
JOURNAL OF CHROMATOGRAPHY 

CHROM. 4393 

BTUDE DES HYDROCARBURRS POLYCYCLIQUES DE L’ATMOSPHBRE 

G. CICATOT, W. JEQUIER, M. JAY ET R. FONTANGES 

AVEC LA COLLABORATION TECHNIQUE DE I’. OBATON 

Centre de RecAercAes du Service de Santa?’ des Armdcs, Division de Microbiologic, roS Boulevard Pine& 
Lyon 30 (France) 

(Requ ic 21 soptembrc 1969) 

SUMMARY 

An original routine method, for the analysis of atmospheric polycyclic hydro- 
carbons is described, in which a thin-layer chromatographic separation is coupled 
with a gas chromatographic control. 

INTRODUCTION 

L’dtude de la pollution atmosphdrique par des composds chimiques provenant 
des foyers domestiques et industriels, ou de la combustion incomplete des essences ou 
huiles lourdes a fait, ces dernieres anndes, l’objet de nombreus traveaus. Parmi ces 
polluants et en raison de leur potentislite carcinogene, les hydrocarbures polycycliques, 
aromatiques ou heterocycliques ont 8th tres 6tudiCs. 11 etait en effet interessant de con- 
naitre s’il existait une relation entre la distribution geographique de certaines tumeurs 
et la concentration atmosph&-ique de quelques hydrocarbures reputes cancerogenes. 
Pour essayer de rksoudre ce probleme, un certain nombre de methodes physiques 
d’analyse a etd utilis8. Nous distinguerons principalement des methodes de sbparation 
telles que la chromatographie sur couches minces, la chromatographie sur colonne et 
la chromatographie en phase gazeuse, et des methodes d’identification comme la spec- 
trographie UV, la spectrofluoromdtrie et la spectrographic de masse. 

Les travaux les plus r&cents montrent que la ‘chromatographie sur couches 
minces est incontestablement, parmi les techniques de separation precitees, celle qui 
a 6th le plus employ&e. 11 est indeniable en effet, que la diversitd des adsorbants et 
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multiples. Nous pouvons titer comrne exemple, 

* Ce travail ;I bdn$ficid cl’une aiclc clc In. Direction clcs Recherchcs et Moycns d’Essais. 

J. ChYOl~lU?Og., 4.5 (1969) 415~420 





QTUDE DESHYDROCARBURES POLYCYCLIQUES DE L'ATMOSPHi?RE.I. 417 

Cobonnes. Le support est consitue par du Chromosorb G DMCS. La phase 
stationaire dissoute dans le chloroforme est constituhe par du SE-52. L’impregnation 
est rk.lisde par evaporation de Ia solution chloroforrnique de phase, a temperature 
ambiante. Le taux d’impregnation est de 4.5 o/O en poids par rapport au support sec. 
Support et phase sont soigneusement tasks dans des colonnes en inox de r/S de pouce 
et de 2 ‘m de long. 

Conditions de chromatogra$&ie, Les conditions de chromatographie sont les 
suivantes : 

temp&ature initialc : 
tcmpfkature finale : 
programmation de tcmpQraturc : 
atti?nuation : 
gaz vccteur : 
cl&it : 
tcmpdrature clu bloc cl’injcction : 
temp&ature clu bloc dc sortie: 
injection : 

100° 

2go" 
3 “/min 
256 
azote 
Go cc/min 
250~ 
250° 
de I & 4 [Cl 

Technique de chromatogra$hie SW couches minces 
Adsorbants. Alumine: oxyde d’aluminium G (type E) pour la chromatographie 

sur couches minces (E. Merck AG, Darmstadt) ; Cellulose acetylee: MN Cellulosepulver 
300 AC (Macherey, Nagel and Co.). 

Lavage des adsovbants. Des fractions de 20 g d’alumine ont et6 lavees sous agi- 
tation magnetique par 500 ml de benzene pendant 12 11, puis 500 ml d’acetone pendant 
12 h, 500 ml d’ether pendant 12 11, et 500 ml de benzene pendant 12 11. Les fractions 
de cellulose acetylee, de IO g, ont dte la&es sous agitation magnetique, 4 fois 12 11, 

par le methanol. 
PZaqzces. Des plaques standards de 200 x 200 mm ont dtd utilishes. L’homo- 

geneisation de 30 g d’adsorbants (20 g d’alumine + IO g de cellulose acdtylde) a et& 
realisee avec 80 ml d’eau dans un homogen&iseur Jouan type H 451 pendant une 
minute. L’epaisseur de la couche d’adsorbants a et6 fix&e a 350 ,u. 

Coqfection des Plnqztes. Le systeme chromatographique adopt6 a et& le suivantr :’ 
Adsorbants: alumine-cellulose acetylde (2 : I), Solvants: r&e dimension, pentane ;: 
z&me dimension, ethanol-toluene-eau (17 : 4 : 4). 

Trois series de plaques ont Ctd realisees, (I) une serie de quatre plaques faites 
avec les adsorbants commerciaux et sur lesquels ont migre des hydroc,arbures tdmoins ;. 
(2) une &rie de quatre plaques faites dans les msmes conditions que prdcedemment 
mais sans d&p& d’hydrocarbures; (3) une serie de quatre plaques avec tenloins syn- 
thdtiques, confectionnees avec des adsorbants law% selon le mode deja indique. 

Douze microlitres de la solution-m&e, correspondant & 12 ,ug de chaque hydro- 
carbure temoin ont 6th deposes sur chaque plaque. 

I?laction des plaques 
Sur les plaques avec adsorbants law% ou non lavds, la zone fluorescente (portant 

les hydrocarbures qui ont migre), revel&e en lumiere UV, est elude par le benzene 5 
froid sous agitation magnetique. L’eluat est alors &vapord & set, puis repris par 20 ,ul 
de benzene, avant d’&re inject6 dans le chromatographe. Pour les plaques ne com- 
portant pas d’hydrocarbure tkmoin, une zone homologue a la precedente a 6th eluCe. 
et trait&e de la m&me facon. 
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RtiSULTATS ET DISCUSSION 

Aspect qualitatif : 

Au lieu de IO ,pics de retention normalement attendus & partir de 1’6luat d’ad- 
sorbants non laves avec temoins, apparaissent,, dans Za Fig. I, IO + n pits. Ces derniers 
qui se juxtaposent ou se superposent aux IO temoins, et rendent le trace difficilement 
interpretable; .ne peuvent provenir que des impuretes des adsorbants commerciaux. 
La Fig. 2 verifie cette hypothese. I1 est en effet possible par lecture diff&entielle des 
traces I et 2, de deceler les IO pits absents”dans la Fig. 2, les deux t&c& restant par 

0’ I’50 209 250 tmp. (.C) 
10 20 3-O 4D 5D min 

Fig. I. Chromatogrammc de 1’8luat d’adsorbants non lavds avec hydrocarburcs Mmoins. I = naph- 
tal&ne; 2 = g-fluor&nonc; 3 = anthracene : 4 = xanthone ; 
o&e; 7 = I-m&hyl-pjw&ne ; 8 

5 = pyr&nc; 6 - I rH-benzo[b]flu- 
= benzo[aJanthrac&nc; g = 3-m&hyl-cholantr&ne: IO = dibcnzo- 

[a;J8]anthrac&ne. 

loo 1qo 200 25.0 twnp.ca 
0 ,‘O 2-o 3’0 40 .’ 5il min 

Fig. 2. Chromatogrammc de l’dluat d’adsorbants non Iavds sans hydrocarbuies tdmoins. 
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ailleurs parfaitement superposables. Ces IO pits correspondent bien entendu aux IO 

hydrocarbures temoins. On les retrouve is&s dans la Fig. 3, oh, apr&s lavage des 
adsorbants-les autres conditions restant &gales par ailleurs -aucun autre pit ne 
vie@ se juxtaposer & ceux des t&moms. 

4 

I 
150 2.50 crmp. PC1 

10 2tt 

2po 
30 40 5-o mill- 

Fig. 3. Chromatogrnmmc cll: l’dluat cl’aclsorbants law% avcc hydrocnrbures tbmoins. (Lcs chiffres 
ont In m?me signification que tlans la Fig. I). 

As$ect pantitatif 
Rentabilitk de l’injection. La rentabilit@ de l’injection est entachde de deux causes 

d’erreur: l’une due aux difficult& de la rkuperation de tres faibles quantites d’echan- 
tillons &I& ; l’autre, propre It la technique chromatographique elle-meme : adsorption 
des solut@s sur le support et sur la phase. 

L’incertitude dans ce cas peut &tre evaluGe G IO %,. 
Redabilitd de Z’dlzction. A l’aide de la chromatographie en phase gazeuse et 

apres courbe d’btalonnage, nous avow pu verifier que la premiere dlution benzknique 
a un rendement d’au rnoins So (7;. Une seconde elution entraPne moins de 5 y0 des 
&zhantillons. 

Ces rdsultats montrent clairement que le couplage chromatographie sur couches 
minces-chromatographie en phase gazeuse est possible a condition de travailler avec 
des adsorbants et des solvants chromatographiquement purs. 

Un tel couplage presente un inter& certain pour l’analyse de routine. En effet, 
il permet en une op@ration rapide (extraction benzdnique de poussieres atmosphkri- 
ques, 6 11; chromatographie sur couches minces, 2 11; chromatographie en phase ga- 
zeuse, I 11 30) de suivre l’evolution de la pollution atmospl&ique pour un site donnh. 
Ma& ce couplage n’a de valeur que dans le cas d’une analyse de routine, done il ne 
peut intervenir qu’aprds l’identification systematique classique de chaque pit du 
chromatogramme correspondant au, premier dchantillon collect& Dans les analyses 
ulterieures, les indices de rbtention et les hauteurs des pits nous renseigneront sur la 
composition respectivement qualitative et quantitative de l’dchantillon collect&. La 

J. Chromato~., 45 (1969) .+15-420 
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presence de pits inkdits traduira bien entendu l’apparition de nouveaux constituants. 
I1 sera d’ailleurs possible, comme nous l’avons envisage pour une prochaine 

etude de perfectionner cette mCthode d’analyse en couplant la chromatographie en 
phase gazeuse avec un spectrographe de masse. Ce nouveau couplage nous permettra 
alors de lever toute incertitude sur la qualite du pit chromatographique et par la, de 
d&passer le cadre de la routine pour atteindre une technique analytique originale. 
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