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APPLICATION DES CHROMATOGRAPHIES SUR COUCHE MINCE ET GAZ- 

>‘.’ 
LIQUIDE A L’ANALYSE QUALITATIVE ET QUANTITATIVE DES ESTERS 

w.~.DE L’ACIDE PHTALIQUE 

P. J. B&00&I’ 

Universitt! de LiSge, Laboratoire de Bromatologie, rp Boulevard de Ecc Conslitution, 4000 Lit?ge 
(BeIgique) l * 

(Rep Ic I I avril 1972) 

SUMMARY 

A$j$icatio?~ of thin-layer and gas-Ziqtiid chromatography to qualitative aged quantitative 
analysis of @!halic esters 

Phthalic esters play an important part in the conversion of plastic materials. 
For this reason, we have contributed to the qualitative and quantitative analysis of 
twenty-seven plasticisers. Thin-layer chromatography is only a qualitative method and 
shows some deficiencies when there are several components present. On the other hand, 
for qualitative analysis of a plasticiser mixture, good resolution can be obtained with 
gas-liquid chromatography. Some separations are achieved by coupling gas and 
thin-layer chromatography. The use of the stationary phase QP1 (triflubropropyl 
methyl silicone) in the chromatography of a plasticiser mixture eliminates tailing. 
Quantitative analysis is possible with a 6-a resolution. 

INTRODUCTION 

Les esters de l’acide phtalique occupent une place primordiale en tant clue 
plastifiants clans la fabrication des matieres plastiques. 

La complexit& des mat&es plastiques rend assez difficile la connaissance de 
leur composition par l’analyse, 

. . . On n’utilise pas souvent des adjuvants seuls, c’est pourquoi l’emploi des spec- 
trometries vibrationnelleslgs ou de masse3 manquent d’efficacite et ne sont guQre 
utilisables que lorsque l’o,n a affaire a un plastifiant pur, tandis que les techniques 
chromatographiques ont l’avantage de resoudre qualitativement et quantitativement 
ce genre d’analyse. 

Differents auteurs ont utilise la chromatographie sur couche mince en combi- 
naison avec la spectromCtrie infrarouge 4-0 et d’autres se sont adresses a la chromato- 
‘graphic en phase gazeuse isothermes-7 ou en programmation lineaire de temp&atures. 
Ces cliff&rents travaux se sont limit& a l’aspect qualitatif du probleme. , 

C’est pourquoi nous nous sommes attaches a dtablir une m&hode & la fois 

” 1, ? ’ ‘, l .Cho&euk ‘i I’I.liA.ti. 
: :* * Dirocteur : Piofekaeur A. FOUASSXN. ’ 
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qualitative et quantitative d’analyse de melanges des esters phtaliques utilises a 

couramment dans l’industrie de transformation des hauts polymbres. 
Cette methode nous etait indispensable pour nos travaux sur la migration des 

plastifiants du chlorure de polyvinyle. 

Nomeaclatake ;. ..‘,< 
Dans un but de simplification dans le texte nous avons adopt6 un certain GAB 

nombre de symboles pour designer les esters etudies. 
11s sont classes clans le Tableau I suivant l’ordre d’elution en chromatographie 

en phase gazeuse dans les conditions adoptees. Cet ordre est approximativement le 
mt!!me que celui des poids mol6culaires croissants. 

TABLEAU I 

NOMENCLATURE DES ESTERS DE L’ACIDE I’HTALIQUE . 

Los esters sont class& dans l’ordrc d’blution en GLC dans 10s conditions adopt&es. 

No. Nom chimiquo SyniboEc dans Symbole dam 
le texte les figuvcs 

I 

t.“j 
,4 
5 
6 

.‘H, 
9’ 

f0’ 
II 
12 

I3 
14 
15 
I6 

17 
118 
IQ 
20 
21 
22 

23 
24 

‘23 
,26. 
i7’ 
28 ” 

A&de phtaliquc 
Dimethyle phtalatc 
Diethylo phtalate 
Diisopropyle phtalate 
Dipropyle phtalatc 
Diisobutylc phtalate 
.Dibutylo. phtalate 
Dimethoxyethyle phtalate 
Di-n-penkyle phtalate 
Diethoxyethylc phtalate 
Di-n-hexyle phtalatc 
Butyle benzylc phtalate 
Di(trim&hylc-2.2.4 pentyle) phtalate 
Hexyle heptyle phtalate 
Butyle nonyle phtalate 
Dibutoxybhyle phtalate 
Di(Qthyle-2 hexyle) phtalate 
Di-n-heptyle phtalate 
Dicyclohexyle phtalate 
Di(trimOthyle-3,5,5 hcxyle) phtalate 
Diphdnyle phtalate 
Di-n-octyle phtalate 
Phlalate ind&ermin&impurete du D355TMHP 
Di(tritii&hylc-3.3.5 cyclohexyle) phtalate 
Di-n-nonyle phtalate 
Df-n-d&y+ phtalate 
Diph&ioxy&hyle ‘phtalate 
,Di-n-didodkyle phtalate ,. 

HP 0 
DMP 
DEP : 
DiPrP C 
DPrP d 
DiBF e 
DBP f 
DMEP 
DnPP E 
DEEP 
DnHP J 
B&P k 
Dz24TMPP 1 
WHpP .’ m 
BNP m’ 
DEEP n 
D2EHP 
DnHpP ; 
DcHP q 
D355TMHP r 
DPhP s 
DnOP t 

r’ 
D335TMcHP U 
DnNP V 
DnDP .W 
‘DPhEP 
DnDdP y” 

j 

&aZdtk ti?es j!dastd$ads 
, 

I” I : Les esters proviennent de chez Eastman Kodak Co., Fluka, et U,C.B,, et sont ..q, 
de qualit “pour ,analyse”,. “purum’~,~ ou ;“practical”,. : ,. , ,.A% 

I ..,; 1 : Certains ont et8 prepares par nous-mbmes & partir des alcools normaux dont la 
purete a et6 v&ifi6e par chromatographie sur colonne de QF, ; yO entre 80 et z40°C. 
Des esters normaux ou rnixtes (DnHP, DnHpP, DnNP, DzzkTMPP, DPhEP, 

:J:@vo*atogv., 72, (1972) ,35049 
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EIHpP, BNP) ont 6t6 synth&is& par chauffage a reflux de 8 h, en prt%ence d’un peu 
d’acide sulfurique concentrd et de gel de silice anhydre, d’un mblarige d’acide phta- 
lique et du ou des alcools d&sir& dans un rapport molaire de I & IO. On neutralise 
l’acide puis on extrait a l’hexane. Le solvant et l’alcool en excQs sont 6liminBs par 
distillation sous vide. 

(. ,I’ 
t:>.,*, 

CHROMATOGRAPNIE SUR COUCRE MINCE 

Pour sa simplicite et sa haute r&solution, la chromatographie sur couche mince 
a 6th utilist5e avec succ&s par COPIUS PEEREBOOM~ et dans la suite par de nombreux 
auteurslO-16. Nous avons rassemblb dans le Tableau II les r&ultats obtenus par cer- 
tains auteurs. 

11 en ressort que les separations sont souvent loin d’&re satisfaisantes et 
qu’elles ne s’adressent qu’a un nombre limit6 de produits. 

C’est pourquoi nous nous sommes efforc& d’obtenir une meilleure r&olution 
g&e a l’emploi d’un dluant B tr&s faible constante dielectrique et pr&entant une 
structure similaire aux produits a chromatographier. 

Nous avons obtenu avec le melange isooctane-acetate d’isoamyle (85 : 15) des 
conditions plus favorables et nos r&ultats sont consign&s clans la derni&re colonne du 
Tableau II. 

Nous avons utilise des plaques p&par&es Merck du type l?,,,, c’est & dire un 
melange fluorescent de gel de silice et pl&tre sur support en verre et d’&paisseur de 
0.25 mm, Le milieu d’6lution, isooctane-a&ate d’isoamyle (85: IS), est prbparb 
dans la cuve 60 min avant la migration. Les plaques de gel de silice sont initialement 

-___-__-___.--______-_-- 
Front de solvont 

i g nQ 
g Q iQ Ligne de d6p8 

. . Q ,I,,,,. 99 ““..*‘*** 

Fig, I. Ihontidca,tion sow UV (254 ‘nm). Plaque, Merck, do Gel do Silica F,,, (0.25 mm) ; Qlusnt, 
isoochv+ardtate cl’ihoamjrle (85 : 1s). , 

Jo Chvomalogv,, 72 (1972) 35-49 
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activbes a rag “C pendant 30 min. Apr&s refroidissement sous exsiccateur, nous deposons 
sous courant d’air chaud une prise d’essai de I ~1 de la solution de plastifiant dans le 
CS2 (& la concentration de 5 ,ug/‘ul) & une distance de 1.5 cm du bord de la plaque. La 
migration est effectuke sur une distance de IS cm pendant environ 4 h S la tempe- 
rature de 23°C. 

r,, ” Les “spots” sont observ& soit en lumi&re ultra-violette (UV) B la longueur d’onde 
‘““de 254 nm, soit aprbs rev&lation par pulverisation d’une solution Bthanolique de 

resorcinol & 20 y0 contenant un peu de ZnClz, chauffer I0 min & r5o”C, pulv5riser 
acide sulfurique 4 N, chauffer a nouveau a ~50°C pendant 20 min, puis pub&riser une 
solution aq. de KOH a 40 /o O O’ lr. Les spots observes sont rouge-orang& 

X&&dS 

La phase mobile nous a permis d’obtenir une bonne r&olution pour une dizaine 
des esters utilises. Les separations sont difficiles dans le cas des phtalates B haut 
poids mol&zulaire (Fig. I et Tableau II). 

Belle seule, la chromatographie sur couche mince ne nous a pas permis d’obtenir 
une identification de tous les esters phtaliques envisages. 

De plus, c’est une methode qualitative or il nous importe de pouvoir procbder fL 
une analyse quantitative, C’est pourquoi nous nous sommes adresses & la chromato- 
graphie gaz-liquide et nous verrons que par la combinaison des deux mbthodes, il nous 
sera pratiquement possible de r&oudre tous les cas. 

CRROMATOGRAPNIE GAZ-LIQULDE 

Avec la seule phase stationnaire silicone SE-30, COOIC et nl.10, ESPOSITO~~, et 
surtout ZULAICA ot al. 1+-20 et JACQUE ET GUIOCHON~~ ont aborde l’analyse des esters de 
l’acide phtalique par chromatographie en phase gazeuse. De plus ils se sont peu 
attaches aux esters phtaliques a haut poids moleculaire qui sont cependant d’ap- 
plication frequente. Ils n’ont d’ailleurs envisage.que l’aspect qualitatif du probl&me. 

Nous avons pen& que d’autres phases stationnaires plus polaires que la silicone 
pourraient mieux convenir quand il s’agit de &parer des esters, C’est ainsi que nous 
avons constate que la phase QF1 (trifluoropropyl methyl silicone) paraissait parfaite- 
ment adapt6e & ce probleme. Les separations sont bonnes, les pits reguliers sans 
“tailing” comme on pourra le constater sur les Fig. 5-S. 

A$$wreiZ et m&zode. Nous avons utilise un chromatographe Packard &rie 7400 
a colonnes doubles et B dt5tecteurs & ionisation de flamme. 

Les colonnes spiralees en verre d’une longueur de 8 ft. et d’un diametre int&ieur 
de 1.8 mm sont remplies de, Chromosorb Q (ZOO-120 mesh) impr@n& & I % de QF1 
(trifluoropropyl methyl silicone) provenant d’Applied Science Laboratories. 

Les conditions exp&imentales sont les suivantes: Gaz vecteur, azote, debit de 
20 ml/min; compacit& de la colonne, pression de 30 p.s.i. & T60°C pour un debit de 
20 ml/min; d&bit air, 2oo.:ml/min, debit hydrogene, 40 ml/min: potentiel aux elec- 
trodes, 200 V; attenuation a To-i0 .mA; enregistreur, Hcneywell, de sensibilit6 
1 mV; ‘d&oulement du papier, rz~in,/h; les injecteur et detecteur sent & temperature 
isotherme de 24oOC; temperature de la colonne, programmation de 3”C/rnin entre 
160 et 234°C. ’ ..:;, .! 

J. Ctrvomatogv,, 72 (1972) 35-49 
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Le sulfure de carbone est le meilleur solvant car il produit un tres faible signal 
qui ne g&e pas la dt5tection des esters & faible poids moleculaire, nous lib&rant ainsi de 
la detection a capture d’elcctrons22. 

I.&&e de la colonw. Les quantites inject&es sont de l’ordre de 0.5 ,A contenant 
4 ,ug de phtalates afin d’eviter la surcharge de la colonne et de conserver son effica- 
cite maximale. 

La Fig. z montre les courbes de variation de la hauteur Bquivalente du pla- ,‘.G,~ 

teau theorique (NEPT) en fonction du debit (F) pour le di-wpentyle phtalate avant et 
apres 400 h de travail. 

L’efficacite maximale est obtenue pour un debit de gaz vecteur voisin de 20 
ml/min et d’autre part la courbe de Van Deemter reste apres un conditionnementde 
24 h & 236°C sensiblement la m&me qu’apres 400 11 de travail. 

HEPT 
cm 

ox 

0.10 

0.05 

F 
IO 20 30 Lo mljmin I * -1 I 

Fig. 2. Courbes de Van Dcemfxr &ablies pour lc DnPP & zoo’C. 0. Aprbs conditionncmcnt de 24 h 
51236~C; o, apr&s 400 h de travail. 

Eqfwession des rBsuZtats 
Les volumes de retention corriges du facteur de JAMES-MARTINEZ 

k partir de la formule donnee par LITTLEWOOD et a1.24. 

avec 

V& = 
F= 

T = 

T,, = 

volume de retention absolu (cm”) 
debit du gaz vecteur (ml/min) 
temperature isotherme de la colonne (OK) 
temperature ambiante isotherme (OK) 
facteur de correction de JAMES-MARTIN 
distance entre l’injection et le sommet du pit 61ue (mm) 
distance entre l’injection et le sommet du pit des gaz non adsorb& (air) 
(mm) 

S = vitesse de deroulement du papier de l’enregistreur (mm/min) 

sont obtenus 

j. Ckromatogv., 72 (1972) 35-49 
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4.0 

3.0 

2.0 

ldJ 
7PK) 

1.95 2.00 ZOO5 210 215 jl?+i 225 730 

Fig. 3. Log V/Z en fonction de IO-~/T(%) pour Its cstcrs: a, b, c, cl, c, f, g, h, i, Ic, n, o. cl, r, s, t, u, 
w et y. aux tempbratures isothcrmcs do: 1G5, 185, zoo, 210,220 ct 234°C. 

Fig, 4. Log Vn on fonction du nombrc de carbonos dans les chnlnes alkyles norm&s des esters 
phtaliqucs a, b, d, f, h, t, w, y, au% isothermes do 165, 185, 200, 210, 220 ot 234%. 

J. Ckvornatugv., 72 (1972) 35-49 
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I h 
n-o 

i j 
q 

!ill k 

Fig. 5. Chrotmtogratmm obtctlu avcc utw colotmc clc S ft. clc (2F1 
131 tiwsh) . l’cmp6rntttrcs : itljcctcur, 240 “C ; 

1% sur Chroti~osorb p (too- 
cldtcctcur. 240°C: progrmttm dc 3”C/mttt otitrc 

100’ ct 234°C.: quntttitd injcct&c: 0,5 p.1 c0tltcnatlt 4 pfi clc plastilint~ts: scnsihilitb: x0-t” m:\. 
T-‘rocluits 8lubs: 0, it, I>, c, cl, c, f, Et, g, h, i, j, I<, tl--0. q, r, s, t, r’ tt, t’. w, s, y. 

, 

Simultan&nent nous Btablirons les vnleurs, plus pratiques, des tcmps dc rdten- 
tion rclatifs il l’nracllidate de n6thyle pris comme dtalon interne. 

Les rksul~ 1 ts mentionnds dans les divers tableaus rdsultent dc la moyenne d’au 
mains cinq mesures calcwldes. 

La Pig. 3 prknte les variations linhires des volumes dc rdtention corrigds 
de divers plltalatcs en fonction de l’inverse de certaines isotermes (“I<) soit IG~“C, 

zSg”C, zoo”C, 21o’C 220°C et 234°C (Tableau III). 
Leur observation permet de d6terminer les conditions optimales r’l la sdparation 

des diffdrents groupes des produits envisagds. *’ 
Cependant quelque soit l’isotllerme, il csistc cles limites aus sdparations. 

Avant de poursuivre plus avant, nous avons 6tabli graplliquement (Fig, 4) la relation 
de log VR avec le nombre de cnrbones dans les chines alkyles normales. On observe 
une lindarit6 h partir du DPrP (d), et pour les plhlates tl poids moldculairc plus 
faible UII fldchissement en une courbe qui n’emlkhe pas d’identifier UII ester phta- 
lique inddtermind A cliaines allcyles normales 

REsu2tnts 
L’esamen des variations lindaires des volumes de rdtention corrigds en fonction 

de l’inverse de certaines isothermes nous a permis de ddterminer Ies conditions de 
programmation lindaire de temphature afin d’obtenir une sdparation suifisante de 
l’ordre de 4 cr (0 = demi largerw du pit h 0.6 h)zG. 

J. Clwowztogv., 72 (1972) 35-49 
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Nous avons obtenu le chromatogramme de la Fig. 5 apr&s Go min pour un 
dhbit de gaz vectcur de 20 ml/min sur une colonne de QF,-I Y, de S-ft. de long en pro- 
grammant & raison de 3”C/min h partir de 160°C jusqu’h 234?c. 

Les temps de retention relatifs k l’arachidate de mdthyle (Tableau III) montrent 
la llaute r&olution obtenue. 

DISCUSSION 

Des vingt-quatre esters figurant sur le clwomatogramme, une vingtaine sont 
dosables simultanhent sans difficultd dans le mklange total (Fig. 5). 

Toutefois une rdsolution h 2 cr entre D355TlUHP (r)-DPhP (s) est insuffisante 
pour envisager le dosage des deus corps en pr6sence l’un de l’autre. On y rem&die soit 
en travaillant en isotherme h 234°C en l’absence du DnOP (t), soit par une sdparation 
phliminaire par la chromatographie sur couche mince (Fig. I, Tableau II). 

En adoptant les mQmes conditions pour trois esters non mentionnh sur la 
Fig. 5, il est possible d’obtenir une sdparation entre B&P (k)-HHpI? (m) ou enere 
D224TMPP (I)-HHpP (m) h condition clue BBzP (1~) et Dzz4TMPP (1) ne figurent pas 
ensemble dans le mklange (Fig. G et 7, Tableau III). 

k!” 

t 
s 
E 

PJ- 

c 

m 

EL 

I 

j 

I 

Fig. 6. Chromntoyrammc obtcnu avcc uno colonno de 8 ft. de Ql?, 1% mr Chromosorb Q (IOO- 
120 mesh). Programme de 3”C/min ontre IGO et zj;1’C; scnsibilitb, x0-10 
Et, j, lc, m, p. 

mA. ProcluiG &10s: 

Fig. 7, Chromatogramme obtonu avcc une colonne de 0 ft. de QFr 1% sur 
120 mesh). Programme clc 3”C/min ontre 160 et 234%; sonsibilit6, 10-10 

Et, j, 1, m, pg 

Chromosorb (2 (IOO- 
mA, Procluits Blu6s: 

J, Cirvomato~r,, 72 (rg72) 35-49 
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11 reste trois esters pour lesqucls il faudra modifier les conditions optkatoires. 
Pour obtenir une bonne sdparation et obtenir un dosage de DzEHl? (o)-DnHpl? (p)- 
DcHY (q), il faudra interrompre la programmation h 3”C/min et la remplacer par un 
programme de ~.~“C/min entre zoo°C et 234°C (Fig. S, Tableau III). 

11 ne nous a pas Btd possible de &parer les couples DBEP (n)-D&HP (0) et 
HHpP (In)-BNP (In’) par chromatographie en phase gazeuse mais ceux-ci sont identi- 
fiables par chromatographie sur couche mince (Tableau II). 

ANALYSE QUANTITATIVE 

Dans les conditions de tempdrature choisies, la limite de ddtection passe de 
5 ng pour les composds 6lu.d~ rapidement h IOO ng pour ceux 61~6s plus lentement. 

Elle peut cependant $tre dhinude tl prbs de 20 ng dans le cas de derniers dlu& si 
1’011 travaille G plus liaute tenipdrature. 

A la Kg. g, nous avons reproduit les droites d’8talonnage du DPrP (produit A 
faible temps de rdtention) et du D2EHP (produit h temps de rhtention relativement 
6levd) pour dcs concentrations de 2-16 ,q/,ul en utilisant l’arachidate de mdthyle 
comme 6talon interne. Ces diagrammes sont 6tablis en exprimant les rapports des 
aires des pits en fonction des rapports des concentrations de l’ester et de I’dtalon. 

Cornme on le voit, ces d&xrminations ne sont entachkes clue d’unc tr&s faible 
erreur (3 O/“), Les cliromato~rammes ont 6th rdalish en programmant h. 3OC/min 
entre 160 et 234°C avec une sensibilitd de IO-~’ mA, 

E I : 
.! 

Fig. 8. Chromatogrammc obtcnu nvcc unc colonno clc 8 ft. de QF1 J. % sur Chromosorb Q ( IOO-IZO 
mesh). Programme de r,~“C/min cntro 200 et 234°C; sensibilit6, 10-l~ mA. Produits blu&s: Et, 
1, 0, p, q, r, r’, u, 

Fig, g. Courbcs d’&alonnage du DPrP (d) et du D2EWP (0). En abcisscs: rapports clcs conccntra- 
Lions de l’ester de l’acidc phtalique (C,,) et de 1’0talon interne (Cal) ; en ordonn6es : A ,,/A Al, rapports 
des surfaces des pits du phtalate et de I’dtslon interno, 

J. Chvomatog~,, 72 (1972) 35-49 
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Nous considerons qu’en restant dans ces limites de quantit6, on se trouve dans 
des conditions optima&s pour .l’ensemble des esters. 11 est Evident que pour des pro- 
duits 21 faible temps de retention il est possible d’obtenir encore de bons resultats 
lorsque la concentration est nettemcnt plus faible et voisine par exemple de 0.1 ,ug/@. 

APPLICATIONS 

Nous avons analyse trois produits industriels dont la composition se centraiit 
sur l’ester phtalique a chajnes alkyles de huit carbones. 

Les Fig. ~a-12 se rapportent successivement au phtalate de linevol 79 
(U.C.B.-ftal), au Garbeflex 16 & chafnes alkyles lin6aires (Melle-Bezons), et au Flixi- 
&el MP 25 $ chaEnes alkyles ramifiees (Melle-Bezons) . 

- 

Fig. IO, Chromatogrammo dc phtdsto de lincvol 79 (origine : W .CB,-ftJ). 

Fig. IX, Chromatogrammo de Garboflcx rG (origino : Mello-Bczons)I 

‘. Les cbrornatogrammes obtenus ont 6th r6alis6s dans les conditions Bnond$es 
pr&z&demment de .programmation a 3”C/min de rGo” -234°C. .Dans chacun des cas;la 
&solution est suffisante et permet un dosage des pits principauk. :, 
, ‘, 2 ,“! :: L~tin+yse qu+.litative se rdalise sans difficult6 comme nous le constatons dans le 
T6bI?w;IV;’ ~ ,,,.,1* x , , , ,, ; , ‘. ,’ .,“,b 

’ Diqb le phtajate de linevol79, pour le ‘pit ayant un &Z de 2. 18, nous avons 
&.lcW~&in.&5~~ J?$:Ce$to $+%ii&re valeur ; +$$e en fonctjon, du nombre, datomes,‘;de 
$@$@‘~ii&’ c&&it B la ‘valeur q&n& carbones pour les deux ohafnes .alkyl&. 

,:J.;. .~&J;~q:~W{i: 7.2 ( b+) j SS-$9 
‘. ,‘, 

,‘. )I ,., ,: 
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: . 

Fig. 11. Chromatogrammo clc Fliximel MP 25 (origine: Mclle-Bezons). 

TABLE.\U IV 

ANALYSE DE PRODUITS INDUSTRIELS 

Pvoduil commwcial Nwdvo des $ics’ i!Rb Atkibutions 
,. 

Phtdate de lincvol 79 I 1.71 .k3BsZl 
origine : U.C.B.-ftal 2 1.81 HHpP 

3 2.02 DnHpl? 

4 
2.18 HpOl? 
2.36 DnOP 

Et 1.00 - 
Gnrbcfl~x IG I I I .58 DnHl? 
originc: ~Mcllc-Bczons 2 I.93 D2EHP 

3 2.00 DnHpP 

s 
2.38 DnOP 
2+77 DnNl? 

G 3.31 DnDl? 
Et 1.00 - 

Fliximel MP 25 D2EHP 
origine : &Idle-Bozons k; 

I.94 
2,12 incXtcrmin6 
2.26 D355’lXHP 

Et 1.00’ - 

a Pits principnux. 
b Relntif b l’arachiclate de m&hylc = 1.00. 

D&s lors, de. part la pr6sence de DnHpP-DnOP nous pouvons supposer l’existence 

d’un ester xi&&e HpdP. 
Pour les produits Melle-Bezons, nous 

n’est la prdsence d’un phtalate indberminb 

> 

n’avons’ pas. rerkontr6 de difficult8 si de 
dans lfun des deux: 

To Clwomatogv., 72’ (x972) $5-49 
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CONCLUSIONS 

Les colonnes r&G.&es avec du trifluoropropyl m&thy1 silicone (QF1) se sont 
montr&s efficaces tant pour l’analyse chromatographique gaz-liquide des produits 
Egers que des constituants lourds. 

Nous avons observe une dispersion lindaire des volumes de retention en fonction 
du nombre de carbones des phtalates a chaines normales tant symetriques que 
mixtes. Par centre l’apparition de groupements m&hyles sur la chaine droite alkyle 
conduit b une diminution de la temperature d’ebullition et par consequent a une Qlu- 
tion plus rapide. 

que quantativement par une mbthode directe plus d’une 
phtalique en melange. 

Nous avons ainsi analyse en relativement peu de tcmps tant qualitativement 
vingtaine d’esters de l’acide 

k elle seule, la chromatographie gaz-liquide en 
temperature a apporte un maximum de renseignements. 
s6paration n’a pas dte r&.lisable, la chromatographie sur 
de lever les dernieres difficult&. 
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RIhUMri: 

Les esters de l’acide phtalique jouent un role important dans la transformation 
des matibres plastiques. Nous avons contribu6 A l’analyse qualitative et quantitative 
de vingt-sept plastifiants. La chromafographie sur couche mince resee une mt%hode 
qualitative qui est limitee en presence de nombreux constituants; malgre les bonnes 
&parations ohtenues avec le milieu d’elution, isooctane-acetate d’isoamyle (85 : 15). 

D’autre part, la chromatographie gaz-liquide realise avec une meilleure resolution 
l’analyse qualitative d’un melange de plastifiants. Cependant, certaines identifica- 
tions resultent de la combinaison ‘des deux techniques chromatographiques pr&& 
dentes. L’utilisation de la phase stationnaire QF, (trifluoropropyl methyl silicone 
fluid) permet de chromatographier les diff6rents esters sans “tailings”. L’analyse 
quantitative est ainsi possible lorsque la resolution est de G o. 

. 
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