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ABSTRACT

Le teohnique de chromatographlie en phase gazeuse est
intéressante, pour un géologue, & plusienrs points de wvue ;

- Pétrographique, car en aéparent totalement les gaz occlus
‘dans lea roches, en partioculier, He ou 4, elle permet
d'obtenir ces derniers trés purs afin de déterminer les
ragpartc isotopiqueg, ce qui conduit & l'évaluation de
1'8ge absolu des roches, :

- QGéochimique, car on feut doser tras simplement, et avecs
préolision, 1ee gaz disasous dens les eaux de rulssellement
ot on seit quelles sont les dirficultés de dosege des eaux
pour le géochimiste. , :

~ Aprés un rappel sommaire de la théorie d'une séparation par

.. ehrometographie en phase gazeuse, et du principe du détecteur
cholsi, une brdve desoription de 1 'appereillage indique le

matériel indispensable A 1‘'dquipement d'un laboratoire : =

Zchantillonneur, colonnes de aéparation, gaz vecteur, enregise-

trement ainsi que les divers montages nous intéressant,

| Quelques exemples permettent d'avoir ne idée des
posalbilités de le technique :

- Limite de sonsibilité des analyses, par dosage de 1'hydro-
géne dans 1‘hélium.

- Anslyse de l'air
= Analyse du gaz d'éclalrege
~ Anelyse du gaz 4'un briquet RONSON
L'analyse des gaz occlﬁe dans les roches est exeminde

plus en détall, en particulier les problémes d'extraction et
de piégesge de ces gaz, ainsl que celul posé par leur dosige.



Ltexamen du prix de revient de 1'1nata11ation
d’un tel laboratoire, permet de gonstater que l‘on peut :

801t stadresser & une maison spécialisée, sclt assembler aoi-méme

les 6léments indispensables aghatéa aéparémant. élments trés
couramment employés par ailleurs, cette dernidre solutlon .
diminuant de glun de 1a moitlé les inveatissements nécessaires,
Lu sensibllité, la preciaion, la rapidité et le prix de revient
de la. ahrematographie en phase gazeuse, associés au fait que
cette technique dans les cas qui nous intédressent, est souvent
la asule susceptible d'epporter des donndes valabies font

que cotte méthode psut-ﬁtre trés intéressante paur 1e géalagﬁa.
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I - INTRODUCTION

_Le traveil dont oe rapport rend compte entre dans le
cadre de la préperation de ma future mission en Nouvelle -
Calédonie, Cette mission comportera une étude pétrographigue
des péridotites, ot une étude géochimique de lenr altération,
ce qui implique les analyses des esux d'infiltration et de ruissel
lement, La technique de chromatographie en phase gazeuse, ainsi
que le mise au point eu laboratoire de ohimle anslytique ae :
1'Université Libre de Bruxelles Monal eur KLSKENS, ételt intéres-
sante pour ces.deux aspscts : Elle peBmet de doser avec une tras

-grande préoision les gaz dissous dens les eaux, et rend égale-

ment trés facile l‘'analyse et le séparation”ddelus dans les ro-
ches. on peut alors recuelillir la totalité de chacun des cons-
tituants du mélange gazeux occlus, ainsi, en gart&culier,

la totalité de l'Argon, et la totalitéd de 1'Hélium, chacun de ces
ssser cet échantil-~

. g8z étant trés pur. Il est alors facile de gét v 6
erminer leuy rap-

lon au spsctrographe de messe de maniére &
port isotoplque. On salt en effet que les désintégrations en

gérie s'eccompagnent de la formation de He et“A, les rapports

isotéplques permettant 4'dvaluer l'@ge absolu de la roche, Dans

le cas des péridotites de Nouvelle-Caléddonie cette détermination
pout-8tre extrémement intéressante, ces roches &tant souvent
localisées dans 16 volsinage de roches volcaniques de composi-
tion basalt-sndésltiques, Seldn certains auteurs les deux for-
metions auraient une origine commune, Les mesures d'S8ge absolu
de ces deux types de roche pouraient peut-8tre apporter un
nouvel argument dans la discussion. On volt donc que cette tech-
nique pouvait se réalise révéler trés intéressante pour mon

travall futur.

Il avalt alors été convenu avec Monsleur ELSKENS que
j'effectural & Bruxelles un stage &'une qn;nzaine de Jours,



¥alheureusement, -1la bonne marche du service de chimle analy~
tique est fort génée depuis plusieurs mois, en raison de
travaux de rénovation. Comme il a'est finalement avéré que
ceux-oi ne seraient pas terminés avant mon départ pour Nouméa, °
-un stage de longue durde devenalt imposaible. Nous avonas done :
' -1imité le progtamme & une visite de quatre jours, durent lesguels
J'ai pu me rendre compie de l'intérdt de la méthode pour mes
travaux, de l'appareillage nécessalre ainsi que des techniques. '’

, - Je tiena avant tout A remergier tous ceux qui m'ont
81 cordialement requas, au service de chimie Analytique, et,’
tout particulldrement, Monsleur ELSKENS, qui, malgrd toutes .
les diffioultés et les dérangements occassionnés par les tra-
vaux, & bien voulu me consacrer une grande partie de son temps
mour m'initier A une teghnique toute nouvelle pour moi.
Qu'il trouve ici 1'expression de ma profonde gratitude.’



I1 THEORIE SOMMAIRE DE LA METHODE

&) Prinoipe
) - Il ne s'egit pas 1ol deé faire une étude théorique
déteillde de l'analyse par chromatographie en phase gazeuse,
Nous nous contenterons dtun exposéd aschématique du principe de
-la méthode, renvoyant, pour plus de détails, A la bibliogra=-.
phie (1, 7; I0 et 11). : : R ‘

' Le mSlange & analyser se présente scus forme zazeuse.,
Il est dilué dans un gaz veoteur, phase mobile, et passéd sur,
ou au travers, un solide ou un liquide absorbé sur un solide

inerte, phase stat&onnai%e. Cette derpldre retient aélective~
ment les g renta constituants du mélange initial en relation

avaec leur comportement echimique et physique, qui sortent séparé-
pent  de 1‘'appareil et sont alors dgteﬁtga et dosés.,

b) Séparation
1) Volume de rétention

‘ - -Elle ge réalise dans une colonne, remplie par la
phase atationnairs, L'échantillon gazeux eat introdult dens un
sourant gazeux porteur, qui traverse la ¢olonne A un aébit '
parfaltement réglé, Le gaz veoteur n'est pratiquement pas \
arfectd par la phase atationnaire. On appelle Volume de rétention
Vr la quantl t4 de gaz porteurhécessaire pour éluer ohaque frac-
tion & travers la colonne, ' | o

_ vr:v(tx‘h)
v {ml / mn) Aébit dens la colonne - |

1l temps mis pour une muldcule de gaz porteur pour traverser

la colonne. o | o

tk temps mls pour un moldéoule de constituant pour traverser
la colonne, (temps de rétention).

Les tk sont carsotéristiques de chaque constituant,
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2) Equilibre entre les phases

- Nous avons vu que l'échantillon & analyser éteit diatri
bué, dans la colonne, solt entra une phase gazeuse et une phase
liquide adsorbée sur un support inerte (chromatographie de
partition gaz-liquide) soit entre une phase gazeuse et une
phase solide (chrometographie d'adsorption, ou chromatographie

de partition gez-aolide). Les concentrations des deux pheses,

& 1'6quilibre se répartissent sur des courbes isothermes :

' 'Iscthenne de Nernst dana le cas de 1avohramatographia
de pariiticn gaz-liquide. L R
. Isotherme de Langmuir dans le cas de la chromatogra-
phie d'adsorption. (Figares et 2) o e

ﬂ\cl:quidt o , “C,m _
qub .: .' . _ ) Cﬂa'é -
1 - Isotherme de Nernst . 2 - Isotherme de Langmulr

- . Selon la pression partisllie des constituants on ae
trouve dans une ocerteine zone de 1‘isotherme, S1 la tYempérature

varie, 1'isotherme se medifie. -

'3) Répartition des constltiants -

- - TExaminons mesintenent la répartition des dAfférents
constl tuants & 1'intérieur des colonnes, On peut retrouver
aselle-cl par un long c¢aloul, mals J.G. Felnberg et I. Smith
(4) proposent pour ltexpliquer, un moddle analogique trds slmple :
Considdrons une série de 3 tubes & easals, confenant tous la
méme quantl té d'un solvant, représentant la phase stationnsirve, -
On introduit dans le tube 1 une petité quantité d‘'dchantillon
disscute dsns la méme quantité de solvant que contlennent les:
tubes (phase mobile). Apr2a sgitation on transvase dens le tube 2
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1ajmoitié‘de"oe_qué,oontient le tube 1, et on rajoute dans le
tube 1 la méme quantité de phase mobile (sans échentillon disaou
cette fola). Aprés agitation la répartition de 1'échentillon

eat la sulvante

tubs 1 = gontlent 1/4 a'éanm'mion*?a/{de solvant
o+ tube 2 = gontient 1/4 d'échantillon 3/4 de solvent.

.. tube 3 = contient 4/4 de solvant
On recommence : . . . R ' |
 fube 1 = contient 1/8 d'dohantillon 7/S de solvent
: . -tube 2 e contlent 1/4 d'dchentillon -+ L
.tube 3 = contlent 1/8 d'échantilion ... o

.On voit apparaltre une courbe en cloche, Selon Ia]nolﬁbilité

de 1'échantillon la répartition seras évidemment différente,

La définition nera blen-entendu meilleurs si le nombre de tube

augmente., Alnsi pour deux aonstituants A (20 % soluble dans la

phase mobile) et B (80 % soluble), et IO tubes, les maxima des.
courbes en ¢loche seront : dans leé 3dme tube pour A, dans le -
agma gube pour B, Lea deuxr constltuants sont dono compldtement

séparss. : ' ; - :

- 4) caréutétiatgguga_das_bandes -

L - Gtast un phénoméne tout & £sit anelogue qui ae prodult
dans la:colonne : Lea différents oonstituants de 1l'échantillon
introdult se séparent progresaivement pour former des bandes
distinctes, contenant chacune un constituant pur, Chaque bande

a une forme définie, qui peut-8ire caractérisée par sa "largeur%
X et sa "hauteur® Y (R. Jottrand et R. Wollast = @) - X repré-
aente 14 durde de passage du constituant & 1'extrémité de la co-

flonne-et.!'la concentration maxima du conati tuant dans le gaz
porteur, & cet endroit., - o R

81 ¥ est la concentration du constituant N & chaque
Anstant{ et u le débit gageux ¢ . . S



12_

- tfy 'G) ds

Z quentité de N dans 1*échantillon,
La forme de la répartition.étant une courbe en ocloche, admettant

. up oxe de symétrie, chague demid courbe admettant elle-méme le
‘,paint d'inflexion comma centre de. symﬁtrie, on peut Sorire

- [y ey et ~yxi/z
e I/d largeur & mi-hauteur

| xI/:e" LR
S Num

I longueur de la colonne

H hauteur 4'un "plateay théorique® (par analo ie avec les aolen-
nes 3 platesux, de dlstillation fractionnde),

H poxrespondamsd au peuvair; aéyarateur d'una oelonna. '

th - L (e.+ kf) . | |

K &oaffiuient de partage

e fraction de volume de la ooldane accupé par le gag
£ fraoction du volume de la ¢olonne occupé par le liquida.

" La valeur de la 1engneur équivalenta é un plateau théoriqne H est
: dannée par l'éqnatian ds Van Deemmer :

H - A * B + Qu
u

- A dépend surtout do 1a torma, de la dimansion et de la dispo~
sl tion des grains du support aalido : Il prcvient de<1a, o
dirrusion PaY . turhulenc@..u o R

Q exprimm ls i ffusion mnléculaire v gaz dens la phase sthe
w, tionnaare, phénomene prépundérant pour las patita débita. -

grovienv du retard l'éqnilibre entre la phase mobile et
& phase atationnaire, phénaméne prépondérant pour lea '
granda débits..
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On en déduit : |
 xi/e -mawmnﬁ7-JAwﬁﬁcu
- TV w

A

2 (6 +Kf) VL yA ¢ B+ Cu

La figure 3 représsnte les veriatlons de la largeur avec le débit
La figure 4 représente les variations de la largeur, de le& hau-
teur et de la surface des pioa, en fonotion de la quantité in-
Jectée i Aux potits déblts Y surfit & représenter Z, aux grands
débits i1 faut prendre,Ssurface du ple. ‘

'Y varie aveo la& unsture du constituant, les garaétériati«_-__

ques de la colonne, 14 pression et la températuxe.

1S emt

Yom o A o,
mm _ . - ) . )
K rom 7/ /Surface
/ /‘
’ /
4 /
V, s -
7/
'3 el ¢ ”
Ve
/7
LQrsw\r Y] R
// Haul'euu-
, .
41 4914 V2
Ve
7/
1 /
V/
2, /
i 1 ) t; kY { i { ¢ o ,
/o : 0.2 2.4 0.6 2. o .h\s m_lu-h_s
Sec fea3 - .
/e Fig &.

' ( ul'uyr'c\s Jou'rmaal)

C) Détection |
1) Oellule de conductivité thermique

On emplole en généial la cellule de conduotibill té
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thermique : Elle comporte un 6lément chauffd, &l tué dans une
chembre entouréde par une parol thermostatisde. La température
de 1'é4lément ceptral dépend de la tranamisalan de chaleur, &
travers la chambre, vers les parois. . T
cette transmisaian peut s'axprimnr :

. L

W ﬂ»k 9T
o 'bx Qa

¥ 3 uissance rournie & I'élément ﬁhaud :

k- aonductibilité du gaz qQui remplit La chambre -

Qx silre dtune surface istherme située dans cette ahambre .
?T gradienﬁ de température normalement a oette surfaoe )
2X .

Gn'emplpig plutat ;a formule globale de LindaayeBrOmley :
L W S Yf .
x caafriaient glqbal de tranarert de ohaleur

4T différence de température entre 1féldment chaud e% la parai_-'
Q aurrace arbitrairament choisia

En général«eat proportionnel Y k (eelluln.idéale).
2) : _Relation cénductibilité -,.ts,'tm molajre

‘ . Gette "eBatiun doit étra 11néa1ro pour pouvoir
utiliser la collula A 1tanelyse de la composition du mélange
gozeux. Bn réalitvé,«n'est pas fonotivn linéaire du titre
- molaiwe ¢ figure 5 'mdu mélanpa Hg ~tlz - en fonetian de san

¥
?bf page 15)

. En feit en eonsidérant la relatjun linéaire on assimile
la courbe & sa tengente, En prenant des gaz de canductlbilité
trds dirrérentes, comme Ha ot N, , z'approximation 85t valable
pour les faiblea concentratiana. - ,



F{g- 5
<= j%)

./ H‘_(—. -’%N‘L
hd i ] i
20% N, 4o 60 80% M
80Y% M 20 % He
3) Mesure

31 K varie, la températurs de 1'4élément chaud varie
auasi, ce qui wmodifie "sa réaistivisé é4leotrique. En incluant
cet S1ément dans un pont de Yheatstone on peut nuuror et en-~
registrer le ddéséquilibre Au pont qui oorn:gogd 1a variation

constituant

de résistance, donc, finalement, i 1a quanti
gazeux présent dans '1*Sonentillon A anslyser. Le déteoteur eat

alors une thermissance,
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TII  APPAREILLAGE

a) ﬁbntaéas,;

On emplole diffdrents montages sslon les conditlons
sxpsrimentales @ ' S

1 - Chromatographie en isotherme

of figure € page 1}

_ On voit que l'on e mis dans le pont de Wheatstone
deux thermigtances 3 l'une sltuds avent la séparation et 1'autre

situde aprds., De cette fagon on évite les errsurs dues aux
varlations de débit du gaz vecteur,

2,-_6hroﬁatbgrthio aveofgrbgraﬁme,danteggérature.

of fizure 7 pege 1} | _‘

i 11 est néoesseire d'utliliser deux colonnas.'ainon,
la coldnne étent cheuffée, lens 46bits gezeux seraient dlfférents
ontre la premiére thermistance et la deuxlime, en conservant le
montaege de la figure 6. . . _ o

b) Echentillonneur

1) Gaz : o
- Il est conatituéd per un tudbe en seier au Cr - N1, de
volume C,25 ml. Un robinet en téflon & plusieurs voles permet
de le remplir, aprds purgeage de 1l'alr qu'il contenait, puls
d'injeater 1'échantillon, de volume et pression conuus, dans
lde golonne,
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L= Liggide

On utilise une microseringue, avee laquello an perce
une eapsule en Téflon., Le liquide injecté est alors vaporiaéd
dans une enceinte chaude, et analysé en phase gazeuse,

¢) Colonnes

1) uniques

Elles sont en général en oculvre, de 6 mm de diambtre,'
leur longueur variaent de 2 & 5 m selon les anelysea, La phaas
atationnalire varlie dgelement selon l'analyse : Dans les ces qui
nous 1ntéresaent. détermination des gaz rares, on emp101e :

(JQ :an&k - 6 - IA. &re“na « 8 - )q

- pour 1'Argon des tamis moléculaires : =
~ Ce sont des zé0lites de granulométrie bien déterminéa.

- pour lfﬂﬁlium du charbon actif,
co , 1ui. ett éouvénﬁidoaé sur du silicagel.

B)UPlusienra colonnes

| Lea phases stationnaires variant selon les ges & analyaer
Al psut 8tre intéreassant d'utiliser plusieurs colonnes, en séries,
de caractériatiqnea dirrérentes (R.M. Bethea .,. 2)

Alnsi le temis moléculaire convient A 1'ana1yse de HL-
0. ~ N, - GH - £0 mais retient HO - H3 -« 30, = COL.

On réaliso done le montage de la rigure 8 page 13 o
La premidre colonne est remplie de dibutyl-sebacate I0%

"elle donne : 1 ple pour 00;,

S o 1 pic pour H.d
1 pic pour 50, o
1l pic pour le mélange H, - 0, = gsfcﬂ4 -

La colonne 2 o8t un piladge pour HLO - H,8 = 30, « C0.:
elle contlent KOH 25% en solution alcoolique, absorbée sur au

4chrcmoaarb (brique pilée).
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La colonne 3 contient des tamis moléoulaires I3 x et sépare

HZ" PR RZ’OH“- 00

30\10 veeteur . ’ . .
2 : %C“jeckc'on

F N
|

d(%('c-m;.trtl
o bulle, )
3 2
' P\': ) <.
13 X 3
(KoR)
 Figure 8

' On verrs dens le chayitre auivant une applioatian de gette
technique.. ' _ _ .

4) Gaz vec teug '
| On emplois comme gaz vecteur un gaz de < trés
dirtérent du « des g8z & analyser.



Lasldébigs.optima sont les sulvants :

Gaz vaoteur %

ml /mn kg/om

B, | 30 0,2
H g7 0,3
A .00 1,1

e) enregistgement
 On utilisalt a Bruxellaa des enregistreurs Koseley,

| model 660, do sensibilité 2,5 m V.ou 5m V fond d'Gchelle &
-vitease ae déroulement au payier millimétré variabla.



-4 chromatogramme
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IV EXEMPLES

AN

Il ne s'agit pas ici dtune édtude systématique de la
technique, puisque nous en étlons matériellement emp8chés, mails

de quelques exemples simples, pas néocessairemsnt en rapport

avea 1'analyse des gaz ocolus dans les roches, destinds A me
familiariser avec cette méthode. - - . -

a) Limite de sensibilité des anelyses
Exemple : dosage de 1'hydrogdne dans 1'Argon gez vecteur, teme

pSrature §0®* -« Colonne de dinonyl phtalate sur chromosorbe,

On trouvera les chromatogrammes & la page 22 , Vitesase de dé-
roulement du papler : 1 pouce/minute. Les trois dernlers enregis-
trements montrent un plec plus fort : On a en-effet changé le sens

:

-de 1'échantillonneur : H.est injecté en~bas,et la asortie A p

atmesphérique du tube de 0,25 ml est dirigde vers le haut i1 Ce
sont 13 les meilleurs conditions, ' e :

- On & commencé aveo une difrférence de patential'de v éﬁS-v

ce qui dtalt trop 4levé et felsait cheuffer excessivement le
filament, En rédulsant la difrférence de potentiel on a augmenté
la sensibilité, Celle-ci devenant rapidsement trop forte pour
ltenregistreur on l'a réduite en agiasant sur le potentiomdtre :
Toute la largeur de l'enregisirement, gui correspondalt au-début
dune d.d.pde I8 x 5 1m Vv (38 I6) correspond ensuite & 64 x 65 m V (
(S64). De cette menidre on a en m8me temps 1 'appareil réglé dans
ses oconditions optime de wsensibllité, et on peut enregistrer.
§1 asf facile de calouler le plus petite quentité dthydrogine
Dﬁab' e, ) : : : o ’

3 On 8 Anjectd 0,85 ml 4'H. & p atmosphérique, Cette
quantité donne un pic de 7,8 em alors que toute la largeur
fil,s_cm’ correspond & 5 x 64 nn V,

‘La 4.,4.p orédée ﬁar o,as'ml d'H, est aiéra
320 x 7,2 . |
— = 200 mV
- I1,5
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Mais, avec ltenregistreur le plus sensible disponible au
~ laboratoire, la largeur du chromatogramme, 26 om, correspond
‘A 1x 1 mV, ¥onme on peut eatimer ddéceler au-minimum un pic de
1 om de hauteur, la d.4.p minimum enregistrable est 1 m V;

/oe qul correspond A : - 25

VAT : o '
0,28x1  _ - 610° m

i 200 x 25 =510 w) |

, . . _Gette quantité est évidemment infinde, et l'on voit toud
‘de sulte 1la grande sonsibllité de cette technique, Celle«cl est %
telle que les prodults habituellement ®"préputés purs pour - '
analysea®™ ne le sont pas assez pour la chromatographie, et qutil
est nécessaire d'utiliser des produlis "chrometographiquement
pura" préperés eux-méme par chrometographie, - - '

b) Analyse de l'eir

- ‘Conditions expérimentales : Colonne de tamis moléoulei-
re Linde S4 - température ordinsire, ﬂz_gaz.vecteur-(débit ‘
75 ml / mn). Injection ds 0,35 ml d'eir & p atmosphérique,

On trouvera les chromatogrammes aux pages 24 et 25 , .
Vitesse de déroulement du papler : 2,5 6m[mn;1a largeur (41,5m)
de l'enregistrement correspond & 6 xS m V, o -

. Les velours caractéristiquea qui parmettant de recon=-
naftre les gaz sont les temps de rétention, que 1'on mesure
trda faollement sur les chromatogrammes, - '

~ On constate dbien que N: et (. sortent sdparés sur les
chromatogremmes 17 ot I8. On vérifie sur les chromatogrammes
I9 et 20 qu'il s'agit blen d'azote et d'Oxygdne. ‘

, La méthode est en méme temps quantiﬁativé et 1'0on peut
doser les proportions 4/5 N.et I/5 0.dens ltair. Notons toutefois
un défaut de le valver d'échentillonnage : 1'air est injeotd
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4 12 mein, alors que 0O, ou No pur proviennent de bouteilles :
Le volume anelysé n'est pas rigourcusement 0,35 ml dens les
deux cas, les quantités dohantillonnédes A& la main édtent
systématiquement plus faibles que ¢elles provenant de bouteile
les sous pression, -

‘ Enfin sur les chrometogreammes £I et 32 on peut volr
que ltoxygéne et 1ltArgon ont des temps de rétention trds voie
ains. Nous verrons au chapltre sulvent comment lever l'indé-
termination. . s V ) o ‘_

'c)-aﬁalzaé‘du gam:a'éclairagé'ﬁ=Q e |
| _ A vOnvutiliap-eatta fola=pl 1o montage & deux colonnes
gniaériea‘gfparéaa.par une golonne pldge, précédemment déerit
le page 49, - ST |

: . L'hydrogéne étent le gaz veoteur n'epparalt pas sur
- lea chromatogrammes, AN N

. La premldre volonne, emplle de dinonyl-phtalate sur chromosorbe,
est & 50° ¢, Elle permet de doser GO, - H, 8 « 50.= C,H.»

La deuxiéme colonne, pidge H.0 - H. 8 - 80,--C0, la trolsidme
colonne, remplie de temis moldéoulaire Linde 5A, & température
ordineire, sépare 0,3 N. - CO ., . ' .

Les chromatogrammes sont & ls page 21, - o

On & injectd 0,25 ml d'eir & p atmosphérique, :

- Vitesses de ddroulement du papler l'pauce?hn pour le premler
chromatogramme (fig. 23) 2,8 om / on pour le sccond (Fig. 24)

d) Apalyse du gay dfun briguet RONSON

Seule la premidre cclonne, & dinonyl-phtalate, est utiliade

Hyest toujours le gaz veecteur. 0 trouvera les enreglstrements

3 la page 28 , Pour le premier chrometogramme (fig. 25), on a

injeoté S ml a'un mélenge Alr + gez RONSON, la sensibilité étant

. 8w Ex5mV fond d'échelle, L'appareil 6talt alors beaucoup a

trop sensible pour les constituants majeurs (Butene, Propsne,

Ethene), mais & permia de ddceler des iracea de buthénej.

. Pour 1 deuxidme chromatogremme {fig 26) on a injeotd 1 ml
du mélange ALlr + gez RONSON, le senslbilité étent redulte a

5 : 84 x5m V fond d‘échelle. ' o
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V ANALWSE DES GAZ OCOLUS DAN3 LES ROCHRs

: . La bibliographie concernant 1 ‘'analyse des gaz rares

st essez abondante ¢ Bayer (1) a6jd eité, Janak (8), Greene
(B;; On pourra édgalement ae reporter & Data of Gécchemistry.
. $3), ou sux publicetions du Symposium de chromatographie _

gazeuse d'Essen (I2)., L'anpulyse des gaz occlus dans les roches,
-par contre est un aujet blen restreint, J'ai pu consulier au
laboratoire de chimio analytlique dé 1'U,L, Bruxelles un rappord
intérieur inédit (5), de D. Gausset, alors édtudiant, qui evait
mis au point une teshnique 4'analyse des ges ococlus dans les .
roohes volcaniques, o . ‘

e) Broyage des raches

Les gaz occlus sont réoupérés par broyage de la roche.
Celui-0¢l est opdré dans un mortier en agate & boules d'agates,
monté sur excentrique ot entrafnéd par un moteur, On utillse en
général des mortiers deo IO0 ml de capaclisd, permesttant le bro-
yage de 10 g de roche, . .

Avant 4e broyer 1l ast nécessalre de purger tout le
eiroult de 1'alr qu'il contient, su moyen du gaz vecteur,
La figure 27 monitre, pago§ le montege et les diverses posi-

' tione des robinets en Téflon, double-sarotte, qul permeitent le
purgeege du cireuit, puis lorsque le broyage est commencd, le
pldgeoge des gez, Ceupecl sont £ixés dens une colomne de tamls
moléoulsire plongée dans 1'sir liquide, Une fols la totalltd
des gez contenugs dans un cortain poids de roche (I0Q g) fixée,
on ferme la communication avec le hroysur, retire 1talr liquide et
ouvre la velve veras la colonne, ce qui démefe l'enslyse, La - .
circulation des gaz du broyeur vers le piége est facilitde par

une pompe péristel tique WAB.
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) An aiz- aa -
l) Argon

‘ Le gaz veateur puut»&ﬁre H;ou Hs, 1a g¢olonne est
L rem lie de tamis moléoulaire Linde GA. On a vu dana le cha-
ﬁitre frécédent que l'Argon et 1l'Oxygdne avalent des temps de
rétention trés voising, On peut remédier & eet inconvénient
par deux proaédéa 3

ﬂn faiaant 1a aégaration é - 80° O

' On maintient la colonne dana la neige carbonique et
- Ltacétope.
On obtient slors trois pios nettement distincts pour
A, 01_ ot Nz_ . -

- 'mn faisant 1a sépapation é + ordinaire, msis en éliminant
- Q< chimiquemend par pAGSAKe dana uno colonne de BT3
E (cu rédult sur Kleselghur 3 IsSue {)

2) Hélium

. Qelus-ci est Gosé sur une aolonne de charbon actif, a
79e T aveo H,comme gez porteur = (d&bit 60 ml/mn).
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' VI PRIX DE _REVIENT CONOLUSIONS

ﬂh des buts de man atage étalt de me randre compte des
poasibilités, et facilités, d'installation d'un tel laboratoire.
Une étude, au~-moina rapilde, des prix de revient, a'imposait
done. Je n'ai envisagd que les frais d'investiasement. pour
l*ipstallation d'un laboratolre, et non les freis de fonotionne-
ment, qui, de toutes faqons. étaicnt baaucaup xoins 1ntéreasanta &

dans une telle étude._'

. Les prix des aypareils sont ¢eux qul sont facturéos
& 1'Uh1versité da Bruxelles, et sont done caloulds en Franes
Belges. Je n'aji pas jugd nécezsaire de falre la conversion
pulsqu'il s'tagit de matériel dtranger (allemand en‘généralf et
que les taxes variont selon les payas., La valeur en Francs Bél-
- ges (F.B.) donne donc un ordre de grandeur. On rappellera gque
1 nouweau rrano ~ X0 F.B.

Broxeur' 
i ) Broyeur & boule d’agate. capacité 100 ml
- avec le potour R .
'R bi-»t ' sesn II 0G0 FB
obinets ‘ .
' B Robinata double«caroﬁtu - o
vaen - 928 EB

Chroma tographe (Fraktometar)
Ts onromatographe utilisé A Bruxelles dtait un
mrcxxmxum (BODENSEEWERK PERKIN-ELMER & Co

GHBH.
usn:mmom/sgm

Typo 116 &

Pour le genre d'analyses intéreseant le géalogue

le F6 - 3, b 4léments sépards, ost plus intéressant.,
On peut, de toutes fagons, toujours le compléter
par la auilte. .

Fraktometer PERRIN - ELMER ¢ - 3
sver 200 000 FB

Enreggstreu
Koseley - model 680 de 2,800 5 m V
tond dtéohelle :
. ' evee 45 000 FB
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Conglusions
C " En achetent unlquement ce type de matériel on voit
- .que le montant 8'6l3ve environ & ‘ -

~ Broyeur - - II 000

Chroma togrephe - 200 000 ., .
'~ Enreglstreur - . 45 000
TSR T TTTEEE 000 FB.

Soit plus de 25 000 Nouvenux Frencs. Oe chiffre peut parafire
6levé, aussi je ferail remarquer, que l'on peut, aves une rela-
tive facilité, monter un laboratoire de chromatographis gazeu-
g8 pour beaucoup moins cher. Il suffit dtacheter un petit
pombre dfappareils indispensables, gue 1'on montera ds fagon &
reconstituer un chromatographe "dconomliqued : :

Broyeur II 000 F.B. ) _
Alimentation 24 V = ¢rés stabiliaéa ~ 8 000 FB
Détocteur & thermlisience double,

stite chambre 10 000 ¥B

ftier de commende potentiomé-
trique R - & 000 ¥B
Enregistrour 43 000 FB
78 000 ¥B

Boit, avee lea colonnes {tubes en cuivre), les robinets, les
joints..., un laboratolre complet pour moins de I0 000 NF, ce
qui est tout de mlme reisonnable, eus égards & L'intérét des
" résultats obtenus, que 1l'on ne peut sspdray obienir sutrement.

. .Nous avons vu en-effet la ssnsibilité, la précision
de la méthode, Les anslyses étant pratlquement instantanéaa '
le probldme temps n'intervient pus non plus. On peut ajouter
A eela que cetie méthode est, ausmoins dand les cas quoe nous
avons oités dans notre introduction, astuellemsnt la seuls .
suscoptible d‘tapporter quelques donpées valables. Je pense dono,
au terme de cette visite, qus la technique de chromatographie en
phase gazeusa peut-8ire excepilonnellement intéressanve pour
le pétrographe, le géochimiate, le géochronologiste, et, d'une
' fagon plus générale pour tous ceux qu'intéressont la géologle

modexrne.,
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