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SUMMARY 

In thin-layer chromatography. the itiuence of adsorbent activity on chro- 
matcgraphic separationsdepends upon the nature of the mobile phase, i.e. its affinity 

for water. This InfIuence may be rrseful in some cbromatographic systems. The 

activation of layers, however, is not very irterestin g because of the rapid adsorption 
of water 2nd the dticrrlties inherent to working v&h activated 125~s. 

MaI& Ies nombreuzz travaux d5jk rk21is6s’-i, !a structure des siiices, comme 
cede des autres adsorbants, demeure encore mal connge et il est difkite i 1~heure 

actueile de la relier B feurs propriCt6 chromatographiques. En chromatographie SIN 
couches minces, ces probikmes de structure sent certes mains importants qu‘en 

chromatograpbie en colonne, car l’eEcacid des couches est faible et l’intC& de cette 
tectique ne r&side pas tekment dans l’obtention de bautes e&acit~s mais dans la 

possibiIitC de trouver et de mettre en oeuvre wpidement et f2cZement un systkme 

cbromatognphique convenant 5 une anatyse don&e. 
Un des problkxs Ies plus importants est celti de l’activiti de l’adsorbant qui 

est fiti B ba teneur en eau. L’itiuence de cette 2ctivitC depend Ctrokement du type 

de sokant utid pour Ie dCveIoppement5. Aussi nous a-t4 paru intkessan~, k la 
suite de nombreuses exptkiecces r&lGes au Iaborztoire, de faire le point SW cette 

qlleSi0El. 

’ L’influence de 12 tenem en eau de l’adsorbant sur I2 reproductibilid des rCsuI- 

tats a dkj& et& sig11aI&9-~‘. S&on ks cas elie peut se manikster autrement que par des 
vtiations de R,: modification de la grosseur dw tacks, et aux fortes humiditCs, 
apparition de t&&s par suite de Ia diukufion de la capadt6 de la couche, appa- 

rition g&ante de phCnom&xs de putage, petibations de erttnes skpzrations, 

apparition de plusieurs zones SUT Ie chromato_Pramme. Nous avons done teat5 de 

prkiser Ies relations polrvant exister en&e Ia quantite d’eau prksente sur la couche, 



la ixm.rre du sokant R la ~i_giri0~ du ~0htt SW fe dxmiztogrm=e.~P~~ ed.kr 
Ct?tte etude nous awxs dQ a~ pr&&abIe &ab& l’iso’&cnne d’adsorption de l’e2U Pow 
!a s&e uf%s& et i@Jdfer Ies &&iques d’z&xption et de desorption de~cette e21.1 
a511 de pouvo& trauaikr dans des conditions bien dGkies. SW Ie pl2n quantitatif, 

nous Gontreronr f’inhence de i’eau sur Ies pa.ramkes dire+mem 65s k I’adsorbant: 
W’ = poids de Ia phase s’titionnaiire, P = volume ubre de Ia coxhc amssibIe Zt In 
phase mobile, c = coeScient d’activit6 et V, = vohune de 12 phase statiortnaire par 

gramme d’adsorbant. 

Les so!&% chromato_graphiCs appartierment B des familfes d’organophos- 

‘photis, dkrbiddes et de colors-ants iipophiks. Les solvents utiEsds sont 1~6s divers 
suivant ies solids analysk: sofvanrs inzrtcs tef I’hexane, solvants un peu plus polaks 
commc le dichtorom&hane ou beaucoup pius comme Ies c&ones. Les chromato- 
gzphies sent r2aWes SW des couches commerciaies Merck (Darmstadt, R.F.A.) de 
siiice 60 Fzs4 de 0.25 mm d’epaisseur (sorface spkcifique mesurke par Ia m&bode 
B-ET. 320 m’/g). Les diveloppements sont efEctu6s dans la cuye Vati KS. (Carnag, 

M uttenz, Suissz). 

L+~s c~~~h~ s0nt 8~ p+dabk p&f2~ f h 2 l’ituve 2 120”, pti refroidies sous 

tide dans u11 dessicateur contenarrt de I’anhydride phosphorique et enfn introduites 
dans I’enceinte de conditioanement. Les conditionlIements sent r&Iisb dans k cuve 
Vario KS. qui permet ensdte Ie developpement en atmosphke cor?tr6iie. Paur ob- 
t&r ~‘humicfit6 relative souhaitie on peut wiliser soit des soludons saw&s de sels, 
soit des solutions d’acide sulfkrique ft-i3. Campte tenu des proprEt& hygroscopiques 
des sels et de la difEcu!ti de les conservcr au degri d’hydratation vou[u, ROG Ieur 
2vons prifkrk des mkanges eau-acide stiuriqzle. Un conditionnement de 12 h est 
suE%ant, qrre1 que soit Ie degrC d’humiditi relative, pour attcindre I’5qniIibre d’hydra- 
indon. 

La quarrlitk d’eau adsorbie peut ttre mesurk soit par dosage scion la m&bode 
Karl Fischer, soit par p&e”. C’esc cette demitre m&&ode que IIOUS 2vom utiiiiske. 
Connaissani approximatiemeiat ie poids attendu, it est possibk d’effkcrrrer une pre- 
m&c mesure 10 set aprks avoir sorti la plaque de Ia cuve. Ies suivantzs ayant [ieu 
toutes ks EO sec. On constate que ia perk ou Ia reprise d’frumidid est secsiblement, 
pendant ks premigrzs minutes, une fonction lin&ke du temps, ce qG permet de 
ddtermiaer par extrapolation Ia teneur en eaarr de I’adsorbant au temps z&o. ~a 
mithodc des moindres GUT& a petis de vCrifter ia vaiiditi de cettp, extrapolation 
dans 1~ CXEG de I’2dsorpti0n d’au et m&e d’un solvant vofatif comme I’acetone 
(Fig. I). 

CinCticpe d’adsorptth et de d&rption de I’eatr 
L’itude de [‘activation des couches en fonction de fa temp&raturc et dn temps 

QOUS 2 permis de f&ire ks remarques suivantes: Si ia d&e d’activation das une 
ttuve .ik 230” PaSSe,de 1 51 KZ h. Iii. perk suppEmenta.ire d’eau ne depase pas 0.4% 



iNFLUENCE DE L-ACFIWT~ DE L’ADSORBANT EN CCM 13 

(b) 

Fig. 1. Variation du pi& Cp4ue d, * wxre + couche de siiice conditionnke) en fonction du remps 

avec extipoIation gmphique pow f = 0. (a) Adsorption d'eau; (b) adsorption d’a&one. 

en poids. Si ia tempirature d’activation passe de 130 Z BJO”, la pert+ suppEmentaire 
d’eau ne dipasse pas I ok queIle que soit la d&e d’activation. 

Dans I’un ou I’autre cas, ia perte supp!imentaire d’eau est nC&eable et, bien 
quc sachant que toute i’eau f&k sur la silice n’est pas 3iminie 5 de teltes temptratures. 
nous avons bask toute cette Ctude sur une activation de I h & t20”. 

Nous avons constate d’autre part que la hation d’eau esc riversible, c’est 5 
dire que, pour une humiditi ambiante don&e: il s’ktablit toujours le mtme Oquilibre 
d’adsorption que fa plaque ait &5 auparavant conditionnke k un taux d’humidith 
inferieur ou supkieur 5 cette humidit ambiante (Fig. 3). Les vitesses d’adsorpdon 
ou de d&sorption de l’eau sont rapides pendant Ies premikes minutes puis diminuent. 
te temps nkessaire pour atteindre 1’CquiIlibre dCpendant de Ia diErence entrc les 
deux hrrmiditis de conditionnement. Ce r&uitat montre que tout conditionnement 
est inutile si la couche est ensuite laisske B l’air Iibre pendant Ie dip6t des substances 
et si le d&veIoppement a lieu dans une cuve ordinaire. Nous avons done dCve[oppC 
ies couches condidonkes & une humiditi relative difErente de t’frumiditi ambiante 
dans la ewe Mario KS., avcc une %31e sandwich” timitant te volume de L’atmosphkc 
au-dessus de [a couche (1.5 mm eatre la couc’ne et Ia t&j, fes scIut& ayant &EC 
deposQ aVanE 1e conditionnement. Dans Ie cas de soIutis &tables, l’utikation d’un 
gabarit sandwich per& de trous permet de deposer Ies solutts aprh fe conditionne- 
ment sans variation nctabfe d’activit6 pendant cette op&ation. 

.&abiissernerzt de I’isottienne d'adsarption de l’earr 
L’isotherme repr&enti SW Ia FI,. *- 3 a CCC dktermini avec Ia m&ne couche de 

siike riactivke pendar;t une hew-e h 220” emre chaque conditionnement. Pour etre 
cntains d’atteindre I’equilibre d’adsorptiorr de I’eau, quefle que soit I’humiditC 
relative Ctu&te, nous avons e&ctuC des conditionnements de douze heures dans !a 
cuve Vario KS. Cet isotherme est trts voisin de celui obtenu pour la siIice E-i de 
MerckL4 mais d2C-e de ceux obtenus pour d’autres types de sike. Le volume poreux 



Fig. 2. (a) R&our 1 l’humidir~ ambiuk par adsorption ou dQorption. (b) Virese de discrption de 
L’eu SW une plaque conditioan& B ~OO”~ dkmiditi relative. (c) Vicese d'adsorption de I’eau SLIT 

use plaque dvk. 

a id un% grade importance: soumis~ & une mime SrumiditC reIadve, tes sikes 
n’adsorbent pas toutes ia mhie quantiti d’eaa en &son deleur diiErence de stnxtut-z. 
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Fig. 3. Lsotheme d’zdsorption de f’eau SLK des couches commerciales de siiicz Merck 60 F=. L..z 
partie en pointi!ii a tti extrqmbie. 

D&erminaiioiz 62 CV/ V”: rapport des quanti&s de pi’rases statiorzaire ( is/ .en g) 
et mobile (V” en ml) 

Si V, d&igne Ie volume libre total de Ia cowhe et Vo fe volume accessibk ate 
sotvant or2 2: y0 = v, - v,,, ta&acb&)_ Vr est constant pour une couche donn6e. 

Nous hvons virG en pesaot une couche prCaiabIement a&v&e avant et aprk d&v& 
loppement par dX&-ents so!vants. Nous avons enstite pu dketiner P pour dif- 
f&-eilces teneurs en eau de I’adsorbant. Les vaieurs de IV/V0 ainsi obtenues sent don- 
n&s dsns le Tabkau I; elles sont trks vciis:kes quel qlre soit Ie sc-tvant rrtills& et 
augmentem copme pr&w avcc I’humiditi (W augrnente et P diminue). 

D&wtnination de V,: vohne de ia phase adsorbante 

V= est Ie volume d’une monocoucf?e de sokant qti peut occuper ia surface 
Iibre d’un adsorbant; Snyder eo propose t’expression suivante: 

V, = O.M35 x surface spEcifique (eri m’/g) - C.01 (% I&Q) (2) 

D’apr&s cette relation et pour la s&e &di& de surf2cz s$ciE+e 320 d/g, 

VI devient nd d& qu’iI y a 11.2% d’earr SLIT !a couche. 

RAPPORT DES QUAINTIl%S DES P!XASES STA-ITONN.URE ET MOEILE K’/ V= EN FONC- 
l-ION DE L4 TENEUR EN EAU DE L’AiXOJXJ34NT 

Solvmts: I = aicuol isopropylique; 2 = m&hylisobutyIdtone; 3 = oct;mz. 

HLm.kYtP H:O SW iiz cmche Wi VL 
reialive (YJ (?A, w/w) 

I 2 3 

0 - 0 0.67 0.67 0.68 
45.6 13.3 0.92 3.85 0.86 
74.5 3e.g 1.30 1.32 1.32 

100.0 8S.I Z.ST 237 t.x 
_~_._____ --.--_ . 



Fig. 4. V&ems de V. en fonctioa de ia tenet en eau de hisorbant. I, Vaieurs ~h&riquCS; 2 et 3, 
de-a-s ddternrir,k ev cows de &LL~ dries d’eqxirknces. 

La dih3-mi~ation exp&imen&aaIe de V, par ia refation I, en utiisant t’hexane 
coume s&ant et des hydroe3rbures poIycyclique5 COrnme SoWi%, nOuS C,Onduit par 

contra B dti valeurs de V, s’annuIant beancoup mains- rapidenent; ie~ v2Ie~11-5 des 

o~donnies B I’origine des drokrs obtecucs eu portant RII en fonctios des valeurs 

f (X, S) don&es dans la IittCrature pow ces hydrtirbures polycycfiques permettent 

de calcuier V,, connaissant W7V”, 2Iors que Ies pentes de ces dmites donnent (r. Les 

vafeurs de V, obtenues ainsi et port&~ sur la Fig. 4 montrent que la relation theorique 
cLde~sus n’est qu’approch& 2Ensi que Ie signale Snyder tui-r&me, car elk repose sur 

i’hypothbe d’une zdsarption en mon0coucfi2. Dans res dtux cas on voit que I2 

~%p2citi d’2dsorption de 12 couche dimimxe forsque 12 teneur en eau de l’2dsorb2nt 

augment. 

DP:ermination de Q camct&ristique de I’octAf&P de ia couche 
Les vzkws de a, obienues expk-imentaiement par Ia mkhode indiquie ci- 

dessus, diminu=nt comme ceIIes de V,, iorsque- Ie pourcentage ri’eau sur ia couctte 

anmenre (TkbIeau EI). 
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L’&olution de ces paramktres en fonction de ia teneur err ezu de I’adsorbant 
montre que !es RF doivent augmenter avec i’hydratation de ce dernier. Nous allons 
voir que IeS vtiiations de RF sent pfus ou moins nettes suivant [es solvants de d&eIop- 
pement utiIisb. 

iInfluence air de@ d^kydrotarim des couches SUP ies mat)ses 
Cet aspect de fa chromatographie a principaIement et6 &udiC par Geks et ses 

co11aborateuTS”‘16-“0, dont les travaux ont sunout port6 sur f’afumine comma: ad- 
sorbant Ces auteurs proposent une mesure simpIe de I’activiti d’rrne couche par 

chromatographia d'uo CO~O.CZK, avec Ie tk-achlorure de carbone comme solvant, 
dans des conditions de dkreloppement bien dCtermin&szi; iis ant Cgalement mis au 
point la cuve Vario KS. permettant de tmvaiUer 5 un degri d’humidid contrBI1 ou 
avec de-s gradients d’activiti. D’autres travaux SW t’actititC de l’adsorbant ont &i 
effkctub dans Ie cas des atumines”.z, mais peu dans le cas de la sike en dehcrs des 
etudes the’oriques de SnydeP ee de que[ques observations mention&es sur [‘influence 
de I’htiditi sur !es s~paratiion~~~-~~. Ces itudes portent en gCn&ralir sur des syst2mes 
soIut&-solvant-adsorbant bien dCEnis mais non sur Ies relations entre I’activitk de 
i’adsorbant et Ia nature du solvant utilisk. 

@uence SKI- Ie remps de de’reloppcmen: 
Ure relation simpfe permet de relier :a distance parcourue par !e so!van~ sur 

la couche (x) au temps (f): 

x= = k-r 

~FIg.S.Influence dei’activit6 de 19 couche de sikesur la vitesse de migraticn de t'adtcne. 
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Fig. 6. Entience de I’activitC de Ia couchc de siliqz sur la uitesse d- _ migration de la mtthq_tisobutyI- 
C&OilC 

Dam cette relatiicm, k dipend du sotvant (tension superkielfe y et viscosird 21) 
et de I’adsorbmt (granulomhie, porositC, surhe spkcifique -mais surtout activitC). 
Pour un adsorbant donnk pour les couches commerciaks d’un meme Iot par exempk, 
ona: - 

k’ De dipendant que de l’activit6 de Ia couche. 
Nom mom toujows observ,i d’excelientes relations x’ = km c quek que soient 

te sokant et I’a.ctk&& de l’akorbant. Lx wristions de k’ avec cette dernike sont 
cependadt tis clX&rentes suknt Ee solvant utiIid_ Parmi ie~ nonbrew essais efFec- 
tm&F, QOUS prkntons ceux caractkisant deux cat&gories de soIvants: ceux miscibles 
&. I’eau cm-nme l’adtone et WXY t&s peu ou pas miscibks c~mzzx I=. mk:hylisobrrt+ 
c&one. Les Fig. 5 et 6 monwer;t Ies ~tiations cEfEen:es des pentes des droitcs dans 

tes dew czs et Ia TV% bonne validit dc la r&tion utilisCe. Ces diff”rences de com- 
ponement appatissent p!us nettement sur Ia Fig. 7 avec en otire dw &ones dent 
la miscibilit5 & L’eau cst k%nn~diairc. 

(1) En& 0 et 4.5 % d’hmiditC relative, ce qui ccrrzspond & me teneur ea eau 

de l~sdsorbant infkieux & i3%,kS YiteSSeS de rni_mtion dzs So!uantS reStent p&- 

quement constantizs. 
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T 

t 2s cm) ten mird 

t 
I ’ , i , ; i 

0 10 23 30 40 45 50 63 70 80 90 95 loo- 
% Humiditi relative 

Fig. 7. Temps rnis par difT&er.ts &ones pour pvcaurir 12.5 cm SIN des couches d’activi~t difkente. 

7099, Ia vitesse de migration de i’acitone dkroit fortement alors que cede de Is 
m&iIyI&byk&one varie peu et que cek des autres c&ones IX&. 

(3) Pour des teneurs en eau de f’adsorbant supkieures .5 70%. les vitesses de 
migration des &tones diminuent forfement si eI[es sont miscibies 5 f’eau et faiblement 
clans le cas contraire. 

L’inttSt de cette Ctude est douMe car d’une part elk permet d’entisager avec 
un adsarbmt de teneur en eau don&e, Ie czkuf de y/q pour fes soIvan~s CtudiCs et 
d’autre part elk c&i-e un moyen de contrdle de i’Ctat d’hydratadon des couches par 
Ia comparaison des vitesses de mi_gation d’un sok~nr: don&. En &et, si Ies conditions 
de developpement sent reproductibIes, surtout er, ce qui conceme l’influence de Ia 
vapeur du soivant. if est possib!e de savoir si I’activitSdes couches est Ia mjme entre 
difkents essais par la simple mesure des temps de dCveIoppement. 

Le conportement des soIvants miscibIes & I’ea*l est trts particuiier. En efkt, 
& partir d’une teneur en eau SLU la couche d’environ E3%, on observe deu.. zones 
Iorsque le dCvetoppement est effect& avec de t’adtone: Q Ia sortie de la cuve la zone 
sup&ewe reste plus longtemps humide et ek est de pfus en pks importante Iorsque 
ie taut d’humiditc5 de Ia couche au_mente; eiie correspond 2 I’aclrone chargC de I’eau 
provenant de la dbhydratation de la zone infZrieure. Les solut-is qti migrant dans 
cettte dernike sent done chromato_gaphiis sur une couche d&hydratie et de ce fait, 
quel que soit le de,& d’humkiit& initial de I’adsorbant, ii ne devrait pas y avoir de 
variation de RF. 

Les solvants testis ont vi+&-vis de I’eau des afinids dLfE&entes dont ks 
valeurs sont donnCes dans le Tableau IIL 



S0lwnf.s nriscihks it I’eau: l’ac&rone 
Employt,$ sezI, ce solvmt est trap pahire pour izchromatograpbie deS oCgaQo- 

phosphoris; nous l’avocs done utiilL_C dilui dans un sofvant inerte et de ce fait nous 
~12 FOUVO~S qu’imettre des hypo~hbes. 

mm fz zone Infi5i~rr~ d2shydratk par k passage de i’2citOn~ ks h%WiOnS 

~~i~t&adsorbznt et sofvant-adsorbant restent du mCme type. ME& Ie passage de 
I’eau dans la phase mobile rend possib!e des interactions sol&-soivant [organo- 
phosphor&(ac&one f eau)] qui enttinent -we au_gentation des RF iorsque ie 
pourcentage es eau de t’adsorbant au_=er;te. Dans fa zone sup&ewe, oh Gent se 
concentxr Yew k&iaIement: adsorb& dans ia~zone infirieuie, on a une chromato- 
,mphie de partage comme si !e solvant de dipart &it utls m3azge acitone-eau. 

Solwi3s nan 0~ peu ntiscihks ri !‘errcr 
Les auires c&ones. L’augmentation de la teneur en eau de I’adsorbant entrake 

une diminution du nornbre de sites act& accesslbks al~ solvant eE au soIutC et par 

suite une diminution de la rkntion. Les variations de A, sent impotiantzs 2~ faibls 

pocxcent~ges d'e2.u sur la coil&e (i3fZrieGs 5 10%) czw Yeau commence par se fixer 
sur ks sites ks @US h.~t&: k ~01~ti.s sent 210~ adsorb& SUL_ des sites mob a&fs 
et sont mains retemus. Enne 10 eE -lOoA d’ezu sur Ia couche Ies sites pr&entent tom 
we activit6 faibfe mais uniforms, d’oir des variations & RF plus faibIes_ En+se 40 et 
65% d’eau, 12_~superposition de dif%ences couches d’au rend pa&orptian pi- 
difkile, les phenam&?s de partage deviennent importants mais les variations de & 
restent faibk; ce n’ekt qu’au deEi de 6.5 Oi A, d’eau sUi Ia coruche que Ies katiations de 
RF sent brusques_ La Fig. 8 montre ette &70iuti0n des _R, avec Ia teneur en eau de 
I’adsorbzt. 
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Fig. 8. Influence de I‘activitd des couches SW ks RF de derrx phosphates (~HSO),PO et (CgH90)3P0 
cilromafo~ptlitk avec difrkentes &ones. 

ks hydrucm6wes saturks. Now retrouvons sur Ia Fig. 9 ks mCmes zones dz 
variations des RF. Le passage progessif d’we chromatographie d’adsorption B uue 
chromrrtogaphie de partqe est mis en Cvidence par les comportements difErents de 
la tripfzkylphosphine, fC6H5)3PF et de son oxyde, (C6H5)jP0. ce dernier ae migrant 

a O=P 
* 03PS 

_ = &PO ----_--_~-------------_---- 
n taune I 
0 rouge 1 

A bled I 

I 

t______________i___L___i--__-_L_____(__j-i---~’” 
a $3 1x3 fati e.5 618 633 f@r(a:urre 

cache 

Fig. 9. Ir~fiuen~ de t’activiiti des couches sur Ies RF. des arganaphasphar& (C&f&P, (C.&&PS et 
(C&I,)3,P0 et d’un m3ange de caiarznts Iipophiks chromatographi& avec de !‘octane 



Les~~dfcca~birre~chl~r~~. Lachromato_eraphie des phosphates avec Iechtoro- 
fc.rme ou le dicklorom&haEe ne devient po.ssib!e qa’avec un cert& pouxentage d’eau 
SIX la couche (Tableau IV); aux tr& faibfes pourccntages les soiutQ sent en effet trap 
retenus car ces solvan’% sent peu &an’s et peuvent &me &ever un peu d’earr de 
Ia mu&e. Les RF sent ici ties sensibles aux variations dIactivit6 de I’adsorbant. Nous 
avons obtenrr des .6serftats sembtables en chromato_~pkient des herbicide de la 
fanilte des ur&s substitu&s en coIonne et SUF pouches mine% aver du dkhlorom& 

th2ne comme sohG?.nP8. 

II appadt d’spks les risultats obtenus qut, s&n ie sysctme ckromatogra- 
pkique et no~m.ment Ie solvant utitis&, Ia ptience d’eau sur l’adsorbant en qrrandti 
ply ou moinb importante peut se r&&r b&.%que ou nCfaste. Nous avons essayC de 
dC!imiter Ies domtines du partage et de I’adsorption: 2 est difEciIe, come I’ont 
signaEcerttisau&eurs, de dormer une Iimite pr&%ecaria tmnsitkm est prowsive. 
Ih ejt cependant possib!e de distit~guet quatre domaiaes dans chacun desqueis IZS 
ph&x~m&~es paraissent assez correctement itablis seIon Ia quantire d&u E&e sir 
Ia ccuche. 
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It se forme Ae monocouche d’eau qti, pensons-nous, peut etre encore incomplite 
alors qu: d’autres couches commencent B se former. Les valeurs cbtenues pour V, 
semblenl.~cotirmer cette &pot&e. Comme le montrent Ies valeurs de iz, le pouvoir 
adsorbailt de Ia couche et !a r6:ention dir&went alors fortement. II n‘est pas possible 
en chromatographie sur couches minces de mettre ea Cvidencc une am&or&on de [a 
rZsoIution qui serait due B 12 pr%ence d’eau sur la couche, comme Ie montre en chro- 
_matogr2phie en cdonne I'au=mectation du nombre de plateaux thioriques. Sur 
couches minces en effec ce nombre est trZs faible car I2 diffusion y est importante et, 
etx chroma~o_~phie analydque, pour de; dip6ts identiques en quantiti comme en 
surface, I’itafement tics tachw est aussi important que Ies couches soient dkhydratges 
ou pzrtiellement hydratees. 

De IO Cs 40:; ti’eait sur I‘aahrbanr 
L*eau se fke igaiemeat sur Ies sites hydroxyk fibres faibiement actifs. 

L’activitC de i’adsorbam diminue done peu. La monocouche a&we de se rem- 
piir aiors que des m&Eicouches se ferment: Retention et risolotion ne sont que tres 
peu modifi6es. Les chromatographies &ant habitueiIement rCaIisies A i’humiditk am- 
biame, c’est-&-dire prkisiment dans ce domaine ori des variations modities d’humi- 
ditC ne risque& pas de modifier [es r+ultats d’une mznike app&ciabIe, le corrditlon- 
nement pkakble des couches ae s’avke pas 2bsoIument nCccssaire_ surtout si 1’0~ 
tient compte des diflkultls qu’ii entraine et du temps qu’iI denande, B condition 
toutefois de ne pas rechercher une trop grande reproductibiiitk L’emptoi de solvants 
miscibfes & I’eau peut cependant, par leur action dkhydratante, modifier Ies rCsuftats 
d’une man&e inattendue eu provoquant sur Ia couchz la formation de zones humide 
et s&he. 

L~s sites, de type a et b, bien que faibles ont encore un certain pouvoir d’ad- 
sorption. CeIle-ci est done toujours ptidominante bien que Ia formation de multi- 
couches provoque l’apparition des phinomknes de partage_ 

L’eau se f&e en multicouches et occupe progressivemerrt [es pores et [e voIume’ 
intersticief. Le type de chromatograptie change: On passe de Ia cbromatc_=phie 
d’adsorption i la chromato~phie de partage. Les composCs insolubks dans I’eau 
ne sont pas retenus d’oti f’apparition de train&s de plus en pIus importantes au fur 
et k mesure que I2 capacitC de Ia couche dim&e; par contre ies compok pIus ou 
mains soiubks &I-IS i’eau peuvent t3tre chromatographf&, alors que des couches p:us 
actives Ies retenaier;t trap. Finalement un film aqueux recouvre toute la couche. 

AU cieiti de 709; d‘eau SW I’adsorbanr 
Ii n’y a plus d’adsorption mais Cu partage. Les rkftats ressembient B ceux 

que I’on obtient sur une couche dishydratee ou trk peu hydratie en utilisant un sol- 
vant hydroorganique. 



D’tme mzniere g&k-ale EOUS pouvons dire que lWSiiatidn de cqbches t$aI* 

meat d&hydra&s n'a&iio:e pas Ies skparations it contra& l’nt.ilis~~e& k CtiVre des 
conditions eqk-imeotaf~ trZs &~t~ qti atourdiisent !z tedmique et‘rallongent la 
dutie des anaiyses. D’autre part, si, ainsi quc nous l’avons vu, l’itat d’hydmtation 
de la couche a <tie influencx SN Ies RF et done sur Ia reproductibiliti des r&uitats. 
fes variatio~~s sent en g&&af faibIes pour 1~s couches soumises & de I&& va$a&ons 
d’humi-d&Z ambiante. Avec certains solvants‘ependant, comme Ie dkhforomCthane’ 
ou kexane, il peut Ctre intks%ant de conditionner les couches B une humiditi reiative 
pius forte que-l’humidiri ambiante pour amilker la s&ctkid des systkma chro- 
matographiques. 

L’influeace de i’activitt? de I’adsorbant sur les anaIys% chromatojgaaphiques 
SW couches minces digend du solvant utilisiet notamment de son aEn& pour I’eau. 
C&te.infIuenti peu~ se rCvCter bCnC@ue av% certains systbmes chromato,gaphiques. 
L’activatiion des cauches ptisente par contre perr d’int%Zt en raisqn d’une part de 
ia rapiditl d’adsorption de I’eau et d’autre part des difkxit~s techniques d’empIoi de 
couches activi5es. 
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