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SUMMARY 

Methods for the rapid determination of benzo[a]pyrene rest mainly on the 
separation of the substance by thin-layer chromatography. followed by its spectro- 
photometric or fluorimetric estimation. Published papers seldom state the recovery 
results. It is shown here that, with the aid of radioactive benzo[a]pyrene tracer and 
liquid scintillation spectrometry, recovery becomes poorer and less reproducible as 
the sample decreases in size (to less than 1 pg benzo[a]pyrene). Coupling fluorimetry 
with liquid scintillation spectrometry provides an easy means of reducing this common 
source of error. 

-...--_---.. ._ .._. --__-. . -.. ._ 

INTRODUCTION 

Le benzo [a]pyr&ne, en abregd I3 [a]P, est connu comme Btant un agent chimique 
de cancdrisation des plus actifs. Sa presence dans notre environnement rCsulte prin- 
cipalement des processus de combustion (foyers domestiques, rejets industriels, 
moteurs i explosion). g&nCrateurs d’une fraction importante de la composante parti- 
culaire des polluants atmospheriques. Adsorb6 en majeure partie sur les particules 
fines (diametre < 2 ,um> constituant les fumees ‘, le B[a]P peut penetrer jusqu’aux 
parties Ies plus reculCes du tissu pulmonaire 051 il est rapidement Clue par les liquides 
physiologiques2. Ces particules fines peuvent par ailleurs dtre ar&Ces avec les par- 
ticules plus grosses au niveau des deux premiers embranchements bronchiques, spC- 
cialement chez les fumeurs; or c’est ti cet endroit qu’on situe le plus grand nombre 
de cancers primaires des branches, dont I’augmentation de 1945 i 1940 avait, a juste 
titre, alarm6 les hygidnistes des pays industriels. Ceci justifie probablement le nombre 
relativement BlevC des travaux consacres aux methodes physico-chimiques d’analyse 
des hydrocarbures aromatiques lourds et du B[a]P en particulier3*4. 

La chromatogrsphie sur colonne, suivie d’une determination spectrophoto- 
“metrique, est certainement la procedure d’analyse qualitative5 ou quantitative6v7 la 
plus connue. Elle permet la determination simultanee de huit a dix hydrocarbures 
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aromatiques lourds mais est tres lente. Le coefficient de variation de la methode ne 
peut dtre determine avec certitude, principalement B cause des pertes variables sur 
la colonnc et des interfkrences entre substances & doser qui faussent les examens 
spectrophotometriques. Dans le cas du dosage du B[a]P, on peut raisonnablement 
admettre,. pour des prCl&vements d’hiver de 100 & 200 m3 en milieu urbain, que 
l’erreur est de l’ordre de 20%. Des quantites relativement importantes de particules 
sont ndcessaires pour permettre une detection valable du B[a]P et cette m&hode se 
justifie done pour des series peu importantes de dosages, par exemple: evaluation des 
variations saisonni&res en hydrocarbures polycycliques sur des pr&lGvements d’air de 
longue dur6e ou etude de la composition des fumCes particuli&rement riches en gou- 
drons (fumdes de fours & coke, gaz d’echappement de moteurs automobiles, fumCes 
de combustion de charbon agglomCrd). 

Actuellement, la chromatographie sur coudhe mince (TLC) est la plus utilis6e 
des techniques de separation visant & isoler rapidement et selectivement le B[a]P du 
reste des constituants organiques. Divers modes opCratoires ont 6t6 publids au tours 
des derni&res an&es; la plupart utilisent le mQme support chromatographique mais 
des solvants diffdrents. 

I1 faut prCciser cependant que la TLC a surtout 6tB appliquCe au fractionne- 
ment des polluants atmosphdriques purifiCs au prdalable par d’autres pro&d@. El& 
gante en soi, rapide et bien adaptde au traitement d’&hantillons nombreux, elle est 
malheureusement entachee par des rendements d’dlution difficilement reproductibles 
et souvent faiblesg; on comprend done aisement que les erreurs peuvent Qtre impor- 
tantes et vont perturber la validit des mesures faites, apr&s s&paration, par des 
techniques aussi sensibles que la fluorimCtrie, la chromatographie en phase gazeuse 
et la spectrometrie de masse lo. 11 6tait done important de determiner I’ampleur de ce 
manque de reproductibilit6 par une seconde methode de dosage, inddpendante de la 
premiere. Nous avons choisi I’addition de B[a]P marquC & I’Cchantillon et le couplage 
du dosage par scintillation liquide au dosage fluorimCtrique usuel. 

Par ailleurs, le dosage du B[a]P dans de tr&s petits dchantillons de particules 
en suspension dans l’air est susceptible d’apporter au chimiste ou i l’environnemen- 
taliste des donnCes d’un ordre tout different de celles qui ont provoquC l’intCr& des 
cancCrologues. I1 ressort, par exemple, de resultats *rbcemment acquis dans notre 
laboratoire, que la concentration du B[u]P peut etre dans certains cas exploitee 
comme indice de la proportion des particules fines de carbone (diam&tre infdrieur & 
2 ,um) dans l’air des villes. 

On voit immediatement 1’intdrCt qu’il y aurait ainsi d’examiner certains fac- 
teurs d’influence sur la composition des particules solides produites par combustion,” 
par exemple: Bmission, propagation, vieillissement, dilution atmosph&ique, con- 
ditions m&dorologiques, validit des modes d’Cchantillonnage enfin. Un telle ap- 
proche, bas6e sur l’intercomparaison d6taillCe d’un tr6s grand nombre d%chantillons, 
se justifie par exemple pour des pr&%vements d’hiver de courte durCe (infkrieure & 
1 h) propres g mettre en evidence les variations de concentration qui Cchappent aux 
enquCtes habituelles sur 24 h. II est clair que ces objectifs ne peuvent dtre atteints 
qu’au moyen d’une technique de dosage garantissant & la fois la sClectivit6, la sensi- 
bilit6 et I’exactitude des mesures. D&s lors, vu l’importance des informations qu’une 
telle 6tude pourrait apporter, nous nous sommes efforcCs de dCvelopper et de tester 
la fiabilite d’une methode rCpondant & ces criteres. 
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MfiTHODOLOGIE 

Principe de la mtthode 
De facon a mettre en evidence les pertes subies au cows de la separation des 

hydrocarbures aromatiques lourds, notamment lors de l’elution des plaques, on sur- 
charge l’dchantillon avant separation par une t&s faible quantite connue de B[a]P 
marqu6 au 14C. La simple comparaison des radioactivites, d8termindes par spectro- 
mdtrie B scintillation liquide en debut et en fin de procddure, donne le rendement 
global des differentes &apes operatoires. Ce bilan permet de corriger les mesures du 
B[a]P total (B[u]P initial + B[a]P radioactif) obtenues par spectrofluorimetrie. La 
valeur reelle en B[a]P de l’echantillon original s’obtient ensuite par soustraction de 
la quantite de B[a]P radioactif initialement ajoutde. 

Description du mode optratoire 
Les diverses &apes d’extraction, de sdparation et de dosage sont conduites en 

prenant les mesures indispqnsables pour Cviter une destruction photochimique du 
B[a]P. On depose sur le filtre charge en pousskes atmospheriques, 1 ml d’une so- 
lution ’ diluee (7 - 10Dr p&/ml) de B[a]P marqu6 au 14C (3,4-[3,6J4C,]benzopyrene, 
50 ,uCi; Radiochemical Centre, Amersham, Great Britain). 

La phase organique obtenue apres extraction du filtre par du cyclohexane au 
Soxhlet pendant 4 h est 6vaporke a set (Cvaporateur Rotavapor, Biichi) et reprise par 
0.4 ml de cyclohexane. Une prise de 0.25 ml de cet aliquot est deposee sur la plaque 
d’adsorbant. Celui-ci est un melange d’oxyde d’alumine (15 g dans 75 ml de methanol) 
et de cellulose acitylk B ?I% (15 g dans 20 ml d’eau). L’Cpaisseur est fixde B 0.5 mm. 
La separation s’opere da7.s une cuve saturee en vapeur du solvant d’elution (propanol- 
dichlormCthane-eau. 60:30:3) suivant deux directions, une phase de sechage i 
I’obscuritQ s’intercalant entre les deux migrations. Les solvants utilises sont de qualit& 
analytique normale; on verifie en plus que le rdsidu de leur distillation n’est pas 
fluorescent. 

Le spot du B[u]P, revele en lumi&re UV (365 nm) pendant un temps d’illumi- 
nation tres court, est nettement detach6 des autres hydrocarbures polycycliques prC- 
sents; son RF est compris entre 0.38 et 0.42 (Fig. 1). Les autres hydrocarbures poly- 
cycliques a cinq anneaux benzeniques ont des RF superieurs, notamment le benzo- 
[e]pyr&e, le benzo[g/ti]p&yltine et le benzo[k]fluoranth&ne. Le spot du B[u]P est 
racle puis extrait & chaud par 3 ml de methanol. Apr&s centrifugation, pour &parer 
le culot d’adsorbant, 1’6luat est transvase dans un tube grad&, chauffe h 60” et dva- 
pore par un courant d’azote sec. 

L’experience demontre qu’a ce niveau certaines precautions sont necessaires : 
(i) On doit couper le debit d’azote avant l’obtention d’un residu set; l’evaporation 
se complete done uniquement sous l’influence de la chaleur. En dvaporant a set sous 
azote pendant plusieurs minutes, on peut perdre du B[a]P par volatilisation. (ii) Le 
residu obtenu est dissous dans 2 ml de cyclohexane, transfer& dans une cuvette pour 
la mesure de la fluorescence et rCcupCr& pour le dosage du B[a]P radioactif. Vu les 
faibles quantit& manipukes, les transvasements doivent s’effectuer quantitative- 
ment. Les rCsultats les plus satisfaisants (variabilite inferieure 5 3%) s’obtiennent en 
appliquant la st5quence operatoire suivante: Le contenu de la cuvette est verse dans 
la fiole servant au comptage radioactif, la cuvette est rincee par quelques gouttes de 
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Fig. I. Clwomatographie sur couche mince d’extrait atmosphdrique. Couleurs des spots sous UV 
(365 nm); 1 = Violet (B[a]P); 2 = jaune foncd: 3 = jaune clair; 4 = violet; 5 = vert; G = jaunt 
clair; 7 = jaune foncd; 8 = orange. 

cyclohexane recuperdes dans la fiole, Ie tube contenant initialement l’echantillon est 
rince a I’aide du liquide scintillant. 

Les dosages fluorimetriques, caract6riscs par une sensibilite 10 a 100 fois plus 
&levee qu’en spectrophotometrie d’absorption, sont realis& a I’aide d’un spectro- 
fluorimetre Aminco Bowman a double monochromateur, miroir ellipsoPda1 de foca- 
lisation du faisceau lumineux et lampe au xenon. Les conditions operatoires retenues 
(amplification : 0.01; largeur des fentes: 0.5 mm) assurent des lectures stables et spC- 
cifiques du B[a]P: excitation a 365 nm, emission a 404 nm. L’intensitC du signal 
fluorimetrique d’une solution Btalon de B[a]P de 1 p&/ml est fixee arbitrairement h 
100% de I‘echelle du galvanom&re au moyen du selecteur de sensibilite du photo- 
multiplicateur: toutes les mesures sont ramendes B cet Ctalon. Les echantillons plus 
charges sont dilutk de facon Zt ramener la reponse instrumentale dans cette gamme de 
mcsure. Durant les p6riodes de pollution 6levCe rencontrdes en milieux urbains (con- 
centration du B[a]P supkrieure B 150 pug/1000 m3 d’air) un prelevement de 30 m3 d’air 
necessitera une dilution & 4 ml; des dilutions plus importantes ne sont B envisager 
que pour des dchantillons prelevds sur de longues durees (24 h par exemple). 

Les mesures fluorimetriques doivent Qtre rapportees SI un etalonnage graphique 
liant les concentrations et les intensites de fluorescence. Cet etalonnage est realis 
avant chaque sdrie de mesures. On constate en effet, en examinant une serie d’khan- 
tillons de concentration connue en B[a]P pur (0.9 $I 0.05 lug/ml) par rapport a la solu- 
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tion &talon (1.0 &ml) que les signaux mesures peuvent s’ecarter de la linearite 
thdorique. On observe par exemple pour une solution contenant 0.5 ,ug/ml de B[a]P 
53 % de fluorescence au lieu des 50% attendus; pour 0.2 ,ug/ml, on releve 22.5 % de 
fluorescence au lieu de 20%. L’examen approfondi de cet &cart montre qu’il resulte 
de phenomenes d’autoabsorption dont l’importance depend du degre de dilution. 

En operant de la sorte, on garantit I’exactitude des resultats a f 2 a 3 % entre 
1 et 0.20 ,ug B[u]P/ml. De facon i maintenir l’erreur de la mesure fluorimetrique a 
des valeurs inferieures a lo%, il est conseilld de ne pas descendre en-deca de 0.10 
,ug/ml de B[a]P. 

Le dosage spectrofluorimetrique du B[a]P est t&s specifique et t&s sensible. 
La seule interference possible aux longueurs d’onde utilisees est constituee par le 
benzo[k]fluoranth&ne, dont la presence a et6 signalee dans les dchantillons de parti- 
cules atmospheriques4*r1 mais dont le RF est assez different (RF = 0.62). 

Spectrophoton~Ptrie h scintillation liquids 
Les comptages de la radioactivite du 14C sont effectues sur un spectrometre 

Packard Tri-Carb, Modele 3375, selon une programmation de l’amplification et de 
la selection des canaux qui garantit la precision des mesures en ajustant la distri- 
bution spectrale des photons Cmis, suite aux d&integrations /3, a la sensibilite spec- 
trale des photomultiplicateurs. Le temps de comptage est fixe i 5 min pour chaque 
echantillon. Les resultats sont convertis Clectroniquement en coups par minutes 
(cpm). Un dispositif, dit a coincidence, &mine les risques d’erreur lies aux bruits 
thermiques et aux effets de phosphorescence du milieu scintiliant. On utilise pour 
chaque mesure 12 ml de melange scintillant 40 mg 1,4-bis-(5-phbnyloxazolyl-2)- 
benzene + 1.6 g 2,5-diphenyloxazole dans 100 ml toluene- pour 2 ml de solution 
de B[a]P dans le cyclohexane. 

Les resultats obtenus en cpm doivent Ctre corrigbs pour le “quenching” qui 
influence l’efficacitd du comptage. Ce phenomene, caracteristique des mesures par 
scintillation liquide, trouve son origine principalement dans les effets d‘absorption 
moleculaire; il se traduit par une dissipation de l’energie /3 sans conversion photo- 
nique. Les comptages bruts, ainsi en&h& d’une sous-estimation, sont corriges par 
une standardisation (quantite constante de B[a]P radioactif i laquelle on ajoute des 
quantites variables d’agents quenchants) qui fournit le rendement de l’emission en y0 
des d&integrations effectivement comptees, par l’intermediaire du facteur de con- 
version AES (automatic external standardisation). Le calibrage AES s’obtient auto- 
matiquement a l’aide d’une source independante, se trouvant dans le compartiment 
d’dchantillonnage, composde de deux isotopes a durde de vie t&s longue (americium- 
241 et radium-226). 

La courbe d’btalonnage ainsi obtenue est valable pour plusieurs mois. Dans 
le domaine des activites utilisees (15,000 a 4,000 cpm) les &arts-types caractdrisant 
les comptages sont de l’ordre de 0.5 a 2%. 

Rl%ULTATS ET DISCUSSION 

La verification de I’exactitude et de la reproductibilite de la rilethode s’est faite 
d’une part avec un melange d’hydrocarbures purs et d’autre part avec des Bchantillons 
reels d’aerosol atmosphdrique. 
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La mise au point de la technique a dtd eRectuCe SW une gamme d’dchantillons 
de concentration connue en B[a]P allant de 0.43 A 15.39 lug de B[a]P. Pour que 
I’approche soit aussi rkaliste que possible, nous avons adopt& pour chaque dchan- 
tillon, la composition relative suivante: B[a]P-chrys&ne-3,4-benzot&raph&ne (1: 1: 
0.1). Ce choix est justifi6 par les RF assez voisins de ces hydrocarbures. Leurs teneurs 
relatives s’inspirent des Ssultats acquis sur Cchantillons rCels”. Pour chaque dosage, 
0.07 ,ug de B[a]P marque a Bt6 ajoutk i la solution dBposCe sur couche mince. 

Les rksultats des divers dosages sont regroup& au Tableau I. La reproduc- 
tibilit@ des mesures est definie par le coefficient de variation (calcuE i partir de 
I’Ccart-type) qui caracterise la dispersion des rkultats autour de la moyenne. 

TABLEAU I 

MfiLANGE ARTIFICIEL D’HYDROCARBURES 

hfoJw7Ile .P Coeflcicrrt de Rcrtdcnmt 
variatiorr (%) l l * (%1 e 

15.39 14.88 3.9 57-67 
8.93 8.84 3.7 62-74 
5.70 5.86 6.3 69-76 
5.64 5.50 5.1 
2.55 2.65 4.5 54-76 
0.43 0.44 7.9 37-63 

* Quantite de B[a]P dans chaque khantillon. 
** Moycnne des rdsultats acquis avec sept essais. 

*** Coeflkient dc variation don& par le rapport (r/X) x 100 oh s est I’dcart-type. 
fi Rendements d%lution calcuk h partir des dCtcrmina$ons de radioactivitk 

Pour toute la gamme des quantites prospectdes, la precision des dosages reste 
t&s bonne m8me pour des Bchantillons contenant initialement 0.43 ,ug de B[a]P pour 
lesquels la variabilitk reste inferieure & 8 %. Dans le cas d’khantillons peu concent& 
(signal de fluorescence inf&ieur & 20% de I’Ctalon), il ressort d’expkiences compld- 
mentaires qu’en adoptant une solution Btalon de B[a]P de 0.20 au lieu de 1 lug/ml, 
on peut resserrer I’intervalle de confiance. NCanmoins, si I’on veut que I’erreur giobale 
reste inf&ieure & lo’%, la teneur initiale des dchantillons ne peut descendre en- 
dessous de 0.3 pg de B[a]P. Cette limite est suffisante puisque de telles quantitds 
peuvent Qtre captees en moins de 1 h lors des periodes de tr&s faibles pollutions 
(10 A 15 ,ug de B[a]P/lOOO m3 d’air). 

A ce propos, il est utile de rappeler que la limite inf&rieure d’applicabilit6 de 
la technique doit se ddfinir, non seulement en termes analytiques, mais Bgalement en 
fonction du but poursuivi. Ce qui interesse ici n’est pas de determiner avec prkision 
les concentrations en atmosphere peu polluke mais plut6t de disposer d’une methode 
suffisamment sensible et exacte pour dCtecter et mesurer les pointes de concentration 
1ocalisQes dans le temps. 

Les valeurs les plus faibles du coefficient de variation observCes avec les 
melanges plus concentrCs (quantite do&e supkieure i 6 pug) sont probablement dues 
A des pertes relatives moins importantes, les pertes absolues &ant vraisemblablement 
du meme ordre; d’autre part, cette reproductibilitd montre qu’un bon rep&age du 
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spot du B[a]P est possible sous lumi&re ultraviolette et que sa separation est facile. 
Par contre, I’examen des r6sultats du tableau indique clairement les deficiences 

inherentes Zt la mdthcde par dosage simple (fluorimCtrique ou autre) apres la &pa- 
ration chromatographique. Ces deficiences sont doubles: 

(1) Le rendement de I’ensemble des operations de dosage s’abaisse de facon 
constante en parallele avec la quantite de B[u]P do&e. En-dessous du microgramme, 
la quantite de B[u]P dos6e peut atteindre 30% seulement de la quantite theorique 
pour un technicien travaillant normalement i une methode de routine dont il connait 
les points faibles. 

(2) Pour plusieurs dosages portant sur une mCme quantitd de B[u]P, le rende- 
ment global du dosage varie dans des proportions plus ou moins restreintes si cette 
quantite est de I’ordre de plusieurs microgrammes; si elle descend en-dessous du 
microgramme, la reproductibilitC du rendement devient alCatoire. A la pauvretd du 
rendement s’ajoute alors sa variabilitd. 

Dans ces conditions, toute conclusion basCe sur I’examen fluorimetrique de 
I’extrait d’un spot chromatographique et ramenee G la fluorescence ou & l’absorption 
d’une solution &talon est entichde d’une erreur par defaut d’importance non p&i- 
sible. Cette erreur depend en partie sans doute de I’operateur, mais, pour une partie 
plus grande, du pro&de. La chromatographie sur couche mince ne permet pas une 
recupdration compl&e du B[a]P d&pose, soit que la substance soit oxydee en partie 
pendant le d&pet et le cheminement de I’dchantillon, soit qu’elle diffuse sur une 
surface de la plaque plus importante que celle qui apparait violette sous la lumi&re 
ultraviolette, soit qu’elle ne soit pas entierement d&orb&e lors du lavage de l’absor- 
bant par I’alcool methylique i chaud. L’erreur est moindre si la fluorescence est 
ramende a celle d’une quantite connue et faible de B[u]P chromatographiee et remise 
en solution dans ‘les mdmes conditions. Elle peut dtre ramenCe i environ 7% par la 
m&hode que nous proposons. Cette m&hode n’est pas t&s longue et se p&e facile- 
ment au traitement de series importantes d’echantillons; elle exige Cvidemment 
I’emploi d’un scintillateur en milieu liquide et n’est applicable qu’aux hydrocarbures 
polycycliques dont on a realisb la synthese au moyen de 14C. 

E%kuntiilons r&-/s 
Les prelevements ont et6 faits en milieu urbain, a Liege, durant la periode 

hivernale (octobre 1973 a janvier 1974) de facon a obtenir des Cchantillons qui refl&ent 
particulierement bien la complexit des melanges 6mis lors des processus de com- 
bustion. La presence de sources industrielles (fours a coke, centrales electriques) dans 
et autour de la ville contribuent par la nature et I’importance de leurs rejets, & ce 
que les a6rosols cap& soient reprCsentatifs des Cmissions globales d’une grande ville 
industrielle. 

Le Tableau II donne les rdsultats obtenus sur deux Bchantillons de particules 
atmospheriques pr6lev6s sur filtre en fibre de verre au moyen d’un dchantillonneur 
a grand volume; une partie du second Bchantillon a, de plus, Ct6 surcharge en B[u]P. 
Sept dosages complets (fluorimetrie et scintillation en milieu liquide) ont Bte r6alisCs 
sur chacun d’entre-eux. 

Comme on le voit, les coefficients de variation des dosages se comparent 
favorablement a ceux qu’on avait obtenu pour des melanges de quelques hydro- 
carbures purs: mQme en presence d’extraits trQs complexes, rCsultant d’une extraction 
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TABLEAU II 

GCHANTILLONS REELS 

Tcrrerrr en Bra/P Coeflciertr de Rcnrlcmen? 
(IV?) l variation (%) l l (%I” 
--- .~ _.- ~.__ . -.-.-... --.-- _. _ . ..---__-._ ._ 
0.37 8.1 3247 
1.96 5.3 64-76 
4.57 7.3 70-75 
(avcc surcharge) 
- _.__ - . ---.-.-.-.--..--- --.. .__. - ._- ._ .._ 

l Valeur moycnnc dc scpt dosages. 
l * Voir Tableau I. 

au tetrachlorure de carbone par exemple au lieu de I’extraction habituelle au cyclo- 
hexane, le couplage des deux metbodes preconisees permet de maintenir la repro- 
ductibilitd B un niveau tres satisfaisant. On peut encore verifier un des caracteres de 
selectivite de la methode sur Cchantillons reels en examinant les spectres d’absorption 
ou de fluorescence de la solution d’dlution du spot du B[a]P: Aucune interference 
notoire n’apparait, attestant ainsi le degre de separation du procede cbromato- 
graphique au depart d’extraits tres complexes de particules atmospheriques, riches 
en hydrocarbures aliphatiques et aromatiques lourds. 

On voit egalement qu’une surcharge en B[a]P (2.55 pug ajoutes pour 1.96 ,ug 
de B[a]P normal par dosage) se traduit par une difference moyenne de 2.61 pg et 
permet de conclure qu’aucun facteur d’influence ou aucune erreur systematique ne 
perturbe I’exactitude de la methode. 

La variabilite de la recuperation du B [a]P apres separation cbromatographique, 
qui avait deja Bte demontree lors du traitement de melanges artificiels, subsiste evide- 
ment sur les echantillons reels et augmente de nouveau en fonction inverse des con- 
centrations mesurees. Elle n’est pas notablement plus dlevde que pour les melanges 
artificiels. On peut done dire que la precision des mesures est essentiellement IimitCe 
par la reponse instrumentale et la qualitd des manipulations. 

CONCLUSION 

La mCtbode d&rite, qui consiste principalement a contrdler par un procede 
independant la quantit& rCcupCrCe de la substance isolee par chromatographie, se 
recommande particulierement en mat&e de pollution atmospherique en raison des 
faibles quantitds de B[a]P capte lors d’echantillonages de courte duree et de volume 
reduit (10 a I5 m3). Dans ce cas, en effet, la variabilitd de la technique, environ 7%, 
est nettement plus faible que celle qu’on enregistrait en appliquant la procedure 
chromatograpbique sur colonne oh elle ddpassait souvent 20% pour des Cchantillons 
contenant moins de 2.5 ,ug de B[a]P. 

L’application de cette m&bode a d’importantes series de mesures de la con- 
centration du B[a]P dans l’air de plusieurs villes belges pendant un an nous a montre 
qu’en routine, avec un personnel attentif et bien au courant de la technique, la r&u- 
p&ration du B[a]P a partir du spot isole de la plaque chromatographique est loin 
d’btre compl&te12. De plus, elle est peu reproductible et ce dernier defaut augmente 
nettement lorsque les quantites absolues de B[a]P dosees sont inferieures au micro- 
gramme. 



FLUORIMETRIE ET SCINTILLATION LIQUIDE DU B[a]P 407 

Lorsqu’on doit Studier sur de petits Cchantillons de particules des ensembles 
de resultats relatifs a divers points d’une rdgion, divers moments d’une journ6e ou 
d’une suite d’operations et qu’on espere en tirer des conclusions nuancees, il est done 
important de reduire au minimum le niveau d’incertitude des chiffres obtenus. 
L’addition du traceur radioactif constitue une technique simple et efficace pour 
arriver a ce resultat. 

RBSUMB 

On decrit une methode de dosage du benzo[u]pyrGne atmospherique qui con- 
siste a coupler deux techniques instrumentales inddpendantes (fluorimetrie et spec- 
trophotometrie a scintillation liquide) de facon i controler la quantite rtkuperee de 
la substance isolde par chromatographie sur couche mince. 
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