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BTEX : benzène, toluène, éthylbenzène et xylènes

– BTEX = HC aromatiques monocycliques

– Benzène :
– Toxicité élevée
– Effets cancérigènes

– VME (Valeurs moyennes d’exposition) :
– Benzène……………………………………………1 ppm
– Toluène……………………………………………50 ppm
– Ethylbenzène et Xylènes………………………100 ppm
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Techniques de prélèvement des BTEX dans l’air

– Méthode NIOSH 1501

– Principe : tube à charbon actif associé à une pompe, désorption 
au solvant (CS2), puis injection en GC

– Inconvénients :
– Sensibilité : ex. [Benzène] = 8000 μg/m3, débit de 100 mL/min, 

15 minutes � 12 μg/tube (LOD = 10 μg/tube)

– Benzène = contaminant connu dans le CS2

– SPME (Solid Phase Micro-Extraction)

– Avantages : simplicité, technique « one shoot », sans solvant 
(desorption thermique), méthode passive

4

fibre

aiguille

0

1

2

3

0 0.5 1 1.5 2Temps

n

Equilibre

néq

téq

SPME pour l’échantillonage de BTEX dans l’air

n = néq (1 - e-at)

piston

silice fondue

polymère*

* PA, PDMS, PDMS/DVB, CW/DVB, DB/CAR/PDMS, 
CAR/PDMS



4 septembre 2007© IST 3

5

Utilisations de la SPME pour l’analyse de composés 

dans l’air

 Exposition directe à 
l’atmosphère à analyser 

Exposition dans un recipient 
contenant l’échantillon d’air à 

analyser 

Equilibre 

- lent 
- téq dépendant de C0 
- influence de la vitesse de l’air 
- simplicité 

- lent (÷ volume) 
- téq indépendant de C0 
- pas d’influence de la vitesse de 

l’air 
- absorption sur les parois 

Non-équilibre  
- rapide 
- influence de la vitesse de l’air 
- simplicité 

- rapide 
- pas d’influence de la vitesse de 

l’air 
- absorption sur les parois 
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Diffusion à travers la couche limite + 

Adsorption sur la fibre SPME

– Première loi de Fick pour diffusion stationnaire :

– Cinétique d’absorption sur la fibre :

– Finalement on obtient :
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Détermination de la vitesse vA d’échantillonage pour 
un analyte A

– La masse adsorbée mad par la fibre est calculée à partir de la 
droite de calibration établie par injection GC de solutions 
standards

– Vitesse d’échantillonage vA (mL/min) :
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Partie Expérimentale

– Sélection de la phase stationnaire (polymère) la plus appropriée 
pour l’analyse des BTEX selon leur affinité

– Détermination de la vitesse équivalente d’échantillonage 
[mL/min]

– à différentes concentrations en BTEX

– à différentes humidité relative (%HR)
– à différentes vitesses d’air

– SPME vs. Tube de charbon actif
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Banc de génération dynamique des BTEX

Production des BTEX par 
diffusion (tubes de perméation)

Détermination du débit
massique D m par gravimétrie
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minngdm
mgC A3

A =µ
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Sélection du type de fibre pour l’analyse de BTEX

– 7 types de fibres ont été utilisés :

– polyacrylate 85 μm
– PDMS 7 μm
– PDMS/DVB 65 μm
– CW/DVB 65 μm
– DVB/CAR/PDMS 50/30 μm
– PDMS/CAR 75 μm et 85 μm

– Conditions d’échantillonage :

– débit d’air = 4.25 L/min (υair = 1.8 cm/s)
– niveau de concentration : 

– benzène 320 μg/m3, toluène 212  μg/m3, ethylbenzene 266 μg/m3, 
p-xylene 502 μg/m3, o-xylene 183 μg/m3

– durée d’échantillonage : 1 heure (n=4)
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Comparaison des types de fibre selon la réponse GC 

(n=5)
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Influence de la concentration sur la vitesse 

d’échantillonage

– 3 fibres SPME différentes (PDMS/CAR 75 μm), n=3

– durée d’échantillonage : 20, 40, 60, 80, 100 et 120 minutes

– exposition dans le dessicateur (υair = 0 cm/s)

– 0% RH

– 3 niveaux de concentration :
– benzène : 892, 544, 301  μg/m3

– toluène : 568, 346, 192  μg/m3

– ethylbenzene : 782, 477, 264 μg/m3

– p-xylene : 1466, 894, 495 μg/m3
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Exemple : Benzène
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Vitesse d’échantillonage [mL/min]

Fibre  Benzène  Toluène Ethylbenzène  p-Xylène o-Xylène 

X 13.94 ± 1.31 13.58 ± 1.27 10.65 ± 0.92 10.90 ± 0.88 9.54 ± 0.88 

O 13.04 ± 1.20 12.92 ± 0.85 10.79 ± 0.62 11.41 ± 0.61 9.80 ± 0.39 1 
∆∆∆∆    12.67 ± 0.61 12.15 ± 0.40 10.84 ± 0.55 11.48 ± 0.53 9.28 ± 0.37 

X 13.81 ± 0.78 13.19 ± 0.59 9.80 ± 0.47 9.99 ± 0.54 9.10 ± 0.54 

O 13.00 ± 1.33 12.39 ± 1.02 9.97 ± 1.00 10.46 ± 1.00 9.31 ± 0.73 2 
∆∆∆∆    12.69 ± 1.18 11.56 ± 0.72 9.68 ± 0.72 10.22 ± 0.88 8.75 ± 1.05 

X 13.11 ± 0.61 13.10 ± 0.70 10.15 ± 0.44 10.46 ± 0.42 8.96 ± 0.42 

O 12.29 ± 0.61 12.47 ± 0.68 10.34 ± 0.44 10.95 ± 0.48 9.36 ± 0.43 3 
∆∆∆∆    12.28 ± 0.83 12.44 ± 0.55 11.00 ± 0.82 11.81 ± 0.88 9.76 ± 0.82 
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Influence de l’ humidité relative (HR) sur la vitesse 

d’échantillonage

– nouvelle fibre SPME (PDMS/CAR 75 μm), n=3

– durée d’échantillonage : 10 minutes

– exposition dans le cylindre de Øint 83 mm (υair = 1.36 cm/s)

– niveau de concentration : 
– benzène : 290 μg/m3

– toluène : 190  μg/m3

– ethylbenzene : 260 μg/m3

– p-xylene : 480 μg/m3

– o-xylene : 180 μg/m3

– humidité relative : de 0 à 80% HR
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Influence de l’ humidité relative (HR) sur la vitesse 

d’échantillonage

 Benzène  Toluène Ethylbenzène  p-Xylène  o-Xylène  

 290 µg/m3 190 µg/m3 260 µg/m3 480 µg/m3 180 µg/m3 

80% HR 
(n=3) 

11.6 ± 0.2 17.1 ± 0.6 20.0 ± 1.3 23.1 ± 2.0 15.5 ± 1.5 

60% HR 
(n=3) 

12.1 ± 0.7 18.1 ± 1.0 19.7 ± 1.3 22.8 ± 1.3 15.3 ± 0.2 

30% HR 
(n=3) 

11.8 ± 0.7 18.1 ± 1.0 19.4 ± 1.2 22.1 ± 1.2 14.9 ± 0.7 

18% HR 
(n=3) 

12.6 ± 0.6 18.3 ± 0.9 20.0 ± 1.4 22.8 ± 1.5 14.9 ± 1.1 

0% HR 
(n=2) 

12.3 ± 0.5 18.9 ± 1.1 20.8 ± 1.7 23.5 ± 1.3 15.7 ± 1.4 

Moyenne 12.1 18.1 20.0 22.9 15.3 
Ecart-type  0.4 0.6 0.5 0.5 0.4 

% 3.2 % 3.5 % 2.7 % 2.2 % 2.3 % 
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Influence de la vitesse de l’air (ννννair) sur la vitesse 
d’échantillonage

– 1 fibre SPME (PDMS/CAR 75 μm), n=3

– durée d’échantillonage : 15 minutes

– niveau de concentration : 
– benzène 259 μg/m3, toluène 178  μg/m3, ethylbenzene 269 μg/m3, 

p-xylene 512 μg/m3, o-xylene 187 μg/m3

– humidité relative : 48% HR

– différentes vitesses d’air : expositions de la fibre dans les différents 
cylindres (Øint 82, 22, 12, et 6 mm)

18

Influence de la vitesse de l’air (ννννair) sur la vitesse 
d’échantillonage
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Conclusion

– La vitesse d’échantillonage de la fibre SPME (PDMS/CAR 75 
μm):

– indépendante du niveau de concentration (300-900 μg/m3 benzène)

– indépendante de l’humidité relative (0-80% HR)

– dépendante de la vitesse de l’air (augmentation de 25-65% pour 
une vitesse d’air de 1.3 cm/s à >50 cm/s) 

– Chaque fibre utilisée doit être calibrée régulièrement.
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SPME vs. Tube de charbon actif

– Tubes de charbon actif
– ASSET-32 (Supelco) + Anasorb (SKC)

– 150 minutes / 126-240 mL/min
– désorption avc CS2 (1 mL)
– injection GC (1 μL)

– n=3

– SPME
– PDMS/CAR 75 μm
– 10 minutes
– vitesses d’air : 1.5 et 44.5 cm/s (cylindre de Øint 22 et 12 mm)
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SPME vs. Tube de charbon actif

SPME

10 min

TCA

200 min
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Tube de charbon actif (150 minutes)
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SPME (PDMS/CAR 75 μμμμm, 10 minutes)
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Remarques

– Vitesse d’échantillonage = moyenne p/r à vair

– 5 niveaux de concentration de BTEX
– Niveau 1:

– 390 μg/m3 benzène, et vair = 13.3 et 44.5 cm/s

– Niveau 2:
– 540 μg/m3 benzène, et vair = 9.6 et 32.4 cm/s

– Niveau 3:
– 790 μg/m3 benzène, et vair = 6.5 et 22.1 cm/s

– Niveau 4:
– 1090 μg/m3 benzène, et vair = 4.8 et 16.2 cm/s

– Niveau 5:
– 3400 μg/m3 benzène, et vair = 1.5 et 5.2 cm/s
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Conclusion

– Aux concentrations de BTEX entre 350 et 700 μg/m3, des 
performances analytiques similaires sont obtenues avec la 
SPME (10 minutes) et le tube charbon actif ASSET-32 (150 
minutes).

– Une attention particulière doit être portée sur la dépendance de 
la vitesse d’échantillonage à la vitesse de l’air et à l’état de la 
fibre.

– Avec une bonne installation permettant la calibration des fibres, 
la SPME est une méthode simple, bon marché, très sensible, 
permettant de surmonter le manque de sensibilité des tubes 
charbon actif.

Merci pour votre attention

Pour toute information complémentaire:
schupfer.patrick@hospvd.ch

www.i-s-t.ch


