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5lya £tS OFRNBF RS y2a SidzRSa t fQLb{! RS w2dzS
durée de huit sema®@a ® /S LINRP2SG | L3dzNJ 6dzi RS y2dza L
avons vu en cours en se basant sur un sujet precis.

b2dza F @2ya GNI GFATES adzNJ dzy adz2Sd RQlylfeas
a® al ND20GGS I AyaAi duddpartenient Enetgdtiqué et @rispBINAY Xdj dzS
fQLb{! X RANARISS LI NI aYS aSRISNIao®

[ Q202SOGAFT RS OS LINR2SG Said RS UGUNRAzOSNI dzy S
bois afin de quantifier les différents Hydrocarbures Aromatiques Polycyclique (HAPLePou

faire, nous devons mettre au point un montage pour réaliser les prélevements, une méthode

RS GNIAGSYSYyd RS OSa LINBfSs@SYSyida |Ayar |l dzS
chromatographie en phase gazeuse couplée a un spectrometre de masse (GC/MS)

Dans une premiére partie, nous présenterons la GC/MS et la mise au point de notre
YSGK2RS RQSGlIft2yylF3S Lkdz2NJ ft QFrylrfeéasS RSa SOKI
de prélevement et de traitement des échantillons. Enfin, nous exposeronséssgtats

obtenus.
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1. Principe de la GC/MS

La chromatographie en phase gazeuse (GC) et la spectrométrie de masse (MS) sont une
combinaison efficace pour les analyses chimiques.

La chromatographieen phase gazeuse est une technique qui permet de séparer des
molécules de nature tres diverses d'un mélange éventuellement tres complexe. Elle
s'applique principalement aux composés gazeux ou susceptibles d'étre vaporisés par
chauffage sans décompositiof.y SFFSG> t Qlylfe&asS Sy OKNRYIF G
ROARSYGATAOFGAZY O2dz2NI yi SG FALFLofSod 9ftS NBL
émet un pic spectral qui lui est propre et spécifique. La grandeur expérimentale exploitable

est le emps de rétention qui correspond au temps écoulé entre l'injection du produit et
I'apparition su signal maximum du soluté au détecteur. La quantification du composé
chimique analysé est proportionnelle a la taille du pic.

La spectrométrie de masse est uteehnique physique d'analyse permettant de détecter et
RUARSYGATFTASNI RS& Y2fS0Odzt Sa RQAYGSNEG LI NJ Y
structure chimique. Son principe réside dans la séparation en phase gazeuse de molécules
chargées (ions) en fonot de leur rapport masse/charge (m/z). Ainsi, la molécule est
décomposée en plusieurs fragments et chaque fragment a une masse et une charge qui lui
Sald LINPLINB® t 2dz2NJ NBGNRJzSNI £ Yl aasS RS I Y2
différents fagments. Pour chaque molécule, la fragmentation est spécifique et le spectre de
YIaaS FAyaA 200GSydz LISNXYSG fF OFNIFOGSNRALF (A2
plus un spectre de masse est caractéristique d'une molécule donnée, ainsi@nparant a

une banque de spectres on peut identifier la molécule.

[ S48 RSdzE YSiGiK2RS& RQlIylLftéeasS az2yid R2y0O 02 YL
LISNYSUG RQARSYUGAFASNI ljdzZt yGAGHEGABSYSY(d Sa RA
masse permetdeSa A RSYUATFTASNI ljdzZ- €t AGlIF OAGBSYSyaG Y fQly
O2y Ofdzt yiS LI2dz2NJ f QARSYGAFTFAOFIGA2Y SG tF ljdzl yi
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GC/MS utilisée au cours du projet

2aAadaS ldz LR2AYO RS fI YSUK2R:

a. Les Hydrocarbures aromatiques poljlayees

Les HAP sont des composés organiques contenant au moins deux cycles aromatiques
O2yRSyasa O2yaidAiiddzsSa RQlFi2YSa RS OIFINb2yS Si
en deux groupes ceux a faible poids moléculaires (2 a 3 noyaux aromatiquesget a

poids moléculaires élevés (plus de 3 noyaux aromatiques).
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t 2dzNJ YSOGGNB | dz LRAYyG y2GN8 3FYYS RQSilFf2yy
solution de référence contenant seize HAP a des concentrations différentes
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lon de Cortentration dans la solution
Composé Formule semidéveloppée | quantificati de réfé
on e référence (ug/mL)

Acénaphtene O‘O 154 992
Acénaphtyléene O‘O 152 1973
Anthracéne 178 99,3
Benzo(a)anthracéne OOO‘ 228 98,7
Benzo(a)pyrene OO‘O‘ 252 99,4
Benzo(b)fluoranthéne O& \ 252 198,8
Benzo(g,h,i)péryléne %‘;‘ 276 197,4

Benzo(Kjuoranthéne Oesg 252 98
Chryséne OOO‘ 228 100,4
Dibenzo(a,h)anthracén OOO‘l 278 198,2

\

Fluoranthéne C‘% 202 197,6
Fluoréne 166 197,5
Indeno(1,2,3cd)pyréne O‘é“g 276 100,9
Naphtaléne 128 985
Phénanthréne OO‘ 178 103,2
Pyréene O‘Oq 202 98,9

Dosage des HA®t NP2 2 S i
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Pour faire notre gammet donc nos calculs de dilution, nous prenons comme référence le
composé dont la concentration est la plus faible caslire le benzo(k)fluoranthene (98
pg/mL).

Nous devons aussi utiliser un étalon interne pour chaque solution, que ce soit pour
f QSUHIR2y3/dz LI2dzNJ f Sa SOKFIyilAft2yad b2dza LINBY:?
nous avons a notre disposition.

Nous nous basons sur une publicatiff] pour faire cette gamme et nous prenons les
concentrations suivantes0,1, 0,2, 0,5, 2 et 5 ug/mL. K32 Yy OSY NI GA 2y TFAYI f
interne doit étre de 2 pg/mL.

Remarquer [ Sa @2f dzvSa az2yid LINBfS@Sa t fQFARS RS

t NBLI N GA2Yy RS I Se2fdziAz2y RQSGFf2y AYGSNYS

Peser environ exactement 0,01g de Fluorene D10 dans une fiole jaugée de 10mL. d\jouter
dichlorométhane puis agiter. Enfin compléter au trait de jauge avec du dichlorométhane.

La solution obtenue a une concentration de 1 mg/mL. Il faut donc faire une solution
intermédiaire pour obtenir, dans la solution finale, une concentration de 2 jugém étalon
interne.

t NBLI NI GA2Y RS fI 32t dziXBY AYGSNY¥SRAIFIANSE RQS

Prélever 100 uL de la solution précédente et les introduire dans un pilulier. Ajouter 900 pL
de dichlorométhane. La solution a une concentration en Fluoréne D10 de 160ug/

t NBLI N GA2y RS tF 3AFYYS RQSGlIf2yyl 3S

Pour les solutions de 0,1 a 0,5 ug/mL, nous devons faire une solution intermésiiatice
HAP. Pour cela, on préleve 100 uL de la solution de réféi@mapii sont introduits dans un
pilulier, puis on compléteweec 900 pL de dichlorométhane.

Les solutions étalons sont préparées comme suit

Solution Composition

S1a0,1 pg/mL mn xf RS {AydG B Wwn x[ RS {
S2 a0,2 pg/mL Hn xf RS {Ayd b wn x[ RS {
S3 a (G pg/mL pn xf RS {Ayd b wn x[ RS {}
S4 a2 pg/mL Hn xtf RS {Y b uwn x[ RS {SQ
S5 a5 ug/mL pn xt RS {Y b uwn x[ RS {SQ

DosagedesHA®t N 2SS RQSGdzZRS / ClgCharottePOIVISANA Y S ¢ h%bgl !

o_g0 o |
53INSR

ROUEN



Voici la concentration de chaque HAP en fonctlera solution

HAP Cidans S1| Cidans S2| Cidans S3| Cidans S4| Cidans S5
acénaphténe 0,9920 1,9840 4,9600 19,8400 49,6000
acénaphtyléne 1,9730 3,9460 9,8650 39,4600 98,6500
anthracéne 0,0993 0,1986 0,4965 1,9860 4,9650
benzo(a)anthracéne 0,0987 0,1974 0,4935 1,9740 4,9350
benzo(a)pyréne 0,0994 0,1988 0,4970 1,9880 4,9700
benzo(b)fluoranthéne 0,1988 0,3976 0,9940 3,9760 9,9400
benzo(g,h,i)peryléne 0,1974 0,3948 0,9870 3,9480 9,8700
benzo(k)fluoranthéne 0,0980 0,1960 0,4900 1,9600 4,9000
chryséne 0,1004 0,2008 0,5020 2,0080 5,0200
dibenzo(a,h)anthracene 0,1982 0,3964 0,9910 3,9640 9,9100
fluoranthéne 0,1976 0,3952 0,9880 3,9520 9,8800
fluoréne 0,1975 0,3950 0,9875 3,9500 9,8750
indeno(1,2,3cd)pyréne 0,1009 0,2018 0,5045 2,0180 5,0450
naphtalene 0,9850 1,9700 4,9250 19,7000 49,2500
phénanthréne 0,1032 0,2064 0,5160 2,0640 5,1600
pyréne 0,0989 0,1978 0,4945 1,9780 4,9450
t 2dzNJ 2LIJ0AYA&ASNI £Sa LI NFYSGNBa RS fF D/ka{z
concentrée, soit celle & 5 pg/mL.
Appaeillage:
T / KNRYFG23INILKS Sy LKIFaS 3r1SdzasS YdzyA R
LIKSyetf +C p a{= RQdzyS f2y3dzSdzZNJ RS on YS$§
[ LKF&aS adlrdAz2yylrANB SaG RQdzyS SLI AaaSsS

Débit constant de 1 mL/min.
Injecteur detype Splitless.
T { LISOGNRYSGNB RS YlIaasS t

Parametres initiaux de la G®Méthode 1

¢ SYLISNI G dzNB - RSC t QAy 2S0d SdzNJ
+2fdzYS RRMy2SOlGA2Y

Température initiale de la colonné&0°C pendant 30 secondes
Dosage desHA®t NRE 2SS RQSGdzRS
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Premier palier de proggmmation: Taux: 20°C/min Température finale 100°C

Dewieme palier de programmation Taux: 3°C/min Température finale 290°C

' @Iy y20NB LINBEYASNBE AyeaSOilAzys y2dza RS@2ya

15 minutes.
Le chromatogramme obtenwaccette méthode se trouve en annexe 1

b2dza yQ20aSNW@2ya ljdzS tF Y2AGAS RSa
GC.

Méthode 2
¢ SYLISNI (G dzNB - RSC f QAy 2S00 SdzNJ
+2fdzYS RRMy2SOlGA2Y

Température initiale de la colonné&0°C pendant 38econdes

1°" palier de programmation Taux: 20°C/min Température finale 100°C
2émepalier de wogrammation: Taux: 3°C/min Température finale 205°C

3¢mepalier de programmation Taux: 20°C/min Température finale 320°C

Méme méthode de lavageug précédemment.

Le chromatogramme obtenu avec cetteééthode se trouve en annexe 2

LA Oad b2

Nous observons plus de pics avec cette méthode mais il manque encore 6 pics de HAP. Nous

devons a nouveau modifier les parameétres de la GC.
Méthode 3:

¢ SY LIS NI (i daidar: MEC f QA y 2
+2fdzYS RRMy2SOlA2Y

Température initiale de la colonné&0°C pendant 30 secondes

1°" palier de programmation Taux: 20°C/min Température finale 100°C
2¢mepalier de programmation Taux: 3°C/min Température finale 205°C
3¢mepalier de programration : Taux: 20°C/min Température 320°C pendant 20
min
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Nous créons une nouvelle méthode de lavage en accord avec notre programme de
GSYLISNI GdzNBad [ O02t2yyS Sad ySiGz2esSS t owun
pendant 15minutes.

Le chromatogramme obtenu avec cetteéthode se trouve en annexe 3

Les pics sont mieux séparés mais il manque toujours les six derniers HAP. Nous devons donc
modifier nos paramétres.

Méthode 4:

¢ SYLISNI (G dzNB :RSC f QAy 2S0Oi SdzNJ

+2f dzvYS dR@uy 2S00 A

Température initiale de la colonné&0°C pendant 30 secondes

1°" palier deprogrammation: Taux: 20°C/min Température finale 100°C
2éme palier de programmation Taux: 3°C/min Température finale 205°C

3émepalier de programmation Taux: 10°C/min Température 320°C pendant 10
min

Utilisation de la nouvelle méthode de lavage.
Le chromatogramme obtenu avec cettethode se trouve en annexe 4
La séparation des pics est encore meilleure mais il manque cetteifsgsilement trois HAP.

Nous ne modifions pas la méthode mais nous changeons le liner du chromatographe. Nous
obtenons ainsi un chromatogramme bien meilleur aveanmaale pics parasites (annexg 5

Cependant le liner étant encoreneuf», nous devons faire un nouvel essai car ihque
encore deux HAP. Le chromatogramme obtenu contient bien ies ge tous les HAP
(annexe 6.

- A s 4 oAa

b2dza O2yaSNW2ya R2yO OSOGS YSUK2RS n LJ2dzNJ NB

Maintenant que les parameétres sont déterminés, nous changeons de solutimnétabus
prenons celle & 2 pg/mL. Le chromatogramme est trés bon avec les 16 picshatiude
fond faible (annexe)?
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Nous testons ensuite les solutions a 0,1 et 0,5 pg/mL mais nous ne voyons que dehics

RS
et 9)

Nous tentons de passer une solution a 1 pg/mL, préparée de la maniere suiviEhid de

{Y B Hn

x[ RS

{SQ b dTn

K [

RS RAOKE2NRYSUOKLI Y

sur le chromatogemme (annexe 10 Notre gamme va donc commencer a 2 pg/mL.

HAP Ci=1lug/mL
Acénaphtene 9,9200
Acénaphtyléne 19,7300
Anthracene 0,9930
benzo(a)anthracéne 0,9870
benzo(a)pyréne 0,9940
benzo(b)fluoranthéne 1,9880
benzo(g,h,i)perylene 1,9740
benzo(k)floranthéne 0,9800
Chryséne 1,0040
dibenzo(a,h)anthraceéne 1,9820
Huoranthéne 1,9760
Huoréne 1,9750
indeno(1,2,3cd)pyréne 1,0090
Naphtaléne 9,8500
Phénanthrene 1,0320
Pyréne 0,9890

Nous décidons donc de faire la nouvelle gamme suivante

Solution Composition
S1a2 pg/mL Hn xf RS {Y b un x[ RS {SQ
S2 a5 pg/mL pn xf RS {Y b uwn x[ RS {SQ
S3 a9 ug/mL on xtf RS {Y b wun x[ RS {SQ
S4 412 pug/mL 120pldeSm+20RS {SQ b ycn x[ RS
S5 a 15 ug/mL mpn xf RS {Y b uWwn x[ RS {S¢(
Les chromatogrammes des trois dernieres solutions sont enxanhg
Voici la concentration de chaque HAP en fonction de la solution étalon
HAP Ci=2pg/mL| Ci=5pg/mL| Ci=9 pg/mL| Ci=12 pg/mL| Ci =15 pg/mL
acénaphténe 19,8400 49,6000 89,2800 119,0400 148,8000
acénaphtylene 39,4600 98,6500 177,5700 236,7600 295,9500
DosagedesHAPt NE 2SS RQS{GdzZRS / ClcCharottePOIVISANA YS t h 1D2 b 9!
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anthracene 1,9860 4,9650 8,9370 11,9160 14,8950
benzo(a)anthracéne 1,9740 4, 9350 8,8830 11,8440 14,8050
benzo(a)pyrene 1,9880 4,9700 8,9460 11,9280 14,9100
benzo(b)fluoranthéne 3,9760 9,9400 17,8920 23,8560 29,8200
benzo(g,h,i)perylene 3,9480 9,8700 17,7660 23,6880 29,6100
benzo(k)fluoranthéne 1,9600 4,9000 8,8200 11,7600 14,70
chrysene 2,0080 5,0200 9,0360 12,0480 15,0600
dibenzo(a,h)anthracéng 3,9640 9,9100 17,8380 23,7840 29,7300
fluoranthéne 3,9520 9,8800 17,7840 23,7120 29,6400
fluoréne 3,9500 9,8750 17,7750 23,7000 29,6250
indeno(1,2,3cd)pyréne 2,0180 5,0450 9,0810 12,1080 15,1350
naphtaléne 19,7000 49,2500 88,6500 118,2000 147,7500
phénanthréne 2,0640 5,1600 9,2880 12,3840 15,4800
pyréne 1,9780 4,9450 8,9010 11,8680 14,8350

b2dza LR2dz@2ya R2y O ONBSNJ dzyS YSiGiK2RS R&Sil f 2y
prenant comme chromatogramme de référence celui de la solution & 12 pg/mL. Les

4

«droitesn RQSOFf2yyl3S 26GSydzSa yS azyd LI a o2y
beaucoup trop faibles.

c.5SdzZEASYS 3AFLYYS RQSiGlFt2yyl 38§

Nous devons refaire toute la gane tout en conservant les mémes concentrations. En effet,
prélever les différents volumes avec les Pipetman fausse les résultats.

Notre nouvelle gamme est donc faite comme suit

Solution Composition
S1 Zenviron2 pg/mL Hn xf RS {Y b dedichkrbméRahe { S
S2 Zenviron5 pg/mL pn xf RS {Y b Hn x[ RS {S(¢
S3 Zenviron9 pg/mL on xf RS {Y b uwn x[ RS {S¢
S4 genviron12 pg/mL MmHn xf RS {Y b uwun x[ RS {S
S5 aenviron 15 pg/mL mpn xf RS {Y b uwun x[ RS {S

Remarque le dichlorométhane est prélevé a la pipette jaugée et les petits volumes sont
prélevés avec des seringues en verre.
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En faisant la gamme ainsi, la concentration en Fluoréme DY QS a i LJ dza O2y adl y
la recalculer en fonction des solutions étalons ainsi que les concentrations en HAP.

HAP Ci=2pg/my Ci=5pug/my Ci=9 pg/mL Ci=12 pg/mL| Ci =15 pg/mL
Fluoréne D10 1,9231 1,8691 1,8018 1,7544 1,7094
acénaphténe 19,0769 46,3551 80,4324 104,4211 127,1795
acénaphtylene 37,9423 92,1963 159,9730 207,6842 252,9487
anthracéne 1,9096 4,6402 8,0514 10,4526 12,7308
benzo(a)anthracéne 1,8981 46121 8,0027 10,3895 12,6538
benzo(a)pyréne 1,9115 4,6449 8,0595 10,4632 12,74%
benzo(b)fluoranthéne 3,8231 9,2897 16,1189 20,9263 25,4872
benzo(g,h,i)peryléne 3,7962 9,2243 16,0054 20,7789 25,3077
benzo(k)fluoranthéne 1,8846 4 5794 7,9459 10,3158 12,5641
chryséne 1,9308 4,6916 8,1405 10,5684 12,8718
dibenzo(a,h)anthracen 3,8115 9,2617 16,0703 20,8632 25,4103
fluoranthéne 3,8000 9,2336 16,0216 20,8000 25,3333
fluoréene 3,7981 9,2290 16,0135 20,7895 25,3205
indeno(1,2,3cd)pyréne 1,9404 4,7150 8,1811 10,6211 12,9359
naphtaléne 18,9423 46,0280 79,8649 103,6842 126,2821
phénarthréne 1,9846 4,8224 8,3676 10,8632 13,2308
pyréne 1,9019 4,6215 8,0189 10,4105 12,6795

Grace aux chromatogrammes obtenus pour chaque ét@mmexe 12)nous pouvons créer

dzy S y2dz@SttS YSGK2RS LJ2dzNJ O2y aidNHzA NB f Sa

Nous obtenons dédien meilleurs résultats que précédemment mais nous devons tout de
méme faire quelques modifications

f b2dza yS R23a2Yya -cdpydxie ef leCbenfdfgchy)@dylenE sak leurs
pics ne sont pas toujours trouvés et car les coefficients R2 de lenitedr
RQSGUlIf2yyl3S a2yd o0SIdzO02dzl) GNRBL) Fl Aof Sa

1 On dose ensemble le benzo(b) et le benzo(k)fluoranthéne ainsi que le
benzo(a)anthracene et le chryséne. En effet leurs pics ne se séparent pas
completement.

T [ 2NRIjdzQdzy LIRAY(d Sad stisNgpiméSt 2A3yS RS 1 |

91 Les deux premiers points de la droite du dibenzo(a,h)anthracéne sont supprimeés.

f On fait un«forced peak, c'estaR A NB intédz® 8uy'une plus grande partie

Dosage desHA®t NRE 2SS RQSGdzRS
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du chromatogramme, pour les composés suivants
A Fluoréne D10

Fluoranthéne

Pyrene

Benzo(a)anthracene + Chrysene

Benzo(b+k)fluoranthene

Benzo(a)pyrene

Dibenzo(a,h)anthracéne

Phénanthrene

D D> D> D D> D

On peut maintenant bloquer les droites et les coefficients R2 de maniere a ce que ce soit

AAAAA

LesdroiteR QS iUl f 2y y I Ihamnexgldi DA aAO0E S
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1. Méthode de prélevement

¢2dzi Sy OKSNOKFYy(d tF YSAffSdINE YSGK2RS RQl Yyl
une méthode de prélevement des fumées. Pour cela, nous avons a notre disposition une
chaudiére se situant a la Halle thermique du département Energétique et Propulsion de
fQLb{! RS w2dzSyo® DNNOS t fQFARS RS a¥$ aSRI
projet.

a. Matériel utilisé
- Chaudiere

La chaudiére située a la Halle Thermique est de marque HS TARM, année 2007, série N°
1014084. Elle est de type Multi Heat 1-3801-230Volt.

Caractéristigues

Puissance granulé de bois5 kW
Puissance céréaled5 kW

Pression maximale de servic2,5 bas
Température maximale de servic&00 °C
Contenance eau50 L

Classe chaudiere3

CE 1*230V-50 Hz- 300W
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- Combustible

Pl
w»
(@]
No
>+
QX
Pl
w»

Lt aQr3aAad RS LISttSi fF YI NJjdzS 2|

- Pompe

La pompe utisée est de marque CANTON Instruments. Elle a un débit maximal de 2220
L/h. Des photographies de la pompe sont visiblemaenexe 14.

- Débitmetre

Le débitmetre utilisé est de marque BROOKS.
Il est du type ¢ube size F5-15-A». Il a 15 graduationsetgo RSO0 A G RQIF ANJ YI EA
1347 L/h.Une photographie est visible emnexe 15.

- Filtre

Les filtres utilisés sontFiltre SUPELCO «Quartz Filter for PUF Cartsidgediamétre 3,2
OYad [ SdzNJ G S Y LIS NltilisatinBvarie HeE W0l & BBO0,Rc@aqlzi est
largement supérieur aux températures relevées dans notre montage.

- Mousse de polyuréthane (PUF)

A

[ SdzNJ G SYLISNY i dzNB YFEAYI S RQdziAaAfAaldAazy Sa
NEFNRARANI £ Sa FdzysSa | @yl 1jdzQStfSa yS NI
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b. Montage

Lorsque nous avons commenceé le projet, un montage avait déja été mis en place a la

I FffS GKSNNAILdzZS® b2GNB GNI @At |+ R2y O Si:
notamment fallu trouver un moyen de placer le filtre et la PUF dans le meniag plus,

nous avons dd mettre au point de nhombreux raccords entre les différentes parties du

Y2y idlr3S t tQFARS RS (dzooSa ¥t SEAo0f Sao

[ S LINAYOALS RS y2GNB Y2yidl3aS Sad €S adz gy
ensuite refroidies et condenséed. QSy aSYot S LI aasS SyadzadasS ¢
polyuréthane. Nous analysons ensuite le filtre et la s8®1 Les condensats ne sont pas
analysés.

- Schéma et Photos
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5QF dzi NBa LIK23G23INandexa B3 azyd GrairofsSa Sy

TO TO
Cheminée > Filtre » Réfrigérant > PUF
" L
Coton |, Pompe |, Silica gel
A 4 A 4
Débitmétre Condensats

Les fuméesont aspirées grace a la pompe et arrivent auefilLe filtre est placé dans un

tube de verre, les fumées y arrivent via un tube flexible. Ce ®eii NB O2 dz@ S NI
cordon chauffant, on releve la température avant le passage dans le filtre. Les fumées
2yl SyadzAiidS NBTNERARALS EempératirdstiaRGivedu@eay. NI T NJ
Les fumées se condensent et traversent la mousse de polyuréthane. On reléve la
température une derniére fois en sortie de la PUF. Les condensats sont recueillis dans un
erlenmeyer. Nous ne les analysons pas. Le reste des fumées va ensuite dans un piege a
vapeur ou se trouve du silica gel. Cela permet de sécher complétement les fumées, c'est
ARANB RS &dzLIINRAYSNI f O 2OV RY YRR I @ mdeS NILI oz8.
arrivent finalement a la pompe et a la sortie elles vont dans un piege a vapeur rempli de
O202y® 9ftftSa Sy NBaAaz2NISyd LIRdzNI I 0G§SAYRNB |

c. Difficultés rencontrees
- Changement du débitmétre

I @Iy YsYS pékSemant &v&cNd chaydiemdlumée, nous nous sommes
renduO2 YLIGS 1jdzS €S RSOAGYSUNB LINBaSyd adzNJ €S
mesurer des débits élevés. Or, la pompe mise a notre disposition a un débit élevé. Nous
avons alors calculé son bié afin de pouvoir monter un débitmétre adapté sur le
montage. Pour cela, nous avons utilisé un compteur a gaz que nous avons placé en sortie

de la pompe. Nous avons allumé la pompe en ne plagcant rien a son entrée afin de
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mesurer son débit maximal de pééfement. Nous avan  ( NB dzdS dzy RSOA G R
L/h. Nous avons ensuite choisi le débitmétre adapté parmi ceux présents autlzEbara

Nous avons donc opté pour un débitmétre6RL5-A avec une bille de carboloy qui

LISNXY SO RS YS&adzNBrivdl 34RO A G RQIF AN YI EA

De plus, nous avons pu adapter le débit de la pompe grace a une vanne située sur le
montage, de telle sorte que le débit ne soit pas trop élevé en début de prélevement.

- CdzA S RQKdzAf S RS f I LI2YLIS

Une fois le débitmeétre installé, nous awallumé la chaudiere et effectué un premier

LINBf § dSYSyilid ! dz 62dzi RQdzyS ljdzAyT I AyS RS YA
OANDdzZE F AG RFEya OSNIFAya GdzoSa Si 1jdzQSttS
FdzvYSSad b2dzd | @ANFAAYE RBSYOYBATSSNIIIAG S RQKdzA
bQlelyd LIa RQFdzINBE LRYLIS t RAALRAAGAZ2Y S
avons décidé de piégern f QKdzAf S® b2dza + @d2ya R2y O LI I O
du coton en sortie de lapY LISE 2dza S | @lyd €S RSOAGOYSGNS
coton tandis que les fumées le traversent pour atteindre le débitmétre.

- Condensation des fumées a la sortie de la cheminée

Lorsque les problémes cités précédemment ont été résolus, nous amnmencé a

effectuer des prélévements plus longs. Cependant, au bout de quelques milutEbit

RQIANJ LINBf S@S RAYAYdzr A0 F2NISYSyd 2dzaljdzQt
dans le filtre étaient trop refroidies et se condensaient dans leetilbxible reliant le
O2yRdzA G RS OKSYAYSS | dz TAf (adiBsdientdSng daRses G a
tube et finissaient par se déposer sur le filtre, ce guipéchai les fumées de le

traverser. Pour résoudre ce probleme et éviter que le filiee se bouche, nous avons

placé un cordon chauffant le long du tube flexible. Ce cordon permet de chauffer le tube

bt nn ¢/ SY@ANRYS>S OS lidzhA LISN¥YSG RQOQSOAGSNI f I
mis en place, le débit continuait de diminuermag @ G § SA 3y A G LIJX dza dzy S
fumées pouvaient traverser le filtre et le reste du montage
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d. Caractéristiques des prélevements

- Température des fumées avant le filtre

Les fumées pénétrent dans le montage a la température de 150°C, refroidissen
I NNA GBSy adzNJ £ S FALGNS £ dzyS GSYLISNI (dzNBE R

- ¢CSYLISNY 0dzNBE t f QSYyGdNBS SG £ tF a2NIAS RS

Une fois le filtre traversé, les fumées sont refroidies. Elles entrent et sortent de la PUF a
température ambiante.

- Debit prélevé

Durant ledernier prélevement, nous avons relevé le débit toutes les 1 & 2 minutes: Celui

ci diminue fortement & mesure que les particules se déposent sur le filtre. Le débit varie
ROSYDBANRY wMunn [KK t onn [KK RQFANIitGINBE SO
relevés se trouven annexe 17

- Durée de prélévement

Nous avons effectué des prélevements de 1 heure. Cette durée est acceptable car le
débit reste suffisamment élevé tout au long du prélevement et car la quantité prélevée
est suffisante pourlaméK 2 RS RQlI yI f 2asSo

2. Extraction et purification pour échantillonnage

l'yS F2Aa S LINBfSOSYSyl RQdzyS KSdzNB STFFSO0 dz
les hydrocarbures aromatiques polycycliqgues (HAP) récupérés sur les filtres et les mousses

de LI2f @ dzNBUKFYS o6t! C0Od 5QILINBFA fSa RAFFSNByI
publication canadiennfl]> f I YSAf f SdzNBE Tl 2y Said RQdziAf A&
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Extraction par Soxhlet

1 Principe:

[ QSEGNI OG SdzNJ RS { 2 E KLD2SdaNJ StathS EalLeg GOwdigiasyy SG/2iy GOn
Le principe du Soxhlet est de porter le solvant a ébullition de maniere a faire passer les
vapeurs dans le tube adducteur. Celi@sont ensuite se condenser dans le réfrigérant a

boules et retomber dans le caip RS f QSEGNI OGSdzNJ 2G &8 i N2 dz
filtre épais contenant le solide dont nous voulons extraire les substances. Le solide est

ainsi immergé dans le solvant chaud (il est chauffé par les vapeurs se trouvant en
RSa442dza 0 ! dZ OF2zikh R@HAzy & O8zp6 S OOdzydzf | A2y |
Le niveau de solvant atteint alors le sommet du siphon provoquant son retour dans le
olftt2yd [ S& adoaidlyO0Sa SEGNIAGSE &S NBGNRO
enrichit progressivemet [ S a2t gl yad O2yiGdAydzS RS aQsgl
commence tandis que les substances extraites restent dans le ballon (elles doivent avoir
dzy S GSYLISNI dzNBE RQSodzf t AGA2Y ySGGSYSyd &dzLd

T Schéma

—1T L
refrigérant
a boules
> i
entrée
d'eau
i tube adducteur
7 siphon
/’/
corps —_—
extracteur ‘
icartouche)

Vi ballon contenant le
solvant extracteur

- chauffe-ballon

1
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1 Avanages:

[ S&a ljdzr yGAGSa RS azto@glyida dziantArasSSa azyl
RQSEGNI OGAaz2yd /St NBLNBaSyisS R2y0O dzy | @I
G2dz22 dzZNR LJdzNJ OF NJ Af Said RAAGATES Sy LISNXI y!

M Inconvénients

[ RdzZNBS RQSEGNI OGAzy Sad aasSi t2y3dzsSxz OS
LISNXY I ySyO0S S Yz2yilr3sSe [ S (SyLa RS t QSEGNI
FOGABAGSAT Af yQSaild R2y O Ad af AYSINRIBE [Af Gy O
G2dz22dzNR L12&aaAiofS RS fQdziAf AaSNWP 5S LI dza =z

f QSEGNI OGA2y LI NI {2EKf SO yS 4S8 LINI GAldzS | dz

91 Bibliographie

Lors de nos recherches bibliographiques, nous avons séleétiennparticulier une
publication[1] qui se rapprochait de notre projet. Dans cette publication, ils utilisent 300

Y[ RS RAOKE2NRYSUiKIYS 02YYS a2t @glryid SEGNI O
nuit au rythme de 3 a 5 cycles par heure.

1 Protocole epérimental:

Nous avons essayé de respecter au plus prés les conditions expérimentales de la
publication citée précédemment. Cependant, par mesure de sécurité, il est impossible de
laisser une manipulation sans surveillance toute une nuit. Nous avams did extraire

ddzNJ dzy S RdzNBS RS 17K Rlya I 22dNySSe 5S LI
y2dza | @2ya RSOARS RQSEGNIANB | @3SO dzy VYSft
OFFSOGAGSYSYy iz t QKSELFYS S&ai dzyéthaef gl yi t L3
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Le protocole expérimental est donc le suivant

Traitement du filtre

1.
2.

3.

Le filtre est placé au dessiccateur pendant une nuit

hy RSL}2aS &adzNJ S FAftdeRBoréemerD10k(§taloRiSterrfe)a a 2 f d
f QI ARS RQdzyS ASNAyYy3IdzS RS Hp x|

onLXt AS £S FAfGUNB Sy RSdzE SiG 2y f QAyasNB RI
hy 22dziS RIya dzy oltf2y RS pnn Y[ dzy YS
dichlorométhane

hy LE2NIS €S YStly3aS t SodzZ f AlGA2yar8son 2y SE
de 2 a 3 cycles par heure

hy S@FLE2NBE t fQSOFLIR2NI GSdzNJ NRGFGAT £ QSEGN

Traitement de la PUF

1. La PUF est placée au dessiccateur pendant un jour et detsammaimum

2. On dépose sur la PUF 20 pL de la solufiocBQ RS Ct d2NBYS 5mMn 0 S
f QI ARS RQdzyS ASNAy3IdzS RS Hp x|

3.hy AYyasNB fF t!C RIya fF OIFNIG2dzOKS 1jdzS O

4. hy | 22dz2iS RlIya dzy ottft2y RS pnn Y[ dzy YS
dichlorométhane

5. Onportelemélangeaébut AGA2y Si 2y SEGNIAG f QSOKI yi
de 2 a 3 cycles par heure

6. hy S@FLR2NB t fQSOHFLR2NIG§SdzNI NR2GFGATF £ QSEGN

Remarques

[ S fFr02NFG2ANS RS OKAYAS 2NHIYAldze Rdz 0o N
LISNY SO LI a RS Y2Yy(iSN)I RSdzE NBFNAISNIyiGa t
extractions, les vapeurs se sont emballées et ont atteint le sommet du réfrigérant.

Nous avons donc perdu beaucoup de solvant.

Dans le but de limiter les pertes de saivanous avons diminué la température du

chauffeo I £ t 2y ® / SOA | NBRdzZA (G S y&r¥iofiNdBcéRS O@ (
fS NBYRSYSyi RQSEGNI OliAzyod

[ S NBYRSYSyil RQS#ré &dniificursiyhous aliNds puleaind 38rdzi

une plus longe durée; une nuit plutét que 7 heures en journée.
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Méthode de purification pour échantillonnage

l'yS F2Aa fQSEGNI OGA2Yy FAYAST Af y2dza 7Tl dzi
publication[1], nous avons choisi de faire une colonnepdeification.

Protocole expérimental

1.

2.
3.

o

oo

On place une petite quantité de laine de verre a la base de la colonne de purification

de diametre 2 cm et de hauteur 40 cm

hy F22dziS SY@ANRY p Y[ RQKSElFIYS RlEya fI O
On pése 10 g de silice dans un bécher, 82adzi S dzy LISGA G @2t dzvYS
mouiller le tout et on coule ce mélange dans la colonne, on tasse bien et on rince le

0 SOKSNJ 2dzaljdzQt OS jdzS G2dzi S YStlFy3asS aza
hy 22dziS f QS| dzaSIRISHEG RS O (W YRS é&ly | A
tout en évitant que le Ng&5Q ne vienne a sec

On dépose, alasurfacedudS$@> f S& H Y[ RS LINPRdzA G NB OdzL.
hy Stdz§ @S0 on Y[ RQKSElFIYS® hy yS NBOdzSA
par la colonne

On élue avec 70 mL dichlorométhane. On conserve la fraction recueillie dans un

ballon de 250 mL

hy S@FLER2NBE t QSO LN GSdzNI NRGFGATF 2dza lj dzO
On transfere les 2 mL avec du dichlorométhane dans un vial conique et on concentre
a2dza dzy 2SS0 RQUmé@I®ul2dzilj dzQt dzy @2 f

100hy | 22dziS Rdz RAOKEf 2NRYSUKI YyS 2dzaljdzQt dzy ¢

a étre analysé.
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1. Résultats expérimentaux

Les quatre premiers filtres analysés ne sont pas exploitables car le temps de préhévem

était trop court, il y avait des fuites dans le montage (air et/ou huge)es fumées se
condensaient avant le filtre. Ces quatre prélevements ont été faits sans changer la PUF donc

OS NBadzZ drad yQSad L& AAIYATFTAOlImE&NE s / SLISY
chromatogrammes en annexe 18

Pour les prélevements suivants, durant chacun une heure, nous avons installé un cordon

OKFdzZFFFy(d | dzi2dzNJ Rdz 1dzoS &a2NIlyd RS tF OKSYA
installé un piége a vapeur rempiS O2 (i 2y L3 dzNJ Ol LJGSNJ f QKdzA £ S ¢
I @2y & &adzZLJLINAYS §Sa FdzaidSa RQFANI I dz yAGSE dz Rd

Notations utilisées dans les tallex: RT: temps de rétention

Area: aire du pic

Amt/RF: concentration en pg/mL
Voici les résultat obtenus pour chaque échantillon

[ S LINBYASNI GFof Sl dz O2NNBEALRYR | dzE NBadzZ G §a
méme. Pour voir si les résultats étaient corrects, nous avons repassé quasiment tous nos
échantillons en GC/MS car un passédiA Sy i RQsUNB AyadlftfsSe 9y
SOKFIyiAft2yas y2dz | o2ya Sdz RSa LINRo6fsYSa Lk
second tableau correspond donc a ces nouveaux résultats.

Remarque les chromatogrammes de chacdes résultats sorgn annexes 19
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Prélevement du 7 Juin

U Résultats pour le filtre

\RT.. 0| Peak Mame | Area 1] Amt/RE 1| |
8.713 MNaphtaléne 26682 MR,
17.009  Acenaphtyléne 238245 MIA
18.251 Acenaphténe 0 0
21.577 Fluoréne D10 22093 1923
21775 Fluoréne 3454 0,703
28695 Phénanthréne 21102 10,18
29063 Anthracéne 25343 2772
37.731 Fluoranthéne 323533 14 92
39217 Pyréne 434129 235
44 563 Benzofalanthracéne+Chryséne 24275 2996
47 462 Benzo{b+k)fluaranthene 15002 1424
48071 Benzofa)pyréne 17774 2348
0541 Dibenzo(a hanthracéne a 1]

RT... | 2] Peak Mame | Area [ AmtiRF 1]
8.684 Maphtaléne 29544 MAA
17,213 Acénaphtyléne 1011 MAA,
18,261 Acénaphténe 0 0
21533 Fluorene D10 24342 1523
21743 Fluoréne 3697 0 By7?
28654 Phénanthréne 238651 5,996
29.027  Anthracéne 18891 2,396
37695 Fluoranthéne 357660 14,95
39189 Pyréne 547247 29
44 564 Benzo[a]anthracéne+Chryséne 18337 2520
47 454 Benzo(b+k)fluoranthéne 13379 1,218
48,1668 Benzo(a)pyrane 3696 1016
50,491 Dibenzofa hanthracéne 2469 MAA,

Seul le filtre est exploitable pour ce prélevement. La PUF de cdgast celle citée plus

haut.

Dosage des HA®t NP2 2 S i
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Prélevement

du 8 Juin

U Résultats pour le filtre

| K. FF|| B Heak Narme | Area A4 Amt/EE T |
8.714 Maphtalene 85447 2201
17.016  Acénaphtyléne BRAYY PAA,
18.251 Acénaphténe 0 0
215885 Fluargne D10 21513 1923
21.776 Fluaréne 4273 0,781
28698 Phénanthréne 213734 10,11
29078 Anthracéne 19429 2518
37742 Fluoranthéne 300875 1433
39233 Pyréne R2524A 2493
44583 Benzo[a]anthracéne+Chryséne 20297 3,295
47 435 Benzo(b+kfluoranthéne 16237 1470
48.076 Benzolalpyréne 30045 4293
50.433 Dibenzoia hjanthracéne 4079 PAA
RT... 1| 2] Peak Name | Area 1 Amt/RF 1]
5693 Naphtaléne §3518 1,308
17.174  Acenaphtylene = M
18,2561 Aceénaphténe 0 0
21546 Fluoréne D10 28481 1923
21750 Fluoréne 7472 0,347
28669 Phénanthréne 291860 10,39
29053 Anthracéne 18129 2264
37705 Fluoranthéne 3859632 14,05
39200 Pyréne 741618 2638
44 553 Benzo[a]anthracéne+Chryséne 22543 2573
47 458 Benzolb+kfluoranthéne 15572 1214
i 458,326 Benzola)pyréne 5190 1,061
50541 Dibenza(a h)anthracéne o 0
i Reésultats pour la PUF
\RT .. | 9 Peak Mame | Area 1| Amt/RF 1]
B.732 Maphtaléne 331840 1217
17.061 Acénaphtyléne 613166 212
18.214  Acénaphténe 7202 5075
21601 Fluoréne D10 158169 1923
21.803 Fluoréne 29183 2557
28736 Phenanthréne 317755 16,03
291065 Anthracéne 16307 2 ABk
37.765 Fluoranthéne 22374 3,155
39238 Pyréne 28040 2436
44 B78  Benzao[a]anthracéne+Chryséne 35018 40
47 475  Benzolb+kfluoranthéne 0 o
43.1898 Benzao(a)pyrane 0 o
50.354 Dibenzala hanthracene 16233 0595
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RT.. | 2 Peak Name | Area 1] Amt/RF 1]
8.687 MNaphtaléne F45028 13,30
17200 Acénaphtyléne 1735 AR
18.147  Acénaphténe 13287 k£ Das
21,540 Fluoréne D10 34412 1923
21738 Fluoréne 43331 2434
28666 Phénanthréne 551644 1554
29031 Anthracéne 21639 2256
37 E8E  Fluoranthene 35175 3029
39180 Pyréne 39791 2137
44 520 Benzo[a]anthracéne+Chryséne o 0
47475 Benzolb+kifluoranthéne 0 0
48.323 Benzola)pyréne 22036 1,994
A0.541 Dibenzofa hlanthracéne 0 0

Prélevement du 10 Juin
U Résultats pour le filtre

|RT ... 4| | Peak Name | Area | AmtiRF |
8.709 Naphtaléne 53372 1.1
17.072  Acénaphtyléne 2382e+ 5232
18.194  Acénaphténe 21989 5409
21585 Fluoréne D10 33468 1923
21785 Fluoréne 74648 3510
28718 Phénanthréne 402544 1198
29089 Anthracéne 20255 2234
37739 Fluoranthéne 20749 2E78
39230 Pyréne 34546 2016
44 520 Benzolalanthracéne+Chrysane 1] 0
47 501 Benzo(b+k)fluoranthéne fb32 0gB14
45198 Benzofa)pyréne 0 0
0541 Dibenzo(a hanthracéne 1] 1]

RT.. ]| 2] PaakHams | Area ) AmiRF 1
8.712 Maphtaléne 4169 MAA,
17.092 Acenaphtyléne 571 MAA,
18.251 Acenaphténe 0 0
21.555 Fluaréne D10 15629 1943
21733 Fluoréne o 0
28667 Phénanthréne 42597 3,306
29080 Anthracéne 4113 1,870
37634 Fluoranthene 107174 71583
3171 Pyrene 173834 1042
44 577 Benzo[a]anthracéne+Chrysene 7967 2071
47 485 Benzo(b+kjfluoranthene 14444 1577
43,1898 Benzo(a)pyrene o 0
80541 Dibenzofa,h)anthracene 0 0
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U Résultats pour la PUF

RT... || 1] Peak Hame | Area ] Amt/RF 1
8.738 Naphtaléne 703352 1276
17123 Acenaphtyléne 3,122e+ 59 54
18.232 Acénaphténe 26794 5 447
21627 Fluorgne D10 38899 1923
21.823 Fluaréne 80657 3 Bde
28.754 Phénanthréne 439954 11,34
29127 Anthracéne 20000 2,148
37784 Fluoranthéne 18570 2554
39249 Pyréne 28523 1725
44 520 Benzo[alanthracéne+Chryséne 0 0
47 475 Benzolb+k)fluoranthéne 0 0
48363 Benzolalpyréne 12907 1,366
f0.541 Dibenzoia h)anthracéne 0 0

RT .. ]| ] Peak Name | Area 1 AmtiRF 1]
8.713 Maphtalgne BO1902 1183
17052 Acénaphtyléne 2885e+ B0 02
18.203 Acénaphténe 24170 5434
21592 Fluoréne D10 35666 1923
21793 Fluoréne 56946 3,790
28723 Phénanthréne 435516 12,14
29103 Anthracéne 21183 2223
37.758 Fluoranthéne 20557 2 B40
39232 Pyréne 29118 1,806
44520 Benzo[a]anthracéne+Chryséne o 0
47 514 Benzolb+kfluoranthéne 32636 1,758
48339 Benzo(a)pyréne 16785 1 48
50541 Dibenzofa hlanthracéne o 0

RT.. | 2 Peak Name | Area [ Amt/RF 1]
8671 MNaphtaléne 526733 10,78
17175 Acénaphtyléne 524 MAA
18.1358 Acénaphténe 21865 5354
21529 Fluoréne D10 33940 1923
21727 Fluaréne 77801 3582
28657 Phénanthréne 401654 11,80
29029 Anthracéne 152483 2087
37695 Fluoranthene 21329 2 F56
39171 Pyréne 26915 1,783
44 BB Benzo[a]anthracéne+Chryséne 13336 2023
47 475 Benzolb+k)fluoranthéne 0 0
48345 Benzolalpyrene 17857 1,761
A0.634 Dibenzofa hianthracéne A2R9 MlA

Dosage des HA®t NP2 2 S i
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Remarque[ S48 RSdzE LINBYASNB Gl o6f Sl dzE & 2lipniaétéSa NS &
injecté manuellement. En effet, nous avons refait une injection car les résultats semblaient
étranges

Prélevement du 17 Juin

U Résultats pour le filtre

RT .. | %] Peak Name | Aea 1 Amt/RF 1]
8720 Maphtalgne 281784 13,79
17.033 Acénaphtyléne 357287 1535
18214 Acenaphténe 3150 4 5a?
21.5993 Fluarene D10 145139 1,923
21.802 Fluarene 215593 2505
28732 Phenanthréne 432435 278
29098 Anthracens 32064 3,504
37759 Fluaranthéne 408550 2B 57
39253 Pyréne FPrTp. 43 50
44 584 Benzofalanthracéne+Chryséne 35798 4882
47512 Benzo(b+k)fluoranthéne 7168 1,129
48195 Benzo(a)pyrene 0 0
50541 Dibenzola hanthracéne 1] 1]

RT.. | 2] Peak Name | Aea [ Amt/RF 1]
8.693 Naphtaléne 242003 1215

17197 Acénaphiyléne ga7 ML

18.181 Acénaphtens 52 4573

21.544  Fluoréne D10 135995 1323

21.743 Fluoréne 20256 2450

28673 Phénanthréne 531850 3503

29045 Anthracéne 34543 4017

37713 Fluoranthéne 552318 36 53

39215 Pyréne 1 021e+5 7206

44 561 Benzo[a]anthracéne+Chryséne 381451 5240

47 422 Benzalb+k)fluoranthéne 10525 1574

48.067 Benzo(a)pyréne Bh29 1 654

50.541 Dibenzola hjanthracéne 0 o
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U Reésultats pour la PUF

RT .. | 9] Peak Name | Area [ ArtRF 1]
B.726 Maphtalene 3053e+ 160,1
17076 Acenaphtyléne 3,289+ 1741
18175 Acénaphténe JR507 7/ 588
21.566 Fluoréne D10 14645 1,923
21.770 Fluoréne 71318 FRr
28.691 Phenanthréne 194927 13,12
29071 Anthracéne BI07 2,108
37702 Fluoranthéne 12855 2503
39205 Pyrene 20637 230
44520 Benzao[alanthracéne+Chryséne 0 0
47 657 Benzo(b+kifluoranthéne 104595 1 464
43.011 Benzola)pyréne J8357 B025
50541 Dibenzo(a hianthracéne 0 0

RT... U ] Peak Mame | Area Fil| Amt/RF 1
8.717 Naphtaléne 2838745 1431
17061  Acenaphtyléne J441e+s 1723
18.155  Acenaphténe 37125 7477
21.547  Fluoréne D10 15478 1923
21,746 Fluoréne 749683 7 045
28670 Phénanthréne 212608 13 50
29.054 Anthracéne 5937 2085
37700 Fluoranthéne 17536 31k
39187 Pyréne 20038 2272
44 520 Benzo[a]anthracéne+Chryséne 0 0
A7 475 Benzalh+k)fluoranthéne 0 0
48193 Benzo(a)pyréne 0 0
50541 Dibenzo(a,hjanthracéne 0 0

Dosage des HA®t NP2 2 S i

RQS{ dzR S

o_g0 o
55 INSR

ROUEN

/ C I CharottePOIVLEANA v S

t hDb 9!
32



Une fois tais les échantillons analysés, nous avons décidé de faire un blanc a la fois pour le
filtre et pour la PUF. (21 Juin)

U Résultats pour le filtre

RT... | ] Peak Mame | Area [ AmtiRF 1
8720 MNaphtaléne 7492 MEA
17249 Acenaphtyléne (02 MR
18.251 Acenaphténe 0 0
21.615 Fluorgne D10 16279 1,923
21783 Fluoréne 0 0
28513 Fhénanthréne 4286 1,505
29100 Anthracéne 0 0
37.818 Fluoranthéne 1327 2209
39283 Pyréne 1499 1,100
44709 Benzo[a]anthracéne+Chryséne 1185 1,581
47 503 Benzo(b+kfluaranthéne 7467 1,074
48198 Benzola)pyréne 0 0
50541 Dibenzofa hjanthracéne 0 0

RT.. || 2] Peak Name | Area 1] Amt/RF 1]
8685 MNaphtaléne 5753 MAA,
17202 Acénaphtyléne 534 MAA,
18251 Acénaphténe 0 0
2158 Fluoréne D10 17409 1923
21.783 Fluarene 0 0
28692 Phenanthréne 0 0
29100 Anthracéne 0 0
37796 Fluoranthéne 1376 2207
39201 Pyréne 0 0
44701 Benzo[a)anthraceéne+Chryséne 2508 1,680
47 488 Benzo(b+kfluoranthéne 1967 0,546
48198 Benzofa)pyréne 0 0
50541 Dibenzola hjanthracéne 0 0
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U Reésultats pour la PUF

|RT ... U] ] Peak Name | Area 1| AmtiRF 1
8.718 Maphtaléne 5391 BliA
17107 Acenaphtyléne 0 0
18.251 Aceénaphténe 0 0
21572 Fluoréne D10 13306 1543
21.783 Fluarene 0 0
28,692 Phenanthrane 0 0
29100 Anthracéne 0 0
37.794  Fluoranthéne 2338 2291
34277 Pyréne 3572 1,472
44 520 Benzo[a]anthracéne+Chryséne 0 0
47 463 Benzolb+kfluaranthéne 33155 4 299
48,188 Benzo(a)pyréne 0 0
60436 Dibenzo(a hlanthracéne 7379 M4,

RT.. | ] Peak Name | Area 1] Amt/RF 1]
8.712 Maphtaléne A041 MIA
17107 Acenaphtylene 0 0
18201 Acenaphtane 0 0
21567 Fluoréne D10 11348 1423
21783 Fluarens 0 0
20.692 Phénanthréne 0 0
29100 Anthracéne 0 0
37721 Fluaranthéne 0 0
39197 Pyréne 2746 1,247
44520 Benzo[a]anthracéne+Chryséne o 0
47 475 Benzo(b+k)fluaranthéne 0 0
48198 Benzo(a)pyréne 0 0
50.369 Dibenzofa hjanthracéne 1673 MEA,

Nous pouvons maintenant exploiter les résiudt obtenus grace aux tableauxdgssus.
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Afin de présenter les résultats de maniére plus claire, nous avons réalisé plusieurs

2.Interpretation des résultats

histogrammes. lIs représentent la concentration de chaque HAP. Les HAP sont classés selon

leur temps de rétention, le plus faible étant placé tout a gauche. Nous avons réalisé un
histogramme sur la moyenne des concentrations de chaque HAP dans les filtres

(Histogramme 1), un histogramme sur celle de chaque HAP dans les PUF (Histogramme 2) et
un higogramme sur la moyenne des concentrations totales (filtre + PUF) (Histogramme 3).

100

Concentrations des HAP dans filtre

92

84

76

68

60

52

44

36

Concentrations (pug/mL)

28

Pyrpi

20

12

Fluorapther

Phénanthréne

[

Naphtaléne

éne +

thracéne
Chrysene

Benzo(a)pyréne

Anthracene
1

Benzo(b+k)

100

92

84

76

68

36

Concentrations (ug/mL)

28

20

12

Dosage des HA®t NB 2 S (i

60

52

44

Acénaphtyléne

T

HAP

Histogramme 1

fluoranthéne

Concentrations HAP dans les PUF

O Naphtaléne

B Acénaphtyléne

OAcénaphtene

OFluorene

B Phénanthrene

O Anthracene

B Fluoranthéne

OPyréne

W Benzo(a)anthracéne +
Chrysene

B Benzo(b+k)fluoranthéne

OBenzo(a)pyréne

ODibenzo(a,h)anthracéne

Benzo(b+k) Dibenzo(a,h|

Naphtaléne
Phénapthréne
] Acénaphtéene
] T 2
| I

fluoranthen anthracene]

Fluoréne

Fluoranthéne

Pyréne
. N
T

"

HAP

Histogramme 2

Chryséne

RQS{ dzR S

Benzo(a)pyréne

ROUEN

ONaphtaléne

B Acénaphtylene

OAcénaphtene

OFluoréne

B Phénanthréne

O Anthracéne

W Fluoranthéne

OPyréne

W Benzo(a)anthracéne +
Chrysene

B Benzo(b+k)fluoranthéne

OBenzo(a)pyréne

ODibenzo(a,h)anthracéne

/ C I CharottePOIVLEANA v S

o g0 o
53INSR

t hDb9!
35



Concentrations des HAP dans filtre + PUF

O Naphtaléne

B Acénaphtyléne
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Histogramme 3
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20.
Remarques
i Dans les filtres nous retrouvons majoritairement
- Pyréne
- Fluoranthene
- Phénanthréne
9 Dans la PUF nous retrouvons principalement
- Acénaphtylene
- Naphtalene
1 Nous pouvons conclure que les fumées contiennent principalement

Dosage des HA®t NB 2 S (i

Acénaphtylene
Naphtalene
Pyrere
Phénanthrene
Fluoranthéne
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1 Nous pouvons expliquer ces résultats par le poids des molécules. En effet, les
molécules lourdes sont tenues par le filtre, comme paoule pyréne et le
fluoranthéne qui possedent 4 noyaux aromatiques. Les molécules légéres se
NEBONRddzSYyd RIya 1 t!CZ y20FYYSyd €S yI LI
respectivement 2 et 3 noyaux aromatiques. Les autres composés sont retenus en
partie par le filtre, ce qui expligue que nous pouvons les retrouver dans le filtre et
dans la BPF.

1 Nous remarquons que pour certains composés, nous avons de grandes marges
ROSNNBdzNE® Lf aSNIAG dziAfS RQFFFAYSNI y2i
FylFrfteasSa | FAY RQSUOdzRASNJI LI dza LJN@OAasvéyu
ailleurs, nouso NHUft 2y a Rdz 62Aa> Af yQSad LI a Rz2yC
RATFSENBY(G aStzy fSa LINBfs@gSYSyda OFNI €S O

1 Pour un prélévement, nous avons pu mesurer le débit toutes les minutes. Les
mesures sont regroupées dans le tablestwé enannexe 175 QI LINBEci no@sS dzE
avons pu calculer les quantités réellement prélevées, présentéaseaxe 21.

T b2dzA | @d2ya NBlFIfAAS fQSEGNI OGAZ2ZYy RQdzy TFAf
certains HAP étaient déja présents avant la tragerde la fumée et si cela pouvait
fausser nos résultats. Malheureusement, nous avons retrouvé quelques HAP dans le
filtre et dans la PUF, cela est peut étre di a un reste dans la colonne ou dans
f QA y eleachantidmnt été passé deux foisles diromatogrammes obtenus
sont visibles emnnexe 22.

T b2dza | @2ya S3ALESYSyd OFftOdzZ S S O2STFFAOA
AYGSNYyS® b2dza I @2ya FILAG f1 Y2eSyyS RSa |
Fluoréne D10 en prenant en compte le ida Nous obtenons une valeur de 22505.

[ QSOF NI GeéeLlsS 20GSydz Sad RS yyyod Si €S O;
39,5%. Le tableau de calcul se trouveaenexe 23.
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! f QAaadzS RS 0O0Sa& KdzA G & SYlithlghtedt fix® Lesthiit® 2S G R
YSGGNB Fdz LRAYG dzyS YSUK2RS RQSOKFIYyGAtf2yyl 3
de combustion a été atteint.

9y STFFTSOz y2dza | g2y a NBdAzaaAA t YSUGGNB | dz LRAY
les fumées par chroatographie en phase gazeuse couplée a un spectrometre de masse. En
méme temps, nous avons terminé le montage existant pour prélever les fumées dans la
OKI dZRASNB® 9y FAYI y2dza | @g2ya SilotA S LINRG:
dufiltre./ SLISYRI Yz y2dza yQlF@2ya LI a NBStfSYSyid ¥
imparti était trop court. De plus certaines choses devraient giug étre modifiées pour

LI NDSYANI £ RS YSAtfSdz2NE NBadz GFdao /St L2 dzN

Ce projet a été pour nous une expérience trés enrichissante. En effet, nous avons appris
0SI dzO2dzLJ RS OK2aSa adzaNJ €S R2YIFAYS RS tF OK?
AYLRZNIGFYGS RS tF D/ka{® 5SS LM dzaZ ubpSetdaNP 2S i
travailler en autonomie en cherchant des indications dans les publications pour mettre au
LRAYG f1 YSGK2RS RQlIYylIfeROdY HSfduprdasB@Ig s RH T
problémes rencontrés a la Halle thermique. Ce projet nous a dthtres bénéfique.
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grenoble.fr/champol/site/prepa/physique/laboratoire%20chimie/techniques/ExtractionSolliq
.html
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http://www.oxbo.nl/chemie/scheidingsmethoden/extractie/extractie-1.htm

ANNEXES
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