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L’analyse de 'ean dans les solvants polaires (alcools) et aromatiques est
réalisée aisément en employant comme support un polymeére poreux de grande surface
par exemple le Porapak Q (Waters Assoc., Milford, Mass., E.U.).

L’action de ce support se fait par adsorption sur les noyaux aromatiques du
copolymeére styréne-divinylbenzéne et aussi par absorption dans les pores. Le premier
effet est prépondérant et I’élution de I’eau et des alcools est trés rapide. Au contraire,
celle des hydrocarbures aromatiques se fait avec une traince et un temps trés long
(Fig. 1). On peut diminuer ces phénoménes en chauffant (f < 230°) mais il est pré-
férable d’agir en isotherme car ces analyses se font souvent avec I’hélium comme
gaz vecteur et une détection par conductivité thermique qui ne se préte guére a la
programmation de température!.

Le probléme est parfois complexe: dosage d’eau et d’hydrocarbures aroma-
tiques a ’état de traces dans les alcools, ou dosage d’eau, d’alcools et de solvants
résiduels provenant des containers et se trouvant dans les hydrocarbures aromatiques.
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Fig. 1. Chromatographie sur colonne de Porapak Q, 1.5 m, 1/8 pouce. Température, 170°. Pression
d’entrée de 'azote, 2 bar. 1 = Méthanol; 2 = éthanol; 3 = isopropanol; 4 = méthyléthylcétone;
5 = benzéne; 6 = toluéne; 7 = xyléne-1.2.
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Une analyse isotherme a plus haute température aurait pour effet de resserrer les
alcools légers prés de ’eau et de ramener certains solvants a I’état de traces dans la
trainée de Visopropanol (Fig. 2a). )

En nous appuyant sur des travaux antérieurs>—® nous avons par ailleursS
quantifié la prépondérance du phénoméne d’adsorption gaz-liquide sur la dissolution
des hydrocarbures aromatiques dans diverses phases nitriles déposées en faible
quantité sur des supports de grande surface. Ces deux phénoménes diminuent avec
Paugmentation de la température®.
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Fig. 2. (a) Chromatographie des solutés cités en Fig. 1. Mémes conditions; température 200°. (b)

Chromatographie des solutés cités en Fig. 1. Colonne Perapak Q + 5% Tétrakis (cyanoéthoxy)
butane, 1.5 m, 1/8 pouce, température, 170°. Pression d’entrée de ’azote, 2 bar.

Grice a ces observations nous avons garni partiellement le Porapak Q (600—
650 m?/g) d’un film de Tétrakis—cyanoéthoxy-butane (TKCB) pour diminuer les fortes
interactions des solutés aromatiques avec le copolymeére styréne divinylbenzéne. Les
facteurs de capacité k&’ des solutés polaires ne varient presque pas avec le taux d’im-
prégnation par contre ceux des hydrocarbures aromatiques diminuent comme le
mortrent les grandeurs e, ; relatives a I’éthanol (j) (Tableau I).

L’emploi du Porapak Q en chromatographie gaz-liquide-solide’-® nous a
permis de réaliser 'analyse des différents solutés en un temps plus court et les pics

TABLEAU I

RETENTION ' RELATIVE A L'’ETHANOL (e;,) SUR LES DIFFERENTS SUPPORTS
PORAPAK Q IMPREGNES, A 160°

Solutés Tétrakis (cyanoethoxy) butane (%)

0o 1 5 10
Isopropanol 1.64 1.56 1.43 1.34
Benzéne 6.04 5.16 4.21 3.36

Toluéne 14.46 10.79 8.17 6.74
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de l'isopropanol et des hydrocarbures aromatiques sont rendus symétriques grice
au dépot de TKCB (Fig. 2b). Sur ce chromatogramme ’eau n’est pas mentionnée
car I’'analyse a été réalisée avec I’azote et un détecteur a ionisation de flamme. Pour
I’analyse en routine (eau -+ solvants) nous avons employé I’hélium et un détecteur
a conductivité thermique dans les mé€mes conditions ce qui accélére Panalyse, et 'eau
qui est le premier pic devant le méthanol reste symétrique.

Ajoutons qu’il est préférable d’agir de cette maniére car cela évite de travailler
a température élevée. La couche monomoléculaire de phase nitrile ainsi déposée est
moins volatile que le volume correspondant de phase stationnaire car elle est localisée
dans un champ de forte adsorption de I’adsorbant.
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