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Nitrogenous substances take a great part of organic matter found in natural waters, used for 
drinking water production. Their global evaluation requires a special method the amount of 
organic nitrogen is obtained as the difference between total nitrogen (oxidation by persulfate 
in alcaline solution) and the sum of all mineral forms. 

Organic nitrogen is generally constituted of: humic substances (fulvic acids), chlorophylls, 
amino acids, peptides and proteins, herbicides and other nitrogenous organic micropollutants. 

Macromolecular compounds are separated by fitration or ultrafiltration (humic 
substances, chlorophylls) or their concentration is evaluated by colorimetric methods (humic 
substances), or after acid hydrolysis (proteins which give simple amino acids). 

The small (soluble) molecules must be first concentrated; either on an ion-exchange resin 
(amino acids) or by extraction with an organic solvent (micropollutants and herbicides). 

Amino acids are analyzed by liquid chromatography and detected by fluorescence after 
derivatives formation with orthophtaldialdehyde. 

Herbicides and nitro-derivatives are extracted with CH,Cl, (at different pH) and analyzed 
by gas chromatography and capture electron detector. 

All these analyses allow us to propose an analytical proceeding usable for a great part of 
the nitrogenous organic substances found in natural waters, or in drinking water plants. 

Les substances azot6es representent une fraction importante des matieres organiques 
prtsentes dans les eaux de surface a potabiliser. Pour leur evaluation globale, nous utilisons 
une mkthode pour laquelle la teneur en azote organique est obtenue par diffkence entre 
l'azote total (oxydation au persulfate en milieu basique) et l'azote mineral. 

L'azote organique comprend gbntralement: des substances humiques (acides, fulviques), des 

?Presented at the 12th Annual Symposium on the Analytical Chemistry of Pollutants, 
Amsterdam, April, 1982. 
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chlorophylles, des acides amines, peptides et proteines, des herbicides et autres 
micropolluants organiques azotb. 

Les macromolkules sont stpartes par filtration ou ultrafiltration (substances humiques, 
chlorophylles) ou bien leur teneur est tvalute par colorimttrie (substances humiques) ou 
apres hydrolyse (protgnes donnant des acides amints simples). 

C. LE CLOIREC et 01. 

Les petites molkules, solubles, doivent prealablement ttre concentrtes: 
-soit sur une resine khangeuse d’ions (acides amints) 
- soit par extraction avec un solvant organique (micropolluants et herbicides). Les acides 

amints sont analyds en chromatographie liquide, et detectts en fluorescence apres derivation 
a I’orthophtaldialdehyde. 

Les herbicides et dtrivks nitrbs ou nitro& sont extraits au CH,CI, et analysts par 
chromatographie gazeuse avec un dttecteur a capture d‘tlectrons. 

La mise au point de toutes ces analyses permet d‘btablir un protocole analytique valable 
pour une grande partie des substances organiques azotks contenues dans les eaux de surface 
ainsi que les eaux des stations d’eau potable. 

KEY WORDS: Amino acids, herbicides, preconcentration, nitrogenous organic matier, 
HPLC, gaz chromatography, natural and drinking waters. 

I NTR 0 D U CTlO N 

Les mkthodes classiques de dosage de l’azote organique permettent 
d’obtenir une valeur globale de la charge d’une eau, mais elles ne 
fournissent aucun renseignement sur la nature de molkcules et des 
fonctions prksentes. 

Le dosage de I’azote Kjeldahl est peu adaptk pour les concentrations 
habituelles en azote organique des eaux de surface (tres souvent 
infkrieures a 1 ou 2mgN.1-*) et certaines fonctions azotkes comme les 
groupements nitro ne sont pas prises en compte. Nous rappelons ici une 
mkthode plus prkcise, pour laquelle la teneur en azote organique est 
obtenue par diffkrence entre l’azote total (oxydation au persulfate en milieu 
basique) et l’azote minkral. 

Les eaux de I’Ouest de la France sont tributaires de rejets urbains, 
agricoles et &industries agro-alimentaires. Les composks azotks les plus 
probables sont donc les substances humiques, les protgnes et leurs 
produits de dkgradation, les herbicides, pesticides, derivks nitrks et 
nitroses (biocides en gknkral). 

Yeu d’etudes ont ete consacrees a l’identification de ces produits 
organiques azotks.* Les principales difficultks viennent de la variCtk des 
produits prksents3 et des faibles concentrations recontrkes, souvent 
infkrieures aux limites de dktection. 

Aprts l’examen des diffkrentes formes des substances azotkes 
susceptibles d’&tre prksentes dans les eaux de surface, la premiere ttape du 
travail sera donc la concentration, qui sera adaptke a la classe des 
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N-ORGANICS IN NATURAL WATER 129 

-pour les acides aminks et peptides: une concentration sur resine 

-pour les herbicides ou autres biocides: une extraction par un solvant 

La seconde &ape est la separation et la detection, dependant aussi des 
caracttristiques physico-chimiques des substances analysees. 

L’ensemble de notre travail a permis la mise au point d’un protocole 
analytique applicable a l’analyse d’une grande partie des composes azotes 
solubles presents dans les eaux de surface et celles a potabiliser. 

produits a isoler: 

echangeuse d’ions; 

organique approprik. 

1. EVALUATION DES FORMES GLOBALES 

1.1 Principe 

La mkthode de dosage de l’azote Kjeldahl necessite des volumes trop 
importants d’echantillons a mineraliser et ne donne pas des resultats tres 
satisfaisants (trop grande imprecision: f 0,3 mg N. 1 - ’) pour les eaux de 
rivieres ou de stations de potabilisation. 

Nous lui prkferons la mkthode de dosage de l’azote total ou l’ensemble 
de l’azote contenu dans l’khantillon est oxyde en nitrate sous l’action du 
persulfate de potassium en milieu basique. a chaud et sous pression 
(autoclave a 120°C- 1 bar) durant 45 minutes (Ma~kere th ,~  N ~ d a h l , ~  
Solorzano6). L‘azote total est ensuite dose sous forme de nitrates 

Cette mkthode assez rapide permet doxyder simultanement de grandes 
series d’echantillons et de travailler sur de petites quantites (volume de la 
prise d’essai: 5 a 20 ml).l 

L’azote organique (Norga) est alors determine par difference entre 
l’azote total (NT) et la somme de toutes les formes minerales: 

N-NH: + N-NO, + N-NO, 

l’azote ammoniacal N-NH: est mesure par le methode au bleu 
d’indophenol, plut6t que par la methode de Nessler, vu les faibles teneurs 
rencontrees dans les eaux de surface. 
l’azote nitreux: N-NO; est dose par diazotation de la sulfanilamide 
en presence de dichlorure de N-(naphtyl- 1)  ethylene diamine et mesure 
spectrophotomttrique a 537nm de la coloration du complexe rose 
forme (Norme NFT 90-013). 
l’azote nitrique N-NO; est rkduit en azote nitreux NOiSNO, sur 
une colonne de C a d m i ~ r n , ~ . ~ ~  les ions nitrites etant ensuite doses avec 

EAC-C 
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130 C. LE CLOIREC er d. 

une grande precision par la methode dkrite prkcedemment. 
et pour l’azote total: 

L ’azote organique global est donc determine par difference 

N orga = N, - W-NH: + N-NO; + N-NO;] 

1.2. Precision de la mbthode 

Pour I’etape d’oxydation, le rendement est tres bon puisqu’il atteint 
presque 100% dans tous les cas, c’est-a-dire que l’azote organique est 
totalement oxydt en nitrates:25 Tableau I. 

TABLEAU I 
Rendement d’oxydation de quelques composb azotts 

par rapport aux nitrates. 

KNO, 
NaNO, 
NH,Cl 
Uree 
Histidine 
Akdnine 

100% 
100% 
99,4% 

100% 

94,l Yo 
97,5Yo 

Les macromolecules, comme les acides fulviques. sont Cgalement 
mineralisees et l’azote transforme totalement en nitraic4. 

L’ensemble du dosage de 1 ’ ~ o t e  organique prisente une erreur relative 
variant de 4 a 6% selon la concentration de l’echantillon (entre I i 
12mgN. 1 - I ) .  

La precision de cette methode est superieure a celle de dosage de l’azote 
Kjeldahl ( f 0,3 mg N . 1 - I )  pour les echantillons contenant de faibles 
teneurs en azote organique (cas des eaux potables ou des rivieres de 
1’Ouest de la France). 

2. ANALYSE DES FORMES DE L‘AZOTE ORGANIQUE 

2.1. Les classes possibles de composes azotes organiques 

Dans les eaux de surface, nous pouvons rencontrer, entre autres: 
- Des substances humiques, qui sont principalement des acides 
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N-ORGANICS IN NATURAL WATER 131 

fulviques, renfermant un pourcentage d’environ 2% d’azote (sans 
compter les petites molecules, comme les pesticides que peuvent 
retenir ces macromolecules). 

-la chlorophylle sous ses trois formes: a, b et c contenant 6,3% 
d’azote (4 atomes d’azote). 

-1es acides aminks (7 a 32% d’azote selon les molecules) les peptides 
et les proteines sont des enchainements des premiers, dont le 
pourcentage en azote varie selon la nature de leurs maillons. 

- les herbicides, derivb nitrks et nitroses (nitrophenols, uries 
substitutes, triazines, etc. . . .), amines, renfermant des teneurs 
variables en azote: 7 a 34% pour les composb que nous savons 
identifier et doser. 

Nous pouvons tout d’abord classer ces composes en deux grandes 
categories: 
0 les composes a masse moleculaire elevee: comme 
- les substances humiques (20 000 < M < 100 000) 
- les chlorophylles (M z 900) 
- les peptides et protiines dont la masse molaire depend de la longuer 

d’enchainement des maillons d’acides aminks et leur structure 
tertiaire (M = Plusieurs millions). 

Le Tableau I1 presente les ordres de grandeur de la taille de certaines 
de ces substances: 

TABLEAU I1 
Taille de quelques substances azotees. 

taille approximative auteur 

chlorophylles 15 x 20A Heller’ 
substances humiques 1000 ‘A Lemarchands 
bactbries 500a2500A 

les petites molecules telles que les acides amines et autres 
micropolluants azotks. 
Cette liste n’est pas exhaustive et des produits divers d’origines 

industrielles peuvent egalement Ctre rencontres dans les eaux de surface a 
des teneurs trks variables. 

2.2. Description des techniques de separation et d‘analyse 

2.2.1. Separation des grosses molecules: substances humiques. 

Ces macromolecules, presentant un fort encombrement, sont simplement 
c h lo ro p h y I I es, prot ei’n es 
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132 

separtes par filtration ou ultrafiltration. 

C. LE CLOIREC et uf. 

0 Les substances humiques sont CvaluCes dans les eaux directement par 
la methode de dosage des tannins-lignines. En effet, ces molecules 
sont constituees de polyphenols qui riagissent avec les acides 
tungstophosphoriques et molybdo-phosphoriques pour donner une 
coloration bleue dont l’intensite est mesurke a 770 nm. L’ttalonnage 
est realisk, non pas avec des acides humiques du commerce, mais a 
I’aide d’extraits de tourbe qui se rapprochent des acides fulviques 
rencontres dans les eaux de surfacezz (masse moltculaire et 
composition ilkmentaire tres proches, c’est-a-dire: C = 50%, H = 5%, 
N=2%) et permet de doser de 1 a 20mg de substance humique par 
litre d’khantillon avec une precision de 0,3 mg. 
les chlorophylles a, b et c qui tiennent une part importante des 
pigments contenus dans les eaux naturelles, sont des substances 
azotkes de masses molaires voisines de 850-900. Apres filtration et 
extraction par un melange eau-acetone (10/900/,) (Rodier9) elles 
prksentent des absorbances maximales a 663, 645, 630nm selon leur 
nature. 

Une mkthode de dosage par chromatographie liquide a haute 

les proteines ne peuvent Ctre skparkes sptcifiquement des autres 
grosses molkcules. Ces macromolkcules qui ont des masses molaires 
comprises entre quelques centaines et un million, sont constitukes 
d’enchainements d’acides amints simples, ceux-ci sont liberes lorsque 
l’on effectue une hydrolyse de l’echantillon en millieu chlorhydrique 
(HCI a 10%) durant plus de 50 heures a l’tbullition. De meilleurs 
resultats sont obtenus en poursuivant l’hydrolyse jusqu’a 160 heures, 
mais on observe alors quelques produits d’oxydation des acides 
amints eux-mCmes (Figure 1). Des essais rCalisCs avec de l’albumine 
nous ont montre que par cette methode, on cassait effectivenent cette 
substance en acides aminks simples, identifiables. 

Les protC’ines sont donc analysees dans l’eau, par difference entre le 
dosage d’acides amines libres avant et apres hydrolyse. 

L’ultrafiltration est un proctde de skparation moleculaire. Cette 
filtration sur membrane penner de separer les particules dans l’eau ou les 
substances dissoutes, a l’aide d’une “barriere” semi-permtable qui retient 
les substances au-dessus d’un “seuil” predetermine par les caracttristiques 
de la membrane (diametre des pores gintralement compris entre 10 et 500 

Par exemple, si Yon effectue l’ultrafiltration d’une eau de surface avec 
une membrane retenant les substances de tailles moleculaires supkrieures a 
1000 environ (correspondant d environ 20 A), il ne restera dans 

performance peut Cgalement Ctre utilisee. lo* 

4. 
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N-ORGANICS IN NATURAL WATER 133 

l’ultrafiltrat que les petites molecules (les protCi‘nes, acides humiques, 
chlorophylles, bacteries etant elimints). 

y g  N I-’ 
T o t a l  d e s  
a c i d e s  a m i n e s  t 

I i t i r r n t i f i i c  I 

d u r e e  d ’ h y d r o l y s e  

FIGURE 1 Hydrolyse des proteines: influence du temps d’hydrolyse. 

2.2.2. Acides aminbs et dbrivbs 
11s representent une part importante des composes organiques azotes 
solubles. (Hutchinson,12 Kasiskel 3, mais sont cependant presents a de 
faibles teneurs. I1 est donc ntcessaire de proceder a leur concentration. 
Celle-ci est fondee sur leur caractere ionique, puisque tres solubles dans 
I’eau ils ne peuvent ttre extraits par un solvant organique. Pour un pH 
tres acide, ils sont tous sous leur forme cationique: pH < pK,: 

COOH COOH 
/ H +  / 

\ \ 
R-CH _____$ R-CH 

NH, NH: 

Separation 

L’echantillon d’eau a analyser ( 1  litre) est donc acidifie par de I’acide 
chlorhydrique (HC1 concentre: 4 ml) a pH = 2. 
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134 C. LE CLOIREC et 01. 

La separation s’effectue ensuite sur une resine echangeuse de cations: 
1’Amberlite IRC 120 sulfonique, qui retient les acides aminks libres selon 
la rkaction: 

Amb-SO;Na+ + R N H l  +Amb-SO; NH:R+Na+ 

Concentration 

La percolation de l’kchantillon est rkaliste a une vitesse d’environ 2 a 
3 mh- l. Les acides aminb sont ensuite Clues par une solution basique: 
pour Cviter l’klution des mttaux kventuellement adsorb& sur la resine, 
nous utilisons l’ammoniaque (2 fois 50ml de NH,OH (N)) 

Amb-SO; NH: R + N H l  OH-+Amb-SO; N H l  +R-NH, +H,O. 

Aprb Cvaporation a sec de l’kluat, le r6sid.u est repris avec une solution 
de tampon borate (acide borique: 0,4 M conduit a pH = 9,5 par NaOH). 
Les coefficients de concentration ainsi obtenus vont de 200 a 1000 et 
l’efficacitk de la risine est comprise entre 90 et 100%. 

Analyse 

Certains acides amints peuvent presenter des temperatures de fusion tres 
tlevkes (F > 200°C) rendant la chromatographie en phase gazeuse peu 
applicable a leur analyse directe. La chromatographie liquide a haute 
performance (CLHP) est alors utilisab1e:-soit directement: par separation 
sur une colonne Cchangeuse d’ion faible (sphtrisorGNH,) et dttection 
UV (205 nm),-soit par dtrivation a l’aide d’un compost fluorescent 
(l’orthophtaldialdehyde), separation sur une colonne C, et detection par 
fluorescence. 

Dans le cas de la premi6re mkthode, les diffkrents acides aminks d’un 
mklange prksentent des temps de retention tris voisins. Nous lui prkfkrons 
la seconde mkthode, avec un systbme a compression radiale qui permet 
une bonne separation et une bonne reproductibilitk des rtsultats. l4 

L’orthophtaldialdkhyde (O.P.A.) rkagit sur les acides amints en 
presence de mercapto-2 ethanol, selon la reaction suivante: 

+ R-CH /N H 2  H SCHZ - CH20H ’ 
-‘<;OOH .COOH pH alcalin 

S-CH2- CH20H 
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N-ORGANICS IN NATURAL WATER 135 

conduisant a des dkrivks dttectks en fluorescence (Ibex = 390 nm, 
A=,,, =455 nm). 

Une vingtaine d’acides amines simples sont ainsi analysks, sauf la 
proline et la cystgne. Pour le premier, le groupement amink est engage 
dans une structure cyclique et ne peut rt5agir avec le rkactif OPA, dans le 
second, c’est certainement la prksence du groupement S-H libre qui peut 
changer le site rkactionnel. L’analyse complete dure moins’ de 35 minutes 
avec un eluant isochratique: methanol 50%-tampon phosphate 
NaH,PO, 0,l M a pH=6,6 (Figure 2). De meilleures separations et un 

FIGURE 2 Dosage des acides amines. Elution isochratique: 50-50 methanol- 
NaH,PO,O,l M. 

temps danalyse plus court sont obtenus en utilisant un gradient &elution. 
(30 a 70% de mkthanol): Figure 3. 
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C. LE CLOIREC ef a/. 

I 1 . J  el n 

30% MOOH 

FIGURE 3 
NaH,PO,O,l M. 

Dosage des acides aminks. Utilisation d’un gradient d’elution: rnethanol-eau 
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N-ORGANICS IN NATURAL WATER 137 
A 

Les different5 acides mines ident i f ies  e t  leur 
temps de retention (t,) dans les conditions d'analyse 
suivantes : colonne C compression radiale. elution 
isochratiyue d ' u n  d ldgye  50% m2tha?Yl - 50% Na H PO 
0.1 M a ptl = 6.6 , debit  de 2 ml mn . Les diff&en& 
t r a i t s  representent les  temps de retention observes 
pour  de nombreux essa is  avec des solutions etalons 
( i l s  varient en fonction de la pression e t  du colmatage 
de la colonne). 
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138 C. LE CLOIREC et al. 

Les quantites minimales detectkes par cette mithode sont d’environ 
20.10-9g par acide amink. 

Le Tableau 111 prksente l’ensemble des acides aminks analyses, leur 
structure ainsi que leur temps de retention lors de nos nombreuses 
analyses et montre la bonne reproductibilitk de l’analyse. 

Cette methode permet egalement d’effectuer l’analyse et le dosage des 
acides aminks libkrks par l’hydrolyse acide des protgnes (cf. Section 1). 

Exemple N identifit avant hydrolyse: 25 p g  N1- 
N identifii apres hydrolyse 530 pg N1- l .  

2.2.3. Herbicides et autres micropolluants organiques azotbs 

En ce qui concerne ces formes d’azote organique, les methodes de 
concentration sont tres diverses: les principales sont l’adsorption sur une 
rksine macro-moliculaire et l’extraction liquide-liquide. hisque les 
composts sont moins solubles dans l’eau que dans un solvant organique, 
nous avons mis en oeuvre la seconde mkthode en utilisant le 
dichloromkthane comme solvant d’extraction. D’apres la bibliographie 
c’est le plus employe pour extraire les substances organiques azotees idles 
que les amines aromatiques,’ les pesticides les urees 
 substitute^,'^ les carbamatesZ0 et les nitrosamines.21 

Afin d’extraire les composes ayant des caracteres basiques ou acides, 
nous prockdons a l‘extraction d’un litre de solution amenk a differents 
pH: 
- Acide (pH = 2) 
-Neutre @H de l’echantillon) 
- Alcalin (pH = 1 1) 

Le solvant sCchk Na,SO, est ensuite evapore completement a 50°C 

Le rksidu pouvant stre repris par 2ml seulement de methanol, le 

La solution de methanol est analyste par chromatographie en phase 

-une colonne polaire: carbowax 20M a 10% sur gaz chrom Q avec 
une programmation de temperature de 70°C a 150°C a 5°C min. - 

-une colonne moyennement polaire: OV 17 a 3% sur gaz chrom Q 
avec une programmation de temperature de 150°C a 250°C a 
5°C min - 

Chaque extrait (neutre, acide et basique) est analyst sur chacune des 
colonnes, et les produits sont detect& par capture d’electron. Ce type de 
detecteur est extri5mement sensible aux groupements fonctionnels 

par deux fois 50ml de CH,Cl, sous agitation (agitateur a balancement). 

(evaporateur rotatif). 

coefficient de concentration atteint donc 500. 

gazeuse sur deux colonnes diffkrentes: 
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N-ORGANICS IN NATURAL WATER 139 

electrontgatifs, donc particulierement interessant pour I’analyse des 
pesticides, des herbicides, des triazines, des derives nitrCs et des 
chloroanilines, en etant insensible aux hydrocarbures. Le Tableau IV 
presente la liste des composts que nous avons pu identifier dans nos 
conditions, d’analyse (I1 faut noter que cette methode n’est pas 
entierement sptcifique des composes azotks: nous avons pu tgalement 
extraire et identifier dans ces conditions des phtalates, par exemple). 

Le temps d’analyse est d’environ 30 minutes. Quelques exemples de 
chromatogrammes obtenus pour l’analyse d’une eau d’entrke d’une station 
d’eau potable sont montrts sur les Figures 4 et 5. 

CON C LUSlO N 

Etablissement d‘un protocole d‘analyse des substances 
organiques azotees des eaux naturelles 

Toutes ces analyses permettent donc la detection et le dosage d’une 
grande partie des substances organiques azotees rencontrees dans les eaux 
de surface et kgalement dans les eaux des filieres de production d’eau 
potable. L’ensemble est representk par le schema suivant: Tableau V: 
Protocole d’analyse des substances azotees. 

Ce protocole d’analyse a permis de dresser un. bilan azott sur des eaux 
de surface ou sur des eaux a diffkrents stades de la chaine de 
potabil isati~n.~~ Nos rksultats permettent une identification moyenne de 
60 a 90% des substances azottes comprises dans la valeur de l’azote 
organique global. 
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TABLEAU IV. I rap ort mn c ef de [ Tr n 
ov1; , CarDowax r8ponse2 Formule chinique - 

P9/1/6m 1 M 

Ni trobenzene 

Origine dans le milieu nature1 

C1-benzene 
carbaryl 

ur€es substituees: 
Linuron 

0.8 C6H5Cl, 0.6 L 0,8 

oc n, CI-a-NH-C-N < 0,4 
18 cn, 

0,6 a 0.6 1 cle-Ni-c-Nf% 

ct 

I n cn3 

6 'Cn3 

PH3 3.5 Br-a- NH-C - N 

Monuron 

carbaryl : insecticide contre'dory- 
phore, carpocapse, tordeuse orientale 
du pkher.de la oraope. 

0,112 desherbage potreaux - cblbris - 
pommes de terre 

desherbage des asperges - de la vigne 
1 Desherbant total pour cows et all& 

i 
0,108 I dbsherbage pommes de terre - artichauts 

! tabac 

I 

Metobromuron 

Chloroxuron 

0. nitrophenol 

Dichloraniline 2.3 

~ 

Parani troanisol 

Chlorampheni col 

Methyl phtalate 

3 CI-~-O-~-NH-G-NHFn3 O>Og6 ~ desherbagepois. cblerls - poireaux - 
II 'C?J fraisiers 0 

17.5 
I 

n 
1 4.5 8 0,100 

0.086 

I 
8 

, 0.091 2 9,lO 0.2 
1 

j pisciculture 
0,087 yn -co -CI 

093 Nc+a-cn-cn-cn2-on 2 10 
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~~ 

Trichloraniline 2.3.4 

Dinitrotohhe 2.4 

CI-dinitrobenzene 
ou 

Sinazi ne 

ou 

Atrazine 

Aldri ne 

Butyl phtalate 

Dinoterbe 

Dicldrine 

Ethyl phtalate 

Oinosebe 

ilitrophenide ou 

Nitrofen 

DNOC 

- 3 

- 

4 

'.5 - 8 

8 

9,5 

- 10 

12 

- 20 

22-24 

I 1 

non detecte dans nos conditions 

0,071 j 
I 

0,154 ,i 
0*138 1 0.34 I Desherbage mats - asperges - rosiers 

franboisiers - groseillers - cassissier 
vignes - vergers - poiriers et pcinnierr 
pepi ni eres fores tieres 
Desherbage vergers de pommiers -canne 2 
sucre avec sirnazine 11: desherbage mars 

Insecticide 
interdit en agriculture (arr&t€ du 2 oc 

.972p 

plasti fiant 

0,32 

0,116 Desherbage des cereales - des leguminei 
ses fourrageres 

Insecticide 
interdit en agriculture(arr&t& du 2 oc1 

1972+ 

Plastifiant 

0.116 Desherbage luzerne - legumineuses 
fourrageres 

Desherbage des bles - avec le : 
. dinoterbe : pois et haricots, 
. neburon : bles tendres 
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II I E x t r a c t i o n  b a s i q u m  

FIGURE 4 Herbicides et dkrivts nitrks extraits par CH,CI, d’une eau de barrage 
(Cholet-France). Colonne OV 17. 
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E x t r a c t i o n  a c i d e  

FIGURE 5 Herbicides et derives nitres extraits par CH,CI, d'une eau de barrage 
(Cholet-France). Colonne Carbowax 20 M.. 
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144 C. LE CLOIRECetul. 

TABLEAU V : Protocole d’analyse des substances azotees 

. color imet r ie ;  substances humiques 

. f i l t r a t i o n  : cnlorophylle 

. u l t r a f i l t r a t i o n  : N t o t a l  des compost‘s 
ECHANTILLON macromoleculaires ( >  1000 ) 

Extraction par CH2C12 
a t r o i s  pH d i f f e ren t s  1 

assage sur : 2 , neu t re ,  11 ) 
1 

1 
4 .  

Elution par  NH3(N) 

Evaporation h sec  
I 
4 

Reprise dans 5 nil  

tampon borate 

Derivation avec OPA 
J 

4 
Sechage s u r  Na2S04 

Evaporation a 50°C sous vide 
1 
b 

1 
Reprise avec 2 m l  methanol 

ANALYSE : 

Chromatoyaphie gazeuse : 
- separation : colonnes Carbowax 20 M (70 a 150°C 

- detec t ion  : capture d’e lec t rons  
- programnation de temperature : 5’ mn-’ 

1 
ANALYSE : 

e t  O V  17 (15G 1 250°C) 
Chranatoyraphie l iqu ide  a 
haute performance : 

- separa t ion  : colonne C18 I compression 

- e lu t ion  : methanol - eau 0 , l  M NaH PO 
r ad ia l e  

2 4  
i sochra t ique  50-50 

- detec t ion  ; fluorescence A ex = 340-380 nn 
1 ~ 6 1  = 412-700 11111 
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