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combustion en sortie d’un moteur thermique.

* Recherche des facteurs influents

- ques, cancérig ‘ : interact 0“‘
HAP et nitroHAP : Polluants toxiques, cancérigenes, mutagenes Etude de Pinteraction des facteurs entre eux L ' ‘G‘ @‘ Q-[ﬁﬁ [ﬁ‘-‘

* Modélisation des reponses et evaluation de la robustesse Fluoranine Pyréne  Benzo{aanihracéne Chryséne Benzo(h flwraniéne Benzo(fluwranthine

c «Extraction sous micro onde des HAP et

«Conditions optimales d’analyse GG
nitroHAP adsorbes sur particules Diesel Q.QG

o - 4 s 5 ’ ' M Benzo : ir{ 1,2, 3-cdjp yréne Dih thraréne
» Analyse et Quantification par GC/MS Facteurs étudiés pour le plan d’expériences {alpyrime Indéno enzo{ahjan
Température d’extraction ( 80— 140 °C).
. ) 16 HAP prioritaires définis par I'"Agence de Protection de I'Environnement américaine EPA
\ _ , L , _ Temps d’extraction ( 5 — 37 min).
Probleme: particules carbonées particulierement réfractaires

Volume de solvant (6 — 30 mL ).

NO j " t, L M, 0
Nature du solvant ( Chloroforme, THF, Dichloromethane ). @.%

aux extractions

‘] h 1-nitroraphtaline F-mtmfhoranthéne 2nitrofluorine Onitro anfhracére | S-dimbonaphtaléne 2,71 dmtrofhorére
Clean Diesel Yy | . (o étoile 2 .
Technd] Plan composite centré en étoile a deux niveaux |
! ofy ‘o e e . _ o nitroHAP
4 facteurs etudiées : (16 + 6 points au centre + 8 points en etoile)

= 30 experiences

2 0
“ CH: < CHz)w—CH:  CH:-( CHze—CHs  CHz « CHy je—CHs
Moyt cabons (» sphistshe o) Points au centre: repétabilité (variance) LI &
(Do e 0,07 - 0,02 pna) Bip b - —

Points en éetoile : * effets quadratiques (courbure de la réponse)

Benzo(e)p yréne Heéneic Téiracosane Triacontane

L . : i Alcanes
* situés a une distance o du centre du domaine avec HAP secondaires
@ =YY =2

$Analyse

| CONDITIONS OPERATOIRES - |

Analyse des HAP réalisée en GC-MS en mode SIM . Extraction

akdalydes, catones, ackies LOD (HAP) =0.15t0 2.5 pg.L?
organigues, elc.
LOD (NHAP) =5 to 100 pg.L?

Lavage des suie par Soxhlet (250 mL CH.cl, pendant 8 heures) x 2 folis.
Dopage de la suie lavee (30 min) avec 100 pL de solution a 100 pg/mL.

Introduction du solvant dans la cellule.
Extraction a 1200 Watt.
Refroidissement et filtration sur un Filtre « PTFE »

Introduction de [’étalon interne et quantification par GC/MS.
Quantification

Optimisation de ’extraction des HAP par “MAE” En mode SIM

GC : Colonne DB-5MS L =50 m, dc =250 um, epaisseur = 0,25um
Tin; = 250°C, splitless, V;,,=1uL

' . . LOD (alcanes) = 40 to 60 pg.L™!
Schema des particules diesel

nature de solvant = f (t, T) avec V=18 mL

t=f(T, V) avec du chloroforme

Extraction des HAP lourds par “MAE” dans les conditions optimales

g 100 - THE
3 80 ] S
a% | iy 8 1) Influence de la quantité de particules Diesel 2) Utilisation d’autres solvants: aromatiques et hétérocycles aromatiques
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%D’ 0 5 10 15 20 25 30
ratio QV (g.L"1) Temps = 37 min  Tempeérature= 140 °C
V = 18 mL de dichloromethane o)
Alcools, acétonitrile _ _
Q(suie) £ 100 mg , +< CHCI3, CH2Cl2< Aromatiques < Hétérocycles aromatiques
Acetone, THF
i 3)Etude de mélanges binaires (renforcement du caractere basique)
< S e m pyridine/diethylamine
» ~
= S 20 80 1 . : . :
S 2 . - Les conditions optimales d’extraction des HAP et nitroHAP sont:
3 B 15 =
= 3 A = o = i =
% o) % 60 Tempeérature= 140°C, Temps= 37min, Volume de solvant= 18 mL.
> . . .
- «Extraction par micro-ondes plus efficace pour les HAP lourds avec des
> 40 - *
- - 74 7 . A
z solvants aromatiques héterocycligues comme la pyridine.
20 « Le caractere basique des extractants influence favorablement la
\ . \ \ désorption des HAP lourds (Rendement > 80% pour le melange
a/ Chryséne b/ Tetracosane ¢/ 9-nitroAnthracéne a/ Pyrene b/1,5dinitronaphtalene c/ Benzo(a)Pyrene 0 . . . . . B ( F .
Nature du solvant peu influent mais Chloroforme: Temps élevé et température faible 0 20 40 60 80 100 pyridine/dietylamine).
i i (37 min, 80°C) % diethylamine
Chloroforme, dichlorométhane > THF
Ou dichlorométhane: temps éleve et tempeérature élevee Extraction du dibenzo(a, h)anthracene * Etude de la composition en HAP et nitroHAP en fonction
37 min, 140°C = i é = e .\ . ..
( ) Tetnps 37 m|n _ Tempferature 140°C des conditions de la combustion (régime du moteur, charge).
9 | | , : s Mélange Pyridine/diethylamine (6:1) _ _ _
* HAP ( 2-4 cycles), alcanes: extraction quantitative . * Cartographie des polluants selon la taille des particules.
. . L : 0 0
« HAP (5-6 cycles), nitroHAP: extraction non quantitative. ~ ©X° H/AP lourds <390 HAP lourds> 80 %




