose administrée [19].

Tableau 1 : Propriétés de I’ Aspirine [19].

Acide aceétylsalicylique (I’ Aspirine)

Loy

Figure 16 : Molécule d'acide
acétylsalicylique.

*Propriétés chimiques :
Formule : CoHgO4
- Nom chimique : Acide 2-(acetyloxy)
benzoique
- Masse molaire : 180,157 g/mol
- pKa:35
*Propriétés physiques :
- T°de fusion : 135 °C
- T°ébullition : 140 °C
- Masse volumique : 1,4 g-cm
*Composés apparentés :
- Isomere : Acide caféique
*Forme et Apparence :
Forme en poudre cristalline blanche ou de
comprimés.
*Biodisponibilité :
60 - 90 % selon la dose.

3.4 Synthése chimique

L’acide acétylsalicylique est un ester synthétisé a partir de l'acide salicylique. Ce

processus implique le remplacement de I'nydrogéne du groupe hydroxyle (-OH) présent sur le

cycle benzénique par un groupe acétyle (-CO

-CH3). Pour obtenir un rendement optimal,

I'estérification avec l'acide acétique nécessite I'utilisation d'un exces d'anhydride acétique (ou

éthanoique), car l'estérification directe avec l'acide acétique ne produit qu'un rendement trés

faible en ester [20].
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La réaction d'estérification de I'acide salicylique pour former de I'aspirine (acide
acétylsalicylique) représentée par I'équation chimique suivante [20] :

Acide salicylique +Anhydride acétique — Aspirine + Acide acétique

@:L oY — d I

Acide sallcthue Anhydride acétique Acide
0 acétique
Acide acétylsalieyvlique
(aspirine)

Figure 15 : Synthese de I’acide acétylsalicylique par estérification [20].

3.5 Propriétés pharmacologiques et effet thérapeutique
L’aspirine est un médicament en vente libre, donc largement utilisé en automédication.

C’est un médicament polyvalent qui posséde plusieurs propriétés pharmacologiques [25].

3.5.1 Propriétés antipyrétiques
Quand il est nécessaire de faire diminuer la fiévre, I’aspirine est un médicament trés

efficace [25].

3.5.2 Propriétés antalgiques
L’aspirine est I'un des médicaments les plus fréquemment employés dans les douleurs

d’origines diverses, d’intensité faible ou modérée [25].

3.5.3 Propriétés anti-agrégantes
L'aspirine a des propriétés anti-agrégantes plaquettaires, inhibant lI'enzyme cyclooxygénase et
réduisant la production de thromboxane, ce qui diminue la formation de caillots sanguins. Cela aide
a prévenir les crises cardiaques et les accidents vasculaires cérébraux, particulierement chez les
personnes a risque. Cependant, son effet anticoagulant augmente aussi le risque de saignement,

nécessitant une évaluation prudente pour chaque patient [25].
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3.5.4 Propriétés anti-inflammatoires
Les salicylés a doses élevées sont efficaces dans le traitement de diverses pathologies
inflammatoires comme la polyarthrite rhumatoide, le thumatisme articulaire aigu, et d’autres

maladies articulaires inflammatoires [25].

3.5.5 Propriétés uricosuriques

L'aspirine, a des doses élevées, peut avoir un effet uricosurique (une substance qui
augmente I'excrétion d'acide urique par les reins), Il augmente I'élimination de l'acide urique
dans les urines, ce qui bénéfique chez les patients souffrant de goutte ou d'hyperuricémie (taux
élevé d'acide urique dans le sang entrainant la formation des cristaux d'acide urique dansles

articulations) [25].

4. Salicylate de méthyle
4.1 Définition

Le salicylate de méthyle est un composé organique volatil, connu sous la formule brute
CsHsOs3, c’est I’ester méthylique de I’acide salicylique et il est synthétisé par plusieurs especes

végétales. Le nom chimique de cette molécule est le 2-hydroxybenzoate de méthyle (selon la

nomenclature UICPA) ou encore ortho-hydrox benzoate de méthyle [27].

O

O/

OH

Figure 16 : Structure moléculaire du salicylate de méthyle [27].

A température ambiante, il se présente sous forme d'un liquide incolore & jaune pale

avec une odeur caractéristique de wintergreen (gaulthérie) [27].
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Le salicylate de méthyle est utilisé dans divers domaines, notamment en médecine
comme analgésique topique pour soulager les douleurs musculaires et articulaires, ainsi que
dans l'industrie cosmétique et alimentaire comme ar6me artificiel de wintergreen. Il a aussi un
role d’un : dénaturant, agent d'hygiene buccale, agent parfumant, agent aromatisant, et agent

apaisant [27].

4.2 Origine naturelle

Le salicylate de méthyle est un composé présent a I'état naturel dans plusieurs plantes.
Il est souvent extrait de I'écorce de saule (Salix spp.), d'ou son nom, ainsi que de la gaulthérie
(Gaultheria procumbens), également connue sous le nom d’essence de wintergreen. Ces
plantes contiennent naturellement du salicylate de méthyle, qui est responsable de leur odeur
caractéristique [28].

Dans I'écorce de saule, le salicylate de méthyle est présent sous forme de salicine, un
glycoside phénolique. Lorsque I'écorce de saule est traitée, la salicine est hydrolysée en acide
salicylique et glucose. Le salicylate de méthyle peut ensuite étre produit par estérification de
I'acide salicylique avec le méthanol [28].

Dans la gaulthérie, le salicylate de méthyle est synthétisé par la plante elle-méme et est
stocké dans ses feuilles et ses fruits. Il agit comme un mécanisme de défense naturel contreles
insectes et les maladies [28].

En plus de ces deux sources principales, le salicylate de méthyle peut également étre
trouvé dans d'autres plantes, telles que le bouleau doux (Betula lenta) et certaines espéeces de

myrtille (Vaccinium spp.) [28].
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4.3 Synthese chimique

L'acide salicylique (C7HsO3) est mélangé avec du méthanol (CHsOH) en présence d'un
catalyseur acide. Cette réaction est une estérification, au cours de laquelle I'acide salicylique
réagit avec le méthanol pour former l'ester, le salicylate de méthyle, et de I'eau comme sous-

produit. La réaction est généralement réalisée sous agitation et a une températurecontrolée [29].

N _OH - ~
T R + CHiOH — ﬂ j/ + H,O

~F NF
Acide salicylique Méthanol Salicilate de

Méthyle Eau

Figure 18 : Synthese du salicylate de méthyle [29].

Une fois la réaction terminée, le mélange réactionnel est chauffé pour évaporer I'eau et
séparer le salicylate de méthyle formé. La distillation permet de récupérer le salicylate de

méthyle sous forme de distillat [29].

4.4 Effet thérapeutique

Sur le plan pharmacologique, le salicylate de méthyle possede des propriétés
analgésiques (il agit en engourdissant les terminaisons nerveuses périphériques, ce qui réduit
la sensation de douleur dans la zone d'application), anti-inflammatoires (en inhibant la
production de certaines substances inflammatoires dans le corps) et antiseptiques (aider a
prévenir les infections cutanées mineures et favoriser la guérison des plaies) [30].

Il est souvent utilisé sous forme de crémes (figure 21), d'onguents ou de lotions pour le
soulagement des douleurs localisées. Cependant, il convient d'étre prudent lors de son
utilisation, car une absorption excessive peut entrainer des symptdmes d'intoxication,

notamment des nausées, des vomissements et des problémes respiratoires [30].

) Coovac s IESa
[ o Exerl Uee 4 =

Figure 19 : Creme composée de salicylate de méthyle [31].
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5. Pelures de banane

Les pelures de banane sont les enveloppes extérieures de la banane (la peau), elles ont
une texture épaisse et fibreuse. Bien que généralement considérées comme des déchets, elles
ont de nombreuses applications, notamment comme produits biochimiques, en biotechnologie
industrielle, en alimentation animale, en bioremédiation (décontamination, purification de I'eau)
[39].

Figure 20 : Pelures de banane [39].

5.1 Structure des pelures de banane

La partie externe du fruit, la "peau de banane" ou épicarpe est formée par la soudure du
conceptacle et de I'épicarpe légérement coriace de la fleur. La peau pése initialement cing fois
plus que la pulpe, cette derniére se développant au cours du mdrissement [37].

Les pelures de banane sont principalement constituées de cellulose, d'hémicellulose, de
pectine et de lignine, qui sont des composants essentiels des parois cellulaires des plantes. Ces
éléments fournissent une structure fibreuse et résistante aux pelures de banane [37].

En outre, les pelures de banane renferment des composés tels que des polyphénols, des
acides organiques et des sucres, qui contribuent a leur composition chimique et a leurs
propriétés. Cette combinaison confére aux pelures de banane leur texture distinctive et leur

résistance mécanique [37].

5.2 Propriétés et composition

A pleine maturité, une banane contient environ 35 a 40 % de pelure, variant selon la
variété. Cette pelure est formée de plusieurs tissus végetaux distincts : I'épiderme externe,
constitué de cellules quadrangulaires recouvertes d'une fine couche protectrice appelée cuticule;
le parenchyme sous-épidermique, composé de cellules isodiamétriques dont I'organisation
devient de plus en plus lache en se rapprochant de la pulpe, créant des lacunes remplies d'air
qui facilitent le détachement de la peau de la pulpe (qui est riche en fibres, potassium,

magnésium, fer, cuivre et vitamines); et enfin les faisceaux cribro-vasculaires [37].
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La composition chimique de la peau de banane inclut I'eau (représentant en moyenne
89,45 % du poids frais), les protéines (composant 8 a 11 %, avec une bonne qualité protéinique
aux stades précoces de la maturité), les glucides (représentant 2,29 % du poids frais, dont 0,23

% d'amidon et 1,55 % de saccharose), et les lipides (composant 0,5 % du poids frais) [37].

5.3 Utilisation et application des pelures de banane
L'utilisation des pelures de banane peut concerner plusieurs domaines :

o Les pelures de banane peuvent étre utilisees comme matiere premiere pour la production
d'énergie, notamment sous forme de biogaz ou de biomasse pour la production de
biocarburants [38].

« Elles peuvent étre transformées en ingrédients alimentaires tels que des chips de banane, de
la farine de banane ou des confitures [38].

o Elles peuvent étre utilisées comme engrais organique pour enrichir le sol en nutriments,
améliorant ainsi la fertilité du sol [38].

o Les extraits de pelures de banane peuvent étre utilisés dans diverses applications
industrielles, telles que la production de cosmétiques, de produits chimiques ou méme
pharmaceutiques [38].

o L'utilisation des pelures de banane comme catalyseur acide, dans une réaction
d’estérification, consiste a exploiter les propriétés acides naturelles présentes dans ces
pelures pour accélérer la réaction chimique. Les pelures de banane contiennent des
composés organiques tels que les acides organiques, notamment I'acide citrique et I'acide
malique, qui peuvent agir comme catalyseurs acides en facilitant les réactions chimiques
[38].

« Cette utilisation des pelures de banane comme catalyseur acide peut étre avantageuse dans
divers processus de synthése chimique, offrant une alternative écologique et économique

aux catalyseurs conventionnels [38].
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6. Conclusion

La catalyse est I'action d'une substance appelée catalyseur sur une transformation
chimique, elle désigne un processus qui vise a modifier la cinétique chimique en abaissant la
barriére énergétique a franchir [3] ; donc les catalyseurs sont des substances clés dans de
nombreux domaines de la chimie et de I’industrie, en permettant des réactions plus efficaces,
sélectives et respectueuses de I’environnement, tout en économisant des ressources et de
I’énergie ; cela explique la grande importance industrielle de la catalyse.

Et pour atteint notre but, qui est la synthése de 1’aspirine, nous avons utilisé des déchets
verts (les pelures de banane) comme un catalyseur acide naturel afin d’augmenter la vitesse de
réaction et d’améliorer le rendement et au méme temps c¢’est une fagon de valorisation et de
réduction des déchets.

Notre processus est basé sur une réaction d’estérification entre ’acide salicylique et
I’anhydride acétique afin d’obtenir l'acide acétylsalicylique, et I’acide acétique comme un SOus-
produit.

L’aspirine, une marque déposée par Bayer, est le nom commercial de l'acide
acétylsalicylique, c'est la substance active de nombreux médicaments aux propriétés
analgésiques, antipyrétiques et anti-inflammatoires. Elle est aussi utilisée comme antiagrégant
plaquettaire [32].

Le salicylate de méthyle a été utilisé comme analgésique et anti-inflammatoire, tout
comme l'acide salicylique. Cependant, son utilisation était limitée en raison de sa toxicité et
de son go(t désagréable.

L'aspirine s'est avérée étre un analgésique et un anti-inflammatoire plus efficace et
mieux toléré que le salicylate de méthyle, et elle est rapidement devenue lI'un des médicaments
les plus populaires au monde.

L’ avantage de notre procédé¢, par rapport aux procedes classiques, est I'utilisation des
catalyseurs naturels ; qui sont généralement biodégradables, non toxiques et moins
préjudiciables pour les écosystéemes. En revanche, certains catalyseurs synthétiques peuvent
étre toxiques pour I'environnement, contribuant ainsi a la pollution et aux risques pour la santé.

En somme, la valorisation des catalyseurs naturels est étroitement liée aux principes de
la chimie verte. Cette approche favorise le développement de processus chimiques plus durables

et respectueux de I'environnement.
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La partie expérimentale a été réalisée au laboratoire de chimie physique et électrochimie
du département de génie des procédés, faculté des sciences et de technologie a I’université de
Jijel.

Cette partie vise a examiner l'utilisation des cendres de peau de banane comme
catalyseur naturel dans deux réactions d'estérification. Afin d'accomplir cela, nous allons
étudier I'impact de divers facteurs tels que la quantité de catalyseur, la température et la
régenération sur le rendement et la durée de la réaction.

Par ailleurs, nous allons analyser le catalyseur obtenu a partir des cendres de peau de
banane en utilisant des méthodes telles que le DRX, le FTIR, le SEM/EDAX et la BET, ainsi
que les produits des réactions d'estérification.

Nous présentons ici notre plan d’expérience avec les différentes étapes du processus, et

les parametres suivis :

Collecte et préparation du déchet ]
| » Incinération
I » Broyage

Caractérisation du déchet et analyse du ]
catalyseur obtenu

» DRX
» FTIR
SEM/EDAX

» BET

L

vy

Synthése du produit (Par une réaction ]
d’estérification catalysée)

Des réactions d’estérification ont été réalisé afin d’obtenir deux produits :
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. Salicylate
Acétyl de

salicylique méthyle

N
Analyse du produit obtenu ]
(Caractérisation par CCM. IR)

Evaluation de I’efficacité
(mesure du rendement)

Qt catalyseur

Evaluer I’effet de trois parameéetres | Température
Régénération

Figure 21 : Plan d’expérience

I- Préparation des cendres de peau de banane

Les peaux de banane ont été collectées, lavées puis coupées en petits morceaux et
soigneusement séchées au soleil pendant quelques jours, ensuite les peaux de banane séchées
ont été brulées et calcinées dans un four a une température de 700°C pendant 6 heures.

I1- Techniques de caractérisation

> 11-1 Spectroscopie infra-rouge FTIR

La Spectroscopie Infrarouge permet de détecter les vibrations caractéristiques des
liaisons chimiques existantes au niveau de cendres de peau de banane, elle peut également

confirmer les résultats de diffraction des rayons X.
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Figure 22 : Spectroscopie Infrarouge a Transformée Fourrier (FTIR).

» 11-2 Diffraction des rayons X
La diffraction des rayons X est une technique de caractérisation nécessaire a
I'identification des types de phases cristallines de matériaux, il fournit des informations sur la
disposition atomique et moléculaire au sein d’un échantillon cristallin.

Les spectres XRD sont réalisés a l'université Salah Boubnider-Constantine 3, en

Algérie.
» 11-3 La microscopie électronique a balayage (MEB) avec technique de
test d’analyse par rayons X a dispersion d’énergie (EDX)

Cette technique est utilisée pour déterminer la composition élémentaire de 1’inconnu et

la morphologie (forme) des particules.
Les images MEB sont réalisees a I’'université de Sakarya, Turquie par JSM-6060.

J
et
=

Figure 23 : microscope électronique a balayage.
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» |1-4 Technique BET (Brunauer, Emmett et Teller)

La surface spécifique est I'une des caractéristiques les plus importantes des matériaux,
elle est déterminée par la méthode d'adsorption de gaz (N2, He, CO>) sur la surface de notre
échantillon.

De nombreux paramétres peuvent avoir une influence sur les valeurs mesurées de la
surface spécifique, par exemple la taille, la forme des grains, la composition chimique et I'état
de surface du grain.

La surface spécifique est déterminée par I'adsorption de I'azote sous 77K, les mesures

sont réalisées a l'université de Constantine 3.

Figure 24 : Analyseur BET de surface.

» 11-5 Chromatographie sur couche mince CCM

La chromatographie sur couche mince se base sur le phénomeéne d’adsorption par dépot
d’un mélange liquide sur un support solide finement divisé (phase stationnaire). De sorte que
les constituants du mélange sont entrainés via un solvant (phase mobile) par capillarité le long
du support. Cette technique analytique est rapide et peu couteuse. Dans notre étude, la CCM a
été utilisée pour déterminer le temps nécessaire pour atteindre la fin d’une réaction. La

révélation des taches se fait a I’aide d’une lampe UV a 254 nm.

Chaque compose est defini par son Ry, qui correspond a sa migration relative par rapport
au solvant. Il permet donc de s’assurer de la nature d’un composé en le comparant avec un

produit de réference :
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distance parcourue par le composé

~ distance parcourue par le front du solvant

coulvercle
O—F N Rapport frontal :
'\\:l - b
| 4] Rl s
O "
papier front de * h: hauteur de laligne de bose &
solvant o [ lotche encm
‘——
& * H:hauteur de lo ligne de bose
S h av fronf du solvant en cm
LS
[
| solvant A )

Figure 25 : chromatographie sur couche mince.

La technique de la chromatographie sur couche mince (CCM) est réalisée comme suit :

1. Préparation de la plaque: une fine couche de matériau adsorbant, tel que le gel de silice ou
I'alumine, est appliquée sur une plaque de verre ou de plastique.

2. Préparation de I'échantillon: I'échantillon a analyser est dissous ou dilué dans un solvant
approprié. Des étapes de purification peuvent étre nécessaires pour éliminer les impuretés
indésirables.

3. Application de I'échantillon: une petite quantité de I'échantillon est appliquée sous forme
de bande étroite a une extrémité de la plaque, généralement a I'aide d'une micropipette.

4. Développement de la plaque: la plaque est placée dans une chambre fermée contenant un
solvant approprié servant de phase mobile. Le solvant monte par capillarité a travers la plaque,
entrainant les composeés de I'échantillon.

5. Visualisation des taches: une fois que le solvant a atteint une certaine hauteur sur la plaque,
celle-ci est retirée de la chambre. Les composés se séparent en différentes taches, se déplagant
a des vitesses différentes selon leur affinité avec le matériau adsorbant et leur interaction avec
le solvant.

6. Identification des composés: les taches formées sur la plaque sont visualisées a l'aide de
méthodes telles que la lumiére ultraviolette, des réactifs chimiques spécifiques ou la
fluorescence. Les taches peuvent étre comparées a des composés de référence connus pour

identifier les substances présentes dans I'échantillon.
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> 11-6 Résonance magnétique nucléaire (RMN)

La RMN est une technique analytique utilisée pour déterminer la structure moléculaire
et la composition chimique d’un échantillon. Elle consiste a analyser I’interaction des noyaux
en rotation dans un champ magnétique puissant.

L'échantillon a analyser doit étre dissous dans un solvant adapté a la RMN,
géneralement du deutérochloroforme (CDCI3) ou du diméthylsulfoxyde (DMSO-D6).

Une fois les spectres obtenus, l'interprétation débute par I'analyse des positions
chimiques des pics. Chaque pic correspond a un groupe de protons ou de noyaux équivalents
dans la molécule. Les déplacements chimiques, exprimés en parties par million (ppm), révelent
la position des atomes dans la molécule [40].

L'analyse des multiplicités des pics (telles que singulet, doublet, triplet, etc.) fournit des
informations sur les atomes voisins et les interactions spin-spin. Ces données permettentde
déduire la connectivité atomique et de confirmer certaines structures. Une fois les spectres
analysés, les résultats peuvent étre comparés a des bases de données ou a des spectres de
référence pour Vérifier I'identité de la molécule [40].

La caractérisation par RMN est une technique puissante qui requiert des connaissances
et une expertise pour une interprétation correcte des spectres. Il est souvent conseillé de
consulter des spécialistes en RMN ou d'utiliser des services de spectroscopie pour obtenir une
caractérisation précise et fiable des composés [40].

Les spectres RMN 1H ont été enregistré a la température ambiante sur un appareil

Bruker avance (250 MHz) a I’université de Constantine.

Figure 26 : Spectrometre RMN.
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> 11-8 Température de fusion (TT)
La Tf est une grandeur caractéristique d’un corps pur. En effet, la comparaison de la Tf
d’un produit synthese avec les données de la littérature permet d’avancer I’hypothése de la

pureté d’un produit. Les points de fusion ont été déterminés a I’aide d’un banc KOFLER.

Plagque chauffante (présente un gradient de température]

Index duz curseur

Curseur mobile
(selidaire de l'index)

Echielle de leclure de température gradude (cradert 50 O 4 2500

Figure 27 : Banc Kofler.

I11- Mise en ceuvre des réactions d’estérification

> 111-1 Synthése de salicylate de méthyle

Un mélange de 1,38g d'acide salicylique, 10 ml de MeOH et le catalyseur est introduit
dans un ballon de 50ml surmonté d'un réfrigérant et équipé d'un agitateur magnétique a une
température de 95°C (figure 31). L’avancement de la réaction a été contr6lé par la CCM, Une
fois la réaction terminée, on a procédé a une simple filtration pour séparer le catalyseur. L’eau
glacée (40ml) a été ajoutée au filtrat puis le tous ont été introduit dans une ampoule a décanté.
Une solution d’hydrogénocarbonate de potassium a été ajoutée pour dissoudre 1’acide qui
n’ayant pas réagi. La phase organique a été lavée trois fois par 25ml du cyclohexane. Le solvant

a été eliminé a 1’aide d’un rota-vapeur pour donner une huile de couleur jaune pale.

— L oo

Figure 28 : Synthese de salicylate de méthyle
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» 111-2 Synthése d’aspirine
Dans un ballon de 50 ml surmonteé a un réfrigérant et équipé d’un agitateur magnétique
a une température de 70°C on introduit un mélange de 3g d’acide salicylique, 5ml d’anhydride
acétique et 0.1 g du catalyseur. L’avancement de la réaction a été controlé par CCM. Apres
I’achévement de la réaction, le catalyseur a été séparer du mélange réactionnel par simple
filtration et I’eau glacé a été ajouté au filtrat pour avoir une cristallisation de 1’aspirine. Le
produit obtenu est sous forme d’une poudre blanche.
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Chapitre 111 : Résultats et discussion

Ce chapitre est consacreé a la présentation, la discussion et la comparaison des résultats
expérimentaux de notre étude sur 1’utilisation des cendres de peaux de banane comme
catalyseurs dans des reactions d’estérification. L’objectif principal de cette étude est la
valorisation d’un déchet vert (les pelures de banane), en les appliquant dans la catalyse
hétérogéne pour la préparation des molécules a usage thérapeutique. Cette étude fournit une
analyse approfondie de certains parametres physico chimiques qui influencent le rendement et
la durée de la réaction. Ces paramétres comprennent :

[1 La quantité du catalyseur.
[0 La température.

[0 La régénération du catalyseur.

I- Caracterisation du catalyseur

» |1-1 Caracterisation par FTIR

cat banane\

100 —
920 _-
80 _-
70 _-
60 _-

50 4

transmetance (%)

40 4

30 4

1 1384
20 T T T T T T T T T T T T T
4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
nombre d'ondes (cm-1)

Figure 30 : spectre IR des cendres de pelures de banane.

Une analyse FT-IR a éte realisee pour identifier les groupes fonctionnels présents dans les
cendres de peau de banane.
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= Les bandes d'absorption & 3128 et 695 cm™ étaient provoquées par des vibrations
d’étirement —OH avec I’étirement Ca — O et K — O respectivement.

= Le pic a 2317cm-1 pourrait étre attribué a I'étirement des vibrations des liaisons
Mg/Si— O - K.

= L'apparition des pics a 1650 et 1117 cm-1 sont affectés a I'étirement et a la flexion
du C-O vibrations des ions carbonate qui indiquent la présence de Ca, K et autres

carbonates métalliques dans nos catalyseurs prépares.
» Le pic caractéristique a 1384 cm-1 est spécifique au KoCO:s.

» En plus de cela, deux I'absorption culmine a 995 et 862 cm™ ont été affectés a la

vibration d'étirement et a la flexion de la liaison Si-O-Si.

» 1-2 Caractérisation par la SEM

L’image SEM (microscopie électronique a balayage) des cendres de peau de banane est
présentée dans la Figure 2. La morphologie de surface du catalyseur a été enregistrée avec un
grossissement de 2000um. La photo agrandie présentait une forme irréguliére et une structure

agglomérée avec quelques pores.
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» 1-3 Caractérisation par DRX

Une analyse DRX, qui utilise la diffraction des rayons X par les atomes dans un

cristal, a été réalisée pour déterminer la structure atomique des pelures de banane.

La figure montre le modéle DRX de cendres de peau de banane calcinée a 700°C pendant 4h.

cat CPB]|

. +« K20
« KCI1
« NayO
. v K2C03
. CaO
A MgO
v * A1203

Intensité(a.u)

—r - T - 1 - 1 1 1 T 1T " T
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

2 Theta (°)

Figure 32: modéle DRX de cendres de peaux de banane calcinées.

e Le pic de diffraction était a une valeur de 20 : 12.98, 28.67, 30.06, 31.17 et 38.81°
indiquant la présence de composeés K>O dans les cendres de peaux de banane.

e Lespicsa20 :27.01, 40.61 et 49.63°indiquent la présence de KCI, tandis que ceux a
20 : 26.03, 32.98, 35.25 et 41.59° montrent la présence de composés Na.O, K2CO3,
CaO et MgO respectivement.

e Lescomposés Al203 ont été présentés a des pics de 15.89° et 25.24°.
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» |-4 Caractérisation par EDAX

L’analyse EDAX des cendres de peau de banane a été représentée sur la figure 36.

Il montrait le pourcentage en poids de compositions chimiques disponible a la surface du

catalyseur.
Les écorces étaient les suivantes : 9.637% de C, 33.148% de K, 49.439% de O, 2.361% de

Si, 0.60 % de Na, 1.294% de Mg, 0.258% d’Al et 3.263% de ClI.

Spectnnml

10.

' ' ' '
T e M -

Figure 33 : Analyse EDAX des cendres de peau de banane.

I1- Les réactions d’estérification

> 11-1 Synthese de salicylate de méthyle par P’estérification de Fischer
Le salicylate de méthyle a été synthétisé selon la réaction d’estérification de Fischer

entre 1’acide salicylique et le méthanol en présence des cendres de peau de banane comme

catalyseur.
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v" 11-1-1 Caractérisation du produit de la réaction

Le produit obtenu est sous forme d’une huile de couleur transparente a jaune a été caractérisé
par chromatographie CCM, spectroscopie infrarouge et par résonance magnétique nucléaire
(RMN).

CCM: Rf = g = 3.9cm /5.9cm = 0,66 (Acétate d’éthyle, cyclohexane 5/5)
Dont h : hauteur de la ligne de base a la tache (distance parcourue par le composé) (en cm)
H: hauteur de la ligne de base au front du solvant (distance parcourue par le solvant) (en cm)
e IR(vcm?): 3285 (OH), 3050 (=CH Aomatique), 2955 (CHs), 1750(C=0), 2600-2450 (C=C
Aromatique ), 1300 (C-0)

1.(

08
1

06

04

02

T T T T

4000 3000 2000 1000

Figure 34 : Spectre infrarouge du de salicylate de méthyle

% RMN!H (250 MHz, CDClIs) & ppm
7'7,5 (4Haromatiques); 5,45 (S, 1H, OH), 1,9 (S, 3H, CH3)

T TALDIS L
(¥ i

_.!_
b
i
\
S
i i‘ Mg

i

.................................................................................................

Figure 35 : Spectre RMN *H du de salicylate de méthyle.
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» 11-2 Synthese de I’aspirine

L’acide acétylsalicylique ou bien I’aspirine a été synthétisé par la réaction de
I’estérification de 1’acide salicylique avec I’anhydride acétique en présence des cendres de

pelure de banane comme catalyseur.

v" 11-2-1 Caractérisation du produit de la réaction

Le produit obtenu est sous forme des cristaux blancs caractérisées par la chromatographie sur

couche mince et leur point de fusion.
CCM :Rf = HE = 3.7cm /5.6 cm = 0,66 (Aceétate d’éthyle, cyclohexane 5/5)

Dont : h : hauteur de la ligne de base a la tache (distance parcourue par le compose) (en cm)

H: hauteur de la ligne de base au front du solvant (distance parcourue par le solvant) (en cm)
Tf=135°C.
Tfiitsrature= 136°C. [63]

% IR (v cm-1): Vibration d’étirement : 3300: O-H (acide carboxylique), 3000: C-H (aromatique),
1700 : C=0, 1200 C-O (ester)

Vibration de flexion: 1600 : C=0, 1000 : C-O (ester)

3500 =-—

28z

4000 3500 2000 2500 2000

Wave number {cm™)

Figure 36 : spectre infrarouge de I’aspirine.
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I11 - Calcul du rendement des réactions : (un exemple pour chaque réaction)

I11-1- Réaction de synthese du Salicylate de méthyle :

C7H603 (Acide salicylique) + CH30H (Méthanol) — C8HB803 (Salicylate de méthyle) +
H20 (Eau)

Les masses molaires des réactifs et des produits :
M (Acide salicylique) = 138.12 g / mol M (Méthanol) = 32.05 g / mol
M (Salicylate de méthyle) = 152.18 g / mol M (Eau) = 18.02 g / mol

* Détermination de réactif limitant :

. . . Masse 1.38
* Pour I’Acide salicylique : n = o olaie = 13512 gé;mol = 0.01 moles

* Pour Le Méthanol : Masse = 10ml x 0792g/ml = 792¢g

7.92 g

= %9 0247 mol
32.05 g/mol motes

n

Donc L'acide salicylique est le réactif limitant.

* La masse théorique du produit (Salicylate de méthyle) :
m (th) =n X M (Salicylate de méthyle ) = 0.01 moles X 152.15g / mol=152¢
Volume = Masse / Densité

La Densité de Salicylate de méthyle =1.17 g/cm3=1.17 g/ ml

152 g
1.17 g/ml

Donc : V (théorique ) = =1.3ml
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Masse éxpérimentale
Rendement (%) = P (9)

Masse théorique (g)

X 100

* La Masse expéerimentale du produit : nous avons obtenue 0.83 ml de salicylate de méthyle (dans

le cas d’utilisation de 0.1 g du catalyseur)

Masse expérimentale = volume X Densité = 0.83ml X 1.17 g/mol = 0.97 g

0.97
Rendement (%) = 157 X 100 =63.8% =~ 64 %

111-2- Réaction de synthése du I’aspirine :

C7H603 (acide salicylique) + (CH 3CO).0 (anhydride acétique) — C9H80O4(aspirine) +

CH3COOH (acide acétique)

M (Acide salicylique) = 138.12 g / mol M (Aspirine) = 180.16 g / mol
M (anhydride acétique) = 102.1 g / mol M (acide acétique) = 60.05 g / mol

* Détermination de réactif limitant :

. . . Masse 3
* Pour I’Acide salicylique : n = — = g = 0.022 moles
Masse molaire 138.12 g/mol

La Densité de I’anhydride acétique : 1.08 g / ml
* Pour I’ Anhydride acétique : Masse = 5ml x 1.08 % = 54g

54 g

= —>"9 _0.053mol
102.1 g/mol motes

Donc L'acide salicylique est le réactif limitant.
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* La masse théorique du produit (Aspirine) :

m(th) = n X M (Aspirine) = 0.022 moles X 180.16 g / mol =3.96 ¢

Masse éxpérimentale
P (9) . 100

R d t 0 =
endement (%) Masse théorique (g)

* La Masse expérimentale du produit : nous avons obtenue 1.3 g de 1’Acide acétylsalicylique

(dans le cas d’utilisation de 0.1 g du catalyseur)

1.3
Rendement (%) = 396 X 100 =3282% =33 %

IV - Etude de I’effet de quelques parameétres

Pour définir les meilleures conditions de synthéses de salicylate de méthyle et I’aspirine,
nous avons fait une étude paramétrique en étudiant en premier temps 1’effet de quantité de

catalyseur, ensuite 1’effet de la température et a la fin I’effet de la régénération descatalyseurs.

IVV-1- Effet de quantité de catalyseur
Pour voir I’effet de quantité de catalyseur sur le temps et le rendement des réactions
d’estérification nous avons changé dans cette partie la masse du catalyseur les résultats

obtenus montrés dans le tableau 2
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Tableau 2 : Effet de la quantité du catalyseur

Salicylate de méthyle

Quantité de catalyseur « g » Temps « min » Rendement %
0.1 35 64
0.2 30 72
0.3 25 77
0.4 20 77
0.5 15 93
1 5 96

H2SO4 10 h 80% [64]
Aspirine

Quantité de catalyseur « g » Temps « min » Rendement %
0.1 40 33
0.2 30 42
0.3 12 46
0.4 10 70
0.5 5 84
1 2 88

Les résultats du tableau 2 sont présentés dans la figure suivante :

120

100

80

60

L’effet

Effet de la quantité de catalyseur

0.1 0.2 03 04 05 1 0.1 0.2 03 04 05 1
Salicylate de méthyle Aspirine

Quantité de catalyseur (g)

Figure 37 : Effet de la quantité de catalyseur (t= temps ; R= rendement)

Les résultats obtenus avec les deux réactions montrent une augmentation du rendement
et une diminution du temps de réaction avec l'augmentation de la quantité de catalyseur. Cela
est d0 au fait que la présence d'une plus grande quantité de catalyseur peut accélérer la vitesse
des réactions, permettant ainsi une conversion plus rapide des réactifs en produits. En

augmentant la quantité de catalyseur, le nombre de sites actifs disponibles pour interagir avec
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les réactifs est également augmenté.
IVV-2- Effet de la température

Pour connaitre I’effet de la température sur le rendement des réactions, nous avons
répété les réactions précedentes a une température ambiante les résultats obtenus sont remplis
dans le tableau 3 :

Tableau 3 : rendements des réactions a température ambiante

Salicylate de méthyle
Quantité de catalyseur « g » Temps « min » Rendement %
0.1 60 42
0.2 40 62
0.3 35 54
0.4 30 62
0.5 20 70
1 15 74
Aspirine
Quantité de catalyseur « g » Temps « min » Rendement %
0.1 40 28
0.2 30 35
0.3 15 38
0.4 12 41
0.5 10 58
1 7 63

Les résultats du tableau 3 sont présentés dans la figure suivante :

Effetde la température

ao

70

60 |

50 |

a0 | t (rmin)

R 2l

20 ® ® 0 BB /00

01 02 03 04 05 1 01 02 03 04 05 1
Salicylate de méthyle Aspirine

Ouantité de catalyseur (g)

Figure 38 : Effet de la température (t= temps ; R=rendement)
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Les résultats obtenus montrent que le rendement des réactions diminue avec la diminution
de la température. On peut dire que la diminution de la température peut ralentir la vitesse des
réactions car elle réduit 1’énergie cinétique des molécules réactives. Cela peut entrainer une

conversion plus lente des réactifs en produits et donc un rendement plus faible.

IVV-3- Effet de régénération du catalyseur

Le catalyseur a été récupérer par une simple filtration puis lavée plusieurs fois par I’eau

distillée pour réutiliser dans autre cycles catalytiques a une température de 70°C.

Les résultats obtenus sont montrés dans le tableau 4 :

Tableau 4 : Effet de la régénération du catalyseur

Salicylate de méthyle
Quantité de catalyseur « g» | Temps « min » | Rendement %

e s 2

g 0.2 38 33

0.3 25 41

0.4 19 52

0.5 13 70

Deuxiéme 0.5 55 42
régénération

Aspirine
Quantité de catalyseur « g » | Temps « min » | Rendement %
Pramis 0.1 65 21
remiére

C 0.2 52 37

régénération 03 75 13

0.4 30 64

0.5 12 79

1 8 81

0.4 30 44

Deuxieme

régénération

Les résultats obtenus montrent une diminution du rendement lors de la deuxiéme utilisation. Cela
peut s'expliquer par une dégradation ou une contamination du catalyseur au cours de son utilisation
initiale. De plus, les conditions de régénération pourraient ne pas étre optimales.
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Les résultats du tableau 4 sont présentés dans les figures suivantes :

Effet de régénération du catalyseur
dans la synthése de salicylate de méthyle

B Temps « min »

~ mRendement %

0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
0.5
1 ererég 2 eme
rég

Quantité ducatalyseur (g)

Figure 39 : Effet de régénération du catalyseur dans la synthése de salicylate de
méthyle
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Figure 40 : Effet de la régénération du catalyseur dans la synthése de I’aspirine
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V - Conclusion

% Les principaux résultats obtenus révelent que :

- L'augmentation de la quantité de catalyseur influence directement le temps (diminution)
et le rendement (augmentation) de la réaction.

- Une température élevée permet d’accélérer la vitesse et d’augmenter le rendement de la
réaction.

- L'utilisation des catalyseurs dans plusieurs cycles catalytiques peut entrainer une

diminution du rendement de la réaction.

®,

% L’utilisation des cendres de peaux de banane comme catalyseur dans la réaction
d’estérification présente un potentiel intéressant, mais nécessite des études approfondies
pour optimiser les conditions de réaction, la quantité de catalyseur et les processus de
régenération. Ces recherches pourraient conduire a une utilisation plus durable et

économiquement viable de ce catalyseur naturel dans les réactions chimiques.
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Conclusion

Cette étude vise a démontrer que les déchets organiques, souvent considérés comme
nuisibles, peuvent étre transformés en ressources précieuses pour des applications industrielles.
La valorisation des pelures de banane et leur utilisation comme catalyseurs hétérogenes pourrait
offrir une solution innovante et durable pour la synthése de I'aspirine et du salicylate de méthyle.
Les résultats de cette recherche pourraient ouvrir la voie a de nouvelles stratégies de gestion des
déchets et a des innovations dans le domaine de la chimie verte, avec des implications

importantes pour I'industrie pharmaceutique et I'environnement.

La valorisation des déchets organiques, en particulier des pelures de banane, pour des
applications industrielles offre une double opportunité : réduire I'empreinte environnementale

des déchets et produire des matériaux a haute valeur ajoutée.

En conclusion, ce mémoire propose d'explorer I'utilisation des pelures de banane comme
catalyseur hétérogene naturel innovant dans la production de composés pharmaceutiques
importants tels que I'aspirine et le salicylate de méthyle. Les pelures de banane, gréace a leur
teneur élevée en carbone et & leur porosité naturelle, ont été transformées en un catalyseur
efficace capable de favoriser les réactions d'estérification nécessaires a la synthése de ces

médicaments.

L'objectif principal était de développer une méthode simple, efficace, économiquement
viable et respectueuse de I'environnement pour cette synthese.

A travers les résultats obtenus dans notre travail nous avons retiré les points suivants :

v’ Lacatalyse hétérogene, impliquant des réactifs en phases différentes, s'est avérée
étre une méthode plus verte et durable par rapport aux techniquestraditionnelles.
Elle offre l'avantage d'une separation facile du catalyseur du produit final,
permettant ainsi sa réutilisation et réduisant les déchets chimiques.

v Les pelures de banane sont des précurseurs catalytiques efficaces, durables et
économiques.

v Pour la production *d'aspirine* (acide acétylsalicylique), la réaction clé est
l'acétylation de l'acide salicylique en présence danhydride acétique, ou les
pelures de banane modifiées ont servi de catalyseur solide pour accélérer la

réaction tout en maintenant un bon rendement. Cette approche a non seulement
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amélioré I'efficacité de la réaction mais a également contribué a une chimie plus
propre.

Quant a la production de *salicylate de méthyle*, un ester utilisé comme arébme
et dans les applications médicinales, la réaction d'estérification du salicylate a
été optimisee en utilisant les pelures de banane comme catalyseur. Cette méthode
a permis d'obtenir des rendements élevés tout en minimisant l'utilisation de

solvants et d'agents de réaction nocifs.

En somme, l'utilisation des pelures de banane dans la catalyse hétérogene représente une

avancée significative vers des procédés de synthése plus durables et respectueux de

I'environnement. Ce travail ouvre la voie a de futures recherches sur I'application de déchets

organiques dans la catalyse et souligne I'importance de I'économie circulaire dans I'industrie

chimique.

Perspectives

En perspective, il serait intéressant de :

Optimiser des procédés de préeparation des catalyseurs :

Des techniques comme I'activation par la carbonisation contrélée ou la
modification chimique peuvent étre explorées pour améliorer la surface active et
la sélectivite des catalyseurs.

Faire une caractérisation avancée des catalyseurs :

L'utilisation de techniques de caractérisation avancées, telles que la microscopie
a force atomique (AFM), spectroscopie Raman, la spectroscopie de
photoélectrons X (XPS) et la tomographie électronique, peut fournir des
informations détaillées sur la structure et la composition des catalyseurs. Ces
informations sont cruciales pour comprendre les mécanismes de catalyse et pour
identifier les sites actifs responsables de I'amélioration de la réactivite.
Elargissement du spectre des réactions catalytiques :

Au-dela de la synthése de I'aspirine et du salicylate de méthyle, les catalyseurs
dérivés des pelures de banane peuvent étre testés pour d'autres réactions
d'estérification et d'acylation dans la synthése organique.

Varier les produits de départ et les parametres influencant le rendement et
la durée de la réaction.
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Résumé

L'utilisation innovante des pelures de banane représente une avenue prometteuse pour la
synthése de l'aspirine et du salicylate de méthyle a partir de 1’acide salicylique par des réactions
d’estérification. Ces esters, qui ont suscité un vif intérét dans la recherche scientifique pour leurs
propriétés biologiques avantageuses, ont été efficacement synthétisés en exploitant I'activité catalytique
des pelures de banane (un catalyseur hétérogene écologique). Plusieurs paramétres ont été étudies et les
expéerimentations ont permis de constater des rendements convaincants et une optimisation des durées
de réaction. Les résultats obtenus ouvrent la voie a l'utilisation de ce catalyseur naturel pour la synthese
d'une variété de molécules organiques ayant un intérét thérapeutique, marquant ainsi un tournant

prometteur dans le domaine de la chimie verte par la valorisation des déchets.

Les mots clés : aspirine, salicylate de méthyle, pelures de banane, estérification, catalyse
hétérogene.

Abstract

The innovative use of banana peels represents a promising avenue for the synthesis of aspirin
and methyl salicylate from salicylic acid through esterification reactions. These esters, which have
generated significant interest in scientific research due to their beneficial biological properties, have
been effectively synthesized by exploiting the catalytic activity of banana peels (an eco-friendly
heterogeneous catalyst). Various parameters were studied, and experiments demonstrated convincing
yields and optimized reaction times. The results obtained pave the way for the use of this natural catalyst
in the synthesis of a variety of therapeutically relevant organic molecules, marking a promising turning

point in green chemistry through waste valorization.

Keywords : aspirin, methyl salicylate, banana peels, esterification, heterogeneous catalysis.
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