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Sunuoary Ap ion chromatographic procedure for the detcrmination of alkali metal
calinas and inorganic aniens present in baobab lruit 18 discribed,

These ions were delecled by conductance when coming out of the micro-mem brune
suppressor. The detection limitg (or cations are 1,22 pug/l. (sodium) and 6,12 pgfl (potagsivm).
Key-words - Ion chromatographic - alkali metal cations - inorganic anions - conductim etnc
detoclion.

INTRODUCTION

La chromatographie ionique est une application de la chromatographie en
phase liquide 4 l'analyse des espéces ionisées ou ionisables. Elle a vu le jour en
1975, avec les travaux de SMALL, STEVENS et BAUMAN [17 qui, les
premiers oat étudié e couplage de la chromatographie d'échange d'ions et [a
détection conductimétrique.

L'originalité de la méthode résidait dans l'introduction d'une deuxieme
colonne dilc de neulralisation (“suppressor”), placée avant le détecteur de fagon a
€liminer les jons de I'Cluant par réaclion actde-basc, ¢t permetire ainsi la
détection des ions de I'échantillon dans unc solution rendue (rés faiblexnent
conductrice. Des progres considérables oni été accomplis dans ta conception de
ce dispositif. ¢cc qui a condwl & la wise au point de micro-membrane s de
suppression (M.M S.).

Qualtrc ans plus tard, Gjerde ct at. [2] démontsérent que I'on powavail
obtenir des résolutions satisfaisanies en séparant des anions vands sur une
colonne unigue de faible capacilé. Cetie condilion cst remmplie lorsquion cypire
avee des phascs roobiles trés diluées (concentration de 'ordre 10-3 mol. X_-1,
done de trés faible conducnviié Equivalente,
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Depuis, e développement de la chromatographic 1onique a i€ suffisamment
rapide el impostant, or trouvera daus |3) uae description déraillée de la méthode
Elle s'est développée ¢galement dans plusieurs domaines : la chimie de
l'environnement, certaines analyses de tindustric alimentaire ou phartuaceulique,
ies effluents industriels, la médecine et 'agriculivre.

Pans la présente comumunication, pous avons utidisé cetle méthode
analylique pour déterminec la teneur des métaux alcalins (s ¥, K+ Na+. et des

anions jnorganiques (Cl-, Br-, NO3-, scﬁ', Poi‘) duns lc fruit du basbab (ou

Adansonia digitala.). Les 1ons ont €t¢ détectés par conductimétrie 2 la sortie dela
mucro-membrane de suppression.

I PARTIE EXPERIMENTALE

Les prodwts utitis€s sont de qualité pour la synthese (Carle Erba}. Les
solutions onl €1€ préparées par dissolulion d'une massc conoue de pulpe en
poudre dans 100 mi. de la phase éluante. Pour la déterination des cations et des
anions nous avens cffcclué deux prises d'essai de (00 mg et 500 mg
respectivement, Dans cetle élude nous avons utilisé un chromatographe Waters
Act. lon Analyse équipé d'unc vanne dingjection Rhéodyne 9125, et dune boucle
d'injection de 20ul. Nous avons rassemblé les condifions expénimentales dans le
lableau 1.

Tableaul  Conditions Ixpérimenlaics

Eluznts {¢) Colonne anal yique Micro-
membrane de
Supression
o~ 2- DIONEX AS4A SC 250 x4
Anions  |HEO3/C0; rom H2504
2,8/2,7 mmol.L-1 | plus 25 mmole L-1

AGH SC 50 x 4 mm

Cations HCl /! DAP (a) DIONEX 250 x41mm CS  ['TBA (OH) (&)

60/6 mmo} 1.1 16 0,05 mmot L-!
plus 50 x 4 mm CG 10

(4) : DAP = acrde 2.3 diaminopropionique

(L) - TBA (OH) = hydroxyde de 1éwabutylammonium

(c): débit = 1 ind.imin.

Pes seringues minves de (ilire waters GS 0,45 mm ont éi€ ntilisées pour
(outcs tes injeclions.
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2) Appareillage
La figure 1 représente le schéma de principe dun appareil utilisé pour 1a

chromatographie ionique.
Actuellement plusieurs laboraloires d'analyses possédet des dispositifs
munis d'un passeur échantiflons commandé par un microprocesseur.

SOLUTHON DE
REGENIRATION

COLONME DE DETHCTEIR
SEARATION CONDUCTIMETRIQUE

- R
VANNE DN TN MICROMEMBERANE

DE SUFPREESION

EMNRECGISFREUR

Figure 1: Schéma de principe d'un chromatographe ionique avee suppression.
l
b} Principe

Considérons un mélange de cations alcaling Li*+, Na*, K+(Figure 2}. Les
composés du mélange sont séparés par échange d'tons sur la coloune analytique
el détectés par la varalion de conductivité liéc 3 la conceniration des solutés
dans 'effluent chromatographique. Pour obienir une boone sensibilité, i suffit de
faire percoler 1'€luat de Ja premigre colonne sur une micromembrane de
suppression (MMS). Ce disposiiif permet d'avgmenter la réponsc due aux solutés
de I'échantllon. du fait de la permulaticn entre tes iops Cl- et OH- {figure 3).
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Figure 2 : Apalyse d'un wélange de cations alcalins par chromalographie ionique
Phase mobite
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Figure 3 : Systéme de fonclioonement d'une micromembrane de suppression
(MMS).
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I RESULTATS ET DISCUSSIONS
a) Détermination des cations

Pour doser séparément un mélange de caticns, oo introdoit up
volume connu de Uéchantillon sur une colonne analytique type AS4A
(1abteau 1) et on opire par élution uu moyen ¢'uoe solution : HCl /
DAP 60/6 mmol. L.

Cette phase mobile permet I'analyse des cations présents dans
I"échantillon dans un temps court (figure.4). Les résultats obteaus par
la méthode de la courbe d’étalonnage figures 5 et 6 sont rassemblés
dans le tableau 11, qui révele la présence des cations sodium (Nat) et
potassium {K*). On remarque 1"absence guasi totale des ions ammo-
pium et des métaux alcalino-terrenx.

En définissant 1a limite de déiection comme la quantité injectée
donnant un rappont signal/bruit égal & 3. La quantité minimale détec-
table est de (1,22 pg/L} pour le sodium et (6,12 ug/l.) pour le potas-
sium {4}

Tableau 1 : teneur en ions sodium ei potassivm dans le fruit du
baobab.

Canen Concenation {mg/g)

Nat (.55
K+ 17.6

Figure 4 : injection de 20 pt d’une sclution
échantillon (fruit de baobab. Débit
ImLimin.

Détection conductimétrique - 500 uS pleine
échelle. Conditivns chromatographiques
(voir tableau {)
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conductivity (uS)
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Figure 5 : Courbe d’étalonnage pour les jons potassivm

hauieur = f(concentration en ppm). Cocfficient de corrélation R = 0,9994
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Figure 6 : Courbe d’élalonnage pour les ions sodium hauteur = f
{concentration en ppm). Coefficient dc corrélation R = 0,9993
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b} Détermination des anions

L'analyse d'up mélange d'anions se réalise de manijtrc identique.
Touielois, on remplace la colonne analylique précédeate par un échangeur
d'anions sous forme OH- et une solution d'acide sulfurique 25 mmol.l-1 circulc &
contre-courant dans la micro-membrane de suppression pour abaisscr au
maximum la conductivité de l'effluent chromatographique.

. - 2~
L'emploi comme phase éjuante d'un tampon :HCO3/CO3  2,8/2.7 mol. L+t

permet la séparalion des anions dans un temps court (figure : 7).

Les résuitals obtenus par la méthode de la courhe d'étalonnage sont
rassemblés dans ic tableau ITT qui révéle l'existence des 1ons chlorures,
bromures, nitrates, phosphaies el sulfates. On note un recouvrement partiel
entre le pic inconnu N°7 et celwi Jes sulfates. Ce phénomene rend difficile la
détermination quantitative de ces ions. Les pics n°4, 7, 8 e1 9 sont probablement
diis & la présence d'esptces organiques daps '‘écbantillon.

Tableau I : Tepeur en ions inorganiques dans Ie fruit du baobab.

Concentration (rng/g)

2
Traces
0,084

0,44
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Figure 7 : Imjection de 20 pk. d'une solution échantillon {fruit de bao-
bab). Débit lmL/min. Détection conductimérique : 40 pS pleine
échelle. Conditions chromatographigues (voir tableau 111)

CONCLUSION

La chromatographie ionique permet I'analyse des ions et, sur-
tout, des aniens inorganiques pour lesquels les méthodes classigues
(absorpiométriques, potentiométriques) sont souvent fastidieuses.
Notre contribution a consisté 2 appliquer cette techaique 2 la déiermi-
pation des cations sodium, potassiue et des aniens inorganiques pré-
sents dans le fruit du baobab (ou Adansonia digitata). La méthode
chromatographique mise en oeuvre dans cette étude devrait s'imposer
corame technique de choix dans les laboratoires de contréle de gualité
au Sénégat.
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