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Extraction par ultrason des PCBs dans les échantillons solides 
 

Matériel  

 

Appareil à ultrason 35KHz 

Tube à centrifuger de 30ml 

Centrifugeuse 

Entonnoir en verre 

Cylindre gradué de 50ml 

Ballon coeur de 100ml 

 

Produits 

 

Sulfate de sodium Merck 

Cyclohexane Romil SPS 

Acétone Romil SPS 

Cuivre activé        Merck 

 

Procédure 

 

10g d'échantillon sont introduits dans un tube à centrifuger de 30ml. Ajouter 15ml d'un 

mélange cyclohexane:acétone 80:20. Refermer le tube et le mettre dans l'appareil à ultrason 

pendant 10min. Laisser décanter 5-10min. Récupérer l'extrait organique dans un ballon cœur 

de 100ml en le filtrant sur un entonnoir de sulfate de sodium. Répéter l'opération encore 1 

fois. Laver l’entonnoir avec 5ml de cyclohexane. Ajouter 2g de cuivre activé dans le ballon 

et concentrer au Rotavapor jusqu'à environ 1 ml et purifier.  
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Méthode de désulfurisation avec le cuivre 
 

 

Matériel 

 

- Pompe à vide 

- Filtre Schleicher & Schuell no.604, diamètre 55mm ou SS 595 (70mm) ref 10311608) 

- Becher en verre 600ml 

- Becher en verre 100ml 

- Plaque à agitation avec barreau magnétique  

- Spatule inox 

- Buchner, diamètre 70mm 

- Fiole à filtrer 1L 

 

Réactifs 

 

- cuivre en poudre (Merck 2703) 

- acide nitrique 65% p.a. (Merck 456) 

- eau MQ trace analysis 

- acétone trace analysis 

- n-hexane trace analysis 

 

Mode opératoire 

 

- Activation du cuivre : (pour 8 échantillons) 

Travail à faire sous chapelle. Préparer dans un Becher de 600ml, 350ml d’acide nitrique 2N 

(diluer 7x acide nitrique 65% : 300ml eau MQ + 50ml acide). Placer le Becher sur la plaque 

d’agitation avec un barreau magnétique et agiter doucement. Peser dans le Becher de 100ml, 

70g de cuivre puis l’ajouter lentement dans l’acide (attention : forte réaction et dégagement 

de vapeur). Lorsque tout le cuivre a été ajouté, laisser agiter encore 10 minutes. Filtrer cette 

solution sur un Buchner de 70mm (filtre S&S no. 604, 55mm) équipé d'une fiole à filtrer de 

1L. Rincer le cuivre avec 2 x 50 ml d’eau MQ. Vérifier le PH (= 6-7). Au besoin, faire des 

lavages supplémentaires. A l'aide de la pompe, appliquer un léger vide. Laver le cuivre avec 

respectivement 50ml d’acétone et 50ml d’hexane. Laisser sécher sous vide pendant 5-10 

minutes. Le cuivre est prêt à être utilisé. En cas de stockage, garder le cuivre dans un 

dessicateur sous atmosphère inerte (N2). 
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Purification des PCBs par chromatographie sur colonne de Florisil  
 

Matériel 

1 colonne en verre pour la chromatographie (40cm x 1cm) 

1 ballon cœur de 100ml 

1 becher de 50ml 

1 cylindre gradué de 50ml 

1 petite fiole en verre 

four à moufle 

1 coupelle en porcelaine 

laine de verre 

 

Produits 

Florisil (silicate de magnésium) 60-100 mesh (Fluka 46385) 

n-hexane (Carlo Erba) 

eau supra pur MQ 

sulfate de sodium anhydre (Merck)  

isooctane (Romil) 

 

Mode opératoire 

 

Préparation de l’adsorbant 

Le Florisil est activé à 640°C pendant 2 heures, ensuite refroidi à 130°C pendant 2 heures en le 

laissant dans une étuve, puis refroidi à température ambiante au dessiccateur. Le Florisil est 

désactivé avec l’addition de 4% poids/poids d’eau supra pur MQ. Une fois activé, il est stocké 

dans des bouteilles brunes à l’abri de la lumière et doit être utilisé dans les 24 heures qui suivent. 

 

Préparation de la colonne 

Remplir avec du n-hexane une colonne de chromatographie équipée d’un robinet et 

préalablement munie d’un manchon de laine de verre. Ajouter 5g de Florisil, lentement et en 

tapotant pour éviter des bulles d’air. Verser par dessus 4g de sulfate de sodium anhydre. Tasser 

en tapotant les parois de la colonne. Vider le n-hexane  jusqu’à environ 0.5 cm du niveau 

supérieur du sulfate de sodium. 

 

Entrainement par solvant de l’échantillon 

Ajouter l’extrait concentré précédemment avec une pipette Pasteur. Eluer jusqu’à 0.5 cm. 

Rincer le ballon avec quelques ml de n-hexane. Rajouter dans la colonne en rinçant les parois. 

Eluer presque à sec. Ajouter et éluer avec 50 ml de n-hexane, 1-2 gouttes par seconde. Recueillir 

le n-hexane dans un ballon cœur de 100ml. Evaporer au Rotavap jusqu’à 1 ml. Transvaser 

quantitativement l’extrait, à l’aide d’une pipette Pasteur, dans une petite fiole en verre 

préalablement pesée. Rincer le ballon avec 3 x 1ml d’isooctane. Concentrer sous flux d’azote à 

0.5 ml. Peser la fiole et la fermer avec un septum puis l’injecter sur un chromatographe en phase 

gazeuse équipé d’un détecteur de masse (GC-MS). 
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Concentration du standard de PCB (LIN 10) 
 

 PCB 

 CB ng/ml 

 28 33.0 

 52 46.9 

 101 36.0 

 149 35.9 

 118 30.8 

 153 32.8 

 105 26.4 

 138 32.5 

 128 31.5 

 156 25.0 

 180 29.1 

 170 30.0 
 

 

 

 

 

Formule de calcul pour déterminer la concentration en polluant dans un échantillon: 
 

 
C: concentration polluant X (ng/g) ou (ng/L) Cs: concentration du standard X (ng/ml) 

He: hauteur ou surface de l'échantillon  V: volume final de l'extrait de l'échantillon (ml) 

Hs: hauteur ou surface du standard   P: prise de départ de l'échantillon(g poids sec)ou(L) 
 

C =  
He 

Hs 
*  Cs  * 

V 

P 
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Extraction des métaux lourds dans les sols (méthode « OSOL »  simplifiée) 

EPFL, IATE-Pédologie 
 
 

Principe : 

 

Méthodes standards mises au point par la FAC Liebefeld pour estimer les teneurs métaux 

lourds « totales (HNO3 2M). 

 

 

Réactif : 

 

- HNO3 2M Ajouter 138.5ml HNO3 p.a. dans 700ml d’eau suprapur (Milli-Q) puis 

compléter à 1L. 

 

 

Matériel 

 

- Erlenmeyers de 125ml 

- bouteilles en polyéthylène de 50ml 

- bain-marie avec agitation horizontal  

- dispositif de filtration 

- verre de montre 

 

 

Procédure 

 

1) Peser 5g de sédiment sec tamisé à 2mm dans un Erlenmeyer de 125ml 

2) Ajouter 50ml de HNO3 2M et couvrir avec un verre de montre 

3) Chauffer au bain-marie à 100°C pendant 1h30  

4) Filtrer à chaud la suspension sur filtre plissé S+S 602 ½ dans une bouteille en PE de 

50ml. 

5) Doser les métaux par spectrométrie d’émission plasma ou par absorption atomique. 

 

 

Calculs : 

 

Soit : P : Poids du sol sec [g] 

 V : volume final [ml]     [mg/kg] = [ppm] = R x V / P 

 R : résultat du dosage [mg/l]  

 

Pour HNO3 (5g dans 50ml) [ppm] = R x 10  

 

Sources : 

 

OFEPF/FAC, Directives pour le prélèvement d’échantillons de sols et l’analyse de 

substances polluantes, 24p, Bern février 1987. 

 


