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NOTICE

—_—

Les « Annales des Mines de Belgique » paraissent mensuellement. En 1973, 1474 pages de
texte, ainsi que de nombreuses planches hors texte, ont été publiées.

L'Institut National des Industries Extractives assume la direction et la rédaction de la
revue. Celleci constitue un véritable instrument de travail pour une partie importante de
l'industrie nationale en diffusant et en rendant assimilable une abondante documentation :

1) Des statistiques trés récentes, relatives a la Belgique et aux pays voisins.

2) Des mémoires originaux consacrés a tous les problemes des industries extractives,
~ charbonniéres, meétallurgiques, chimiques et autres, dans leurs multiples aspects techniques,
économiques, sociaux, statistiques, financiers.

3) Des rapports réguliers, et en principe annuels, établis par des personnalités compé-
~ tentes, et relatifs a certaines grandes questions telle que la technique miniére en général, la
seécurité miniére, I'hygiene des mines, I'évolution de la Iégislation sociale, la statistique des mi-
~ nes, des carrieres, de la métallurgie, des cokeries, des fabriques d'agglomérés pour la Belgique
- et les pays voisins, la situation de I'industrie miniére dans le monde, etc...

41 Des traductions, résumés ou analyses d'articles tirés de revues étrangéres.

~ 5) Un index bibliographique résultant du dépouillement par INIEX de toutes les publica-
S paraissant dans le monde et relatives a I'objet des Annales des Mines.

- Chaque article est accompagné d'un bref résumé en frangais, néerlandais, allemand el

\;éhpnrnés aux « Annales des Mines » peuvent recevoir gratuitement les Bulletins Techn!-
: I;’l_‘ﬂstltl:l_t National des Industries Extractives (INIEX) : « Mines et Carrieres », « Valo-

U ation des Combustibles », « Polyméres ». Les demandes sont a adresser a INIEX
ra 200, 4000 Liege.

A

il suffit de virer la somme de 1.548 F (TV A incluse)
compte de chéques postaux n° 000-0104829-69 des
ues, rue Borrens 35-43 - 1050 Bruxelles.
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ADMINISTRATION DES MINES — BESTUUR VAN

VAN BELGIE

Direction - Rédaction :

INSTITUT NATIONAL DES
INDUSTRIES EXTRACTIVES

B

Mensuel



COMBINE POUR CREUSEMENT
DU TYPE PK-9r

—destiné a tracer les galeries de 8 a 16 m* de section dans du charbon et des roches
stériles d'une dureté pouvant atteindre 400 kgf/cm?;
- peut creuser les galeries a pendage jusqu’a 15° dans des couches a toit faible;
- permet d’extraire séparément le charbon et le stérile;
~fonctionne en association avec un transbordeur et un convoyeur tracté qui rendent
possible le chargement de la masse abattue dans des wagonnets ou sur une sauterelle;
le front de chargement varie entre 1800 et 4600 mm:
- doté de systemes de dépoussiérage efficaces;
- possede I'équipement électrique en version antidéflagrante.

HMACHINOEXPORT

SSR MOSKVA 117330 #/ MOSKVA V-330 MACHINOEXPORT ¥® 7207

Agent: S.A. « ANDRE DELIGNE » — RUE DE CARTIER, 48-52 - 6030 MARCHIENNE-AU-PONT
Tél. 071/51.75.95 - Telex 51.364




ANNALES ANNAL
DES MINES DER MIJ

DE BELGIQUE VAN BELGIE
n° 5 — mai 1976 nr. 5 — mei 1976
Direction-Rédaction : Directie-Redactie : ,
INSTITUT NATIONAL NATIONAAL INSTITUUT ,
DES INDIISTRIES EXTRACTIVES VOOR DE EXTRACT IE&EDRI]VEN ¢

4000 LIEGE, 200, rue du Chéra — TEL. (041) 527150 i

Sommaire - Inhoud

Renseignements statistiques

Statistische inlichtingen . Y : : : - ; : : : : ‘ . 3 g

M. NEURAY, W. DE CRAECKER et J. STEVENS : Prélévement, récupération et analyse de pollf‘
organiques dans l'air¥ 5 : : 5 ; 3 : . . 3 3 . :

J. MEDAETS : Statistique sommaire de I'exploitation charbonniére, des cokeries, des fabrique
glomérés et apercu du marché des combustibles solides en 1975 ,

Beknopte statistiek van de kolenwinning, de cokes- en de agglomeratenfabrieken e\'
van de markt van de vaste brandstoffen in 1975 . x : 5 : %

INIEX : Revue de la littérature technique .

Bibliographie

* La version néerlandaise de cet article paraitra ultérieurement.
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BRAI

FEVRIER 1976

BELGIE PEK t FEBRUARI 1976
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BELGIQUE IMPORTATIONS-EXPORTATIONS FEVRIER 1976
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CARRIERES ET INDUSTRIES CONNEXES
GROEVEN EN AANVERWANTE NIJVERHEDEN

JANVIER 1976
JANUARI 1976
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Préelevement, récupération et analyse /

de poliuants organiques dans I'air

M. NEURA Y, v

RESUME
La pol 3/r par des vapeurs organiques a
pris une oYy - croissante ces derniéres annéees.
La méthe .- pro; o de ici tente de présenter une solu-

tion aux ombic .« problémes techniques posés par
leur détection

Une étude bibiiographique détaillée permet d abord
de comparer de maniére critique les différentes
méthodes employées pour prélever les produits en
question en les concentrant. Il s agit de la cryogénie,
du barbotage dans un solvant et surtout de
I"adsorption sur solide finement divisé. Dans le cadre
de cette derniére méthode, les divers procédés de
récupération des produits adsorbés sont ensuite étu-
dies. Aprés avoir mis en évidence les nombreux in-
convénients de I'extraction par solvant, les auteurs
analysent les techniques de désorption thermique de
plus en plus sophistiquées employées par de
nombreux chercheurs, qui y recourent avec plus ou
moins de bonheur. Vient ensuite une revue des
méthodes d‘analyse par chromatographie gazeuse
utilisées par ces chercheurs. Cette partie se termine
par une étude des matériaux de remplissage des co-
lonnes analytiques

Est ensuite décrit le cheminement qui fut suivi pour
arriver, par les conclusions de la littérature et les ex-
périences préliminaires, a la sélection et a la mise au
point de la méthode définitivement adoptée et décrite
en détail par ailleurs

Cette méthode consiste a prélever les polluants or-
ganiques directement sur une colonne de chroma-
tographie gazeuse d‘adsorption de 3 m en inox et
remplie d'un polymére poreux aux propriétés re-
marquables, le Tenax-GC. Les produits sont ensuite
récupérés et analysés simultanément par chroma-
tographie, les pics devant finalement étre surfacés au
planimétre

" Respectivement : Chargé de Recherches Principal, Chargé de
Recherches et Chimiste a I'INIEX, rue du Chéra, 200 - B-4000
Liége.

E CRAECKER et J. STEVENS *

SAMENVATTING

De luchtverontreiniging door organische dampen is
de jongste jaren in belangrijkheid toegenomen. De hier
voorgestelde methode tracht een oplossing te geven
voor de talrijke technische problemen die de opsporing
ervan teweegbrengt.

Een gedetailleerde bibliografische studie maakt de
kritische vergelijking mogelifk van de verschillende
gebruikte methodes voor de bemonstering van de
produkten in kwestie met concentratie. Het gaat over
de cryogenie, de indompeling in een solvent en vooral
de adsorptie op een fijn verdeelde vaste stof. Binnen
deze laatste methode worden daarna de recupera-
tieprocédés van de geadsorbeerde produkten bestu-
deerd. Na de talrijke nadelen van de extractie door
solvents te hebben aangetoond analyseren de auteurs
de steeds ingewikkelder thermische adsorptietech-
nieken welke de vorsers min of meer succesvol
gebruiken. Daarna volgt een overzicht van de analy-
semethodes met gaschromatografie welke deze vor-
sers toepassen. Dit gedeelte wordt afgesloten met
een studie over de vulmaterialen voor de analytische
kolommen.

Daarna wordt de weg beschreven die werd gevolgd
om via de conclusies uit de literatuur en de vooraf-
gaande proefnemingen te komen tot de selectie en de
uitwerking van de definitief aangenomen en elders in
detail omschreven methode

Deze methode bestaat erin de organische polluen-
ten rechtstreeks te bemonsteren op een 3 m lange
inoxkolom voor adsorptiegaschromatografie gevuld
met een poreus polymeer met opmerkelijke ei-
genschappen, Tenax-GC. De produkten worden dan
gerecupereerd en tegelijkertijd geanalyseerd door
chromatografie waarna de opperviakte van de pieken
tenslotte met de planimeter wordt berekend
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Le procédé fut appliqué avec succes pour un pro-
bléme de pollution engendré par les solvants de pein-
tures utilisés par une usine d‘enduction de tdles. De
nombreuses mesures purent ainsi étre effectuées
dans l'environnement immédiat de celle-ci et inter-
prétées ensuite. Une contestation ayant surgi en ce
qui concerne lorigine d’une des substances (le ben-
zéne, polluant le plus dangereux de ceux envisagés), il
a fallu approfondir la question et analyser successi-
vement de l'air pollué directement par des vapeurs
d’essence et des gaz d'échappement, les impuretés
de certains solvants techniques employés et, enfin,
les rejets de I'usine en cause. Il fallut renoncer a tirer
des conclusions de ces derniéres mesures, car la
méthode classique de préléevement testée ne donna
pas satisfaction.

Enfin, une critique passe en revue précision, avan-
tages, inconvénients et applicabilité de la méthode
susceptible, par ailleurs, d’étre considérablement
perfectionnée moyennant divers apports techniques.

ZUSAMMENFASSUNG

Die Luftverschmutzung durch organische Dampfe
hat im Laufe der letzten Jahre mehr und mehr an
Bedeutung zugenommen. Es wird aufgrund des an
dieser Stelle erlsuterten Verfahrens versucht, den
zahlreichen von deren Erfassung aufgeworfenen
technischen Problemen eine Antwort zu geben.

Auf der Grundlage einer ausfihrlichen bi-
bliographischen Untersuchung kann man zunéchst
einmal die verschiedenen angewandten Verfahren zur
Entnahme der betreffenden Produkte durch Konzen-
trierung kritisch vergleichen. Dabei handelt es sich um
die Tiefsttemperaturtechnik und das Tauchbad in
einem Losungsmittel und vor allen Dingen um die
Adsorption auf einen feingeteilten Festkérper. Im
Rahmen dieser letzten Methode werden die verschie-
denen Verfahren zur Riickgewinnung der adsorbierten
Produkte anschlieBend untersucht. Nachdem sie die
vielen Nachteile der Extraktion durch Lésungsmittel
herausgestellt haben, untersuchen die Verfasser die
von zahlreichen Forschern mehr oder weniger
glicklicherweise  angewandten  Verfahren der
thermischen Dgsorption, die immer mehr kompliziert
werden. Eine Ubersicht iiber die von diesen Forschern
angenommenen Untersuchungsmethoden der
Gaschromatographie schlieft sich an. Dieser Teil en-

det mit einer Untersuchung der Fiillstoffe fir analy-

tische Kolonnen.

Es folgt dann der Weg, der anhand der SchiuBifol-

- gerungen der Fachliteratur und der vorhergehenden

Het procédé werd succesvol toegepast voor een
verontreinigingsprobleem veroorzaakt door solvents
voortkomend van verf die door een metaalplatenbe-
strijkingsfabriek wordt gebruikt. Talrifke metingen
konden aldus worden verricht in de onmiddellijke na-
bijheid ervan en daarna geinterpreteerd. Wegens een
geschil over de oorsprong van een der substanties
(benzeen, de gevaarlifkste van de beschouwde pol-
luenten) moest het probleem grondiger worden nage-
gaan en moesten opeenvolgende analyses worden
doorgevoerd van de rechtstreeks door benzinedampen

en uitlaatgassen verontreinigde lucht, de onzui-
verheden van bepaalde gebruik:c rechnische solvents
en tenslotte, de lozing door de ©klon fabriek. Het
trekken van conclusies urt « azicie metingen
moest worden opgegeven omi:: roefde klas-
sieke bemonsteringsmethode | , °ning gaf.
Tenslotte geeft een kritiek cht van de
nauwkeurigheid, de voor- e 2n de toe-
pasbaarheid van de methode ¢ s aanzienlijk
kan worden vervolmaakt dot technische

aanvullingen.

SUMMARY

Air pollution by organic volatiles has grown in im-
portance in recent years. The method here proposed is
an attempt to solve the numerous problems involved
in detecting such vapours.

A detailed literature survey opens the article, giving
a critical comparison of the various methods used first
of all for sampling the products in question by con-
centrating them. These methods are : the cryogenic
method, bubbling through a solvent, and mainly ad-
sorption on a finely-divided solid. Under the last-
named method, the article continues by examining
the different methods for recovering the products
adsorbed. Having demonstrated the many disadvan-
tages of solvent extraction, the authors go on to
analyse the increasingly sophisticated techniques
of thermal desorption applied by a large number of
research workers, who have achieved varying degrees
of success. There follows a review of the gas
chromatography methods used by these workers.
This section closes with an examination of the
filling media used in the chromatographic columns.

The article then describes the authors’ approach —
via their conclusions from the literature survey and
their preliminary experiments — leading to the se-
lection and perfection of the method they finally

adopted ; afterwards, the method is described in de-
tail.
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Experimente zu der Auswahl bzw. der Entwicklung
des endgdltig angenommen und ausfihrlich geschil-
derten Verfahrens fihrte.

Dieses Verfahren beruht auf der unmittelbaren
Entnahme der organischen Verschmutzungsmitte/ auf
einer gaschromatografischen Adsorptionskolonne von
drei Meter Lange, die mittels einem porésen Polymer,
dem Tenax-GC, dessen Eigenschaften bemer-
kenswert sind, gefiillt ist. Die Produkte werden dann

zurickgewonnen uwnd gleichzeitig chromatografisch
untersucht. Die Fi~en mdssen schlieBBlich mit dem
Planimeter - ~har werden.

Das Ve: rde erfolgreich angewandt in
einem Fal, chmutzung, die durch in einem
Blechbesc etrieb eingesetzte Lacklosemit-
tel verurs Eine groBe Anzahl Messungen
konnte st mittelbarer Ndhe des Betriebes
zuerst vo » und anschlieBend ausgewertet
werden. | nan sich dber die Herkunft einer
dieser Su: iicht einig war (Benzol ist ndmlich
das gefaiiiichs der in Betracht gezogenen Ver-

schmutzungsmiiiel), mulite das Problem grindlich
behandelt werden ebenso unmittelbar durch Ben-
zindémpfe und Abgase verunreinigte Luft, die
Unreinheiten gewisser eingesetzter technischer
Losemittel! sowie schlieBlich die Abfélle des betref-
fenden Betriebes wurden nacheinander untersucht.
Auf SchluBfolgerungen aus diesen letzten Messungen
mul3te verzichtet werden ; denn das getestete her-
kémmliche Entnahmeverfahren war nicht zufrieden-
stellend.

Zum SchluB3 werden Prizision, Vor- und Nachteile
sowie die Anwendbarkeit des Verfahrens, das durch
verschiedene technische Raffinessen in betrachtlicher
Weise verbessert werden kann, einer kritischen Un-
tersuchung unterzogen.
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: 1. INTRODUCTION
"‘_ La pollution de I'air par des vapeurs organiques a
| pris une importance croissante ces derniéres années.
e | La détection pose de sérieux problemes étant donné
F i notamment la multiplicité des polluants organiques
fi; possibles. Aussi, nous sommes-nous attachés a met-
i tre au point une méthode générale de prélevement,
éi de récupération et d'analyse de routine des produits
gid L organiques présents dans |'atmosphére. Une étude
Es% ) critique nous a montré que la plupart des méthodes

proposées dans la littérature ne permettent pas de
réaliser quantitativement ces trois opérations.

R Uy

Trois conditions ont imposé |'orientation de notre
travail :

1 L'analyse détaillée des divers polluants nécessite
I‘utilisation de la chromatographie gazeuse.

2 Les mesures étant effectuées a I'immission, les
concentrations rencontrées sont généralement
inférieures au ppm.

3 Les polluants organiques peuvent appartenir a
des classes de composés de types trés divers tels
que : hydrocarbures aliphatiques ou aromati-
ques, cétones, esters, alcools, etc... De ce fait, on
utilise un détecteur a ionisation de flamme (FID)
de préférence au détecteur a capture d’électrons
(ECD).

~ Les faibles concentrations rencontrées et I utilisa-

jue des méthodes de prélévement avec
n des polluants organiques, des procé-

2. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

21. Prélevement avec concentration

Les différentes méthodes de prélevement avec
concentration peuvent étre regroupées en 3 grands
genres, a savoir : les méthodes par cryogénie, les
méthodes par barbotage dans un solvant et les
méthodes par adsorption sur solide.

211. Cryogénie

Quelques auteurs [1-3] con: n: 1 volume dé-
terminé d'air dans un piege cr ' Rasmussen
et Hutton [4] précisent que seament doit
étre tres lent et trés intense = zfficace. lls
utilisent un cryocondenseur sg f¢ . ronnant sur
batterie et récupeérent les pru 5 distillation
fractionnée. Bertsch et coll. [5] - e : a juste titre
que la principale difficulté de :es iechniques de

refroidissement est due a la présence d'eau. Car,
comme le font remarquer judicieusement Mieure et
Dietrich [6], I’eau est le principai constituant de I'air
ambiant normal aprés les gaz permanents. A 25°C et
50 % d'humidité relative, un litre d’air contient plus
de 11 mg de vapeur d’eau, soit environ 1 % ou
10.000 ppm. La conséquence en est qu'a coté des
polluants organiques, on condense d'énormes quan-
tités d'eau, d’'ou il résulte un systéme a deux phases
et des complications sérieuses lors des manipula-
tions. Si le refroidissement est énergique, il se for-
mera méme de la glace qui bouchera tout le systeme.
Un des avantages du procédé, par contre, est la
minimisation des réactions parasites d’oxydation
et de polymérisation des produits, vu l'absence
d’'adsorbant et la basse température.

Un rendement convenable nécessite un appareil-
lage relativement complexe, d'un emploi colteux et
difficile sur le terrain. Cette méthode ne se justifie que
dans les cas extrémes : produits hautement volatils
ou méme gazeux a température ordinaire, réactions
secondaires possibles a la méme température.

212. Barbotage dans un solvant

Zur Muehlen [7] a dissous des vapeurs d’alcools de
faible poids moléculaire dans |’'eau et de dérivés ha-
logénés dans le trichloréthyléne.

Comme |'observent Raymond et Guiochon [8]. ce
genre de procédé comporte de nombreux inconvé-
nients que notre expérience antérieure a par ailleurs
confirmés. Il est difficile de trouver un solvant
pouvant dissoudre quantitativement toutes les va-
peurs dans le cas d’une grande diversité de constitu-
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ants. Pour cette raison et afin d’augmenter le rende-
ment, il faut installer plusieurs barboteurs en série “.
La concentration éventuelle de la solution avant
I'analyse peut s’accompagner d’une précipitation sé-
lective et de pertes sévéres des constituants les plus
fragiles ou les plus volatils, donc d’une chute sérieuse
du rendement. De plus, le pic du solvant peut
masquer ceux de certains constituants. La technique
est donc complexe, longue, délicate a mettre en
ceuvre et finaiement peu rentable, méme si elle a
I'avantage d'&viter phase de récupération avant
I'analyse, pui=rju’ nermet |'injection directe d’une

partie aliquc solution obtenue dans le chro-
matographe.

213. Adsc i+ solide

2131. Adscrntio recte sur la colonne analytique

Seuls Wiiiiam: Umstead [9] appliquent cette
technique. !i concentrent, a température ordinaire,
des dérivés halogénés (10 ppb - 2 ppm) par adsorp-
tion sur une colonne de chromatographie gazeuse
remplie de Porapak Q ou S 80-100 mesh. lls ne
donnent cependant aucun détail supplémentaire sur
leur méthode de préléevement, qu’ils affirment avoir
utilisée de maniére courante pour des études de pol-
lution de Iair.

2132. Adsorption sur cartouche

Le principe de ce type de méthode consiste a faire
passer un volume d’air déterminé sur un lit
d’adsorbant contenu dans une cartouche métallique
Ou en verre. L'adsorption des polluants contenus
dans I'air est effectuée, soit a température ordinaire,
soit a basse température afin éventuellement d’amé-
liorer le rendement.

Les adsorbants utilisés, qui sont de différents ty-
pes, sont étudiés séparément. On trouvera dans les
tableaux Il et Ill, pour chaque adsorbant utilisé, la
nature des produits prélevés ainsi que les rendements
globaux obtenus par les différents auteurs.

Adsorbants minéraux
Gel de silice

Plusieurs chercheurs [10-16] affirment avoir ob-
tenu des rendements élevés avec ce produit classi-
que. Certains [10] ont cependant da le refroidir avec
un mélange carboglace-acétone pour y arriver.

Il convient de tenir compte également du danger inhérent a la
toxicité de certains solvants.

D’autres [12] doivent employer un préfiltre a tamis
moléculaire 5A pour essayer d’éliminer la vapeur
d'eau.

Des chercheurs soviétiques [17] ont utilisé du gel
de silice refroidi 8 —50°C pour le piégeage de va-
peurs de styréne et d’ACN dans I"'atmospheére d’une
usine de polystyréne.

Celite (terre de diatomée)

Cropper et Kaminsky [11] prélévent également, a
température ordinaire, sur Celite prétraitée et im-
prégnée d'un mélange d’élastomere siliconé E-301 et
de polyéthyléne glycol 400, la cartouche se présen-
tant comme une courte colonne de chromatographie
gaz-liquide. L'avantage d'un tel procédé est sa
souplesse : on peut prélever sélectivement les sub-
stances par le choix de la phase liquide. Néanmoins,
ces chercheurs avouent avoir enregistré dimportan-
tes pertes, notamment de benzéne, sur ce type de
cartouche stockée pendant 24 h. Janak et coll. [18]
reprennent le méme principe, mais en |'exploitant
plus & fond avec une cartouche se présentant comme
une grosse seringue et en utilisant la méthode
d’équilibre chromatographique. Ils prélévent jusqu‘a
atteindre, pour chaque composé, la concentration
d’équilibre entre les phases gazeuse et liquide. Grace
aux différences entre les coefficients de partition et
entre les volatilités, ils parviennent a concentrer sé-
lectivement les produits intéressants.

En effet, si la volatilité d'un produit est faible et par
la sa concentration dans |‘air peu €levée, par contre
son coefficient de partition sera élevé et |'effet de
concentration sur la cartouche sera important. Cet
équilibre entre des substances de masses différentes
fournit des pics comparables malgré la disparité des
teneurs atmosphériques. Ceci permet, en fin de com-
pte, de déterminer les faibles concentrations avec
plus de précision, car le surfagage des pics est plus
précis [19], a supposer qu‘on doive encore employer
une méthode dont la précision dépend de la grandeur
des pics (planimétre). Notons cependant que cette
méthode ne s'applique pas au prélevement quantita-
tif de mélanges complexes, dans lesquels on ren-
contre une grande variété de températures d’ébulli-
tion et de concentrations, car il est impossible d‘at-
teindre |'équilibre pour tous les composés [47].

Anhydrone

Dmitriev et Kitrosskii [20] ont utilisé de
I’'anhydrone (perchlorate de magnésium anhydre)
refroidi dans I'oxygéne liquide pour piéger des gaz
d’'échappement de moteur. lls ont pu ainsi détecter
62 produits de nature trés différente : hydrocarbures,
alcools, aldéhydes, cétones et phénols. 3
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Chromosorbs minéraux (supports de G.C.)

Williams [2 1] adsorbe sur Chromosorb P partielle-
ment désactivé au di-n-butylphtalate et refroidi a
— 80°. Aue et Teli [22] n'obtiennent que de faibles
rendements, surtout pour les légers, méme avec deux
cartouches en série contenant du Chromosorb miné-
K ral imprégne de silicone. Il est vrai qu’ils prélevent de
8 10 a 30 litres/min.

Adsorbants organiques

Un des principaux handicaps des adsorbants mi-
néraux est leur affinité pour la vapeur d’eau qui pro-
voque leur désactivation rapide. Leur utilisation im-
plique donc I'élimination la plus compléte possible de
I'humidité de |"air avant son passage sur la cartouche.

L*élimination de |'eau par condensation sélective
< étant compliquée et peu efficace, on utilise des des-
e séchants. Cette solution est toutefois rejetée par
:{ A Schultz et coll. [23] du fait de |'adsorption partielle
- & des vapeurs a analyser sur le desséchant. Ces diver-
2 ses raisons expliquent I'emploi de plus en plus pré-
- pondérant des adsorbants hydrophobes.

g
i
*
]

Adsorbants a base de carbone

niRRLE

Charbon de bois

Divers auteurs [24-26] emploient un simple tube
ou filtre de charbon de bois. Grob [25], en particulier,
aspire sur un petit filtre contenant 25 mg de charbon
de bois, 250 a 25.000 litres d'air a un débit de 2,5
litres/min. Si dans ces conditions, il détecte, en utili-
sant un FID, des substances dont la teneur dans |"air
est inférieure au ppb, les rendements d’adsorption
sont trés médiocres.

PR e e

sl S

ST

Charbon actif

Smith et Grant [27] démontrent, par des tests de
pouvoir rétenteur, la supériorité du charbon actif sur
le gel de silice et les tamis moléculaires pour le préle-
vement global des polluants gazeux. lls arrivent a
- adsorber du méthane en refroidissant la colonne de
rbon actif a la carboglace. Ils reconnaissent

- entre |'adsorbant et certains gaz oxydants
0, NO,, O,. Turk et coll. [28], par contre,
bsence d’isomérisation  d’oléfines.

:adsqrbés — envisagée
orption, qui donne géné-

Noir de carbone graphitisé

Raymond et Guiochon [8, 34] ont démontré
I'adsorption quantitative sur noir de carbone graphi-
tisé de vapeurs de phtalate de diméthyle pour des
concentrations comprises entre 0,02 et 4,5 ppm a un
débit de 100 ml/min. Ils soulignent avec raison
I'avantage trés grand de ce produit, qui est plus ou
moins celui de tous les adsorbants organiques : leur
inertie vis-a-vis de CO. et surtout de l'eau, ce qui
élimine le délicat probléme de l'interférence de I'hu-
midité. En le refroidissant a I'azote liquide, Bruner et
coll. [35] ont méme obtenu une bhnine acdsorption des
oléfines de C, a C,.

Tamis moléculaire carboné

Le Carbosieve est produit pe thermique
de chlorure de polyvinylidén: sa grande
surface spécifique (1.000 m?/g 1e stabilité
thermique, cet adsorbant n'est « ¢ Sa trop
grande réactivité avec les produ sole 5 ambiants
impose des précautions exceptic iles cour sa ma-
nipulation, sa régénération et sor: uiockage [36].

Polyméres poreux

Beaucoup d'auteurs exploitent, dans le domaine de
I'adsorption organique, les intéressantes propriétes
spécifiques de ces supports pour chromatographie
gazeuse apparus ces derniéres annees : capacité
d'adsorption élevée a température ordinaire, tout en
permettant une récupération aisée par simple chauf-
fage [5]. On trouvera dans le tableau |, tiré principa-
lement d'une étude de Dave [37] la nature et
quelques propriétés importantes des différents poly-
méres poreux actuellement disponibles sur le
marché.

Porapaks

Un certain nombre de chercheurs utilisent ces pro-
duits. Ils ne parlent malheureusement guére de leurs
rendements. La plupart emploient le Porapak Q [23,
38, 40] ; Legget et coll. [39] lui préferent la variété
Q - S traitée au silane, sur laquelle ils prélévent les
hydrocarbures au-dessus de C, et leurs dérives. Ils
aspirent 10 litres d'air a un débit compris entre 0,1 et
1 litre /min pour descendre en dessous du ppb. Janak
et coll. [38] emploient aussi le Porapak P. L'utilisatio‘n
de cet adsorbant est toutefois critiquée par Zlatkl's
[36] du fait de sa faible stabilité thermique qui serait
limitée a 200°C.

Chromosorbs organiques

Schultz [23] emploie les Chromosorbs 101 et 102
pour adsorber les produits organiques volatnls. de
I'orange. Dravnieks et coll. [41] aspirent environ
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Tableau |

NATURE ET PROPRIETES DES POLYMERES POREUX [37]

Surface Diamétre moyen T° maximale
Polymére poreux Nature spécifique des pores d’utilisation
, Sp (m?/g) dp (A) [49] (°C)
I d
Chromosorb 107 2TY-DVB 50 3500 275
70 TY-DVB 300—400 85 250
S réticulé 15—25 3500 275
CN-DVB 100—200 700 250
ylyaromatique réticulé 600—700 500 250
5 réticulé 700—800 250
ster acrylique 400—500 250
ster acrylique 100—200 250
Porapak P TY-DVB 250
PSP silanisé 250
Q (EvVB-DVB 840 74,8 250
QE (Q silanisé 840 250
R Vinyl pyrollidone 780 75,6 250
8 Vinyl pyridine 670 76 250
N Vinyl pyrollidone 437 190
T EGDMA 450 91,4 190
PAR 1 Polyaromatique réticulé 100 200 250
2 Polyaromatique réticulé 300 90 250
Tenax-GC Poly (2,6-diphényl-p-phény-
lene oxyde) 18,6 [51] 1440 [51] 375—400
10 litres d'air pollué par le trafic a un débit de r ]
4 litres/min dans une cartouche contenant 5 g de
Chromosorb 102, 60-80 mesh. Perry [43] aspire O O
25 litres d'air similaire sur 0,3 g de 102 également.
Shadoff et coll. [42] concentrent des vapeurs de bis = = —
(chlorométhyl) éther au niveau ppb surdu 101. Enfin, N/ o \ o \ //—OH

Mieure et Dietrich [6] préconisent I'emploi du 101
Pour les composés acides ou neutres et du 105 pour
les légers. lls aspirent 5 a 20 litres d’air a un débit
compris entre 0,5 et 2 litres/min sur 0,2 4 0,5 g
d’adsorbant. La stabilité de leurs échantillons est de
plusieurs semaines. Tous ces auteurs affirment avoir
obtenu des rendements élevés, mais aucun ne donne
des valeurs précises.

Tenax-GC

Le Tenax-GC est un nouveau polymére poreux a
base de 2,6-diphényl-p-phényléne oxyde (fig. 1).

Le produit a été développé par AKZO Research
Laboratories ; il est commercialisé par Enka N.V. des
Ff<'='Ys-Bas et distribué par Applied Science Laborato-
rnes, Inc. Zlatlis et coll. [36] sont les premiers a en
exploiter les remarquables propriétés spécifiques :

W, W

= —

Fig. 1 — Poy (p-2,6-diphényl-phényléne oxyde) ou Tenax-GC

compromis adsorptivité - désorptivité excellent, sta-
bilité thermique exceptionnelle (voir tableau 1), en plus
du caractére hydrophobe et de l'inertie chimique vis-
a-vis des polluants. Apres avoir pris et analysé, pen-
dant 15 mois, 150 échantillons d‘air pollué organi-
quement, avec des débits variant entre 30 et 1.000
ml/min [5], ils sont 2 méme de déterminer le rende-
ment d‘adsorption du Tenax pour des débits allant de
50 a 200 ml/min, ce qui représente pour eux le
meilleur compromis entre le rendement dadsorption
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et la durée de préléevement. * Au niveau ppb, les ren-
dements sont supérieurs a 90 % pour les composés
s‘éluant aprés le benzéne sur colonne capillaire
d Emulphor ON 870, sauf toutefois pour la benzal-
déhyde et l'acétophénone. Les rendements sont
moins bons pour les oléfines et les alcanes en dessous
de C,, et qui sortent avant le benzéne. D’autre part,
leurs échantillons ont une stabilité de 4 mois.

Ces chercheurs confirment leurs importantes cons-
tatations en analysant |'atmosphére de Skylab 4 [44].
lls aspirent environ 100 litres d'air a un débitde 115
ml/min dans deux tubes en verre contenant un faible
volume de Tenax-GC et montés en paralléle. lls dé-
tectent ainsi 300 produits dont 107 ont pu étre
identifiés par spectrographie de masse.

¢ w Mieure et Dietrich [6] ont, quant a eux, aspiré sur
g Tenax-GC, 60-80 mesh, dans les mémes conditions
' que sur les Chromosorbs 101 et 105 (Voir plus haut).
Ces auteurs recommandent |'emploi du Tenax pour
les composés basiques, les neutres et les lourds. Ver-
sino et coll. [45] ont obtenu un rendement d‘ad-
sorption quantitatif a 20° pour I'acétone (Eb. 56°C),
I'hexane (Eb. 69°C), I'éther de pétrole, le diphényle,
la diphénylamine et |'o-crésol, par adsorption sur une
cartouche contenant 2,5 g de Tenax 60-80 mesh (30
m?/g). Il faut cependant ajouter qu’ils prélévent a un
débit de 0,5 ml//min, ce qui nécessite environ une
semaine pour obtenir 5 litres d’air pollué par les gaz
d’échappement a une concentration totale située
entre 0,3 et 2,6 ppm. Enfin, Janak et coll. [46],
appliquant leur méthode au Tenax, vérifient que |'ef-
fet de I'humidité est insignifiant sur les propriétés
d’adsorption de ce produit. Cette constatation est
confirmée par Novotny et coll. [47].

ks 5‘
:!
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22. Récupération des produits adsorbés
221. Extraction par solvant

Le tableau Il donne les différentes méthodes utili-

~ sées avec tous les renseignements souhaitables.
2 ‘-L"us,age fréquent du sulfure de carbone comme sol-

- vant se justifie principalement par sa réponse faible et

llement la diversité des méthodes employées
ce qui prouve la difficulté de réaliser |'opération

— des manipulations délicates et souvent longues ;

— de nombreuses causes d'erreurs et d’'impréci-
sions (erreur au départ sur le volume de solvant,
nombreuses pertes possibles, notamment par
évaporation et transvasement, surtout en cas de
concentration, etc...) ;

— d’ou des rendements non seulement souvent fort
faibles, mais encore trés variables et surtout peu
reproductibles ;

— et, enfin, la géne éventuellement provoquée par
les pics du solvant et de ses impuretés éventuel-

les, qui peuvent masquer ceriains roduits sur le
chromatogramme.

Comme les rendements va Yon seulement
avec le procédé et la nature d sU ince a ana-
lyser, mais encore avec la co tra: 1, et qu'en
plus ils ne sont pas reproductil i impossible
d'appliquer un facteur de corre I calculer la
quantité réellement présente dz éci tillon.

Remarquons enfin qu‘aucun rche . n'emploie

I'extraction sur polymeére poreux

222. Désorption thermique
2221. Désorption en un stade

Le principe de cette technique consiste a envoyer
directement dans la colonne chromatographique
d’analyse, les produits désorbés thermiquement de la
cartouche de prélevement.

Cropper et Kaminsky [11] appliquérent cette
technique pour des études de pollution organique. Le
montage, la méthode et les conditions opératoires
sont décrits a la figure 2. Les applications et une
étude critique sont données au tableau Ill.

Korzhova et coll. [17] emploient une méthode
analogue pour récupérer les vapeurs de styrene et
d’ACN adsorbées sur gel de silice en chauffant a
200°. Dmitriev [20] libére similairement, par un
courant d’azote a 100°C, les produits organiques de
gaz d'échappement prélevés sur anhydrone. Turk
(48] affirme que la désorption des polluants organi-
ques piégés sur charbon actif est considérablement
améliorée par l'introduction d'un gaz étranger, par
exemple des vapeurs de CCl4. Raymond et Guiochon
[8] doivent chauffer 8 400°C pendant 10 min sous
Argon pour récupérer tous leurs produits prélevés sur
noir de carbone graphitisé, ce qui augmente considé-
rablement les risques de dégradation thermique des
produits piégés. Pareille technique est donc a exclure,
d'autant plus que, méme a une telle température,
I"'opération est encore loin d’étre quantitative et que
les rendements varient fortement avec les concentra-
tions (tableau I11). On aboutit donc a des conclusions
analogues a celles de |'extraction par solvant. Bruner

20 Re o Lo b B g
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Tableau I al 'f:
METHODES D’EXTRACTION TN
P
Adsorbant Réf. Solvant frrodlinig eicls Technique Durée | T R'endem?m Re_n_t?gﬂ_e s
(concentration) d’extraction global :
Gel de silice [*2] | lscoropyl- Benzéne, toluéne, En récipient 30 min t, i.'_;
menzene xyléne avec ] 1
~au (> 1 ppm) agitation B |
81| - éthyl- Hydrocarbures, En récipient 2h t, 93==H 04 % O
‘ oxyde alcools, esters, avec suivant gt | ’fé"
cétones, dérivés agitation produit B -
, halogénés de P.M. e
[ faible ou moyen
' &S, Esters, cétones, En récipient — 2h &,
: dérivés halogénés avec
i CS, + H,O0| de P.M. élevé agitation —2h
5 Hydrocarbures +1h| t,
aromatiques et
i i aliphatiques
Cbrqmosorb [22] | Pentane Essence, gaz Soxhlet puis 15 min | 36° Médiocre
crel d’'échappement, concentration
Imprégné insecticides 20,3ml
de silicone chlorés g
Chérbon de [24] | CS, Benzéne, toluéne, En erlenmeyer 10 min 3 80 — 120 % .
bois xylene avec suivant
Hydroc. chlorés agitation produit et Al
(> 1 ppm) concentration
[25] | CS, Organiques de C, Soxhlet 30 min | 75° Avec 250 | d'air: =
a C,, dans I'air Benzéne : 84 % Benzéne : |
urbain : Toluéne : 97 % Toluéne :
hydrocarbures, 5 3
alcools, aldéhydes, Autres - C,,H,, : = 1:99
cétones Avec 25.000 I d'air :
(1-50 ppb) :
[26] | CH.CI, (meil- (@) Furfural En fiole >1h tt | (a) 69 % @
leur que CS,, (b) Alcool furfu- avec (b) 76 % o i b
CH,OH, C.H, . rylique agitation s 5 g .
CH,COCH,) e
Chérbon [29] | cs, Toluéne, styréne, En fiole
actit M.E.C., T.C.E. ... avec
agitation
[30] | Cs, Solvants org. En tube cen-
industriels trifuge, avec
(= 1/2TLV) agitation
[31] | CS, Hydroc. benzéni-
ques et chlorés
[32] | Acétone ou Organiques dans Elution en sens
éther I'air industriel inv.duprélev., |
éthylique (Diacet. alc., ‘avecconcentr. |
dibutylphtalate...) P it
R, ,: :
o ,:’ga» |
e B
t A,‘t ‘:’L
3
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Tableau Il

METHODES DE DESORPTION THERMIQUE

Applications Rendement et critique
Description
Adsorbant Produits adsorbés-désorbés (A) Avantages () Inconvénients
fig. 2 — Gel de silice| — Hydroc. arom. et dérivés (A) — Méthode trés simple et trés ra-
[11] prétraité pide
— Célite prétraitée et| — Cyclohexane et dérivés () — Renlement global 60-100 %
imprégnée = 1 ppm suiv produiis
— Diioulté < abtenir une ligne
ds cor:nable
— Montage analo-| Noir de C graphitisé (a) Etalons de phtalate de di-| Idem quw'
guealafig. 2 méthyle {i i R - récup. pour (a)
| — 400°C pendant 0,02 < conc. < 4,5 ppm 7 : = 104 % suiv
10 min sous Ar (poids) [8] co:
= (8] (b) Hydroc. arom subst. dans I'air — D probable pour
urbain b ie Juits a cette t°
700 ug/m? (8]
(c) Hydroc. en C.H,. [34]
fig. 3 Célite imprégnée de | — Benz.. tol., xyl., acét, métha-| (A) — Mcincde trés simple et trés ra-
[38. 18] silicone E.301 nol pide
(18] - ppb [18) — Bonnes higne de base et sépa-
\ — Benz., chlorobenz., nitrobenz. ration
:} (traces) [19]| () — Rendement inconnu
‘ Porapak P et Q Halothane 10-50 ppm = Selon [5], la partie la plus vola-
138] tile serait perdue . -
— Selon [5], non applicable a un
Tenax-GC [46] | Acétone : quelques ppm grand volume
¥ fig. 4 Chromosorb 101 Hydroc. et dérivés (A) — Montages les plus simples
[6] Chromosorb 105 0.01-10 ppm — Méthodes trés simples et trés
Tenax-GC rapides
() — Rendement inconnu
= — Difficulté d’ obtenir de bonnes
ligne de base et séparation,
surtout mode A
— Suggestion pour améliorer B
gaz porteur apres désorption
pendant un temps tres court
Atm. urbaines [5,36], surtout : (A) — Bonnes ligne de base et sépa-

— alcanes
— arénes, alkylarénes

|Atm. Skylab 4 :

| — hydrocarbures
| — dérivés
~ (ppb-ppm) [44]

ration
() — Rendement inconnu
— Appareillage assez compliqué
— Méthode assez longue
— Autocritique  [5]  complica-
tions provenant de con-
densations intempestives
1) de prod. a anal. dans con- |-
nexions, d’ou pertes et Impréci-
sion ; i
2) de vapeur
bouchage

d'eau, d'ou

serpentins chal
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et coll. [35] n'ont d’ailleurs obtenu qu’'un rendement
de récupération de 62 % pour |'éthyléne et de 70 %
pour |"éthane sur le méme support. Perry et Twibell
[43]. enfin, chauffent a3 130° et font passer le gaz
porteur pendant 5 s, pour récupérer 5 % des pro-
duits. Aprés élution, ils répétent la méme opération
et, a la troisitme fois seulement, ils analysent. Par
rapport a la technique de Cropper et Kaminsky, leur
méthode, outre qu’elle est plus complexe et plus
lente, présente les mémes inconvénients et un plus
grand risque d’erreur.

Janak et coll. [18, 38] opérent de maniére similaire
pour transférer les produits adsorbés sur leur car-
touche-seringue. La technique utilisée par ces auteurs
est schématisée dans la figure 3.

Nous renvoyons au tableau Il pour les applications
et une appréciation de la méthode.

Mai 1976 Analyse de polluants organiques
Novotny [47] Tenax-GC Hydroc. et dérivés (A) — Appareillage et méthode en
princ. assez simples
() — Schéma absent
— Réalisation pratique ?
— Rendement ?
B Piége hors
du chromato
Versino fig. 6 Tenax-GC Prod. org. divers (A) — Ligne de base parfaite
145] — en mél. standard — Rendements élevés = 90 %
— dans air pollué par gaz d'échap- [ () — Appareillage compliqué
pement * — Méthode longue
0,3-2,6 ppm — Condensations et consé-
quences (voir ci-dessus), mais
moins génantes grace
au chauffage connexions (in-
dispensable car connexions
plus longues)
et au diamétre intér du piége
plus grand
——
2
3
&# 4
TOT———
{{ 5 Fig. 2. — Désorption thermique en un stade
6} 33 méthode de Cropper et Kaminsky [11]
,3‘\‘ 1 Gazporteur : 1: 1 Hy/N,; 50 ml/min
7R ~—-—t Lesx 4 2. Caoutchouc siliconé
3. Cartouche d’'adsorption
4. Laine de verre
5. Adsorbant
|2 6. Chauffage électrique
[—J U 7. Début du four chromatographique
3 8. Colonne chromatographique d’analyse
8 Opérations et conditions :
— Chauffage de la cartouche pendant 2 min
L St gvice Sy — Gaz porteur aprés 1 min pour transférer les produits dans la
0O 1 2cm colonne.

Ce sont Mieure et Dietrich [6] qui proposent les
montages les plus simples pour effectuer cette dé-
sorption en un stade par intégration au chroma-
tographe de la cartouche contenant un polymeére po-
reux et fonctionnant ainsi déja comme une pré-co-
lonne de chromatographie gazeuse (fig. 4).

Dans le montage A, la cartouche et la colonne sont
portées a la méme température, ce qui implique
d’utiliser la méme phase. En effet, dans le cas con-
traire, il y a risque d’élargissement de certains pics,
voire de recombinaison, et il en résultera toujours une
perte de résolution. On est donc souvent limité au
point de vue température de désorption, a cause des
limites de stabilité thermique généralement assez
basses des phases de chromatographie gazeuse.
Comme les temps de rétention sont en général assez
longs sur polymére poreux, la méthode n’est valable
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. Gaz porteur : N,

. Vanne a 8 voies

. Capillaire en Cu

. Raccord

. Joint en caoutchouc

. Cartouche de prélévement placée en sens contraire du prele-
vement

7. Four

8. Rondelle en caoutchouc

4

ONHEWN =

-
b ——
-

A B 0

}tﬁig‘. 4. — Désorption en un stade
- méthode de Mieure et Dietrich [6]

‘*]e imultanées par chauffage a

Fig. 3. — Désorption thermique en un stade
méthode de Janak et coll. [38]

9. Septum
10. Entrée du chromatographe
11. Vers la colonne analytique

Opérations et conditions

a) Desorption par chauffage a 180° pendani 2 min

b) Percement de la rondelle en caoutchouc et du septum.
Passage du gaz porteur dans la cartouche pendant 10 s pour

transférer la masse a analyser en bloc en téte de la colonne restée

froide. Enlévement de I'aiguille.

que pour les composés pas trop lourds. De plus, elle
n’est pas applicable a des colonnes capillaires car les
produits entrent chauds dans une colonne chaude et
s'éluent donc plus rapidement, ce qui fait perdre en
grande partie I'intérét de ces colonnes. En outre, pour
provoquer une désorption suffisamment rapide, Il
faut chauffer généralement a une température nette-
ment supérieure a la température d'analyse, ce qui
provoque, d'une part, un vieillissement rapide des
colonnes et, d'autre part, une nette diminution de la
séparation.

Le montage B s'imposera donc en cas d’adsorption
trop énergique sur la cartouche, nécessitant une
température de désorption plus élevée, donc pour les
composés lourds (T° Eb. = 300°, selon les auteurs).
Dans ce cas, seul le Tenax-GC semble convenir
jusqu’a présent (tableau ). Ce montage s’impose
également quand deux adsorbants différents sont
utilisés pour réaliser, d’une part, la concentration sur
la cartouche et, d’autre part, |'analyse. Il en sera de
méme quand des régimes de température différents
sont nécessaires pour la désorption et I'analyse et
chaque fois qu’il se posera des problémes au niveau
de la séparation. En particulier, les colonnes capil-
laires nécessiteront ce type de montage. Nous ren-
voyons au tableau Ill pour les applications et une
appréciation de cette méthode.
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2222. Désorption en deux stades

Nous venons de montrer que, quand se posent des
probléemes particuliers au niveau chromatographi-
que, notamment avec des colonnes capillaires, il faut
transférer les produits désorbés aussi rapidement que
possible en téte de la colonne froide. Il faudrait donc -
— séparer la désorption et la chromatographie ;

— séparer la désorption et le transfert, puisque la
désorption prend toujours un certain laps de
temps.

. méthodes précédentes, sauf

‘hode B de Mieure et Dietrich

dition de la modifier en n’éta-

orteur qu’apres la désorption

;s court. Un certain nombre de

“ment confrontés a des analy-

ses détaillés phéres urbaines et industriel-

les, qui néc [ »s colonnes capillaires pour la
séparation e: - de= .;2, ainsi qu’un spectrographe de

masse pour : :deni:iication. lls sont ainsi amenés a

introduire un stade supplémentaire lors de la récupé-

ration, par adjonction d'un piége cryogénique. Cela
porte a trois le nombre des éléments de base du
montage, soit dans |'ordre : la cartouche, le piege
cryogénique et la colonne chromatographique. La
désorption thermique peut étre réalisée de deux fa-
¢ons différentes : utilisation, soit des éléments
chauffants du chromatographe lui-méme, soit de
moyens de chauffage extérieurs au chromatographe.

Cela exclut “Hute
celle de Jan: La
pourrait con :
blissant le d
et pendant .
chercheurs

A. Piégeage a I'intérieur du chromatographe

Zlatkis et coll. [36] sont les premiers a utiliser un
systeme similaire a celui décrit a la figure 5.

On trouvera dans le tableau Ill les systémes
auxquels ces auteurs ont appliqué leurs méthodes
avec les résultats obtenus. On remarquera que pareil
procédé nécessite un appareillage et un mode opéra-
toire assez sophistiqués, sans garantie de résultats
quantitatifs. Aussi Novotny et coll. [47] ont-ils
cherché a les simplifier en utilisant les 15 premiers
cm de leur colonne capillaire refroidis dans |'azote
liquide, pour piéger les produits désorbés du Tenax
par chauffage pendant 5 min & 240°C sous hélium.
Malheureusement, aucun schéma et aucun rende-
ment n'illustrent la réalisation de cette méthode a
premiére vue attrayante.

B. Piégeage hors du chromatographe

Versino et coll. [45] ont réalisé un montage so-
Phistiqué qui leur a permis non seulement des dé-
terminations quantitatives des produits piégés sur
Tenax-GC, mais également  d’utiliser les
performances maximales du chromatographe. Le
schéma du montage utilisé par ces auteurs est donné
a la figure 6.

3 Q T T e TN

Fig 5 — Désorption thermique en deux stades, avec piége dans
le chromatographe méthode de Zlatkis et coll [36]

1 He gaz porteur (3-7 ml/min) et gaz de purge (20 m!/ min)

2 Vannes d’'ouverture - fermeture

3 Régulateurs de pression

4 Rotametre

5 Bloc injecteur

6 Entrée modifiée de | injecteur avec cartouche

7 Piege dans carboglace ou azote liquide constitué d une co-

lonne capillaire de 3 m contenant la méme phase que 10 et

tenant lieu de pré-colonne
8 Vanne a 4 voies pour flux simultanés de gaz porteur et de gaz

de purge
9 Sortie
10 Colonne analytique
11 Détecteur FID
ler stade : Désorption thermique des produits a 300° pendant 20
min sous gaz de purge pour les déposer au début de la pré-co-

lonne.
2éme stade : Sous gaz porteur, transfert des substances du piége a

la colonne de séparation et chromatographie réalisés simulta-
nément avec le four chromatographique

Le tableau Il résume les renseignements supplé-
mentaires intéressants. En bref, on peut constater
que cette méthode, malheureusement longue et
compliquée, semble donner des résultats tres sa-
tisfaisants.

[l faut signaler que d’autres chercheurs ont déja
utilisé une méthode analogue, mais avec d’autres
adsorbants que le Tenax-GC :

— Dravnieks et coll. [41] désorbent a 120° des
produits piégés sur Chromosorb 102 et avouent
une pertede 52 10 %.

— Schultz et coll. [23] désorbent a 175° pendant
12 a 35 min, des produits adsorbés sur Porapak
Q et Chromosorbs 101 et 102 ; ils réchauffent le
piege par de la glycérine a 140° ; leurs conne-
xions sont maintenues a 140° par des blocs
chauffants en aluminium.

— Legget et coll. [39] chauffenta 110° pendant 30
min une cartouche de Porapak Q-S et réchauffent
le piege a 190°.

— Bourdin et coll. [40], enfin, chauffent a 100°
pendant une heure une cartouche de Porapak Q
et réchauffent le piege a 140°. Les rendements de
récupération et les reproductibilités d‘analyses
sont médiocres pour plusieurs produits.
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14 %Lﬁ NV ET

8

10

%s z
i 2 3
8
b
61 1 Fig. 6. — Désorption thermique en deux stades, avec piége
1 lﬂ hors du chromatographe : méthode de Versino [45]
i J 1. Gaz porteur : He - 20 m!/min 8. Systéme de chauffage-flash
4 2. Purificateur du gaz porteur 9. Entrée directe du chromatographe
¥ 3. Systéme d’introduction d’étalons 10. Colonne analytique.
4. Four de désorption Ter stade : Désorption thermique des pro : pendant 30
5. Cartouche de Tenax-GC montée en sens inverse du préléve- min sous gaz porteur pour les transf dge
ment 2éme stade : Vaporisation flash par chat + du piége
i 6. Piége : tube en U 300° et transfert en téte de la coic ographique
, 7 Réfrigéranta- 180°C Prael
4 Tous ces auteurs refroidissent leur pigge a |'azote I'étalement des pics a permis le vi ‘able éveloppe-
P liquide. Notons surtout qu’ils ont tous des problémes ment de la chromatographie gaz-coiide =t, en parti-

de condensation indésirable et de désorption dont la
température est limitée par la thermostabilité des ad-
sorbants utilisés.

23. Analyse chromatographique

231. Méthodes employées

Le tableau IV donne les méthodes employées par
les chercheurs récupérant les produits par désorption
thermique qui constitue, comme nous |'avons vu, la
seule méthode de récupération valable.

232. Etude des matériaux de remplissage

Dans notre cas, le nombre de produits a analyser ne
justifiant pas |"utilisation de colonnes capillaires, nous
pouvions nous contenter d'une colonne normale, le
principal probléme étant celui du matériau de
remplissage.

49|, les polymeéres poreux ont permis un
 unique dans la technologie des colonnes de

leur remarquable stabi-
~ajoutons-le, au bon
ivité, qu'on a da la

culier, la séparation des molécules polaires. Ces pro-
duits conviennent pour séparer la plupart des gaz
inorganiques et toutes les classes de composés orga-
niques. lls se révélent supérieurs aux phases classi-
ques pour l'analyse des traces de glycols, polyols,
amines et mélanges de composés organiques et inor-
ganiques. Pour étre utilisables en chromatographie
gazeuse, ils doivent répondre a deux conditions in-
dispensables :

1°) la rigidité : leur structure globale doit conserver
sa forme et un pourcentage élevé de sa surface a
I'usage lors du séchage ; cette qualité est obte-
nue par réticulation ;

2°) le degré de contraction entre I’état de fusion ou
de solvation complétes et celui de dessiccation
compléte doit étre aussi faible que possible et de
toute maniere < 50 %, pour minimiser les va-
riations de débit avec la température et, par suite,
la dérive de la ligne de base.

Cet auteur attire également l'attention sur les

principaux dangers a éviter :

1°) la destruction de la colonne par atmospheére oxy-
dante a haute température ou par chauffage ex-
cessif ;

2°) la modification du polymére par des molécules
organiques trés lourdes ;

3°) les dépéts de sel provenant d'échantillons
aqueux.

Dave [49] compare de maniére approfondie les
comportements chromatographiques d'un certain
nombre de ces polyméres réticulés en séparant une
série de composés répartis en différentes classes. Les
principales conditions opératoires sont les suivantes :
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- — colonnes en verre de 1,20 m X 3 ou 4 mm de

~ diamétre intérieur ;

— gaz porteur : He — 50 ou 58 ml/min ;

— température maximale de la colonne : au moins
25 3 50° en dessous du maximum recommandé.

- Les résultats, donnés en détails sous forme de ta-
~ bles des indices de rétention et de chromatogram-
mes, sont résumeés au tableau V qui permet une cer-
taine sélection d'un produit pour une séparation dé-

COMPORTEMENT CHROMATOGRAPHIQUE DE POLYMERES POREUx 7]

terminée. Comme propriétés principales affectant les
performances, |'auteur cite : la rigidité, |'état de
surface représenté par la surface spécifique (Sp) et le
diametre moyen des pores (dp), la polarité et, en
geénéral, l'affinité chimique avec les solutés. Si dp
augmente (Sp diminue), la désorptivité augmente
vis-a-vis de l'adsorptivité, |'analyse chromatographi-
que devient plus rapide et les valeurs de rétention
diminuent. D'un autre co6té, les grains deviennent
plus gros et la colonne sera moins efficace [50]. Il
faudra donc réaliser un compromis durée-efficacité.

Tableau V

Chromosorb Porapak Par
Classe des composés s e
101 | 102 | 103 N P Q R S i S| ~—-1 | =2
Paraffines {CS=C3) a a a f a a ae a aef ae a a
Alcools {Ci-C.) ag ag ag be a a a a aeg a3 a a
| Cétones {5 C)) a a a ae a a a a ae a a a
| Ethers (Cs - Cy) a a a ef a a ae a ae ae a a
- | Chloroalkyls (C, - C,) a a a ae f a a a ae f a a
- | Glycols (C,-C) a a d ae a b be be e ce a a
- | Aldéhydes {C=C) a a a ae a a a a a a a a
(C,-C) a a a ae a ae a a ae a a a
(C,-TC., a a a ae a a a a ae a a a
(C, - Cy) c c a C c C © c c C C C
(C,-C.) c c a c c © c c c b c c
ef ef ae C ef C be c c @ ae c
a a a ae a a e a e a a a
(C,-Cy a b d ae b c ae a a

té ces derniéres an-
de I'utilisation du

oncée par le
[51] ront confi

Plus exactement, ils obtiennent des valeurs moindres
pour des composés polaires et supérieures pour des
non-polaires. Ce qui indiquerait que le Tenax est
moins polaire que d'autres polymeéres poreux. La sta-
bilité thermique et la faible polarité du Tenax rendent
compte de son excellent comportement pour /a sépa-
ration des composés polaires, des substances 8 haut
point d‘ébullition et, surtout, des composés qui Cu-
mulent ces deux propriétés.

Néanmoins, I'état de surface laisse présager une
efficacité de séparation en général moins prononcée
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Toutes ces propriétés sont confirmées dans un ar-
ticle récent des chercheurs d’AKZO [52]. Ils obtien-
nent une /igne de base stable aprés 2 h de condition-
nement. Leurs expériences ont été réalisées sur co-
lonne en forme de U, en verre, de 0,65 m X 2,5 mm
de diamétre intérieur, contenant du Tenax-GC 60-80
mesh et traversée par 15 ml/min d’azote. lls
fournissent en particulier une intéressante étude au
sujet de I'influence de différents facteurs sur I’effica-
cité de séparation et !z symétrie des pics. La premiére
de ces grandeurs esi mesurée par le nombre de pla-

teaux de sépaiatior =iculé par :
Gl .
54 ——
=%/
ou dr = d proximative de rétention
IR0 =" U Dic a mi-hauteur.
La symétrie des pics peut se mesurer a partir d'un

facteur d’asymaétrie :

245

Il

ou B largeur du pic a la ligne de base
F = largeur a hauteur de la ligne de base, dela
partie frontale interceptée par la perpen-
diculaire abaissée du sommet du pic.

Pour un pic parfaitement symétrique, As = 1.

Les figures 7 et 8 illustrent respectivement
l'influence de la masse injectée m et de la tempéra-
ture de séparation sur |'efficacité de la colonne et la
symétrie du pic. On y a représenté |'efficacité de sé-
Paration par le nombre de plateaux par unité de lon-
gueurde la colonne (N = nombre total de plateaux ; L
= longueur totale de la colonne en m). La figure 7
montre que, dans le cas précis du 1,4-butanediol par
exemple, il existe une masse optimale a injecter de 2
k9. Le domaine pratique se situera, toutefois, entre
0.5 et 10 pug, limite a ne pas dépasser. L'expérience
Prouve d‘ailleurs que cela s'applique aux autres
Composeés. La figure 8 montre qu’il existe une tem-
pérature spécifique pour chaque substance qui
Permet de réaliser le meilleur compromis entre |“effi-
cacité et la symétrie du pic. A trop basse température,
le pic présente une trainée importante (T). L'aug-
mentation de la température de la colonne permet
d'obtenir un pic symétrique qui progressivement
s‘alourdit & plus haute température (R). Ce phéno-
mene avait déja été observé par Dave [37].

as 1000 N
22 L_l
(m )
2.1 41900
2,oi :
1.9 / <800
1,8%/
1570 700
sl
]
1 5;- 4600
14+
135 500
T\, i
1.2}
’ \‘——_—‘/ .
1.1} As y 4400
"oé : T
0,1 1 10 100
m (pg.) 1.4-butanediol
Fig. 7. — Influence de la masse injectée sur I'efficacité
et la symétrie.
N (m"
t e
1600
xmt:)ji
|
!
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IOD:'
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— T 12
wo" I_—\“\‘\_&/ —v“ Y
R
} 4
500
L 0s
160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 380
t* (°C)
Fig. 8 — Influence de |a température de séparation

sur |‘efficacité et la symétrie.

La symétrie des pics dépend également des fac-

teurs suivants :

— la nature du soluté,

— le débit de gaz porteur,

— le matériau et le conditionnement-colonne,
— la taille des grains.

Toutes les autres conditions chromatographiques
étant constantes, ces chercheurs ont observé une
augmentation des trainées avec la diminution de la
dimension particulaire. Cela se comprend puisque la
surface spécifique augmente, donc I'adsorptivité et
les risques d‘adsorption résiduelle. En ce qui con-
cerne la taille des grains, il faudra aussi réaliser un
compromis efficacité-symétrie.

Ces chercheurs néerlandais ont également mis en
évidence la diminution importante du temps de ré-
tention avec |'augmentation de la masse injectée. Ce
phénoméne a été confirmé par Sakodynskii et coll.
[61], qui I'expliquent a partir de I'hétérogénéité
structurelle du Tenax. Remarquons qu'il fut observé
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les composés polaires a hauts points d'ébullition pour

lesquels le Tenax convient particulierement bien

sont :

— les alcools, diols, polyéthylenes glycols et phé-
nols,

— les aldéhydes et les cétones,

— les acides dicarboxyliques et les esters,

— les amines et les amides.

D'aprés Daemen et coll. [52], il manifeste une sé-
lectivité remarquable pour les chlorures et bromures
d’alkyles. Il convient plus spécialement encore pour
les diamines aromatiques et les nitro-anilines qu’ils
n‘ont pu séparer sur aucun autre polymeére poreux.
Van Wijk [57], qui a étudié I'usage du Tenax dans le
laboratoire d’AKZO, a obtenu également d’excellents
résultats pour les éthanolamines et les polyéthylenes
glycols.

3. EXPERIENCES PRELIMINAIRES
ET JUSTIFICATION
DE LA METHODE UTILISEE

31. Prélevement avec préconcentration

L'étude bibliographique et notre expérience de la-
boratoire nous ont décidés a choisir |"adsorption pour
la premiére opération, puisque nous n‘avions pas a
prélever des produits trés volatils. Le tout était de
sélectionner |‘adsorbant le mieux approprié. Nous
avons d‘abord testé la méthode classique au gel de
silice refroidi. Le tube de préléevement est représenté a
lafig. 9 et le montage ala fig. 10. Le tube est en verre
et ses dimensions sont données en mm.

La tres grande affinité des gels de silice vis-a-vis de
I'eau nécessite d'éliminer I'humidité de I'air avant
son passage sur la cartouche de préléevement. Aprés
plusieurs essais, pour dessécher I'air, nous avons
utilisé en série plusieurs tubes (200 X 24 mm) con-
tenant du sulfate de calcium anhydre avec indicateur
L‘gl"humidité (Sikkon bleu en grains de 1 3 3 mm, Fluka
AG, Chemische Fabrik, 9470 Buchs, Suisse), suivis
“de deux tubes contenant de I'anhydride phosphori-
! r grains de pierre ponce de 2 3 3 mm. Le tube
: Lfsg;eag Ievement était initialement refroidi dans I’azote

ous les ennuis que cela comporte.
utilisé le mélange isopropanol-

Le matériel de désorption utilisé a été décrit dans
une publication précédente [58]. Le chauffage était
effectué au moyen d'un petit four électrique porté a
450°C pendant 5 min. Dans ces conditions, la tem-
pérature réelle observée au niveau de |'adsorbant de
la cartouche est de 250°C.

Nous avons di abandonner cette méthode pour
plusieurs raisons. La premiére était la formation
d'anneaux de condensation due a |'humidité rési-
duelle et une humidification du gel de silice lors du
prélevement. Cette condensation intempestive
prouve qu'il n'est pas possiblc le dessécher Iair suf-

fisamment, méme avec le dé: dra: nt le plus éner-

gique. C'est compréhensiblc st 3, méme si on
obtient une déshydratation c 3 < | reste encore
de lI'ordre de 100 ppm de v r ¢ su dans l'aira
25°Cet 50 % d'humidite rel: C des pertes en
|8 i
-%i——i‘r' S
| |
T e — i
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Fig. 9 — Tube de gel de silice pour le prélévement et la pré-

concentration.
1 Clips métallique
2 Laine de verre
3 Gel de silice Davison 912 (28-200 mesh - 800 m?/g).
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1. Entonnoir

. Tube en inox (8 /6 m:
Tubes de des: “=han
Cartouche de =i éiéve: .. nt

Dewar conte le érant
Vanne de ré = fi iébit
Pompe a dia clo]
Résistance ra
Prise de coL
10. Compteur v
11. Thermomeé:
12. Tuyauxen 7 rn (s i et 6)
13. Tuyaux en c itche itre 6 et 10)

able (réglage grossier du débit)

CONDIO DL WN

vapeurs orgariques =i une désactivation rapide du
gel de silice. En outre, les chromatogrammes obtenus
en aspirant de |'azote pur révélérent une série de pics
fort importants, méme avec conteneur, colonne et
chromatographe purgés, tube en verre nettoyé au
sulfo-chromique, clips lavés au chlorure de méthy-
léne, laine de verre calcinée, bouchons (Tygon +
verre plein) et tuyaux en Tygon lavés par un détergent
approprié. Il a donc bien fallu conclure & une conta-
mination par le plastique, méme dans le cas du Ty-
gon. Ces deux constatations entrainérent |'exclusion
de tout dispositif a I'amont de la cartouche de prélé-
vement et I'emploi obligatoire d’'un adsorbant
hydrophobe, donc organique.

D’emblée, nous avons exclu les produits a base de
carbone, puisque I'étude bibliographique nous a
montré qu‘aucune méthode de récupération n’est
valable. Il restait donc les polyméres poreux.

Les thermogrammes de la figure 11 ont été obte-
nus a la thermobalance Adamel (Creusot-Loire), mo-
déle TH59-2 (Paris, France). La vitesse de chauffage
était chaque fois de 2,5°C/min. Ces courbes ne sont
Pas rigoureusement exactes, car on n‘a pas tenu
compte de la correction due a la poussée d'Archi-
mede. Néanmoins, elles fournissent une indication
assez précise sur la température maximale de stabilité
thermique de quelques polymeéres poreux parmi les
Plus importants. En tout cas, elles confirment bien les
valeurs tirées de la littérature (tableau ) et mettent en
lumiere de maniére définitive I’avantage préponde-
rant du Tenax-GC sur les autres produits au point de
vue thermostabilité et, par conséquent, au niveau de
la désorption thermique. Aussi, avons-nous effectué
quelques essais de prélévement avec cartouche mé-
tallique — dont on aura une vue a la figure 12 —
contenant environ 2 g de Tenax-GC 35-60 mesh.

umide de précision (1 litre) (Metterfabriek,

Fig. 10. — Montage de prélévement avec préconcentration sur tube de gel de silice

Dordrecht, Holland)

Le corps de cette cartouche en inox avait 10 cm de
longueur et 12 mm de diametre intérieur. Le Tenax
occupait 6 cm et deux bouchons de laine de verre le
retenaient. Malgré les difficultés pour obtenir une
ligne de base parfaite (joints en amiante...), ces essais
confirmérent [|'excellent compromis adsorptivité-
désorptivité du produit pour les vapeurs organiques.
Aussi fut-il définitivement adopté pour le préléeve-

ment.

32. Récupération

De nouveau, |I’'examen bibliographique et notre ex-
périence antérieure du laboratoire nous ont fait
adopter dés le départ la méthode de désorption
thermique pour récupérer les produits prélevés. Nous
avons d’abord testé une méthode analogue a celle de
Cropper et Kaminsky [11] (fig. 12). Le four porté a
600°C permettait la désorption des produits a environ
300¢°C ; celle-ci durait de 3 a 7 min et s’effectuait
sous azote pour transférer les produits désorbés dans
la colonne. Nous avons dU renoncer a ce procédé car
on sortait certains produits trop t6t et sans séparation.
Ces produits étant chauds, ils s’éluaient directement
a travers la colonne. De plus, on ne pouvait éviter une
certaine durée dans le transfert vu la limitation en
température imposée par les risques de dégradation
thermique des produits a récupérer. Or, il faut —
avons-nous vu — amener les produits (qui sont
toujours chauds) en bloc en téte de colonne mainte-
nue a température ambiante. Nous avons essayé alors
une méthode avec piégeage intermédiaire inspirée de
celle de Versino [45] (fig. 13).
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Fig 11 — Thermogrammes de quelques polymeéres poreux
perte de poids relative et température en fonction du temps.

d‘air pollué en continu, il aurait donc fallu travailler
par période de 12 h, ce quj était long et aurait rendu
difficile la détection des pointes de pollution. De plus,
le chauffage des connexions n’était ni assez étendu n’if'
assez direct et puissant pour empécher parfaitement
les pertes de produits par condensation, d'ou une
cause d’'imprécision. A ce stade, nous n‘avions ¢ =2
aucune méthode de récupération vraiment valable.

L= .
- o i o O L ) LR 5.




B —

Mai 1976 Analyse de polluants organiques 409

33. Analyse chromatographique

L'étude des articles a montré les avantages des
polyméres poreux et plus spécialement du Tenax-GC,
comme matériau de remplissage des colonnes.
Quelques essais préliminaires qualitatifs de sépara-
tion sur le Tenax nous ont permis de confirmer sa
valeur chromatographique pour les produits qui nous
intéressaient. Ces avantages ressortent parfaitement
de la comparaison entre les figures 14 et 18. Nous
avons donc adopté le Tenax-GC, également, comme
matériau analytique.

En conclusion, on se retrouvait avec le Tenax-GC et
pour le préléevement en cartouche et pour I'analyse en
colonne. Le probléme qui restait en suspens était le
transfert de I'une a I'autre. Or, nous n'avions pas de
difficulté majeure de séparation: pas besoin ‘
d’employer une colonne capillaire ni de séparer dé-
sorption et chromatographie ni de séparer désorption
et transfert. Il était, dés lors, tentant d’éliminer le
transfert en prélevant directement sur la colonne
analytique.

Deux grandes objections se présentaient. Pre-
mierement, un solide finement divisé offre une résis-

Fig. 12. — Désorption thermique en un stade
:12' gr”"ée du gaz porteur (N,) tance beaucoup plus grande au flux gazeux lorsqu’il |
. Swageloks A - -\ % e |
S Chr o lnh G est réparti sur quelques metres que lorsqu’il I'est sur |
4. Four mobile Hosli 6 cm. Autrement dit, la perte de charge sur une co-
5. Chromatographe PE.881 lonne est beaucoup plus grande que sur une car-
g
|
Fi .
I9. 13. — Désorption thermique en deux stades. z

1. Arrivée de gaz porteur (N.)

2. 41 . ;
Cartouc_he de préléevement placée en sens inverse
de celui-ci

3. Petit four mobile Hé&sli

4. Boucle de piégeage avec coude de raccordement
2 au chromatographe (inox)
. Dewar contenant le réfrigérant (carboglace +

isopropanol)

6. Grand four Hasli

7. Lampe I.R. Osram (375 W)

8. Chromatographe PE.881

9. Transformateurs variables Voltac pour régler la
température des fours (300 VA).

a) Désorption par chauffage a 260° pendant 30 min
sous 50 mI N,/min

5 glégeage dans la boucle refroidie.
3emplacement du Dewar par le grand four a
d00". Cou'de chauffé avec la lampe IR, passage

s produits — quelques min et sous N. — et

Pi€geage en téte de colonne maintenue a tem-
Perature ordinajre.
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Fig. 14. — Séparation sur colonne contenant 20 % d'Apiézon L S
sur Chromosorb P.
Pour les substances : voir tableau VII. 6
8 1
14 11 ( \. =
|
J 5y
— X500
150 140 . 130 208 . 110 oW ; i 65 (°C) te
55 50 45 40 35 30 T - 0 (min.)t,

touche. Ensuite, |'efficacité de séparation de la co-
lonne ne sera-t-elle pas altérée par un passage de |'air
pollué durant de nombreuses heures ? Pendant les
essais preliminaires, le remplacement de la petite
pompe a membrane par une pompe Leybold de 75 W
a levé la premiere difficulté : il a permis de réaliser un
débit suffisant a la sortie de la colonne. D autre part,
on a constaté que la colonne conservait toutes ses
propriétés pour l'analyse, a condition d’'étre suffi-
samment longue (2-3 m). Ce dernier résultat se com-
prend puisque les produits sont bien entendu ad-
sorbés seulement sur une petite partie de la colonne
et que la plus grande est disponible pour la sépara-
tion.

En fait, tout se passe comme si la premiére partie
sert de cartouche de prélevement et la seconde de
colonne d’analyse proprement dite. Nous sommes
ainsi arrivés a mettre au point notre méthode défini-
tive : prélever les polluants organiques sur le terrain
avec notre colonne de chromatographie (inox, spira-
lee - 3 m X 1/8"), la ramener au laboratoire pour
analyser |I’échantillon en le désorbant et le chroma-
tographiant simultanément dans le four du chroma-
tographe

4. DESCRIPTION
DE LA METHODE EMPLOYEE

41. Colonne de prélevement et d’analyse

Nous avons fabriqué nos colonnes au laboratoire.
Elles sont constituées d'un tube en inox de 3 m X
1/8" de diametre extérieur, contenant environ 2,3 g
de Tenax-GC 60-80 mesh. Avant le conditionnement,
il faut éliminer I'air pour éviter I'oxydation. Cette
purge s'effectue pendant 1/2 h sous 50 ml/min
d‘azote A 28 utilisé comme gaz porteur. |l faut ensuite

‘Uit et réticuler le
polymere sous 3 C . Dans ce but, la
colonne est chzu a te crature ordinaire a
320°C a la vitesze ce =, 7°C/mun. Cette température
de 320°C est mainieiiue pendant une nuit. Puis, le
debit d'azote est réaugmenté jusque 50 ml/min pour
chasser les produits gazeux du conditionnement a
200° pendant 1/2 h. Pour terminer, on soumet la
colonne a une véritable chromatographie gazeuse
qu’on répete jusqu’a I'obtention d'une parfaite ligne
de base.

achever la po

42. Méthode de prélevement

La figure 15 représente le montage utilisé pour
prélever |'air de l'environnement immédiat de la
source de pollution. L'air est aspiré a travers la co-
lonne au moyen d’'une mini-pompe de 75 W Leybold
(Leybold-Heraeus GmbH, Kéln, R.F.A.). Afin d'éviter
une altération et un colmatage de la colonne, |'air
passe d'abord sur un petit filtre Millipore pour chro-
matographie gazeuse type fluoropore FGLP 01300
de 13 mm de diamétre et dont les pores ont un
diameétre moyen de 0,2 p (Millipore Corporation,
Bedford, Mass. 01730, U.S.A.). Le volume d’air
aspiré est mesuré a l'aide de deux compteurs de
précision (Metterfabriek, Dordrecht, Holland).
Ces compteurs sont du type humide, ont un volume
cyclique de 1 litre et permettent une lecture de vo-
lume & = 10 ml. Leur reproductibilité mesurée est de
+ 2 %. Il a fallu établir une fuite artificielle et con-
trélée pour mesurer des débits plus faibles que 17
ml/min, minimum nécessaire & un bon fonctionne-
ment en continu de ces compteurs. En effet, la pompe
utilisée permet d aspirer environ 5 ml/min a la sortie
de la colonne. Le compteur n° | donne donc le volume
total égal au volume aspiré + la fuite (par exemple 29
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g
1 Filtre Millipo: -
2 Colonne de ciirom: =phie gazeuse
3. Vanne de pi
4 Pompe élec: ; 3ld
5. Récipient ¢
6 Compteur . . humide de précision
7 Thermomé:
8. Eléments S > raccord
9 Tuyaux en ¢ g pour vide
litres) et le comptzur n° 1l uniquement la fuite (par

exemple 27 litres). Par différence, on obtient le vo-
lume d'air réellement passé a travers la colonne ; il
oscille entre 2 et 3 litres pour 8 h de prélévement. De
méme, le compteur | donne le débit total (par exemple
45 ml/min) et le compteur |l le débit de fuite (par
exemple 40 ml/min). La différence représente le dé-
bit réel de prélevement. Des vannes de précision a
pointeau permettent un réglage fin des débits. Un
récipient ad hoc piége les vapeurs d'huile émises par
la pompe et dont il faut préserver les compteurs. Des
éléments Swageloks assurent des jonctions étanches
filtre-colonne et colonne-premiére vanne. De gros
tuyaux en caoutchouc pour vide sont employés pour
les autres jonctions. Tout le montage doit étre parti-
culierement soigné pour éviter toute fuite indésirable

On mesure la température de l'air sur place au
début et a la fin du prélévement ; quant a la pression,
ilafallu larelever au laboratoire ou elle est enregistréee
€n continu par barographe. Dans les deux cas, on
calcule les valeurs moyennes, qui permettent de ra-
mener le volume d’air prélevé aux conditions norma-
les : 0°C et 760 mmHg. Sur place, on note également
la présence éventuelle d odeurs et surtout la direction
locale du vent, son intensité et les autres conditions
climatiques locales. Les relevés quotidiens d'un ob-
Servatoire proche viennent compléter cet ensemble
de données qui permettront dans la suite une certaine
Interprétation des résultats.

L'échantillon d'air pollué est donc ainsi prélevé sur
|Ef colonne d’'analyse et toutes les conditions sont no-
tees. Il reste a le chromatographier a I'aide du chro-
Matographe P.E. 881 dont nous disposions pour en
obtenir I"analyse compléte.

Fi 1% — Montage de préléevement avec préconcentration sur colonne de chromatographie gazeuse

43. Analyse qualitative

La mise au point de la méthode de séparation et
d’identification des différentes substances a analyser
est ceuvre de longue haleine, surtout si I'on ne con-
nait pas a |'avance la nature des produits qu‘on devra
détecter et qu‘on ne dispose pas d'un spectrographe
de masse. Dans notre cas, nous n‘avions pas ce der-
nier appareil, mais nous connaissions la nature des
produits que nous devions détecter. Dés lors, nous
avons d procéder en quatre étapes :

1°) Aprés avoir choisi les conditions de travail (a
partir des données de la littérature) qui semblent
donner les meilleurs résultats, on chromatogra-
phie chaque produit pur séparément On obtient
ainsi son domaine de sortie, sans plus En effet,
nous avons confirmé le résultat de la littérature
suivant lequel le temps de rétention diminue
sensiblement quand la quantité injectée aug-
mente trop fortement. Or, avec une seringue
Hamilton de 1 pul, on peut injecter avec une preé-
cision suffisante jusque O,1 ul, soit approximati-
vement 100.000 ng, ce qui représente 10 fois
plus que la limite supérieure recommandée On
obtient, dans ce cas, un trés large pic et une
limite inférieure du temps de rétention

2°) Dans nos applications, nous devions couvrir un
large domaine de températures d‘ébullition |l

ment avant ou nettement apres tous les
en question. Dans un cas pareil, il faut
tographier quelques solva ‘

n‘était, deés lors, guere possible de selectionner




41

2 Annales des Mines de Belgique

5¢ livraison

3%

pal et un ou quelques pics secondaires apparte-
nant aux impuretes eéventuelles. En ce qui nous
concerne, nous avons été obligés de scinder
I'ensemble des produits en deux groupes et de
choisir deux so/vants différents.

On injecte des solutions en concentrations
décroissantes, jusqu’a obtenir la limite de détec-
tion pour chaque produit. Cela représente un
travail trés important, car il y a aussi une grande
variabilité dans les réponses et il ne faut pas
confondre un produit a faible réponse avec des
impuretés d'un autre produit a fortes réponses.
Ceci limite bien entendu sérieusement les
groupements possibles. On chromatographie
donc des mélanges progressifs et on adapte les
conditions opératoires (température - débts - co-
lonne) jusqu’a obtenir le meilleur compromis sé-
paration-durée. On obtient ainsi les conditions de
travail déefinitives.

On chromatographie dans ces conditions le mé-
lange complet (ou les 2 mélanges), ce qui donne
le chromatogramme de référence pour |'analyse
qualitative. Neéanmoins, comme les valeurs
chromatographiques d’identification varient
suivant la concentration (sans compter les limites
de reproductibilité), il faut calculer les valeurs
moyennes obtenues pour chaque produit et pour
les différentes concentrations. Finalement, c’est
un tableau reprenant les différents produits dans
I'ordre d’élution avec leurs valeurs moyennes
d’identification qui sert réellement a effectuer
I'analyse qualitative de tout échantillon inconnu.

Ces grandeurs sont les suivantes :

1°) La température d'élution ou température de la

colonne a laquelle sort le sommet du pic (t.).
Cet*= valeur, mesurée a |'aide d’un thermocouple
fer-constantan, n’est qu’une indication, car elle
est lue a 5° pres et, de plus, la montée en tem-
pérature se fait par sauts de quelques degrés a la
fois.

2°) Le temps de rétention absolu ou temps de sortie

du sommet du pic (t,). La vitesse de déroulement
de I'enregistreur potentiométrique Integra utilisé
étant de 1 cm/min, il suffit de mesurer la dis-
tance du sommet du pic a l'origine des temps.
Cette valeur est déja plus fiable que la précé-
dente, car elle est mesurée avec plus de précision
(0,1 mm = 0,1 min = 6 s). Néanmoins, si la
reproductibilité instrumentale est améliorée,

I"influence de la concentration demeure.

3°) Le temps de rétention relatif ou rapport du temps
de rétention absolu du composé au temps de
rétention absolu d'une substance de référence
(t';). Les expériences ont montré que c’est la
grandeur la plus reproductible. C'est pourquoi
nous nous sommes essentiellement basés sur

elle pour identifier les polluants. Il faut cepen-
dant signaler que ses valeurs ne sont quand
méme pas parfaitement reproductibles. Il suffit
que les concentratiocns du produit a identifier et
du produit de référence varient sur le terrain en

sens inverse et le temps de rétention relatif
change.
D'une maniére générale, il faut reconnaitre ici le

principal handicap de notre méthode, qui est celui de
la chromatographie gazeuse en général, a savoir le
manque de spécificite gualitative. Outre la raison qui

vient d'étre évoqué ' v a le fait gu’on se base fina-
lement sur une seu!’ :ur — '~ temps de sortie du
pic — et que la lo ta chromatogramme

s les composeés
=~ (environ 60 cm).
on ne sait jamais
2n méme temps

sur laquelle doiv

existants est qua:
Autrement dit <a: an
si un produit

qu’un produit cor

Bref, tant qu'on a la ¢ de la colonne de

chromatographie nstrur - itation  auxiliaire
permettant, par la jc cn d'unc nouvelle propriété
spécifique et des vaicurs chromatographiques, d'i-

dentifier avec certitude les produits élués, on n'aura
jamais qu’'une forte présomption sur la nature des
substances. Notons en passant que les spectropho-
tometres IR et UV ne conviennent pas pour nos pro-
bléemes, étant donné que les quantités rencontrées
sont de loin inférieures aux limites de détection de ces
appareils. Par exemple, pour détecter le benzéne, Il
faut un minimum de 6.000 ng en UV et un minimum
de 200.000 ng en IR, alors qu’il faut pouvoir des-
cendre au moins jusque 100 ng en pollution. C’est
bien la raison pour laquetle on est obligé de passer par
la spectrographie de masse pour identifier les produits
avec certitude.

44. Analyse quantitative

Les teneurs en polluants sont calculées a partir des
quantités obtenues par la chromatographie et du vo-
lume d’air prélevé. Les quantités sont déterminees a
I'aide des courbes d'étalonnage de la colonne, don-
nant les masses en ng en fonction des aires des pics
en cm?. En ce qui concerne les produits étalons, il faut
préparer diverses solutions permettant de couvrir tout
le domaine de masse intéressant (100-10.000 ng)
avec des injections variant entre 0,1 et 1 pl. En effet,
au-dela de 1 ul, I'efficacité de la séparation diminue
sérieusement. De plus, vu le volume et les gradu-
ations de la plus petite seringue disponible, seringue
de 1 pl graduée en 0,01 pl, il faut considérer 01 pl
comme le volume minimum injectable avec précision.
Dés lors, nous avons préparé des solutions étalons de
10-1-0,1 % pour les substances a réponse élevé:e et
de 2,5-0,25 % pour les substances a réeponse faible.
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En injectant 2 ou 3 volumes différents de chaque
solution, on obtient ainsi 5 4 6 points par courbe
étalon et par produit. On peut grouper les composés
dans les solutions a condition que leurs pics soient
totalement séparés. |l faut tenir compte également
des limitations de groupement dues aux solvants. La
masse réelle est alors calculée a partir du volume
injecté et de la densité du produit mesurée au préala-
ble au picnométre. Bien entendu, toutes ces détermi-
nations s’effectuent & température constante. La ver-
rerie de laboratnire #iant tarée a 20°C, nous avons
travaillé avec un the mostat stabilisé a cette tempé-
rature,

Pour ce qui = ¢
des pics obte
avons bien dv

¢ >ponses, c'est-a-dire des aires
sant pas d'intégrateur, nous

-ar le surfagage systématique

[72]

ASE

Tableau VI

LISTE DES PRODUITS UTILISES
COMME SOLVANTS DE PEINTURE PAR L'USINE

meétre donnant les aires en cm?a 0,1 cm? prés.
effectuions donc les mesures jusqu’a obtenir 3

prennent, ces mesures ont une précision qui-&dép;e_m!;
essentiellement de la grandeur des pics. Nous avons
adopté une limite inférieure de 1 cm? pour avoir une
précision meilleure que 10 %. L'aire définitive s'ob-
tient en multipliant la mesure par |‘atténuation sélec-
tionnée pour sortir le pic.

En FID, les courbes d’étalonnage sont linéaires. On
les a portées en coordonnées bi-logarithmiques pour
améliorer la précision dans les petits nombres qui
sont ceux rencontrés le plus frequemment dans |'en-
vironnement.

acétate d’éthylglycol
Acétate de butylcellosolve
ou

acétate de butylglycol
MELANGES COMM ERCIAU‘

Solvesso 100
Solvesso 150

Nom ordinaire Nom développé ED s
(C)
HYDROCARBURES <
Benzéne 80,1
Toluéne Méthylbenzéne 110,8 :
M-Xyléne 1,3-Diméthylbenzéne 139,3
ALCOOLS &
Butanol Alcool butylique ou 1-butanol 177
Diacétone alcool 4-Hydroxy 4-méthyl 2-pentanone 168,1 .
Butylcellosolve e x
ou 2-Butoxyéthanol 170,2
butylglycol
Ethylhexanol 2-Ethyl 1-hexanol
CETONES
Méthyléthylcétone 2-Butanone
Méthylisobutylcétone 4-Méthyl 2-pentanone
Isophorone 3, 5,5-Triméthyl 2-cyclohe;(éne; 1
ESTERS
Acétate d'éthylcellosolve
ou 2-Ethoxyéthyl acétate
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5. APPLICATIONS
51. Position du probléme

La pollution que nous devions étudier provenait des
solvants de peintures utilisées par une usine d'en-
duction de téles. Le voisinage s'étant plaint, le Corps
des Mines nous chargea du réle d'intermédiaire
technique dans le litige. L'usine nous fournit la com-
position de ses solvants, ainsi que des échantillons
des produits qui entraient dans cette composition. La
liste des 14 produits en cause est reprise au tableau
VI qui donne également |'indication de volatilité.

Le benzene est strictement interdit comme solvant
de peinture, étant donné sa toxicité. Le lien de cause a
effet entre I'inhalation de vapeurs de benzéne et la
leucémie a été prouvé. Bien entendu, il n'y avait pas
de benzéne parmi les échantillons fournis.
Néanmoins, nous |'avons d’emblée incorporé a la
liste et a la mise au point qualitative et quantitative.
Ainsi, pouvions-nous le détecter et le doser si jamais il
était quand méme présent dans l'air pollué. En effet,
c’était le polluant potentiel le plus dangereux ; de
plus, méme s’il n'était pas employé comme tel par
I"usine, il pouvait étre présent al’étatd’impureté dans
les autres solvants ou encore étre engendré par réac-
tion secondaire.

En ce qui concerne le xyléne, I'analyse chroma-
tographique permit de déterminer que le produit
fourni par lI'usine était I'isomere méta. Ce résultat fut
confirmé par spectrométrie UV.

Les Solvessos 100 et 150 sont des mélanges
commerciaux de solvants organiques, qu'on a pu
identifier par UV comme étant des alkylbenzénes. A
noter que certains composés sont communs aux deux

52. Mises au point chromatographiques

En ce qui concerne la mise au point qualitative, le
chromatogramme complet est représenté a la figure
16. Comme solvant, le chlorure de méthyléne con-
vient bien pour tous les produits, sauf pour la diacé-
tone alcool. Celle-ci sortant en méme temps que le
CH.CI, , il fallut la considérer a part dans les solutions
et la dissoudre dans un autre solvant (toluéne).

Les conditicins opératoires, ainsi que les valeurs
chromatographigues moyennes d'identification ob-

tenues pous ‘23 colonnos, sont reprises au ta-
bleau VIi.

Comme a :rence, NouUs avons
adopté | 1t ¢ > que ce produit a été
détecte ¢ - 't de nantillons dair pollué
analyse

Quant aux weuices d'étaicnnage, elles ont toutes

I"aspect de celies ieprises ern exemple pour deux pro-
duits et une colcnine a la figure 17. Les niveaux de ces
courbes sont suffisamment différents pour rendre in-
dispensable un étalonnage pour chaque produit. Elles
sont linéaires jusqu’a une masse comprise entre
5.000 et 10.000 ng. Au-dela de cette limite supé-
rieure, apparait une incurvation due a la saturation du
détecteur. Cette saturation provoque, en effet, une
réponse incompléte, donc une erreur par défaut lors
de I'étalonnage. Inversément, lors de |'analyse d'un
échantillon inconnu, la masse lue dans cette zoné
pour une réponse déterminée contiendra une erreur

mélanges, ce qui compliqua encore le probléme. par exces.
L il
1+CH,Cl ,
8
11 9 2 x 500
12a
&10b
6487
4
5
10
12c¢ 2 3 .
. 10d
i 124 &
12e &13
x5 x5
—
; ; 7 . (°C)t
200 190 160 170 160 150 140 730 120 110 ;go(mm.):r
66 55 50 a5 30 35 30 25 20 15 10 g
Fig. 16. — Chromatogramme du mélange complet des solvants

employés par |’usine.
Conditions opératoires et nature des COmposés : voir tableau VII.
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Tableau VII

VALEURS D’IDENTIFICATION

Conditions : 1. Solvant : CH,CI,
2. Colonne n° 22-2
3. Débits (ml/min) : N, : 20 ; H, : 30 ; air : 300 3
4. Températures initiales (°C) : injecteur : 250 ; détecteur : 130 o8
5. Chauffage-colonne : programme de température : 100-200°C 3 g
1,7°C/min -
6. Vitesse de déroulement de |'enregistreur : 1 cm/min
RO— 3
N : t, t, (i P
5 Produit (<€) (min) ol
Diacétone alcool 112 6 0.24
Méthyléthylcétone 121 11 0.45
Butanol 127 14,5 0.59
Benzéne 130 16 0,65
5 Méthylisobutylcétone 141 22,5 0,92
f 5 Toluéne 143 24,5 1,00
7 Butylglycol 143 24,5 1,00
8 Xyléne 159 33,5 1,37
9 Acétate d’éthylglycol 165 31785 1,58
10 Solvesso 100 10a 171 40,5 1,65
10b 174 43 1,76
10c 179 46 1,88
10d 181 48 1,96
11 2-Ethylhexanol 177 45 1.84
12 Solvesso 150 12a = 10b 174 43 1,76
12b = 10c 179 46 158 8N
12¢c = 10d 181 48" SN GEE
12d 185 50,5 05
12e 190 53
12f 194 55RO
13 Acétate de butylglycol 186 505K
14 Isophorone 195 n5 6

t. température d'élution
t. . temps de rétention absolu
t', temps de rétention relatif (au toluéne).

53. Résultats de la campagne de mesures a
'immission :

Les résultats obtenus lors d’une
d’essais de mise au point et d’orient
des variations trés importantes d't
suivant les condmons de po
conditions météorol e
il usme;«.
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A
10000} Alem D %
I BENZENE
1000/,
3
r
r
-
100
10
Ao
1 L S m
100 1000 10000 (ng)
Fig. 17. — Exemple de courbes-étalons.

Conditions opératoires : voir tableau VII.

xieme une ligne de base parfaite. Nous pouvons tirer
une conclusion analogue pour les autres produits,
puisqu’ils posseédent tous des temps de rétention plus
élevés que celui de la M.E.C. Le rendement de dé-
sorption etait lui aussi de 100 %, étant donné
qu’'aprés chromatographie, une colonne rendait sa
ligne de base.

La figure 18 et le tableau VIlIl donnent quelques
exemples d’analyses obtenues durant cette cam-
pagne.

Pour chaque pic identifié, on a indiqué, au-dessus
du numeéro, le temps de rétention relatif au toluéne.

Un certain nombre de produits Iégers s’éluaient
d’abord. Nous n’avons malheureusement pas pu les
identifier, pas plus que certains autres produits d’ail-
leurs, pour les raisons expliquées précédemment.
Sans doute, provenaient-ils d’émanations gazeuses,
de vapeurs de mazout ou d’autres sources encore. La
diacétone alcool sortant dans cette zone, nous ne
I"avons reprise que lorsqu’elle s’en détachait nette-
ment.

Le tableau IX renseigne les résultats globaux et
significatifs de la campagne.

Les conditions météorologiques favorisant une
pollution maximale étaient obtenues par vent faible
~ d'ouest, ce que nous n‘avons eu que rarement pen-
- dant la période couverte (contrairement a ce qui

s'était produit en 1974). Néanmoins, lorsque ces
conditions furent remplies, les teneurs furent effecti-
vement parmi les plus élevées.

Comme le montre ce tableau, nous avons obtenu
frequemment du benzéne et en concentrations non
negligeables. Cette constatation grave nécessita des
etudes ultérieures pour confirmer |'origine de ce pro-
duit, souvent accompagné d’ailleurs de toluéne et de
xyléne. Pendant la campagne elle-méme, nous avons
analysé quelques échantillons d’essence et d‘air di-
rectement pollué par les gaz d'échappement de
voiture. Nous v avons chaque fois détecté ces hydro-

carbures aromatiques, mais ils étaient accompagnés
de beaucoun «('autres produits que nous n'avons ja-
mais reis: s 'air ai arit analysé. Les véhi-
cules ne )3S resp: bles des quantités de
benz s de iz nagne.

I € itre {Ue nous avons pu
détec e it dans d’autres pré-
levem bleau IX. Toutefois,
les ¢ ient 1ibles pour étre me-
sSurao! ~-cdire donner un pic
Supérie: t donc reur de planimétrage
inférieure &

De méme, a coté des différents composés mesurés
et dont les teneurs sont données dans ce tableau,
d’autres ont pu étre détectés. C'est le cas notamment
de la méthylisobutylcétone. Ces produits, en quantité
relativement faible, donnaient une réponse insuffi-
sante pour étre mesurée avec précision. Nous ne les
avons donc pas fait intervenir dans nos relevés. Les
produits que nous détections le plus souvent, les
hydrocarbures aromatiques et la méthyléthylcétone,
sont, parmi les composés employés par |'usine, ceux
dont les réponses sont les plus fortes en ionisation de
flamme. C’est donc pour eux que la méthode est la
plus sensible. De plus, ils sont parmi les plus volatils ;
il est donc normal que, toutes autres choses égales,
leurs concentrations soient les plus élevées dans |"air
pollué. Les autres ont en général une réponse
beaucoup plus faible, si bien que des quantités plus
importantes sont nécessaires pour les détecter et
surtout pour mesurer leur concentration avec suffi-
samment de précision. De plus, ils sont généralement
plus lourds, ce qui exclut la possibilité de fortes te-
neurs dans |'air.

Les teneurs les plus élevées ont été obtenues pour
la méthyléthylcétone. Ceci s'explique par sa con.s.or'n—
mation importante dans I'usine et par sa volatilité :
c’est elle qui, de tous les solvants en question, pos-
séde le point d’ébullition le plus bas. Il est a noter, en
outre, que les maxima en M.E.C. ont été souvent

enregistrés la nuit...

La plupart des résultats fournis représentgnt une
teneur moyenne sur une durée généralement co'm-
prise entre 7 et 10 h. Or, nous avons constaté a
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3 1,00
n% 54
6
1.36
8
0,65 0,59
4 3
¥ 180 170 160 150 140 130
3 a5 40 35 30 25 20 15
: 1,00 s
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2,22 1,94 1.71 1,37
2.12 1.82 ° R
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Tableau VIII

CONDITIONS ET RESULTATS DES PRELEVEMENTS
A L'IMMISSION REPRESENTES FIG. 20

N.B. : Pour les conditions d’'analyse

: voir tableau VII, n° 3 3 6.

Prélevement n° 54 n° 83 n° 100
CONDITIONS
Colonne 22—2 22—1 22—4
Durée 5h 40 min 10 h 10 min 6 h 40 min
Débit d'aspiration 6.44 ml/min 8.58 m!/min 5,56 ml/min
Volume aspiré 2,19 litres 5,23 litres 2.22 litres
RESULTATS ug/Nm- ; L /Im3
1. Diacétone alcool L7 '
20 MLE.C. 192
3. Butanol 58
4. Benzéne St
6. Toluéne eSS
8. Xylene 96
10 et 12. : Solvessos 100
et 150 |

|

TOTAL 567 2. 262 V77

maintes reprises que des odeurs étaient pergues
pendant un laps de temps beaucoup plus court et puis
disparaissaient pratiquement. Les riverains confirme-
rent fréquemment cette constatation importante.
Aussi avons-nous effectué plusieurs prélévements
d'environ 1 h a des moments de forte pollution. Ces
mesures fournirent les valeurs les plus élevées qui
furent jamais enregistrées pour beaucoup de produits
et pour le total. On peut en déduire qu'un certain
nombre de quantités mesurées ont été eémises pen-
dant un laps de temps nettement plus court que celui
pendant lequel elles furent prélevées. Elles cor-
respondent donc a un volume d’'air beaucoup plus
faible que celui qui fut aspiré et, finalement, a des
concentrations beaucoup plus élevées. Ce phéno-
mene de « pointes » constitue une des caractéristi-
gues les plus typiques de la pollution envisagée : elle
est momentanée, mais parfois trés forte.

Dans le tableau IX, nous avons exprimé les teneurs
en pug de produit par Nm? d’air pollué. Nous avons
évité les ppb de produit (ou 10-2 cm? de vapeur pol-
luante par Nm?® d’air pollué), ne connaissant pas le
poids spécifique des composés a |'état gazeux et pré-
férant nous passer de |‘approximation des gaz
parfaits. Pour ce qui est de la teneur en produits
organigues totaux, on adopte généralement le
méthane comme référence et on divise donc la teneur
totale en pg/Nm? par le poids spécifique normal du

~méthane, soit 0,7168 g/IN

Ajoutons enfin que, parmi les 51 préléevements
repris, on reléeve 25 prélevements olu la teneur en
produits organiques totaux est = 1.000 ppb
d’équivalent méthane,

12 ot elleest = 2.000

7 ou elle est = 3.000

5 ou elle est = 4.000

2 ou elle est = 5.000 et

1 ol elle est = 7.000 ppb d'équivalent méthane.

54. Etudes ultérieures

Le cas du benzéne entraina, comme prévu, des
contestations de la part de I'usine en cause. |l fallut
donc approfondir la question et tenter de déterminer
avec certitude |'origine des quantités obtenues. Le
trafic n'étant pas incriminé, il était certain qu'elle§
avaient une provenance industrielle. En ce qui
concerne |‘usine en question, elles pouvaient, par
exemple, provenir d’'/mpuretés dans les solvants
techniques réellement utilisés. Aussi, avons-nou§
d’abord analysé par chromatographie gazeuse les di-
vers solvants techniques susceptibles de contenir du
benzéne comme impureté, a partir d’échantillons
fournis par l’entreprise. Pour ce faire, nous avons
chaque fois injecté 1 pl de solvant a 25 + 0,2°C.

. ; i-ci
Dans le cas du toluéne, le pic obtenu POU"‘:e'u_";
donna, comme il se doit, un temps de réetento

| £ SN
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Tableau IX

RESULTATS GLOBAUX DE LA CAMPAGNE EFFECTUEE A L'IMMISSION

Fréquence Concentration Concentration
absolue minimale maximale
Produit ug/Nm? ug/Nm?3

HYDROCARBURES
Benzene 31 16 211 (1)
Toluine 49 33 446
Xyléne (m 47 27 442 (1)
ALC »OLS
Bu: ol 6 58 240 (1)
Dia-"a»tor + sicool 14 25 303
BL' '}i*>
2-¢ vl ~xanol
CE7«NE
Mec . ylér .:icétone 40 62 4.593 (1)
M¢ ayliso - tylcétone
Isopnorois
ESTERS
Acétate d éthylglycol
Acétate de butylglycol
MELANGES COMMERCIAUX
Solvesso 100 2 103 114
Solvesso 150 2 95 174 3
TOTAL 51 131 (183)(2) | 5.366 (7.486)(2)

(1) Prélevementd’environ 1 h.
(2) Concentration totale en ppb d’'équivalent CH,.

sensiblement plus faible que la valeur normale. Nous La plus forte teneur en benzéne se ret
Nous sommes demandé si ceci avait une influence sur dans le xyléne et n’atteint pas 0,1 % en |

la position du pic de benzéne. Nous avons prouvé que résultat est de loin insuffisant pour re
non de la maniére suivante. On a préparé un mélange quantités observées a I'immiss l
de' 10 cc de toluéne pur et 0, 1 ul de benzéne pur eton s qu
a injecté 0,1 ul de toluene technique + 0,1 ul du ,
mélange précédent. Le pic de benzéne est sorti au volatilité entre le benzér
meéme endroit que celui obtenu lors de la chroma- retés ne semblent pas
tographie de 0,1 pl de toluéne technique seul recherchée.

Voici les résultats de ces analyses :

Concentration en benzéne de divers solvants techni-
ques employés

—

Ve

e

o

Toluéne : 102 g benz. /g tol., soit 102 ppm ou
0,01 % en poids g
Xyléne : 785 ug benz./g xyl., soit 785 ppm ou
0,08 % en poids i e

Solvesso 100 : 268 g benz./g solv.
268 ppm ou 0,03 % en poids
Solvesso 150 : 231 ug benz. /g : , ng/l. O - |
231 PPmM ou 0,02 %LQBJPQ” R nous d . nous etion
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d’analyse compris entre 700 et 10.000 ng par pro-
duit (fig. 17). La technique de prélévement utilisée a
I'immission et décrite ci-dessus nous aurait conduits
par consequent a prélever environ 0,01 litre, ce qui
est évidemment impossible avec cette méthode.

Le procédeé classique consiste alors & opérer en 2
étapes.

A la cheminée d'abord, on préléve un échantillon
de gaz au moyen d’un récipient et d'une pompe.
Excluant le caoutchouc et le plastique, pour éviter
tout risque de contamination, nous avons adopté une
bouteille en verre de 500 ml équipée de 2 robinets ad
hoc.

Au laboratoire ensuite, on préléve le volume né-
cessaire a l'analyse — soit de |'ordre de 10 m| —
hors de I'échantillon global a I'aide d'une boucle éta-
lonnée, en inox, d'une vanne a plusieurs voies et
d'une petite pompe a membrane. Cet échantillon dé-
finitif est alors chassé dans la colonne analytique sous
courant d'azote et analysé.

Ayant appliqué cette technique aux rejets dont il est
question, nous avons bien dd constater son manque
de validité, principalement a cause d'importantes
pertes par condensation. Ce phénomeéne parasite se
produit surtout dans la bouteille qui, par ailleurs,
n'offre pas toujours les meilleures garanties
d’'etancheité. Cet échec, principalement dG a la pré-
sence de produits lourds dans les échantillons en
question, associé a |'impossibilité matérielle dans la-
quelle nous avons été jusqu’a présent de réaliser des
préelévements représentatifs aux cheminées en ques-
tion, nous empécha de tirer des conclusions définiti-
ves.

Nous nous rendons cependant compte de I'impor-
tance capitale de ce stade et c’est pourquoi nous
espérons avoir |’'occasion de mettre au point, dans un
proche avenir, une méthode directe et sure de préle-
vement a I’'emission de vapeurs organiques a analyser
par chromatographie gazeuse. L'idéal serait, en effet,
de prélever directement sur place le volume néces-
saire a l'analyse (~ 10 ml) et de l'injecter immé-
diatement dans la colonne, ou il serait définitivement
piégé, a l'instar de ce que nous faisons pour I'immis-
sion.

Ce travail fera I’objet, nous I'espérons, d’une pu-
blication ultérieure.

6. CONCLUSIONS GENERALES

Nous exposons ci-aprés les principaux éléments
d‘une étude critique de la méthode proposée ainsi
que ses améliorations possibles.

-

—

61. Précision

Déterminons d'abord la précision de chaque étape
du travail.

— Mesure du volume d’air aspiré (§ 42)
V=V —Viuw
Chaque terme est déterminé a 2 % prés, ce qui
donne 4 % au total.
— Planimétrage (§ 44)
Les aires mesurées s'échelonnent entre 20 et 1

>

cm?.
La reproductibilité étant de 0,1 cm?, |'impréci-
sion oscille entre 0,5 et 10 %,
Dn ger la prér :tion des solutions et la
e
vjecté “elonnent entre 1 et
stde 0,01 ul, soit1a
J€ inte une 2éme fois avec
ilité d 310 %.
age, la pr-_izion totale est donc de
On obtient ainsi, pour les mesures 8 /immission,

une précision globale de 6 & 34 % et une précision

moyenne de 20 %

62. Avantages
621. Prélevement

Ne répétons pas les avantages multiples de
I’adsorption par rapport aux autres méthodes de pré-
lévement que sont la cryogénie et le barbotage dans
un solvant, lorsque les produits en cause ne sont pas
trop légers.

Nous renvoyons également le lecteur a I'étude bi-
bliographique et aux expériences préliminaires pour
les atouts des adsorbants organiques sur les ad-
sorbants minéraux, des polyméres poreux sur les
produits a2 base de carbone et du Tenax-GC sur les
autres polymeres poreux.

En gros, on peut dire que la technique de préléve'
ment est simple, rapide, quantitative et inoffensive.

622. Récupération

Par rapport a |'extraction, la méthode de récupedrzil-
tion employée présente tous les avantages de Ia_ e
sorption thermique décrits dans la deuxiéme partie.

La répartition de l'adsorbant dans une longue et
fine colonne au lieu de sa concentration fians ur:e
cartouche de grande section et la réalisatnc_m de 12
désorption par la chromatographie (~ 60 min) aslst:'
rent un échauffement plus uniforme et plus complet:
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La désorption ainsi obtenue est guantitative et ne
demande aucun matériel spécial.

L'élimination de tout transfert cartouche-colonne
permet bien entendu de gagner beaucoup de temps
(on peut effectuer jusque 2 fois plus d’analyses...) et
de supprimer une opération fastidieuse et pleine
d'aléas (on élimine notamment tout risque de con-
densation). La méthode est donc plus rapide et plus
précise a la fois.

623. Analyse

L'étude bibliogra;izique et I'exposé des expé-
nt suffisamment mis en lu-
s polymeéres poreux et plus
5C sur les autres matériaux
ines chromatographiques.

riences prélim i aire
miere les ave
spécialement
de remplissac
es au Tenax-GC se préparent
manuellemer ificulté au laboratoire. En une
heure enviror | viennent a séparer suffisam-
ment les 14 produiie 2avisagés en des pics pratique-

Les colonne

ment sans trainée, imome pour les produits les plus
lourds. Elle permetient donc d’atteindre effective-

ment d'excellents compromis efficacité de sépara-
tion-durée et efficacité-symétrie des pics.

63. Inconvénients
631. Préléevement

Le fait d’employer une colonne au lieu d'une car-
touche pour prélever les polluants impose I utilisation
d’une pompe plus puissante et plus encombrante,
d'huile (a renouveler régulierement), de tuyaux a
vide, d’un récipient de garde, d’'une vanne et d'un
compteur supplémentaires. Le montage et les opéra-
tions de prélévement sont donc plus compliqués
qu‘avec une cartouche. De plus, I'introduction d'un
deuxieme compteur entraine une imprécision deux
fois plus importante sur la détermination du volume
d‘air aspiré.

Avec une cartouche et une petite pompe a dia-
Phragme, il n'y a aucun probléme pour obtenir un
débit de prélevement > 17 mli/min. Encore
faudrait-il vérifier si, dans ces conditions, le rende-

ment d’adsorption reste égal @ 100 % pour tous les
produits,

632. Récupération

La méthode de récupération utilisée ne présente
que des avantages par rapport aux autres.

633. Analyse

Le principal désavantage intrinséque de notre
méthode réside dans la nécessité d’étalonner toutes
les colonnes nécessaires pour effectuer des préléve-
ments en continu. En effet, chaque colonne de prélé-
vement est une colonne d‘analyse. Or, ces colonnes
sont fabriquées d'une maniére qui n’est évidemment
pas parfaitement reproductible. Il en résulte de légé-
res différences entre elles aux points de vue des va-
leurs moyennes d’identification et des réponses. Ces
différences sont suffisantes pour nécessiter une vé-
rification qualitative et quantitative de chaque co-
lonne. Pour ce faire, on contréle 2 ou 3 points —
judicieusement répartis — de chaque courbe d’éta-
lonnage a l'aide des mémes étalons que ceux qui
servirent a établir les courbes complétes de la pre-
miere colonne. Il faut reconnaitre que c’est 1a une
perte de temps importante par rapport a la méthode
qui consiste a employer une série de cartouches pour
le préléevement et une seule colonne pour [’analyse.

Notons cependant que, d‘une part, les vérifications
qualitatives et quantitatives s’effectuent simultane-
ment et que, d’autre part, certaines similitudes entre
les colonnes permettent de réduire |'ampleur du tra-
vail. De plus, cette perte de temps est largement
compensée par le gain réalisé grace a I'élimination du
transfert lors de chaque analyse. On perd donc du
temps lors de la mise au point, mais on en gagne
beaucoup lors des analyses de routine. En pratique, le
fait de pouvoir réaliser des analyses beaucoup plus
fréequemment (jusque 4 par jour au lieu de 2) nous
semble prépondérant, surtout dans le cas d'une pol-
lution caractérisée par des « pointes ». Finalement,
cette méthode permet de cerner beaucoup mieux un
tel probléme. D’autre part, ces vérifications de co-
lonne peuvent se faire aprés la campagne de mesures
ou lors d'un temps mort.

Rappelons également |'ineonvénient général de la
chromatographie gazeuse employée seule, a savoir
I'impossibilité d‘avoir une certitude quant a la nature
des produits.

Enfin, insistons sur les défauts du planimétrage, qui
sont la perte de temps énorme et |'imprécision consi-
dérable sur les petites surfaces. Ce dernier point est
important puisqu'il est responsable de la plus grande
partie de I'imprécision globale de la méthode ainsi
qu’en témoigne le calcul du § 61. Si I'on disposait
d’un intégrateur — dont l'imprécision est négligea-
ble ~ 0,05 % — on éliminerait du méme coup 2 X
(0,54 10 %), ce qui ramenerait la précision globale a
5-14 % et la moyenne a 10 % environ pour I'immis-

sion. En moyenne, la méthode serait donc 2 fois plus
précise. 5 Jg

s
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64. Applicabilité

Notre meéthode s'applique aux mesures de routine
des polluants atmosphériques divers d’origine orga-
nique, suffisamment différents et en nombre suffi-
samment restreint pour qu'ils soient séparables sur
une colonne metallique normale. De plus, pour des
prélevements d'une durée moyenne de 8 h, il faut
que les concentrations soient d'au moins quelques
dizaines de ppb, ce qui permet les mesures a |'im-
mission et a |I'émission. Enfin, il faut connaitre a
l'avance la nature des produits en cause.

Ce procédeé ne s'applique pas aux cas ou les pollu-
ants sont trop semblables ou/et trop nombreux ni, en
general, chaque fois que les problémes de séparation
sont tels qu’ils nécessitent une colonne en verre
ou/et capillaire. Notons que, dans ce cas, il serait fort
intéressant d'essayer de combiner les deux types de
colonnes. La premiére — celle que nous avons utili-
sée — servant toujours au prélévement avec con-
centration, au stockage et a la récupération des pol-
luants et la seconde a I'analyse proprement dite, les
deux étant mises en série dans le four du chroma-
tographe. Cela permettrait, au niveau de la désorp-
tion, de profiter des avantages décisifs de notre pro-
cédé par rapport au prélévement sur cartouche, sans
compter le role de préséparation que pourrait jouer la
colonne métallique normale lors de |I'analyse.

Notre technique ne s’applique pas non plus aux
mesures a |‘environnement proprement dit, au niveau
ppb et sub-ppb, nécessitant un détecteur FID plus
sensible que celui dont nous disposions. Cette re-
striction n’‘est évidemment valable que si I'on désire
des moyennes de concentration sur des durées rela-
tivement faibles.

65. Conclusion finale

En conclusion, nous pouvons dire que la technique
mise au point, éprouvée sur le terrain et décrite ici,
présente un intérét certain pour de nombreuses étu-
des de pollution organique, compte tenu des moyens
dont nous disposions.

Le remplacement du planimeétre par un intégrateur
rendrait I'analyse beaucoup plus rapide et précise ; le
couplage du chromatographe a un spectrographe de
masse la rendrait sGre sur le plan qualitatif ; des dé-
tecteurs plus sensibles étendraient le champ d’appli-
cation de la méthode aux mesures a |’'environnement
proprement dit et une technique de prélevement di-
recte et sire aux mesures a |'émission. Ces derniéres
constituent le complément indispensable aux études
d’environnement, car elles permettent seules de dé-
terminer les responsabilités et, dés lors, de passer gu
stade actif de lutte contre la pollution et de sauve-
garde de notre milieu de vie
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MINISTERE DES AFFAIRES ECONOMIQUES

ADMINISTRATIC! D"t MINES

Statistiqu: ¢« mmaire de |'exploitation charbonniere, 1/

des cokeiies, des fabriques d'agglomérés S

et apercu du marché des combustibles solides en 1975

= - N -

INTRODUCTION

Le présent travail donne, en attendant la publication
d'éléments plus complets et plus détaillés dans la
« Statistique économique des industries extractives et
métallurgiques », un apercu de l'activité et des résul-
tats de I'industrie charbonniére belge, ainsi que de
lactivité des cokeries et des fabriques d'agglomérés.
L]n quatriéme chapitre traite du marché des com:bi ,
tibles solides au cours de I'année 1975.

Lattention du lecteur est toutefois attirée
que certaines des données qui suivent on
caractére provisojre. 2
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CHAPITRE | HOOFDSTUK |

L'INDUSTRIE CHARBONNIERE BELGE

Section | — Production et stocks de houille Afdeling 1| — Kolenproduktie en -voorra

A la fin de 1975, la Belgique ne comptait plus Einde 1975 waren in Belgié nog sled{i,t'sv
que 8 concessions actives de mines de houille exploi- mijnkoncessies in bedrijf, die door 14 winnin
tées par 14 sieges 'extre.iion. werden ontgonnen. -

La production ¢} chor - ire belge, qui depuis 1958 De Belgische kolenproduktie, die sedert !
na cessé de décroi 1 . re diminué durant I'année het afnemen is, is in de loop van verleden jaar n
€coulée, notammer 1 |- ite de la fermeture le 31 verminderd, o.m. door de sluiting van de zet:
mars 1975 du sic: - n° . de la S.A. des Charbon- van de N.V. Charbonnages de Moqceau-Fon’
nages de Monceai n. . 31 maart 1975. '

La production ¢ mi; Je houille belges, qui était De produkti= van de Belgische kolen’mijn,eq;
en 1957 encore ¢ 29.C . 330 tonnes, est tombée en 1957 nog 29.001.330 ton bedroeg, is in 1975
1975 a 7.478.703 “oanc 7.478.703 ton geslonken. 1y

Le tableau 1 ci-dossous ~ésume 1'évolution de la pro- In onderstaande tabel 1 wordt de ontwikk ;
duction nctte ( 1) de houille du Royaume depuis 1957. de nettoproduktie (1) van kolen in Relgié seder ‘

weergeges en.
TABLEAU 1 TABEL T S5
EVOLUTION DE LA PRODUCTION NETTE DE ONTWIKKELING VAN DE NE’IT@P (0))
HOUILLE DE 1957 a 1975 VAN KOLEN VAN 1957 TOT L
SUD — ZUIDEN CAMPINE - KEMPEN
ANNEE =
JAAR En tonnes Indice-Index Ea tonnes Indice-Index
Ton 1957 = 100 Ton 1957 = 100
1957 18 670 380 100 10 330 950 100
1960 13 084 320 70 9 384 990
1962 111 397 050 a1 9 806 650
1964 il 1164 280 60 10140230
1966 9 Q09 570 48 8 489 740 >
1968 6 321 851 34 8 484 297
1970 4267 293 23 7095000
1972 3176 453 17 7323416
1974 2 037 606 1 6073370
1975 1.506.993 8 : 10

19Le tableau 2 donne les productions mensu
75 ainsi que la production annuelle tota
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TABLEAU 2 TABEL 2

JCTIONS MENSUELLES ET ANNUELLE MAANDELIJKSE EN JAARLIJKSE STEENKOLEN-
DE HOUILLE PRODUKTIE

e

Sud Campine Royaume
MAANDEN
Zuiden Kempen Het Rijk
. . 161 784 564615 726 399 T e e o N
B 149 491 513515 663 006 L LT
. . . 139 350 531 862 671212 R e e il
. . 154 960 601 201 756 161 . o e SRRV
g 130 642 420450 551 092 , Y
- - ) 128 394 483099 611 493 . R\
44 068 422 661 466 729 . R A
e . . 88153 402 507 490 660 . L SRV
. . 122937 494 255 617 192 : R 1D
. . 141316 557 523 698 839 , R -, DX
. . . 120 784 511393 632 177 . . el RSN
. . 125'114 468 629 593 743 . .l
Total 1975 1506 993 5971710 7 478 703 Totaal 1975

Percentage
20.15 % 79.85 % 100 % van de produktie
van het Rijk

on des chiffres de 1975 4 ceux de Als we de cijfers van 1975 met die van 1974 ver-
montre que la production de Campine gelijken (tabel 3), zien we dat de produktie van het
101.660 tonnes. Kempens bekken met 101.600 t gedaald is.

\. la Production a aussi baissé de 530.613 In het Zuiden is de produktie ook met 530.613 ton
o verminderd.
TABEL 3
 PRODUCTIONS VERGELIJKING TUSSEN DE PRODUKTIE
74 ET 1975 VAN 1974 EN DIE VAN 1975
1000 t
Production
de ‘1975 Différence
Produktie Verschil %
— 531 — 26,1 Zuiden

Kempen
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TABLEAU 4 TABEL 4
EVOLUTION MENSUELLE DES STOCKS DE STEENKOLENVOORRADEN |
"DE HOUILLE AANGEDUID
en tonnes
Sud Campine Royaume
DATUM Zuiden Kempen Het Rijk

= . 126 779 116 931 243710 —
31-1. 120 268 115 236 235 504 —< 52065,
28 - It 118 024 133 180 251204 + 15700
31 - 11 104 843 166 474 271317 + 2013
30 - IV 106 951 292742 399 693 + 128376
BIERY 93 189 306 128 399 317 ~—., 4 SO
30 - VI 91 336 364 533 455 869 + 56552

31 - VII 82 588 448 845 531 382 + 551388 A
31 - VI 79 346 593 339 672 685 +141303
3012 IX 84 835 718 601 803 436 + 130750
Afag 94 145 774 384 868 529 + 65093
30 - XI 83 891 758 541 842 432 — 26097
31 - XII 81213 724 957 806170 — 36262
Mouv. de l'année . . .
Verschil op 31 december — 45 566 + 608 026 + 562 460 =

Au point de vue des stocks, l'exercice se cloture

avec une augmentation de 562.460 tonnes.

Le tableau S montre 1'évolution des stocks au cours
des six derniéres années, exprimés en journées de

production.

TABLEAU 5

EQUIVALENT DES STOCKS EN JOURNEES

DE PRODUCTION AU 31 decembre

DE 1970 A 1975

De kolenvoorraden op de mijnen zijn m
van 1975 met 562.460 ton toegenomen.

In tabel 5 is de ontwikkeling van d
de loop van de jongste zes jaren in |
aangeduid. S2

Jours
l 1970 \ 197.1 l 1972 l
Sud 7.3 10.8 8.8
Campine 2.5 7.5 11,7
Royaume 4,7 8,6

10.8

Section Il — Le personnel

Afdeling Il — Personeel
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TABLEAU 6.1 TABEL 6.1
ERSONNEL INSCRIT FIN 1975 INGESCHREVEN PERSONEEL 1975
: SubD CAMPINE ROYAUME
’ ZUIDEN KEMPEN HET RIJK
FOND : ONDERGROND :
- Belges 1061 7078 8 139 Belgen
Etrangers 4574 7 833 112 407 Gastarbeiders
TOTAL 5635 149111 20 546 b TQTAALN
SURFACE: BO" =“NGROND:
Belges 1453 3942 5395 ‘ E‘gen
Etrangers 576 182 758 ; C - ‘arbeiders
TOTAL 2029 4124 6.153 | TC.AAL
FOND + | © BDNER &+
SURFACE : | B /ENGROND:
- Belges 2514 111 020 13 534 i, E::en
Etrangers 5150 8015 13 165 | G. arbeiders
i e A =
TOTAL 7 664 15035 26 699 | TOTAAL
Au niveau du Royaume, le nombre d'ouvriers Voor heel het Rijk is het aantal ingeschreven onder-
nscrits au fond et 4 la surface a diminué de 1182 grondse en bovengrondse arbeiders met 1182 vermin-
en 1-975, passant de 27.881 a 26.699. Le nom- derd in 1975, nl. van 27.881 naar 26.699. Voor de
d'ouvriers du fond atteint 20.546, en diminution ondergrond waren 20.546 arbeiders ingeschreven, d..
7 umtés par rapport a 1974. A la surface 706 minder dan einde 1974. Op de bovengrond (6153
(6153 inscrits), on note une diminution de 476 unités. ingeschrevenen) waren er 476 minder.
our ‘ﬁlfcnsemblc des bassins du Sud le nombre In de Zuiderbekkens is het aantal ingeschreven
IS Inscrits au fond et 4 la surface a diminué ondergrondse en bovengrondse arbeiders met 1383 ver-
1383 unités, passant de 9047 a 7664. La dimi- minderd, nl. van 9047 naar 7664. Voor de onder-
nution est de 1015 unités au fond et de 368 a la grond waren er 1015 minder en op de bovengrond
S = 368.
le bassin de Campine le nombre In het Kempens bekken is het aantal ingeschreven
fond et a la surface a augmenté ondergrondse en bovengrondse arbeiders daarentegen

35 contre 18.834 fin 1974). On met 201 toegenomen in 1975 (19.035 tegen 18.834
309 unités au fond et une einde 1974). Voor de ondergrond is er een stijging

surface. van 309 arbeiders, voor de bovengrond een daling
' van 108 arbeiders.

mines de Pouille est Ongeveer de helft van de arbeiders die in de kole{l-

ol de travailleurs qui mijnen werken zijn niet van Belgische nationaliteit

Voor heel het Rijk zijn 60,4 9% van de onder
grondse mijnwerkers gastarbeiders. In het Zuiden I3
dat 81,17 %, in de Kempen 52,57 %.

oy

JSLE0S rtegenwoordigd : 87,68 9 voor heel
1 % in het Zuiden en 95,59 % in de

Bij de bovengrondse arbeiders zijn de Belgen
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2.2. — La productivité 2.2, — Produktiviteit
22.1) Rendenments 22.1) Rendementen

La productivité, facteur primordial des résultats De produktiviteit, een zeer belangrijke faktor ve
d’exploitation des houilléres, peut étre analysée, en pre- de bedrijfsuitslagen van de kolenmijnen, kan men |
miére approximation, en calculant la production de de eerste plaats bepalen door de gemiddelde hoevee
houille réalisée en moyenne par chaque ouvrier pen- heid kolen te berekenen die gedurende een arbeic
dant un poste de travail. dienst door ecn arbeider voortgebracht wordt.

Toutefois, étant donné la différence d'un quart Maar omdat een arbeidsdienst in de Kempen een
d'heure dans la durée des postes de travail dans les kwartier langer duurt dan in de Zuiderbekkens, kun-
bassins du Sud ct dans celui de Campine, les rende- nen de rendementen, d.w.z. de per dienst voortge-
ments, c'est-i-dire les productions par poste de ces brachte hoeveelheden, van die bekkens niet rechtstreeks
bassins, ne penvent pas  étre comparés  directement met clkaar vergeleken worden.
entre eux.

Le tableau ¢ 2> dc = pour les années 1974 et 1975 In tabel 6.2 zijn de rendementen van de pijlerarbei- %
les rendement - ob: 5 par les ouvriers de la taille, ders, de ondergrondse arbeiders en de ondergrondse
par ceux du | ~d ar ceux du fond et de la sur- en bovengrondse arbeiders samen voor de jaren 1974
face réunis. en 1975 aangeduid.

Le rendeme = i oar poste réel n'a pas été calculé Het gemiddeld rendement per werkelijke arbeids- ;
pour le Roya: ¢ : Jdurée différente des postes de dienst wordt voor heel het Rijk niet meer berekend,
travail dans lc. et randes régions du pays lui enle- omdat het door het bestaan van arbeidsdiensten van
vait beaucoup = si - gnification. ongelijke duur in de twee grote gewesten van het

land veel van zijn betekenis verloren heeft.

Ce tableau montro que les rendements sont prati- Uit deze tabel blijkt dat de rendementen haast niet
quement inchangés dans le Sud. Par contre, en Cam- veranderd zijn in het Zuiden. In de Kempen zijn ze
pine, la situation s'est dégradée. daarentegen sterk gedaald. .

TABLEAU 6.2 TABEL 6.2 &3

RENDEMENTS MOYENS GEMIDDELDE RENDEMENTEN
kg/poste
Ouvriers du fond et de
" Ouvriers de la taille Ouvriers du fond la surface réunis
(y compris maitrise (y compris maitrise (y compris maitrise
et surveillance) et surveillance) et surveillance)
Pijlerarbeiders Ondergrondse arbeiders | Ondergrondse en boven- ! 2
& (inbegrepen meester- (inbegrepen meester- grondse arbeiders samen
\ en toezichtspersoneel) en toezichtsperzoneel) (inbegrepen meester-
l en toezichtspersoneel) |
1974 1975 1974 1975 1974 1975
Sud 4219 4287 1736 1696 1168 112
Campine 10 581 9 822 2505 2254

22.2) Indices

Un autre moyen de mesurer la productivité du travail
est de calculer les indices de productivité, définis
comme le nombre de postes de travail nécessaires pour
Produire 100 tonnes de houille. ik

Ici encore, les postes de travail dont il est q
sont des postes réels, d'une durée de 8 h pou
ouvriers du fond et de 8 h 15 pour ceux de la su
dans le Sud, de 8 h 15 et de 8 h 30 res
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TABLEAU 7.2 TABEL 7.2
CAMPINE — KEMPEN 1975
QOuvriers Autres ouvriers Tous Ouvrier:f. Tous ouvriers
de la taille du fond ouvriers fond de la surf: ‘ond et surface
(postes de 8 h 15) | (postes de 8 h 15) | (postes de 8 h 15) (postes de & ° (postes réels)

Pijler- Andere onder- Alle onder- Bovengronc Alle arbeiders ‘
arbeiders grondse arbeiders | grondse arbeiders arbeider: onder- en
(diensten (diensten (diensten (dienster bovengrond ,

van 8 u 15) van 8 u 15) van 8 u 15) van 8 u 30, -rkelijke diensten)

(1) 2) 3) = (1) + 2) 1) Gy =@3)+ (@ |
Indices | Gain — Indices Gain — Indices Gain — Indices G‘—m:w - B i;jiccs Gain —
ou perte -+ ou perte | ou perte - ou perte - | su perte +
| Indices Winst — Indices Winst — Indices Winst — Indices Winst — Indices Winst —

of of of of of

verlies 4- verlies 4 verlies 4 verlies |- verlies +
9.55 +010 | 3276 +229 | 42,31 +239 | 1498 —040 | 57.29 + 1.9
'9»97 + 0,52 33,54 + 3,07 43,51 -+ 3,59 14,92 — 0,46 58,43 + 3,13
9.96 + 0,51 | 33,41 +294 | 4337 + 345 | 14,65 + 028 | 58,02 + 272
94t —001 | 3300 +253 | 42,44 1252 I 13,82 == P56 | 25696 + 096
1y, + 0,59 35,19 + 5,72 46,23 -+ 6,31 15 66 —0,73 61,89 + 6,59
+ 1,00 | 36,03 +556 | 4548 + 656 16,14 + 0,76 | 62,62 + 7,32
+ 1,09 | 3399 + 352 | 44,53 + 4,61 16,27 + 089 | 60,80 + 5,50
+ 1,22 | 3555 +508 | 46,22 +630 | 17,16 + 1,78 | 63,38 + 8,08
+1,20 | 3549 +502 | 46,14 +622 | 16.41 + 1,03 | 62,55 + 7725
+ 0,98 33,88 + 341 44,21 + 4,39 15,16 — 0,22 59,47 + 4,17
+083 | 3450 +403 | 4478 + 486 | 14,75 —063 | 59,53 +4.23
+ 1,09 | 3285 +238 | 4339 +347 | 14,15 B (103 | R 57554 + 2.24
3| 3418 +371 | 44,36 + 4,44 | 1526 —0,12 | 59,62 + 4,32
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au fond et i la surface en Campine. Pour les ouvriers
du fond cette durée s’entend en Belgique descente et
remonte comprises.

Les tableaux 7.1 et 7.2 donnent, respectivement pour
l'ensemble des bassins du Sud et pour le bassin de
Campine, les indices taille, fond et surface séparé-
ment, exprimés en postes réels, dont la durée est pré-

30 minuten onderscheidenlijk in de on
de bovengrond in de Kempen. In Be
voor het afdalen en het opstijgen van
arbeiders in deze tijden begrepen.

In de tabellen 7.1 en 7.2 zijn, onc
voor al de Zuiderbekkens samen en voor
de pijler-, de ondergrondse en de boven
ces aangeduid in werkelijke diensten, waarvar

cisée en téte de

chaque colonne.

boven de kolommen vermeld is.

“ABLEAU 7.1 TABEL 7.1 :
EVOLUTIC' © D INDICES DE PRODUCTIVITE ONTWIKKELING VAN DE PRODUKTIVIT‘BT%
DE 1975 P. R/ “ORT A L'INDICE MOYEN DE INDICES VAN 1975 IN VERGELIJKING ME
1974 GEMIDDELDE INDICES VAN 1974
NOMBRE & ~TES DE TRAVAIL PRESTES AANTAL ARBEIDSDIENSTEN
R * TONNES NETTES VOOR EEN NETTOPRODUKTIE VAN 100 T
35 SJUILLE EXTRAITE 73
SUD — ZUIDEN
Ouvriers de la Autres ouvriers Tous ouvriers Ouvriers Tous ouvri
taille du fond du fond de la surface fond et st
(postes de 8 h) (postes de 8 h) (postes de 8 h) |(postes de 8 h 15) (postes
Pijlerarbeiders Andere onder- Alle ondergrondse Bovengrondse
MO (8 u diensten) grondse arbeiders arbeiders arbeiders
IS (8 u diensten) (8 u diensten) (dsiens:e5n van
MAANDEN wlot
(1) (2) (3) = (1) -+ (2) (4) B)=
Indices Gain — Indices Gain — Indices Gain — Indices Gain — vIndch;
ou perte - ou perte | ou perte -+ ou perte -} :
Indices Winst — Indices Winst — Indices Winst — Indices Winst —
of of of of
verlies 4 verlies - verlies -+ verlies -~
L 22,09  — 161 | 3281  —1,26 || 5490 A7 SO R
Il 23,35 —035 | 33,34 —073.| 5669 . —i1,031E060D NN
I 23,72 + 002 | 3508 + 1,01 | 5880 + 1,054 ]| 28 AR TR,
N 2398  +028 | 3469  +062 | 5867  +090 | 2748
Y 2379  4+009 | 3537  +230 | 6016  +239 | 2901
VI 23,19 —051 | 3566 +159 | 5885 + 1,08 %
VI 22,66 —1,04 | 4235 + 829 | 6502 1075
VIII 23,66 —004 | 3903 + 4,96 | 62,69 +492 |
IX 23,95 +025 | 3747 + 3,40 | 61,42 + 3,65
X 22,32 —1,38 | 3475 + 068 | 57,07 =0
XI 2371 4001 | 3688  +281 | 6059 4
XII 23,47 —(0/238 a7l 6 +3.09 | 60,63
Moyenne 5 : e
annuelle 1975| 23,33 —037 | 3562 -+ 1,557 [#15819
Jaargemiddelde BRSaeA) -
1975
Moyenne
annuelle 1974 23,70
]ﬂargemiddelde
1974
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u 7.3 donne en outre, a titre indicatif,
ue les mémes indices exprimés en postes
s chiffres de ce dernier tableau ne sont
ctement comparables ni & ceux du tableau 7.1,
X du tableau 7.2. Ils n'ont qu une valeur indi-

. du poste réel et la durée d'un poste fictif
8 h constituent un temps de travail effectif qui
t pas affecté par les temps morts compris dans le
poste réel (descente, remonte, trajets au fond, repas,
etc.) de sorte que I'efficacité d'un poste réel de 8 h 15
ou de 8 h 30 est supérieure au produit de celle d'un
- poste réel de 8 h par 8,25/8 ou 8,50/8.

TABLEAU 7.3

ROYAUME — HET RIJK

In tabel 7.3 zijn die indices bovendien wvoor heel
het Rijk in dienstenr van & wuren omgerekend, De
cijfers van deze tabel kunnen niet rechtstreeks met die
van tabel 7.1, noch met die van tabel 7.2 vergeleken
worden. Zij zijn slechts een aanwijzing, want de 15
of 30 minuten verschil tussen de duur van de werke-
lijke dienst en die van een fictieve dienst van 8 uren
zijn eigenlijke arbeidstijd zonder verlies voor de ver-
lettijden die in de werkelijke dienst begrepen zijn
(afdalen, opstijgen, ondergronds traject, schafttijd,
enz.), zodat het nuttig effect van een werkelijke dienst
van 8 uren 15 of van 8 uren 30 minuten groter is
dan dat van een werkelijke dic:.t van 8 uren verme-
nigvuldigd met 8,25/8 of 8,5 .

TABEL -
1975

Postes réels convertis en postes de 8 h — Werkelijke diensten in diensten van ¢ mg »-ekend

Ouvriers Autres ouvriers Tous Quvriers ous ouvriers

de la taille du fond ouvriers fond de la surface id et surface

= “!le arbeiders

Pijler- Andere onder- Alle onder- Bovengrondse onder- en
= arbeiders grondse arbeiders grondse arbeiders arbeiders bovengrond
_ _VMOIS

MAANDEN (1) (2) 3) = (1) + (2) (4) (5) = (3) + (@)
: Indices Gain — Indices Gain — Indices Gain — —lndiccs Gain — » lnrdu:(.“- Gain —
ou perte - ou perte -+ ou perte - ou perte |- ou perte -
Indices ‘Winst — Indices Winst — Indices Winst — Indices Winst — Indices Winst —

of of of of ot
verlies 4 verlies -+ verlies -} verires - verlies +
1257 —0.67 | 2351 + 145 | 46,08 + 082 | 18,31 —063 | 6429 + 0,19
13,22 — 0,02 34,26 + 2,24 47,48 SL 2497) 118 36 — 0,58 65,84 + 1,64
12,99 —025 | 34.60 +258 | 4758 +233 | 18,38 —0,56 | 6597 + 177
12,64 —060 | 3413 = 70l 46,77 + 1,51 17,48 — 1,46 €4,25 4 0,05
1353 +029 | 37,04 +531 | 5057 + 5,31 19,77 + 083 | 7034 + 6,14
13,37 4+ 0,13 36,79 4 4,77 50,16 + 4,50 2022 + 1,28 70,38 + 6,18
— 1,27 35,69 + 3,67 47 66 + 2,40 20,46 + 1,52 68,12 + 392
+003 | 2703 +501 | 5030 +504 | 2225 1331 | 7255 + 8,35
+032 | 3566 + 464 | 5022 +496 | 2074 + 1,80 | 7096 + 676
—0,16 34,86 + 2,84 47,94 4 2,68 19 05 + 0,11 66,99 SN0
—0,15 | 3579 +377 | 4888 + 362 | 18,53 + 0,41 | 67,41 + 3.21
+028 | 3454 +252 | 48,05 +280 | 18,29 + 065 | 6635 + 2,15
35.30 4328 | 4837 EEa G 023 | 67.54 + 3,34

45,26 18,94 64,20

”anel_-_‘j‘

// g s
ANpIine,

In het Zuiden en in de Kempen is de totale index
toegenomen. <
r heel het qu verloopt de ontwikkeling van -

ne xndxces, in diensten van acht uren 0omgec:
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Les graphiques ci-dessous expriment d'une maniére
plus parlante I'évolution mise en évidence par les
tableaux 7.1 et 7.2.

EVOLUTION DES INDICES MENSUELS DE PRO-
DUCTIVITE EN 1975 PAR RAPPORT A L'INDICE
MOYEN ANNUEL CORRESPONDANT DE 1974
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Autres ouvriers du fond- - — — — — .
Total fond .

Ouvriers de la su

De ontwikkeling die in de tabellen
gegeven wordt, komt nog duidelijker
onderstaande grafieken. 3

ONTWIKKELING VAN DE MAANDELIKSE
DUKTIVITEITSINDICES IN 1975 IN VERGELIJK!
MET DE OVEREENKOMSTIGE GEMIDDEL

JAARINDEX VAN 1975

CAMPINE
KEMPEN
9
8 T
-1\
7 AL S
2=\ 7
6 J \ .\‘ /‘
P4
4 g 7 N7
N4 1
AN
’ -
| {---
0 17| 1974
-2
=

[ uvovovE v v Ix

Pijlerarbeiders

Andere ondergrondse
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2.3. — Durée du travail

gime journalier de la durée du travail en
dans les mines au cours de l'année 1975 est
méme qu'au cours des années précédentes.

¢ régimes de travail distincts existent toujours,
~ l'un pour le bassin de Campine, l'autre pour les bas-

- sins du Sud, comme le rappellent les en-tétes des
colonnes des tableaux 7.1 et 7.2 ci-dessus.

~ La semaine de cinq jours avec samedi chomé est
~ appliquée partout depuis juillet 1968.

La convention qui en détermine les modalités
d'application fixe le nombre de journées de travail
- offertes a4 chaque ouvrier pendant les jours normale-
~ ment ouvrés par période fixe de 52 semaines a 244
en Campine et a 233 dans les bassins du Sud (conven-
tion du 19 janvier 1968).

~ Dans un siége déterminé, un jour est dit « ouvré »
- lorsque I'effectif normal des ouvriers du fond a été
- appeié au travail, et quil a effectivement travaillé,
- quelle que soit l'extraction réalisée.

Au cas ou une fraction de n % de l'effectif inscrit
du fond est convoquée (un poste de travail par exem-
), on consxdere qu’il s'agit d'une fraction de n %

TABLEAU 8
- JOURS DE PRESENCE

2.3. — Arbeidsduur

In 1975 hebben de mijnen op het stuk van de
arbeidsduur dezelfde regeling toegepast als de vorige
jaren.

Er zijn nog altijd twee arbeidsregelingen, een voor
net Kempens bekken en een voor de Zuiderbekkens,
zoals uit de titels van de kolommen van de tabellen
7.1 en 7.2 blijkt.

Sinds juli 1968 wordt de vijfdagenweek, met de
zaterdag als rustdag, overal toegcpast.

De overeenkomst die de toepassingsmodaliteiten van
deze regeling bepaalt, heeft het -=ntal dagen waarop

een arbeider op de gewerkte dag o noricsal kan wer-
ken op 244 per vaste periode .. 32 ‘voken vastge-
steld in de Kempen en op 23> = = = -iderbekkens

(overeenkomst van 19 januari = .

In een bepaalde zetel noem: = & « gewerkte
dag» iedere dag waarop het nc z o al voor de
ondergrond ingeschreven arbeide: -zocC:.” ‘was te wer-
ken en daadwerkelijk gewerkt hec = >m ¢ even hoe-

veel kolen opgehaald zijn.

Was slechts n 9% van het cndcigronds personeel
opgeroepen (één dienst b.v.), dan wordt die dag als
n % van een gewerkte dag beschouwd.

Dagen waarop enkel een beperkt aantal onderhouds-

werklieden verzocht waren te werken, worden niet als
gewerkte dagen beschouwd.

Het gemiddeld aantal dagen waarop de onder-
grondse mijnwerkers daadwerkelijk aanwezig waren is
tijdens de jongste jaren als volgt gefvolueerd :

TABEL 8
AANWEZIGHEIDSD AGEN

Jours de présence

Jours de présence

par an Année par an
Aanwezigheidsdagen Jaar | Aanwezigheidsdagen

o per jaar | per jaar
230,0 19€8 : 191,90
190,0 1970 | 174,8

201,2 1972 | 1834
265 1974 | 177,1
1975 ! 178,

(US d

In de Kempen was dat 184,7 dagen en in het Zuiden
l.44 ,9 dagen.

- Meet bijzonderheden hierover zullen later in de
che kenmerken van de Belgxsche kolenont'
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TABLEAU 9 TABEL 9
NOMBRE DE JOURS OUVRES ET PRODUCTION  AANTAL GEWERKTE DAGEN EN G.
MOYENNE EN TONNES PAR JOUR OUVRE PRODUKTIE IN TON PER GEW

Sud Campine
ErE Jours Prod. Jours Prod.
MOIS ouvrés Journ. ouvrés Journ.
MAAND Gewerkte Dag. Gewerkte Dag.
dagen Prod. dagen Prod.
Zuiden Kempen
0055 1 R 20.33 7 958 22,00 25 664 78
LN 1, '9.86 7 527 19,88 25 831 19,87 33367
14 (52 S 19,16 7/ 717/ 20,00 26 593 19,75 33985 L
| — 22,00 7 044 22,00 27 327 22,00 34 371 2
V.. . 18.78 7 080 16,69 25192 17.29 32040
VAL 20,60 6419 21,00 23005 2071 29/576 b
WIS = 938 4713 19 86 21282 16,88 27 666 29
MINEw. -, 19,61 4495 19,65 20 484 1963 24995
PXEesT = 21,96 5598 22,00 22 466 21,99 28067 §
X 23,00 6144 23,00 24 240 23,00 30385 -
20 18,76 6438 19,83 25789 19,53 32 369
I 19 90 6 287 18,22 25721 18,68 31785
Total - Totaal 232.76 i 244,13 — 240,83 ==
Moyenne de I"année
Jaargemiddelde ot 6474 = 24 461 2 31054
(*) Pour une région considérée, la production moyenne (*) Voor een bepaalde streek bekon'ltA mende g\eﬂﬁ
par jour ouvré est le quotient de la production annuelle produktie per gewerkte dag door de tptale ih?_
totale de cette région par le nombre de jours ouvrés van de streek door het aantal gewerkte dag an
de cette région. streek te delen. 5 A

.ll convient de noter ici qu'en Campine, il n'y a pas Hierbij dient aangestipt, wdal;y in de
d'interruption collective du travail pour congés payés : werk niet stilgelegd wordt voor de vakan
les congés octroyés 4 chaque ouvrier sont répartis sur  dagen die aan iedere arbeider W
une longue période sans que l'extraction soit interrom- worden over een lange i
BES kolenwinning stilgelegd

Cc'fte circonstance explique que le nombre de jours Dit verklaart w:
ouvees dans ce bassin soit notablement supérieur en juli in de Ke:

Juillet au nombre correspondant pour le Sud (19,86 (19,86 tegen §
contre 9,38), comme I'indique le tableau 9 ci-dessus. 3

Pa.r ailleurs, la durée de I'interruption collective du
travail a I'époque des congés payés est de trois ou de
quatre semaines, les jours de la quatriéme semaine de

congé étant parfois pris individuellement pendant les
jours ouyrés. T
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ate rémunération pour heures supplémentaires ou
supplémentaires des dimanches et jours
salaire journalier moyen brut a ¢té obtenu
ivisant le montant total des salaires bruts gagnés
t&sbat:ons normales par le nombre total de postes

3 iS ou 8 h 30 2 la surface selon le reglme de
travail en vigueur dans le bassin considéré.

- Le tableau 10 donne en détail pour les deux régions
miniéres belges, les salaires journaliers moyens bruts
des ouvriers i veine, des ouvriers du fond en général
et des ouvriers de la surface, ainsi que de I'ensemble
- des ouvriers du fond et de la surface.

On observera qu'en application de I'accord de « pro-
grammation sociale 1975 » et de la convention du 30
décembre 1970, liant les salaires 3 l'indice des prix
4 la consommation, le salaire journalier normal moyen
brut toutes catégories a subi en 1975 une nouvelle
augmentation nominale importante (+ 21,8 % toutes
catégories réunies et pour le Royaume).

TABLEAU 10
SALAIRES JOURNALIERS MOYENS BRUTS

ging voor overuren, zondagwerk of prestaties op feest-
dagen. Het gemiddelde brutodagloon is verkregen doot
het totaal bedrag van de brutolonen verdiend met nor-
male prestaties te delen door het totaal aantal dien-
sten met een werkelijke duur van 8 uren of 8 uren
15 minuten in de ondergrond, van 8 uren 15" of
8 uren 30 op de bovengrond, naar gelang van de
arbeidsregeling die in het beschouwde bekken van
kracht is.

In tabel 10 zijn de gemiddelde brutolonen per dag
van de houwers, de ondergrondse, dc bovengrondse,
en de ondergrondse en bovengrondse arbeiders samen

voor elk van de twee Belgisch: miinstreken aange-
duid.

Men ziet dat het gemiddel! ~ma  brutoloon per
dag weer een belangrijke nc  ale ijging meege-
maakt heeft (+ 21,8 9% voo = k. gorieén arbei-
ders samen in heel het Rijk), « - zi 'z sociale pro-
grammatieovereenkomst 1975 ¢ : ¢ -:enkomst van

30 december 1970 bLetreffende - ke
lonen aan het indexcijfer van ¢ cons.

zling van de
; ptieprijzen.

(FABEY. 10
GEMIDDELDE BRUTOLONEN FER DAG
B

Quvriers a veine

Quvriers du fond
(ouvr. a veine compris) | Ouvriers de la surface |gories (fond et surface)

Ouvriers de toutes caté

Kolenhouwers Ondergrondse arbeiders | Bovengrondse arbeiders | Alle kategorieén arbeid
(houwers inbegrepen) (onder- en bovengrond)
1974 1975 1974 1975 1974 1975 1974 1975
- Zuiden 165361  2058,21 137435 1696,85 934,51 1 146,27 1 235,44 1 517,47
e — Kempen 152966 185723 133816 160841 1051,18  1279,88 1258,99 152572
— Het Rijk 1573,07 1906,32 134972  1630,22 100890 1237,14 1251,18 1523,52

In tabel 11 is voor ieder streck het brutoloon per
netto gewonnen ton aangeduid.

TABEL 11
. TONNE EXTRAITE BRUTOLONEN PER NETTO GEWONNEN TON
F
nette et extraite Augmentation
ewonnen ton par rapport a 1974
Verschil

ten opzichte van 1974

+ 27502 42774 % Zuiden
+ 202,16 4+ 29.63 % Kempen
+ 26,51 % Het Rijk
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Le tableau 12 permet de suivre I'évolution de ce
salaire brut par tonne nette extraite de 1957 a 1975. dat brutoloon per netto gewonnen to

1975 gevolgd worden.

Men zict dat het gemiddeld brutoloon per g
nen ton toegenomen is en nu bijna 961 F
bedraagt, d.i. 244 9% van het bedrag van

Ox? y constatera que le salaire brut moyen par tonne
extraite  poursuit le mouvement ascensionnel portant
pour 1975 le salaire brut a la tonne a 244 % de son
niveau de 1957 et de prés de 961 F.

ABLEAU 12 TABEL 12 el
SALAIR’ » . (S PAR TONNE NETTE ONTWIKKELING VAN DE BRUTOLONEN
iR £ DE 1957 a 1975 NETTO GEWONNEN TON VAN 1957 TOT |
. | BASSINS — BEKKENS
! Sud Campine Royaume
‘ Zuiden Kempen Het Rijk s
1
LIS, * Sra i 446,37 100 300.80 100 394,51
1EE3) 1 o P W 360,93 81 27397 91 324,62
S e S 346,68 78 264,00 88 309.78
R . T L 389,89 87 295,12 9% 345,34
e e 3 437.79 98 333,89 111 336,83 X
N e eas e e s 452,55 101 332,95 111 388,09 =
OGOREE S s | = 516,33 116 34105 113 409,90
e e —— €13,80 137 421,40 140 485,44
IOTOMERE: . > s 830,11 186 569,64 189 645.35
IR o e T 991,53 222 682.21 227 75992
7 o e T 1 266 55 284 884,37 294

3. — Prix des charbons

En 1975, il y a eu un seul nouveau baréme des

Prix de vente des charbons (Baréme soumis a I'appro-
bation de la Commission des Communautés européen-

nes en application de l'article 60, alinéa 2, du Traité
de Paris).

Les prix de quelques qualités caractéristiques sont

reproduits au tableau 13 ci-dessous, tels qu'ils résultent

du baréme no 39 applicable au ler janvier 1975.

'Il ne faut pas perdre de vue que les
mm'e indiqués dans ce tableau sont p
gories et spécialement pour les a
__afffactés par certains producteur:
quit sont de” 25 & 75
- Voire méme dans un

schenen en 1311 0epass
het Verdrag van
missie van de




Annalen der Mijnen van Belgi¢

5¢ aflevering

EEEEABIEAU 13

~ PRIX DES CHARBONS
PARTIR DU 1 JANVIER 1975

TABEL 13

KOLENFRIJZEN
VANAF 1 JANUARI 1975

Maigres et Anthracite Anthracite
Teneurs - Gehalte Gras B Gras A 15 Gras anthracites b Hainaut Liege
cendres eau Vetk. B Vetk. A 15 Vetk. Magerk. en Antrac. Antrac. :
as  water antraciet b | Henegouwen Luik g
30 20 1 160 1 160 - - 1 160 1 160 1160
30 7 1350 1 350 —_ 1 350 15850 1 350
oM7) -7 | 245 2 465 = 1900 1 E 1 900 ;
2 450 2 500 i
g
4.8 5(2)-6 2 450 B i 2 100 2 4 2 420
5-7(3)
4-8 5 £ = = 3025 3000 | 3190
1-6 5 2450 2500 — i SO Ao
4-8 5 — — 2 660 2970 3135 2245
4-6 5 2 450 2500 L7 = = Z
4-8 5 — — 2 540 2 860 2 860 2910

mpare les résultats obtenus par les houil-
en 1975 a ceux des années antérieures,
ouvelle aggravation sensible de la situa-

gere dégradation dans le Nord.
- donne les résultats provisoires d’ex-

a 14.358.608.800 F, soit
uction tient compte de :

cessions aux activités
e l'entreprise;

di1CUr

(1) Slechts 7 voor vetkolen A en B uit de Kempen.
(2) Slechts 5 voor vetkolen A uit de Kempen.
(3) 5-7 voor vetkolen A uit de Kempen.

4. — Uitslagen

Als men de uitslagen van de Belgische kolenmijnen
in 1975 met die van de vorige jaren vergelijkt, ziet
men dat de economische toestand van de Belgische
kolennijverheid weer merkelijk verslechterd is in het
Zuiden en in mindere mate in de Kempen.

In tabel 14 zijn de voorlopige bedrijfsuitslagen van
de kolenmijnen in 1975 aangeduid.

De totale nettowaarde van de in Belgié gewonnen
kolen bedroeg 14.358.608.800 F, d.i. 1920 F/ton.

Deze waarde van de produktie is berekend op :

1) de werkelijke waarde van de verkochte kolen;

2) de waarde volgens het barema, van de aan neven-
bedrijven en fabrieken van de onderneming afge-
stane kolen;

3) de waarde volgens het barema, van de zelf ver-
bruikte kolen;

4) de waarde volgens het barema, van de kosteloos
afgehaalde kolen;

5) de waardevermindering bij het vormen van voOf-



Mei 1976

Beknopte statistick 1975

7) la différence de prix sur exportation et les rabais
d’alignement.

Ces chiffres ne tiennent pas compte de la valeur des
schistes valorisés.

En 1974, d'apres les mémes données provisoires, la
valeur moyenne correspondante avait été de 1332
F/t; on a donc enregistré d’une année a l'autre, un
relevement de la valeur moyenne i la tonne des char-
bons extraits : -}- 588 F/t.

En comparant cette valeur de la production, aug-
mentée de la valenr des schistes, aux dépenses totales
de l'année, ‘mmohilisations comprises, il est possible
de dégager I rési'iat d'exploitation qui se traduit par
une perte @ 31" /5 [/t pour I'ensemble des mines
du pays, cor = 7 . 30 et 851,90 F/t en 1974 et 1973
respectivem.

7) het verschil in prijs voor uitgevoerde kole’nf
gelijkstellingskortingen. )

Deze cijfers houden geen rekening met de
van de gevaloriseerde kolenschist. ‘"‘1;_
In 1974 bedroeg de overeenkomstige gelmdrf de
waarde volgens dezelfde voorlopige gegevens 13 “1 e
F/t; de gemiddelde waarde per ton van de gewonﬁ;en =E
kolen is dus met 588 F/t gestegen.

Wanncer men de waarde van de produktie, ver-
hoogd met de waarde van de schist, met de totale
uitgaven van het jaar vergelijkt, de vastleggingsuitga-
ven inbegrepen, bekomt men de bedrijfsuitslag, die
voor alle mijnen samen neerkomt op een verlies van
812,76 F per ton, tegenover 746,80 F/t in 1974 en
851,90 F/t in 1973.

il

(1) Subsides de I'Etat admis pour le calcul de la redevance
proportionnelle aux propriétaires de surface et “b

d'exploitation.

(2) Pour apprécier la portée réelle de c
le lecteur est pri¢ de se reporter au t

L
i, 1

r‘,

Le résuli . ¢ loitation, lourdement déficitaires, De bedrijfsuitslagen, die vooral in de Zuiderbekkens P
surtout dar ‘e: ssins du Sud, se traduisent pour sterk negatief zijn, komen alles samen genomen neer «;:
I'ensemble | - v perte égale a 42 9 de la valeur op een verlies van 42 % van de waarde van de pro-

TABLEAU 14 TABEL 14 .-.:;T-‘l
Résultats piovisuives de I'exploitation des mines Voorlopige uitslagen van de ontginning van {i
de houille en 1975 steenkolenmijnen in 1975
‘é:
Sud Campine Royaume | K :
Zuiden Kempen Het Rijk :..

Nombre de mines . 7 1 8 Aantal mijnen

Production nette . t 1 506 993 5971710 7478703 | t | Netto produktfe »

Valeur de vente de F 2 562 577 900 11 796 030 900 14 358 608 800

cette production F/t 1 700,45 197530 1919,90

Valeur des schistes . F 1 204 700 30812200 32016 900

E/t 0.80 5.20 4,28

Dépenses d'exploitation.| F 5 487 154 300 14 705 191 100 20 192 345 400

F/t 3641,12 2 462,50 2699.‘%? =t

Dépenses d'immobilisa-| F 45 806 600 230 877 200 275683800 | F | Vast

don F/t 30,40 38.70 b

Résultats d'exploitation.| F | — 2969 178300 | — 3 109225200

F/t — 807007 — 520,70

Comptes de résultats| F 2 862 816 900 2983 873 400

(1) F/t 1 899,68 499,70 :
Résultat final (2) . F | — 106361400
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a production. Ils ne sont supportables que dans
ou ils sont compensés par des subsides d'ew-

!,L convient de préciser toutefois que ce résultat
loitation ne correspond pas nécessairement au
S ,de des bilans des sociétés charbonniéres, ou les
- dépenses de premier établissement sont amorties en
plusieurs années et ol les résultats des activités con-
nexes, généralement bénéficiaires, atténuent les pertes
~de la houillére proprement dite. L'évaluation adminis-
trative du résultat d’exploitation est faite suivant des
tégles fixées par les lois et arrétés royaux relatifs a la
détermination de la redevance proportionnelle due par
- les concessionnaires de mines aux propriétaires du sol.
Ces régles écartent du calcul les activités connexes
(centrales électriques, fabriques d'agglomérés, vente au
~ comptant etc...) ainsi que les amortissements, les reve-
~ nus et les charges financiers, et d'autres éléments con-
- sidérés comme étrangers 4 I'exploitation de la houillére
proprement dite.

Pour obtenir le résultat final des houilléres, il y a
~ lien d'ajouter au résultat d’exploitation les « comptes
- de résultat» a savoir les subsides recus de I'Etat.
Pour I'ensemble des mines du Royaume, il semble
avoir, selon ces régles particuliéres, une perte de

e apparente de 2,10 F/t.
Encore convient-il de noter que le résultat final

ble que le résultat social réel car des dépenses telles
'IES charges financiéres ne sont pas prises en consi-

tion, non plus qu'aucun amortissement, alors que
’ ides de I'Etat comprennent parfois des sub-
pour chargts financieres.

e de ces corrections montre que I'indus-
ere belge ne peut poursuivre son activité

subsides de I'Etat, lesquels ont
en 1975 plus de 6 milliards

dukten. Ze kunnen alleen gedragen worden in zoverre
ze door rijkstoelagen gedekt worden (6.078.403.500
in 1975 of 812,76 E/t).

Hierbij dient evenwel aangestipt dat deze bedrijfs-
uitslag niet noodzakelijk overeenstemt met het saldo
van de balansen van de ondernemingen, aangezien de
vastleggingsuitgaven in de balans over verscheidene
jaren afgeschreven worden en de uitslagen van de
nevenbedrijven, die doorgaans winstgevend zijn, het
verlies van de eigenlijke mijn milderen. De adminis-
tratieve raming van de bedrijfsuitslag geschiedt volgens
de regelen die in de wetten en ‘onink!ijke besluiten

betreffende het vaststellen van <+ deor de konces-
sionaris aan de grondeigenaar v¢ o uldic e evenredige
mijnrecht bepaald zijn. Volg: dic woorschriften
wordt de bedrijfsuitslag bereken<’ ~ .Jdc. 2t de neven-
bedrijven  (elektrische central: brii: - -enfabrieken,
detailverkoop, enz.) of de afsch: zer 2 financiéle
inkomsten en lasten en andere | n ¢ - geacht wor-
den niet tot de ontginning van cige :jke mijn te
behoren, in aanmerking worden ome

Om de einduitslag van de miji - te beiomen, dient
men bij de bedrijfsuitslag de « uvitslagreioningen» te
voegen, met name de rijkstoelagen.

Voor alle mijnen samen schijnt er volgens deze
bijzondere regelen een verlies van 30,98 I/t te bestaan,
dan wanneer ze in 1974 een schijnbaar verlies van
2,10 F/t opleverden.

Hierbij dient te worden aangestipt dat de aldus ver-
kregen einduitslag dikwijls beter lijkt dan de werke-
kelijke uitslag van de maatschappij, omdat uitgaven
zoals de financiéle lasten niet in aanmerking genomen
worden, evenmin als de afschrijvingen trouwens, hoe-
wel de rijkstoelagen soms toelagen voor financi€le
lasten bevatten.

In onderstaande tabel 14.1 is de weerslag van deze
bijkomende verbeteringen op de werkelijke uitslag van
de kolenmijnen aangeduid, eventuele winsten uit neven-
bedrijven en andere activiteiten terzijde gelaten.

Uit de omvang van deze verbeteringen blijkt, dat
de Belgische kolenindustrie enkel kan blijven werken
omdat haar bedrijfs- en andere verliezen door rijkstoe-
lagen gedekt worden; deze bedroegen in totaal weer
meer dan 6 miljard frank (6.103.205.200 F) in 1975.
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~ CHAPITRE I
~ LES COKERIES

1. — Production

15 donne les productions mensuelles et

ir I'ensemble du Royaume, la production de coke
de 5.727.825 tonnes, soit une diminution de
6 tonnes par rapport 2 1974 (8.050.411). La
wtion a été de 28,9 %. Elle traduit la récession

‘n'ont cessé d'augmenter rapidement depuis.
en 1975, le prix du gros coke métallurgique
e 4300 F/t fin 1974 a 3700 F/t fin 1975.

ries sidérurgiques, productrices de plus de
tonnage global, ont livié en 1975 prés de
coke aux entreprises sidérurgiques dans

TABLEAU 15
RODUCTION DE COKE

HOOFDSTUK 11
COKESFABRIEKEN

1. — Produktie

In tabel 15 is de cokesproduktie van 1975 per
maand en voor heel het jaar aangeduid. Ter vergelij-
king is ook de jaarproduktie van de jongste jaren erin
vermeld.

Voor heel het Rijk bedrocg de cokesproduktie
5.727.825 ton, d.i. 2.322.586 ten minder dan in 1974
(8.050.411 t). Dit is een verm ~lering van 28,9 %,

die aan de inzinking in de sta:  “lust - toe te schrij-
van is.
2. — Pri}
Juist zoals de kolenmijner skesfabrieken

krachtens het Verdrag van P ‘ot orichting van
de Europese Gemeenschap voo. oler n Staal ver-
plicht hun prijzen openbaar tc . .ien.

Van 1959 tot 1968 zijn dc. sche.lprijzen over
't algemeen weinig veranderd, taar nadien zijn ze
voortdurend gestegen. In 1975 daarentegen is de prijs
van de hoogovencokes gedaald van gemiddeld 4300 F/t
einde 1974 tot 3700 F/t einde 1975.

De cokesfabrieken van staalondernemingen, die meer
dan 94 % van de totale produktic voortbrengen, heb-
ben in 1975 haast 98 9% van hun cokes geleverd aan
de staalbedrijven waaraan zij meestal verbonden zijn.

TABEL 15
PRODUKTIE VAN COKES

Mois de 1975
Maanden van 1975

Production (t)
Produktie (t)

612 371
542 201
598 810
542573
520 820
496 881
357 139
332 826
4372 368
426 200
415 329
449 307

5727 825
8050 411
7239202
7119210
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CHAPITRE Il
LES FABRIQUES D'AGGLOMERES

1. — Production

Les productions mensuelles et annuelle d'agglomé-
tés de houille en 1975 sont inscrites au tableau 16,
avec rappel des chiffres de quelques années antérieures.

La production &
la demande, - ¢ e
Elle a subi er 9=
atteignant prés 3

szlomérés, étroitement adaptée 2
“gression constante depuis 1964.
= nouvelle réduction considérable,
le " % par rapport 4 1974.

2. — Prix

Le prix d<- bri-

cttes du type Marine a été relevé
de 2800 F/: i -

J F/t au ler aodt 1975.

Quant aux bouicts, les prix ont été relevés de
:2050 F/t 4 2600 i/t dans le Hainaut et de 2115 E/t
A 2665 F/t 4 Licge.

HOOFDSTUK 1l
KOLENAGGLOMERATENFAB

5

1. — Produktie

In tabel 16 is de produktie van kole
voor iedere maand van 1975 en voor hee
aangeduid. Ter vergelijking is ook de jaar
van de jongste jaren vermeld. ‘

De produktie van agglomeraten, die nauw
vraag aangepast wordt, is sedert 1964 voortdure
minderd. In 1975 is ze weer zeer sterk gedaald (bijna
36 % minder dan in 1974). :

2. — Prijzen =3

De prijs van de briketten van het type -
is van 2800 F/t opgelopen tot 3200 F/t op 1 2
1975.

De prijzen van de eierkolen zijn gestegen
2050 F/t tot 2600 F/t in Henegouwen
2115 F/t tot 2665 F/t in Luik. .

TABLEAU 16 TABEL 16 g2
PRODUCTION D’AGGLOMERES PRODUKTIE VAN KOLENAGGLOMEE
Mois de 1975 Production (t)
Maanden van 1975 Prod ilcties(£) S | E——
I 31583
11 : 29 848
111 . 21 421
v 25922
A% ALESE -
VI MED
VI : S
VIII ' '
IX
X
XI 8§
XII %
Années — Jaren
1675 e T
1974 o R
1972 L
1970
1968
1966
1964
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= ~ menté de 523 %.

charbonnier belge.

CHAPITRE 1v
LE MARCHE DES COMBUSTIBLES SOLIDES

TABLEAU 17

ASPECT DU MARCHE CHARBONNIER BELGE
EN 1974 ET 1975

- Les combustibles solides, c'est-a-dire le charbon, les
agglomérés de houille et le coke, font également
l'objet d'importations soit en provenance des autres
pays producteurs de la C.E.C.A., soit en provenance
des pays tiers, de méme que le lignite.
- Par rapport & 1974, les importations de charbon ont
diminué fortement (— 34,3 9¢). Les importations de
coke ont également diminué (— 55,7 %).

Les importations d'agglomérés, au contraire, ont aug-

Le tableau 17 met en évidence I'évolution du marché

HOOFDSTUK IV

DE MARKT VAN VASTE BRANDSTOFFEN

De vaste brandstoffen, dat zijn steenkolen, kolenag-
glomeraten en cokes, worden ook ingevoerd, hetzij uit
de overige landen van de E.G.K.S., hetzij uit derde

landen, net als bruinkolen.

In vergelijking met 1974 is =

sterk afgenomen (— 34,3 %)
is ook gedaald (— 55,7 %).

Voor de kolenagglomeraten i
gestegen.

De ontwikkeling van de B
in tabel 17 aangeduid.

TABEL 17

OVERZICHT VAN DE PELGISH

inveer van kolen
inv »=r van cokes

‘nve: - met 52,3 %
“he Jenmarkt is
_HE

KOLENMARKT IN 1974 EN 1975

cokes.

o

1000 t
1974 1975
Charbon Agglf)mé— Cokes (1) | Charbon | Agglomé- | Cokes (1)
rés rés
Kolen Agglome- | Cokes (1) Kolen Agglome- | Cokes (1)
raten raten
cese 1. Production 8111 417 8 050 7 479 269 5728 . Produktie
2. Importations 9 486 88 1354 6229 134 600 . Invoer
Stocks au ‘ler janvier . Voorraden op
| januari
— producteurs 189 5 194 244 1 283 — producenten
importateurs 8 — — 15 — 1 — importeurs
des échanges + 58 = + 93 — 11 — = . Saldo van de uitwis.
17 852 510 9691 13956 404 6612 . Beschikbaar
vl?ﬂ?Pl'Ve des e . Door de producenten
fournitures zelf verbruikt en ge-
1006 156 14 701 134 16 leverd aan het pers.
rieur | 16 137 328 8913 12 027 251 6 151 . Leveringen in Belgi¢
. Uitvoer
384 25 464 343 14 320 — Belgische prod.
56 — 16 55 — 9 — ingevoerde prod.
. Voorraden op 31 dec.
1 283 806 5 116 — producenten
— 1 24 — — — importeurs
, le coke de (1) Deze rubriek omvat ovencokes, gascokes en kolenhalf-

: In tabel 18 zijn de leveringen aan de verschillende

~ verbruikssektoren van de Belgische markt aangeduid.
~ Ook de geringe leveringen van ingevoerde bruinkool-
etten zijn in deze tabel vermeld.

[TIHE & 1 imemil
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TABLEAU 18 TABEL 18 ; £ e
FOURNITURES AU MARCHE INTERIEUR LEVERINGEN OP DE BINNENLANDSE MARK1

1975 1000%tS

Charbon Agglomérés ' Cokes Lignites B

Secteurs de consommaticn Verbruikssektoren

Kolen Agglomeraten ' Cokes Bruinkool
Cokeries 7 401 — — — Cokesfabrieken
Fabriques d'agglomérés 238 = — — Agglomeratenfabricken
Ceatrales électriques 2 188 — I e Elektrische centrales
Transports 10 —- | — Vervoer
Sidérurgie 151 1 5820 — [Jzer- en staalnijverheid
[adustries diverses 147 3 273 — Diverse nijverheidstakken
Foyers domest. et artisanat 1892 247 56 23 Huisbrand en kleinbedrijf
Total o 12 027 251 6151 23 |Totaal

Par rappe:” 1 |
a diminué s. -

iée 1974, le marché intérieur belge
de charbon de 4.110.000 tonnes.

Dans ce ¢ il rviennent :
e TPOUT, T i — 3006
ioa ce wules électriques pour — 131
‘v sect o domestique et arti-
SANAI POUEL - e L SRS — 679
¢t la sidérurgie pour . . . — 44
les industries diverses pour — 79

les  fabriques d’agglomérés

DOUL " s "o5 i i S, — 108

Les tableaux 19, 20, 21 et 22 donnent respective-
ment les détails des importations et des exportations
belges par pays d'origine et de destination. Les ren-
seignements figurant dans ces tableaux ont été établis
au moyen des données fournies par les producteurs et
par les importateurs belges.

Le tablecau 19 a été établi suivant une répartition
Par groupe pratiquée par 1'Office Statistique des Com-
munautés Européennes.

Le tableau 21 a été établi suivant une répartition
par catégorie fixée par l'arrété royal du 1 aoit 1966.

Les chiffres officiels de 'Union économique belgo-
luxembourgeoise, établis par I'administration des doua-
nes, sercnt donnés dans la statistiques définitive.

La comparaison du commerce extérieur des charbons
de 1975 avec celui de 1974 met en lumiére :

— la diminution des importations (— 3.256.952 t, soit
—34,3 %).
Ce mouvement affecte les importations communau-
taires et les importations en provenance de pays
tiers dans les proportions respectives de — 25,9 %
¢t — 44,4 9%, Les importations d'autres combusti-
bles solides (agglomérés, cokes, briquettes de

lignite) ont subi des baisses de I'ordre de 49 %. i

une diminution des exportations de charl
(—41.000 t, soit 10,7 %)-
Les exportations de coke ont diminué de
Par rapport a 1974 ainsi que
d'agglomérés qui ont diminué de 1

In vergelijking met 1974 heeft de Belgische markt
4.110.000 ton kolen minder gekocht. :

Dit cijfer wordt als volgt onder de verschillende
sektoren verdeeld :

— 293 9, Cokesfabrieken

— 56 % Elektrische centrales

— 264 % Huisbrand en kleinbedrijf
— 22,6 % IJzer- en staalnijverheid
— 349 % Diverse nijverheidstakken
— 312 9% Agglomeratenfabrieken

In de tabellen 19, 20, 21 en 22 zijn de in Belgié
ingevoerde en de uitgevoerde hoeveelheden ingedeeld
naar het land van herkomst of van bestemming. Deze
inlichtingen steunen op de aangiften van de producen-
ten en de Belgische importeurs. R

In tabel 19 zijn de steenkolen in groepen ingedeeld
die overeenstemmen met de indeling die door het
Bureau voor Statistiecken van de Europese Gemeen-
schappen wordt toegepast. AR

In tabel 21 zijn de steenkolen ingedeeld in kate
gorieén volgens het koninklijk besluit van 1 augustu
1966. in3 g 5
De officiéle cijfers van de B

By

zullen in de definitieve statis
Als wij de buitenlands




5¢ aflevering

J20AJINIIPIAA T FOI 66 — — = == = = FOI GG
J3{IBEOSPUBTUIUUIH: <] eFC 91 9 i 088 69% FOSTIT € £€ST 9FI1 9SC SSF 896 19¢ 8¢ 8I9 1 MU FPIR ]
Py JRWIMOYY
s1apa20aul 2p fiq gee 6 + 8L G — = = = 98ss + smajejzodu s3f uuﬂ.,,w_, ,
udper1ooA 3p uea Burbamag b2 Barl ) uﬁuﬂago&g
cL6l 621 #0279 1 £oL €t 81+ L9F € (458222 766 £t 10€ 65F €LG 586G 1 L6l
€61 6Ft 641 L e 9¢L 801 02 104 ¥ 65¢ +CI 661 08¢ €76 TSE 9% 1191 €261
¥L61 LE9 S8F 6 = 6€£L 60F ¥56 S6L S 019 961 €L9 €9F 0 #4C I+F C8E T ¥161
S/GTRuAtIes €89 8779 == 088 69% 96 91T £ £5T 9F1 9T S<F 896 19C L0649 1 €L61 3¢
o L P S I8¢ $0¥ T e 988 062 €25 665 1 8€0 ¥¢ B ¥86 061 056 88T
iea.kU HET) 9 P ASPIOON! 98F 6€ o =T I o o T 98% 6¢
& BIqUO[OD  0F6 = S == % o =
3 A[eNSNY  66E LEI = & 66€ L£1 == = T
m EIINEPID 7 Sel 0eT = o £F0 6¢ T i £86 061
2 alpjemolsoydals y, 068 78 = LI 6 SEL6E 8¢€0 +¢ R e
Wf afueds 089 €1 = = o= = = v
o wod €9 #CI | = SIT19¢ 8F€ €98 7 = i
~ RSSOV FET = T o 3 =5
3 k% v'sT 259 0%S 7= ¥$9 0 866 615 == o 5
3
M WPUB-“SHN'O'H  FOEHI8 E == $66 841 €€ 9191 S1T211 96T SSF $86 0
Alpjuruod-pbruaiap  p/p 0S¢ = £69C 098 01 g i ST
PUEHIPSNT %] CE = . = 7 o T
Aljued] L1926 oo = T e 209 1 T
PURISINC-ISOA 668 TLE € o 10¢ 941 ££8 509 1 sigccll ¥S9 €St LS. 89
[eejo ], 1A daoin) IA daoio) A dooiny
[e3o0], IIA 2dnoiny 1A 2dnoin) A 2dnoigy



0.5 61T 916 TLE
Ry
s13p
~320Auf 3p (19 wapex = = PFO — 9 — — W+
X ~300A Jp Uea Buibamog .

TL61 £9T 0¢ 60 S €91 658 86F €69 $99 S91 681 081

€261 €66 8T £61 1 1€COIT 1 SLE 19 958 8.+ £60 91

+L61 256 £€ 0c1 e 68¢ IS¢ 1 LO¥ 08/ 786 045 8%S L8

£261 wdweg ¥¥6 CT i 105 009 9€8 LTT S99 TLE TS6 £ET
= SRPUR] 2pI(Y (43 o SL¥ SL¥ 7 TE
W pueIsIMy — = 695 1 695 | == Er
LY PuL[SIm-3soQ LAY T = 5 = =
= ¥'Shn 0 = €81 ¢ €81 ¢ Y =
g
B S TS N 0ZF 2T % 6¥L S65 80 €7 $99 TLE 756 £€1
L
£ jAlyutuoy-pbruaso g by l 65T €9 066 LS 69Z S T
5 RUE[IRON] S = 692 211 S¥L¥9 LR AL T
2 qltjues g R i SS1 081 S$7SI99 019 €11 SIETI 0LLS 8FS S

PUB[SIR @S/ 0ct+ Tt T 99¢ +L1 FO8 €€ 9L 0F1 9Tl 686 +¢ Sb9 L8
$3)023316 U[O 1213
feelo, SIYOD APpUY | U -[eRIPN Jeeo ], 9ZOP{00Yy LN EE i
119139y 11q
-looyuinig sIyodsen) JLIIPUOJ AP 33 saunjyap
> anbib
L by ap | zeb ap ayon) o e =Eu“_w_n_uﬁwe it i i
sayenbLg
, $9402J[BYUI[ONUIAAS U SINOJUIAQ) udjerdwolbbeusjoyuaag
J{[INOY 3P 2YOD-1WIS 33 .IMNOJ Ip IO Moy ap saIwolbby
}
dI9Tdd N1 HLINOIT 3d LT

s NAITOMNINYG NI NILYYIWNOTOOV ‘SHMOD NVA YIOANI STIINOTOOV.A SINO0D A STOTHI SNOLLV.LYOdNI
_m.// 07 Ta9VL 0¢ NvVAIdV.L
)
=



5S¢ livraison

(74) 96% $0F I4e i ol 1 L £9¢ 81 T =5 i 889 ¥2S 8% 261
€161 094 85¢ 69F 6 loc okt £8F €8¢ L == s L1E 91 F8F 6F €261
¥161 158 6FF L9259 060 ¥8¢ 681 L6 646 CC =5 s 096 +¢ 296 8T 161
16 RuuIES 8SF 86¢ FO0I SS 1233321 68F £8C 8LS ¥T = 3 IZ¢E 91 996 81 Z61

uopue| pRQ  F8S6 5 $8S 6 625 6 = = = = 99 o,

uapue| JSIaAI(C] 042 —_— 02T Glz JR— — — = [ds
2 jeBmod  9¢0 | 0 9¢0 1 9¢0 I = == =5 = S
< Afueds  g/z g = 8.8 9.2 8 = = = = =
3 BRI o
mo. wpue-SYOH  FLY S8 $0I SS 044 £€€ 096 £4T BLS ¥C = — 1Z€ 91 11681 24 4D ©| P S
I~ Aljuiuoy-pbruaso . cf £e z 7 = R e = ==
S PUBMOPIN. 810 SS L0T € 11816 61F 1T 09212 o = =2 €98
= Banquaxng  Op[ 92 6hL kT 16€ | — (94 —= = = 99¢ 1
2 Alsjuery 089 ¥4 88/ 81 768 SS 61£8C 656 1 == - 12€ 91 €168
M puesim-159A8 100 €T LT£ 8 FL9 FTT 08 £2T S8 = == oy T
BV e
E _ | ! [ooyaBeur us
iz K z =
s U0y Jeeo], g [0 | W 100MA | [00NIdA BE | [0OYA I | g ReNLY

[e230,], apIaoaabuy bS8
Bunuwajsog i S ™oy g sein) Y sein seib B£ seab oq

9[[INOL]

197449 LI NATOMNHLLS NVA YHOA.LIN
12 "J449V.L




Statistique sommaire 1975

Mai 1976

SL61 udweg

€SF 62€

IF1 526
0SS £8F
12€ 03F

FOF ¥
116 S1
650 6

11 SL€
9kl 69%
09% #9¢

¥6€ 07€

1eTegl
90F 841
979511
81052

016
0FZ 06T

RRRE

9L¢ S¥T

¢c T49V.L

STYHWOTOOV L9 SIX0D 9d SIOTdd SNOLLY.LIOIXA

¢ NvA1dV.L

USpue] 2pI(] 885 99 096 € 82979 8LT ¥ 0S¢ 8% nwe— ¥
uspue| IsAIq 68F 6 6F1 0¥t 6 80F €68 o@m (4
Anpny, L6¥ 9 -, L6F 9 L6F 9 ST T
e ECER) Ty 91+ T == 91+ T 91+ T oY SIS 1
UIpIar7, 10€ ¥1 s 10€ +1 =g 10€ #1 e
RIUIWMNOY 000 ¢ W CC0 ¢ T Cc00¢ A
uabaa100N] 608 == 608 608 &= o
Pueuly AV T LAV =5 PIL L @
dluedg 0Lzt I8¢ 6SF 81 950 ¢ €0k S1 G
j{uunsog 260 1 =3 260 I 260 1 = =
UPUR] ‘SN'O'H $98 29T 660 S 992 LST 0¥Z 09 920 L61 #19 6
PUR[IIPIN k8T LF 660 & G81 Tk 801 8 LL0 ¥% 8%
gy £68 08 % L6808 LSL9 0%1 #£ st
yjuedy €48 /8 T €/8 /8 8%6 €1 ST6¢L I#5 6
PURISIIN-ISI AN I8 9% T 118 9t LT6 1€ P88 b1 o
S9Y0dJ[eyu| S3)023216
-ONUJ)S U [eejo S3}0> 21dpuy ud -[eejd
SIY0DUIAD
dpI1a0AdBuU] e $9)0d sanny | auapuoy Ip 32
jeejoy, o:Em.S:mqu [eejo, LUE) () REla uajyaqug
s9yz0d wr Moo Tl
Butmwarsag 20, a[pmoy 2p Te0], symog saj32nbug UOREURSIGI]
SINOD-TWIS S0dUdA0 AYDSIBlag
39 1noj
ap oD 9B1aq anojy ap oD
SINODJ[RYUI[OYUIAS U SINOIUIAQ) udjerawo|bbeuajoyuaag
A[INOY P INHOD-IWAS 32 INOJ IP IOD) 3oy Ip sIwo[Bby
dI0Tdd LIN NALVIINOTOOV N e RN £l BLE







REVUE DE LA LITTERATURE TECHNIQUE

Sélection des fiches d’'INIEX

INE -5
adressées ta
de Belgig

Cette:  ou

a) Consti:-.zr :
impo::2 gt
dispoi:ibles .

b) Apporicr régiliérement des informations groupées par objet, donnant des vues sur toutes les nouveautés.

C’est a cet objectif que répond la sélection publiée dans chaque livraison.

A. GEOLOGIE — GISEMENTS
PROSPECTION — SONDAGES

IND. A 520 Fiche n. 64.255

H. GLOTH et K. WAZLAWIK. Entwicklung und
Erprobung einer Flachbohranlage fiir die Baugrun-
derkundung. Développement et essai d'une installa-
tion de forage a faible profondeur pour la reconnais-
sance de terrains a batir. — Neue Bergbautechnik,
1975, décembre, p. 9157919, 3 fig.

Le programme d’'essal de la nouvelle installation
commenga aprés |'achéevement du premier prototype
en juin 1972. Le cahier de charges comporte entre
autres . I'emploi de procédés de forage par rotation
avec limagon creux, plein, a tube carottier, cuiller ou

spirale — procédés par sondages au cable avec
SOupapes et pompe a sables ou enfoncement de
douilles — montage et démontage de la tuyautene

— |I faut que I mstallatlon soit mobile et raplde

décrit |’ mstallatlon FBA 25 . par exe
de roulement et le chéssns, Ies mot

2 réguliérement des fiches de documentation classées, relatives a I'industrie charbonniére et qui sont
-ntaux charbonnages belges. Une sélection de ces fiches parait dans chaque livraison des Annales des Mines

parution répond a deux objectifs distincts :

documentation de fiches classées par objet, a consulter uniquemcnl lors d’une recherche déterminée. Il
wes fiches proprement dites ne circulent pas ; elles risqueraient de s’égarer. de se souiller et de n'étre plus
i1 cas de besoin. Il convient de les conserver dans un meuble ad hoc et de ne pas les diffuser.

téte.. Les différentes technologies de forage
mentionnées, ainsi que les résultats obte‘n

tion

yﬁ%@’\’f
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gilo-calcaires fortement broyés, avancement de 280
m en 18 mois, il a fallu recourir au blindage du front
d'attaque, excavation sous tdle de protection...
Description des travaux pour le tunnel routier : choix
du procédé, du profil type (dimensionnement, colt),
galeries latérales, bétonnage des piédroits, excava-
tion de la calotte, mise en place du souténement,
bétonnage du pré-revétement, abattage du merlon
central et démontage du souténement des galeries
centrales, excavation de la contre-volte et béton-
nage, caniveaux, travaux d'étanchéité, bétonnage de
I'anneau intérieur du revétement. Conclusions.

IND B 4111 Fiche n. 64.259

T. WATSON. Thin seam mining and dust suppres-
sion. Exploitation en couche mince et suppression des
poussiéres. — Colliery Guardian, 1975. decembre.
p 501/508, 14 fig.

Monographie sur la mine de charbon de Langwith,
exploitant une couche mince de moins de 0,80 m
d’ouverture, située a 210 m de profondeur. Taille
chassante a abattage mécanisé et souténement
marchant, d'une longueur de 280 m avec voies en
avance sur la taille. Equipement de la taille. La 2e
partie traite surtout du probléme de la suppression
des poussieres. Pulvérisation d’'eau sur le matériel
d’abattage et convoyeur blindé, filtration de 1'air ve-
nant de la ventilation forcée des voies de taille.

IND. B 425 Fiche n. 64.269

J.P. JOSIEN ET M. LEONTIDIS. Comportement
des tailles montantes en semi-dressants. Influence
des parameétres du chantier. — Industrie Minérale.
Mines, 1975, n° 5, p. 459/464, 7 fig.

La mécanisation dans les chantiers, exploités par
taille montante et remblai hydraulique dans les
semi-dressants, se heurte a de grandes difficultés par
suite de chutes du front de taille. Etude du méca-
nisme de la dégradation du toit. Réle important joué
par la largeur ouverte de la taille (qui peut dépasser
12 m) et par les discontinuités de portance des diffé-
rents soutéenements : piles, bois, remblai. Pour le
soutenement marchant, il s’est avéré néfaste d'aug-
menter la charge de pose et d’augmenter |’écart entre
charge de pose et de coulissement, car la portance
moyenne au cours du cycle est de |'ordre de celle de
pose. L'augmentation de la surface de contact au mur
est bénéfique. La discontinuité de portance entre le
~souténement marchant et le souténement bois est
atténuée en supprimant la pointe au mur de ce der-
nier et en posant les bois au niveau des étancons
arriére. Le remblai d’assez grande granulométrie,

posé plus prés du souténement, réduit la fracturation
du toit et la convergence des épontes au-dessus des
piles.

IND. B 44 Fiche n. 64.268

M. LE FUR et M. ROUSSEL. Exploitation descen-
dante sous remblai hydraulique cimenté. — Indus-
trie Minérale. Mines, 1975, n° 5, p. 446/458, 14
fig., 4 tabl.

Les gisements uraniféres souterrains exploités par
le C.E.A. sont du type filonien ¢t 2 faibiz teneur (0,2 a
0.4 %). Les méthodes d'exp! ation ~hambres ma-
gasins (en 1950) et exploii: .ranche mon-
tante remblayée hydrauliqu 1" '60) interdi-
saient la mécanisation des ci dus trop exi-

gus par le boisage. Pour pe: >-ci, il fallait
soit pratiquer le boulonna »nsolider la
couronne avec du ciment. M par la divi-

sion de Forez, de |'exploitatic hes horizon-
tales descendantes avec remb sdre-ciique cimenté
permettant la mécanisation. C btierii un bon rem-
blai en prenant quelques précautions concernant la
finesse du sable et I'homogénéité du melange qui est
nettement amélioré par I'adjonction d'un floculant.
Description du chantier mécanisé du B.N.G. Les ré-
sultats obtenus montrent une amélioration des ren-

dements. Perspectives pour 1975.

IND. B 510 Fiche n. 64.252

W. SCHULZ et K. PFEIFFER. Praktische Beispiele
fir die Anwendung der Wahrscheinlichkeitsrechnung
zur Lésung von Tagebauproblemen. Exemples prati-
ques pour |'utilisation du calcul statistique pour ré-
soudre des probléemes d’exploitation de surface. —
Neue Bergbautechnik, 1975, décembre, P.
9037906, 1 fig

L'article propose de résoudre 2 problémes par I3
méthode du calcul statistique. Enoncé : 1. Pour la
mise au terril, on utilise 4 excavateurs avec des €a-
pacités horaires différentes : a) 1060 m3/h, b) 790
m3/h, ¢) 560 m?/h, d) 720 m?®/h. La capacité du
déversoir est de 500 m?/h. Il faut déverser environ
607.103 m3. On espére exécuter le déblaiement en
12 2 14 mois. En tenant compte des capacités ho-
raires, quelle est la durée de mise en service de I'ins-
tallation afin de stocker avec sécurité les masses
ébouleuses ? Peut-on faire travailler le déversoir en
hiver ? Ce genre de question ne peut se solutionner
d'une maniére satisfaisante que par le calcul statisti-
que. On connait les temps réels de fonctionnement
des excavateurs, la durée possible de fonctionnement
du déversoir, la quantité d’éboulis par endroits
d’excavation. 2. Le second exemple traite du pro:

e 0 0 D]
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bléeme d'une installation de cabine centrale d aiguil-
lage. On désire optimaliser |'ordre de laisser passer
les convois, de fagon a évacuer le plus possible de
charbon et du tout-venant. Il faut tenir compte des
différentes capacités de production des tailles et on
est limité par I'encombrement aux nceuds du réseau
ferroviaire.

IND. B 511 Fiche n. 64.313

K.M. HOLDAWAY. An analysis of borehole blast
energy distributicn in open pit blasting. Une analyse
de la distributicn de l'énergie explosive des trous de

forage dars le minage & ciel ouvert. — Pit and
Quarry, 175 ril, p. 87/88, 1 fig.

La distc e ¢ .male entre les trous de forage dé-
pend de mi :x facteurs tels que homogénéité,
élasticité, as ‘racturation, joint, porosité, etc...
de la roch A int de vue colt, il est plus avanta-
geux de fi- ozr trous de grands diameétres, mais

ceux-ci ne ont -5 favorables a une bonne distribu-
tion de I'é. ..:rg'. -xplosive. Pour maintenir une frag-
mentation ~omi.géne, il serait intéressant d'utiliser
un explosii plus puissant au fond du trou qu’au som-
met, par exempie avec des slurries au fond et de
I’ANFO a la partie supérieure. La distance entre trous
d'une méme rangée devrait étre 1,155 fois la dis-
tance entre 2 rangées successives, de maniére a for-
mer des triangles équilatéraux. Schéma montrant la
répartition de la charge explosive dans les trous de
forage.

IND. B 512 Fiche n. 64.251

R. HENSCHEL. Die Starkstrom- und
Steuerungsanlagen der 60 m Abraumfdrderbriicke.
Installation du courant de force motrice et des com-
mandes du pont-convoyeur d‘évacuation de 60 m. —
Neue Bergbautechnik, 1975, décembre, p.
899/902, 7 fig.

Les documents et les plans de [‘installation
électrotechnique du pont-convoyeur et des excava-
teurs furent terminés en 1970/71, tandis que |'exé-
cution pratique le futen 1971/72. La consommation
de I'ensemble est de I'ordre de 30 MW. Puisque le
complexe est mobile et que le cable d'alimentation
doit s’enrouler sur un tambour, on ne peut utiliser du
110 kV, mais seulement du 30 kV. Les 600 a 700 A
nécessaires sont répartis en 3 arrivées sur des con-
ducteurs de 120 mm? et refroidis par ventilateurs. 4
transformateurs de 10 MVA, 30/6 kV ainsi que la
Sous-station sont montés sur voiture qui se déplace
Paralléelement a |'excavateur. Des circuits de secours
sont prévus pour un fonctionnement au ralenti ainsi
qu‘un éclairage de secours. Détails de la commande,

de la sécurité et du graissage du train de roulement,
de I'entrainement des convoyeurs, etc... Centralisa-
tion des commandes et du contréle. En attendant
I'automatisation compléte par ordinateur, une auto-
matisation partielle a été réalisée : programme de
positionnement angulaire, réglage automatique du
wagon en dos d‘dne, installation de détermination de
capacité, réglage de la partie pivotante, enregistre-
ment des données. Notes sur le développement ulté-

rieur.
Biblio. : 8 réf.
IND. B 512 Fiche n. 64.250

H. BUGE et F. HEINECKE. Die maschinen-
technische Ausrustung des Eimerkettenschwenkbag-
gers ES 31 50. L’'équipement mécanique de ['exca-
vateur amovible & chaine a godets ES 31 50. —
Neue Bergbautechnik, 1975. décembre. p.
894/898, 1 fig.

Prévu pour étre mis en service en combinaison avec
le pont-convoyeur d’évacuation a longue portée, a
I'exploitation de surface de Welzow-Sud, |'excavateur
amovible a chaine a godets ES 31 50 fut construit et
monté dans les années de 1961 a 1967. Ce n’est
qu’'en 1972, avec la venue du pont transporteur, que
I'on a pu travailler a pleine capacité ; 8000 m3/h
pour un écart de 900 mm et une vitesse de la chaine
de 1,61 m/s. L'article donne les caractéristiques
principales du ES 31 50. Description de la construc-
tion du treillis métallique, du train de roulement, du
dispositif de pivotement, des parties de creusement,
de I'entrainement de la chaine a godets et du trans-
port des matiéres dans |'excavateur. Prévisions pour
augmenter la capacité des installations de Welzow et
de Nochten et projet d'un excavateur ES 37 50 plus

puissant.

IND. B 512 Fiche n. 64.249

V. SCHRADER. Entwicklung, Aufbau und Funktion
einer Abraumforderbricke mit 60 m Abtraghdhe
Développement, construction et utilisation d‘un pont
transporteur pour déblaiement d‘une portée de 60 m
— Neue Bergbautechnik, 1975, décembre, p

889/894, 7 fig.

Avec les expériences déja accumulées grace aux
petites unités de ponts transporteurs, et a partir des
exigences des industries charbonniéres, on a pu pro-
jeter, construire et mettre en service, le 15 mai 1973,
une installation de pont convoyeur d'une portée de
60 m. Cet ensemble comprend 2 excavateurs a
chaine a godets (ES 3150) d’une puissance totale de
17.600 m3/h d’évacuation. Détails sur I'acier
employé et précautions a prendre en soudure

SR s e
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Description des trains de roulement, de |'installation
des convoyeurs et de la disposition des appareils de
levage (grues, monte-charge, ascenseur). Perspecti-
ves d'avenir qui dépendent de |'évolution des exca-
vateurs a chaine a godets. En adaptant la puissance
d’évacuation du convoyeur principal et des con-
voyeurs annexes du stockage aux puissances de 3 ES
3750, I'évacuation pourra s'élever a 36.000 m3/h.
Ce qui exige cependant un élargissement des bandes
transporteuses de 2,75 m et un entrainement a 2
tambours de 2 X 1800 kW + 2 X 1500 kW de
puissance pour une vitesse de 8,8 m/s.

C. ABATTAGE ET CHARGEMENT

IND C 21 Fiche n 64.315

X. Blasting study aids good neighbor policy. L ‘étude
du minage facilite les relations de bon voisinage. —
Rock Products, 1975, juillet. p. 100/102. 3 fig.

Etude d'un nouveau systeme de minage a la car-
nere de dolomie de Hillside. produisant 1,25
Mio t/an et située dans les faubourgs de Chicago.
Les tirs ne pouvaient avoir lieu que 2 fois par jour, et
le nombre de trous était limité a 8 et la charge a 75 kg
de poudre. Malgré ces précautions, des plaintes fu-
rent enregistrées. Ces limitations rendaient difficile
une productivité élevée. Aprés une étude des vibra-
tions et I'examen du travail des explosifs lors du mi-
nage, sur des films pris au ralenti, un nouveau sys-
teme de minage améliorant la puissance des tirs fut
mis au point. Tir de 19 trous en employant 38 relais
(2 relais par trou de mine). Le délai entre la 1e et la
derniére mine estde 3,5 s

IND C 242 Fiche n. 64.305

X. Sequential blasting machine solves shooting
problems Exploseur séquentiel pour résoudre les
problémes de tir de mines — Pit and Quarry, 1975,
mars, p 82/86, 9 fig.

Mise au point d'un schéma de tir avec emploi de
détonateurs 3 microretard pour |’exploitation d’une
carriere de calcaire, & proximité d’habitations et d'une
route principale. L'exploseur produit automatique-
ment des impulsions d’énergie différées capables de
faire détoner des centaines d’amorces. Ce modéle
BM-.75 a 10 circuits de mise 2 feu se déclenchant les
uns apres les autres a des intervalles présélectionnés
de 102 200 ms. Exemple d’application a un tir de 54
mines, dans des trous de 3,5 pouces de diamétre et
23 pieds de profondeur et chargés de 30 kg de

poudre par trou. Bonne fragmentation et vibrations,
dues au tir, peu élevées.

IND. C 4215 Fiche n. 64.242

Charbonnages de France. Etude et mise au pointdu
halage d'une haveuse monoranging par mains
pincantes aux Houilleres des Cévennes. —
Charbonnages de France. Publications Techni-
ques, 1975, n° 6. Charbonnages de France. Note
Technique, 1975, n° 3, 12 p., 15 fig.

Suite aux inconvénients du déplacement de la ha-
veuse par chaine, le Cerchar et les Houilleres des

Cévennes ont mis au point un dispositif hydraulique
prennant appui sur le convoyeur blinde, connu sous
le nom de « mains pingantes Principe du fonc-
tionnement . déplacement rna des mains

pingantes, une est libre tan: TUE utre est blo-
quée ; la pression-hydraulic rnie par une
centrale hydraulique placée sis de la ha-
veuse. Description de |'ins ) ctuelle : ha-
veuse, guidage, schéma hy: ‘ésultats des
essais au siege de Destival d M iche de 5 m
de puissance moyenne : vites cementde 5
m/min, maximum 6 m/min ité, climat et
rendement améliorés — prog ion =guliére de la
haveuse, ce qui a donné une n:ciileure utilisation des
outils de coupe et une fatigue moindre des organes de
la machine.

IND C 4215 Fiche n. 64.279

V. LARGLOTZ. Untersuchungen uber das Zerspan-
nen von Salzgestein. Ftudes sur la fragmentation de
roches saliféres. — Gliickauf Forschungshefte,
1975, décembre, p. 2407245, 12 fig.

Recherche expérimentale de la forme et de la puis-
sance des tétes de coupe pour la fragmentation de
roche saliféere en fonction de différents parametres
tels que : vitesse de coupe, profondeur de passe.
largeur de pic, la surface devant étre dégagée..
Comportement de la roche salifere a la fracturation.
L'influence des angles de dépouille sur les efforts de
coupe. Les résultats quantitatifs des mesures de
puissance de coupe sont utilisés pour calculer le
couple, la puissance de coupe de la téte ainsi que
d’autres caractéristiques pour 2 types de téte de
coupe (tambour et broche). D’'aprés la courbe de
puissance en fonction de la profondeur de passe. les
2 formes de téte ont une puissance spécifique aSS?Z
semblable. Le tambour utilise cependant une puls:
sance d'avance plus faible que la broche

Biblio 2 réf

IND C 4231 Fiche n 64.272

X. Exploitation de la taille Gamma 25 par havageé
intégral, souténement individuel et remblayagé
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pneumatique avec conduite noyée au siege de
Folschviller. — Industrie Minérale. Mines, 1975,
n°5, p.487/495, 7 fig., 4 tabl.

Retour a la méthode traditionnelle moins mécani-
sée mais apparaissant plus slre et plus souple pour
I'exploitation de la veine Gamma de 2,40 m et 2,64
m de puissance et d'ouverture. L'adaptation d'un
certain nombre de techniques mises au point au cours
de I'exploitation par souténement marchant et rem-
blayage latéral avec creusement des voies par la ha-
veuse, ainsi que certaines innovations dans le do-

maine de |'orgznisation des travaux de boisage et de
remblayage o permis d’'obtenir des résultats re-
marquab s a.. ¢ du personnel « vieilli » et qui avait
perdu |t ahit - des efforts physiques que repreé-
sente |'v  s- en veine puissante du soutenement
individu _ ns de 94 kg). Exploitation par taille
rabattan u ; 2 voies boulonnées intégralement.
Le pend en est de 17,5° Matériel utilisé :
haveuse . . u anging Anderson, convoyeur blindé
a double centrale, étangons a friction Gerlach
de 3,15 tn & 5 m, remblayeuse KZ 250. Régime
grisouteux. [ yazage. Principes d’organisation et

modes operaivires. Résultats d'ensemble.

IND. C 44 Fiche n. 64.298
X. U.K.tunnelling machine. Machine de creusement
de galeries au rocher U.K. — Colliery Guardian,

1976, janvier, p. 34/35, 1 fig.

Le tunnelier « Titan », de Thyssen-Paurat, est mis
au point par la société allemande Paurat GmbH avec
la collaboration de la Ruhrkohle. Ce tunnelier a bras.
pour les mines de charbon, de potasse et autres mi-
nes, permet un avancement rapide méme dans les
terrains durs. Cette machine, restant dans le centre de
la voie et dans cette position, peut travailler toute la
section de la galerie : hauteur maximum 4,85 m,
largeur maximum 6,80 m, et peut aussi couper 0,15
m sous le niveau de la voie. Caractéristiques : Vérins
hydrauliques permettant au bras de tourner a 90° —
poussée axiale de 25 t et poussée latérale de 10 t,
dans n'importe quelle direction — téte de coupe
refroidie & I'’eau — pics montés en spirale — puis-
sance disponible a la téte de coupe : 65 kW a faible
vitesse (0,65 m/s) et 200 kW a grande vitesse (2

m/s) — contrdle centralisé — controle a distance
possible — ventilation et suppression des pous-
sieres. Données techniques : dimensions — puis-

sance des moteurs de la téte de coupe et des moteurs
de translation, du systéme hydraulique.

D. PRESSIONS ET MOUVEMENTS
DE TERRAINS — SOUTENEMENT

IND. D 47 Fiche n 64.271

X. Exploitation de la veine 1 par havage intégral,
souténement marchant et foudroyage au siege de La
Houve. — Industrie Minérale. Mines, 1975. n° 5
p.475/485, 4 fig., 1 tabl.

Ameéliorations apportées dans le matériel et |'orga-
nisation de la taille NE 1 ou les conditions d’exploita-
tion s'étaient dégradées au début de 1973. Généra-
lisation du souténement marchant a piles Gullick a 4
étangons, améliorations apportées. Remplacement
de la haveuse Anderson Boyes par une haveuse a
double tambour fixe, 4 m/min en veine difficile
Acquisition de surpresseurs pour refroidissement de
la machine et abattage des poussiéres. Remplace-
ment du blindé par un plus résistant. Déblocage hors
taille par un blindé déplagable 1 fois par semaine
Interposition d’un grillage entre toit et piles. En con-
clusion, le souténement marchant associé avec un
abattage et un déblocage puissants a apporté un gain
de 36 a 51 % par rapport a des panneaux exploités
avec Double Ranging Anderson et souténement
hydraulique a étancons individuels

IND. D 54 Fiche n 64.297

E. ARIOGLU et R.K. DUNHAM. Physical proper-
ties of anhydrite/accelerator mixtures for use as a
gateside packing medium. Proprietés physiques des
mélanges anhydrite/accéelerateur pour le remblayage
le long des voies. — Colliery Guardian, 1976, jan-
vier, p. 31/33, 3 fig., 4 tabl

Etudes en laboratoire (Université de Newcastle) des
propriétés physiques du mélange anhydrite/
accélérateur. La force de compression est la caracteé-
ristique physique la plus importante et dépend des
variables suivantes : proportion d'eau et anhydrite,
I'influence du temps sur le développement de la ré-
sistance du mélange d'anhydrite avec différentes va-
leurs pour le rapport eau/anhydrite, la quantité d'ac-
célérateur, l'influence de la température et de la di-
mension des grains d’'anhydrite. Préparation des
échantillons. Résultats et observations

Biblio. * 7 réf.

IND. D 59 Fiche n
H.D. BAUER. Gesichtspunkte fir die :

von Streckenbegleitdamm
combattre et utiliser les pouss
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construction d’épis de remblai dans les voies de
chantiers. — Der Kompass, 1975, décembre, p.
410/416, 5 fig.

On construit de plus en plus de barrages dans les
voies de chantiers a partir d’anhydrite. Du point de
vue de la silicose, cette substance est inerte, car elle
ne contient pas de quartz. De toute fagon, il faut
maintenir une concentration en poussiéres fines aussi
faible que possible. Avant de commencer le soufflage
dans la région de I'épi, il faut humidifier les endroits
ou l'on souffle. Les recherches de |'Institut pour la
Silicose ont amené a conseiller une quantité de 100
litres/t de liquide a mélanger a |'anhydrite. Pour ob-
tenir un bon mélange, il faut disposer, choisir des
injecteurs adéquats et une longueur suffisante de zo-
nes de mélanges. Le transport de |'anhydrite doit se
faire par des systémes étanches. Les suggestions
mentionnées dans cet article présentent un compro-
mis nécessaire pour la protection du travail. Comme
les analyses de présence du quartz sont faussées par
la présence de platre, |'article mentionne des métho-
des pour contourner la difficulté.

Biblio. : 9 réf.

IND. D 710 Fiche n. 64.270

J.F. RAFFOUX. Le boulonnage des terrains a fortes
déformations : I'exemple de la mine d'Haverlah-
wiese. — Industrie Minérale. Mines, 1975, n° 5,
p.465/473, 13 fig., 2 tabl.

Etude d’'un cas peu commun d‘utilisation du
boulonnage a la mine de fer d'Haverlahwiese (RFA),
ou la méthode d’exploitation par blocs foudroyés et
soutirés entraine des déplacements et des variations
de contrainte responsables de fortes déformations
dans les galeries. Aprés différents essais décevants de
types de souténement par cintres rigides et coulis-
sants et essai d'une section quadrangulaire, le
boulonnage avec revétement continu par grillage a
donné des résultats satisfaisants. Examen des dé-
formations autour des voies boulonnées : description
d’une section de mesures, analyse qualitative de
I'évolution des déformations, amplitude des dé-
formations et répartition dans le terrain. Role du
boulonnage et du grillage. Interprétation de la vie du
boulon et du grillage par I'étude de I'évolution des

déformations au cours des différentes phases de
I"'exploitation.

IND. D 73 Fiche n. 64.239

J. TABARY. Du stockage souterrain pétrolier aux
revétements d’ouvrages en intrados — Tunnels et
Ouvrages Souterrains, 1975, sept.-octobre, p.
1917192, 3 fig.

Application de la technique du procédé
d'étanchéité artificielle de réservoir souterrain, pour
le stockage du pétrole, a des revétements de tunnels
ou a des galeries d'eaux souterraines permettant de
contenir les eaux environnant |'ouvrage et d'empé-
cher qu’elles ne pénétrent dans la galerie. Ce procédé
consiste a revétir les parois des galeries souterraines
formant réservoir d'un béton (pour régulariser la
surface) et ensuite de larges films ou feuilles de ma-
tieres plastiques appliquées par collage a froid sur le
béton. Qualités mécaniques du matériau plastique.
Réalisation du collage. L'espace cellulaire, entre le

béton et les films ou feuilles ¢ mati<re plastique.
peut jouer le role de drain.

E. TRANSPORTS S¢ R NS
IND. E 26 ich- n. 64.307
X. Urethane tire filling keep. truck- rolling in

Louisiana salt mine. Le remplizsage tcs pneus @
l'uréthane maintient les camions en roulement dans
une mine de sel de Louisiane. — Pit and Quarry,
1975, février, p. 99/100, 2 fig.

Problémes d’entretien des pneus dans cette mine
ou la roche est dure et coupante. Par linjection
d’'uréthane sous pression et sous forme liquide, la vie
des pneus est prolongée et on' réduit les temps d'ar-
réts dus aux crevaisons. Solidification du produit
aprés 24 h. Les dimensions des pneus restent in-
changées apres traitement, et leur comportement est
identique a celui des pneus gonflés a |'air. L'uréthane
est un produit distribué par Goodrich et est connu
sous le nom de Tyrfil.

IND. E 53 Fiche n. 64.241

CHARBONNAGES DE FRANCE. Transports et té-
lécommunications aux Houilléeres de Provence. —
Charbonnages de France. Publications Techni-
ques, 1975, n° 6. Charbonnages de France. Note
Technique, 1975, n° 2., 11 p., 18 fig.

Suite a la coricentration des Houilléres de Provence
sur un siége unique, les produits sont transportés sur
une desserte unique par convoyeurs a cables sus-
pendus et par couloirs roulants. Ces installations
automatisées sont contrélées par télévigile. Le trans-
port du personnel et du matériel s'effectue par engins
sur pneus. |l est indispensable d’'avoir des moyens de.
communication avec les équipes mobiles chargées de
la surveillance des installations et de pouvoir les
joindre en n’importe quel point de leur champ d’ac-
tion. Ces problémes de liaison ont été résolus par
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I"utilisation de X et Y Phones (Cerchar) et de cables
guides d'ondes (INIEX-Delogne). Les transmissions
entre point fixe Y phone (télévigile) et patrouilleurs
avec X phone sont extrémement satisfaisantes sur les
5000 m du parcours. Les liaisons entre X phones sont
bonnes jusqu’a 1600 m a condition de se tenir entre
0,50 m et 0,80 m du céble guide d’ondes. Résultats
et conclusions : rapidité d’intervention en cas de
panne, sécurité améliorée, meilleure utilisation du

personnel.
/" TAGE — ECLAIRAGE
- "ZIENE DU FOND

IND. F 2 Fiche n. 64.245
G. DUPH Jahre Grubengasabsaugung im
Saarrevier 5 ies de captage du grisou dans les
mines de . & > — Gluckauf, 1975, 18 dé-
cembre, p. (16 1167, 7 fig., 1 tabl.

C'est en 1945, avec le creusement d'un tragage
dans une veine supérieure a la veine exploitée, que
commenca le captage du grisou dans la région de la
Sarre. Malgré la fermeture de nombreux charbonna-
ges, dans les derniéres années, une quantité toujours
croissante de gaz a pu étre récupérée et utilisée. En
1971, les mines de la Saarbergwerke AG pro-
duisaient déja 30 % de la production de gaz de mine
de la RFA. Le captage du grisou, nécessaire pour la
sécurité des exploitations, se rentabilise progressive-
ment par des utilisations diverses : industrielles, aux
charbonnages... C'est ainsi que depuis 1948, 2200
millions de m3 de méthane ont été valorisée, soit 2,5
millions de t d"équivalent en charbon. Chaque année,
la production du grisou de la Saarbergwerke AG
représente 4 fois sa propre consommation.

Biblio. : 12 réf.

IND. F 24 Fiche n. 64.295

P.G. JOHNSON. Extraction and utilisation of
drained mine gas. Extraction et utilisation du grisou
capté — Colliery Guardian, 1976, janvier, p.
10/13.

Débouchés possibles du grisou : production de va-
Peur, chauffage de |'eau, production d’électricité a la
mine ; vente a des consommateurs. Examen du cap-
tage du grisou : emplacement des sondages, lon-
gueur, inclinaison, longueur de la partie tubée, scel-
lement de cette partie, contréle: du débit, de
I"extraction, de la qualité. Examen de |'emploi du gaz
dans les chaudiéres du charbonnage et de |I'emploi
alternatif du CH, et d‘autres combustibles solides,

liguides et gazeux (propane, butane). Avantages et
inconvénients. Equipement des chaudiéres en tenant
compte des considérations précédentes. Considéra-
tions pratiques.

IND. F 31 Fiche n. 64.276

H. MEERBACH. Fortschritte der Forschung auf dem
Gebiet des Schutzes gegen Kohlenstaubexplosionen
unter Tage. Progrés de la recherche dans le domaine
de la protection contre les explosions de poussiéres du
charbon dans les mines. — Der Kompass, 1975,
décembre, p. 430/433.

Importance du danger d’explosion de poussiéres
de charbon dans les conditions d‘exploitation des
mines en Allemagne. Mesures de précautions pour
empécher les coups de grisou, |'explosion de pous-
siéres et, dans une plus large mesure, d'empécher la
propagation éventuelle d'une explosion. Explication
de la formation du CH, dans les exploitations en gra-
dins et le danger qui en résulte. Probleme de corro-
sion et résultat du procédé d’'agglomération des
poussiéres par des sels hygroscopiques. Développe-
ment et essais de barrages d'eau a auges comme
moyen idéal pour entraver la propagation d’'explo-
sion. Cependant, certaines restrictions sont énumé-
rées : il faut disposer d'un minimum de force
d'explosion, d'une longueur suffisante de la voie.
Possibilités et probléemes des barrages commandés
par des détecteurs. Dangers que représentent les va-
peurs d'explosions et nécessité pour les mines alle-
mandes de se maintenir continuellement au plus haut
niveau technologique et scientifique

IND. F 91 Fiche n 64.275

G. LEVIN. Larmentwicklungen und Handha-
bungssicherheit von Bohrhdmmern. Développement
des bruits et sécurité de maniement des marteaux
perforateurs. — Der Kompass, 1975, décembre, p

416/420, 9 fig.

Aprés un long rappel des conditions d‘agréations
dans le domaine du marteau perforateur, |‘article
énonce les mesures a prendre pour diminuer les
bruits et présente les avantages d'un silencieux in-
tégré a l'appareil vis-a-vis des silencieux extérieurs.
Quelques considérations sur les tendances du déve-
loppement de ces engins : au-dessus de 30 kg, les
marteaux perforateurs seront actionnés hydraulique-
ment ; dans certains cas, on utilisera un combiné
(moteur-pneumatique) et dans un avenir encore plus
lointain on équipera méme les plus petites machines
du systéme hydraulique. Ce n'est qu‘ainsi qu‘on par-
viendra a descendre en dessous de 100 dB. Quelques
remarques a propos de la sécurité de maniement.

e S
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I. PREPARATION ET AGGLOMERATION
DES COMBUSTIBLES

IND. I 340 Fiche n. 64.299

R.E. ZIMMERMAN. The use of heavy media pro-
cesses. Les procédés en milieu dense. — World
Coal, 1976, janvier, p. 17/18, 1 tabl.

Article court sur I’'emploi de la magnétite (le produit
le plus communément employé€) pour la séparation du
charbon de ses impuretés en milieu dense. Les
principaux avantages de la magnétite ou du ferro-
silicium sont la possibilité de travailler avec un large
éventail de densité et la récupération de ces 2 pro-
duits. L'emploi de la magnétite pose des problemes :
difficultés de l'approvisionnement de la magnétite
dans certaines régions — son prix élevé — |'obten-
tion de la finesse désirée. Propriétés rhéologiques des
milieux denses stabilisés par des polymeéres et bento-
nites : influence de la viscosité du milieu dense pour
la séparation des produits de densité égale ou
presque égale a celle du milieu — influence des
produits anioniques et nonioniques pour réduire la
viscosité et obtenir une suspension stable — avanta-
ges du xanthan (biopolymeére). Examen des nouvelles
B techniques . épaississeur « Enviroclear ». Centrifu-
geuse pour le séchage du charbon sans égouttage
: préalable — par flottation, récupération de la pyrite
et ensuite lavage du charbon.

K. CARBONISATION

IND K 10 Fiche n. 64.264

K.G. BECK. Technique de la cokéfaction 1975. —
Industrie Minérale, 1975, décembre, p. 550/555.

Exposé de synthése résumant les travaux des états
membres, présentés aux journées d’information de
la Commission des Communautés Européennes, a
Luxembourg en mai 1975. Les points suivants sont
examinés : critére de qualité du coke sidérurgique,
buts de la recherche et du développement de la
technique de cokéfaction — élargissement de la base
des charbons convenant pour la fabrication de coke
sidémrgique — ameélioration et développement de la
‘p.r-.oduction de coke de haut fourneau — épuration du
‘gaz et production de substances de valorisation du
- charbon. Considérations finales,
~ Biblio 10 réf.

M. COMBUSTION ET CHAUFFAGE

IND. M 6 Fiche n. 64.304

E.W. STEARN. The future for fly ash. L avenir des
cendres volantes. — Rock Products, 1975, février,
p. 46/48, 2 fig.

Ce qui était une nuisance pour les centrales et

I’environnement est devenu ur produit valorisable.
Emploi dans la construction des :outes {jusque 30 %
de ciment sont remplacés pai >1nclres volantes),
fabrication de pouzzolane igrégats de
cendres volantes, fabricatio de béton,

sonstruction
e artificielle
sn du laitier

fabrication du ciment, du clin!
de matériaux incombustibie
pour le lavage du charbon, c:
de ciment.

O. VALORISATIONS DIVERZES ET
INDUSTRIES CRIMIQUES DERIVEES
DE L'INDUSTRIE CHARBONNIERE

IND. O 3 Fiche n 64.293

R. OBERKOBUSCH. Der Steinkohlenteer und seine
Bedeutung als Chemierohstoff. Le goudron de houille
et sa valeur en tant que matiére brute chimique. —
Erdol und Kohle, 1975, décembre, p. 558/562, 7
fig., 1 tabl.

Demande toujours accrue du goudron de houille
par les industries d’aluminium et chimiques. llya 15
ans, ces matiéres premiéres brutes trouvaient leurs
applications dans la construction des routes et dans la
production d'énergie. L'essentiel de |I'écoulement des
matiéres brutes de goudron de houille se trouve dans
les domaines des produits & haute teneur en carbone
et, en particulier, dans la chimie aromatique. C’est
encore la seule matiére premiére économique de base
pour les aromatiques polycycliques et pour les pro-
duits chimiques hétérocycliques primaires. Les huiles
aromatiques jouent un réle trés important en tant
qu’huile d'imprégnation, dans le domaine de la pro-
tection du bois. Les brais du goudron de houille sont
actuellement des matériaux indispensables a la fabri-
cation d’électrodes employées dans |'industrie dfi
Ialuminium, et également dans les aciéries élect{l-
ques. En développant et en adaptant les procédes
actuels de traitement, il sera possible d'utiliser des
produits liquides dérivatifs des technologies futures
de transformation du charbon, en tant que matiere
premiére chimique.

Biblio. : 2 réf.
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P. MAIN-D'CEUVRE — SANTE
SECURITE — QUESTIONS SOCIALES

IND. P 10 Fiche n. 64.238

F. RAMEL et C. BERENGUIER. La sécurité des
usagers dans les tunnels routiers. — Tunnels et
Ouvrages Souterrains, 1975, septembre-octobre,
p. 186/190, 8 fig.

Les actions nécessaires a entreprendre se situent a
2 niveaux. Sécurité au niveau du projet : géométrie
de I'ouvrage — tracé et acces, profils en travers —
largeur roulable — espace entre le bord de la largeur
roulable et les pieds-droits, aménagements intérieurs

— gerages — by-pass — galeries de retournement
— awes e services aux entrées — ventilation —
éclairz ge alimentation électrique. Sécurité au ni-
veal 2 ‘ploitation : entretien de |'ouvrage au
poin ~ genie civil et équipements, reglements
de ¢ ' i, Interventions rapides en cas de con-
gesti 5 fic, accident, incendie, travaux.
Bil ref.
IND. P 23 Fiche n. 64.283

R.CHERADAME. Die Ausbildung der Ingenieure in
Frankreich. La formation des ingénieurs en France —
Erzmetali, 1975, décembre, p. 539/544

L'école polytechnique supérieure de Karlsruhe a
été fondée en 1825 par quelques citoyens du duché
de Bade, parmi lesquels Johann Tulla. En 1801,
celui-ci avait fait la connaissance de |'« Ecole Poly-
technique » frangaise qui lui servait de modele. Pour
cette raison, |'auteur, recteur émérite de cette haute
école, a été invité a prononcer le discours solennel a
l'occasion du 150e anniversaire de |'école poly-
technique supérieure de Karlsruhe. Le discours part
de la fondation de |« Ecole Polytechnique » et il ex-
plique le développement de la formation des ingé-
nieurs en France. C'est ainsi que quelques différences
importantes entre la formation frangaise et la forma-
tion allemande sont mises en évidence

Résumé de la Revue

Q. ETUDES D'ENSEMBLE

IND. @ 1122 Fiche n. 64.243
D. CARIVEN et C. DAUMALIN. Longues tailles a
hautes performances. Siege de La Houve (Lorraine).

— Charbonnages de France. Bulletins Techni-
ques, 1975, n° 6, p. 301/335, 19 fig.

Caractéristiques du gisement. Structure et équipe-
ment général du siége : 2 puits d’entrée d'air (skip et
matériel, personnel), 2 puits de retour d’air (ventila-
teur unique). Chargement du charbon : convoyeurs 3
bande de 1000 mm de largeur et berlines de 12 m?
Méthode d’exploitation : tailles montantes a
foudroyage intégral et rabattantes. Equipement des
tailles actuelles : mise au point du souténement mé-
canisé et, a partir de 1972, mise en place de la com-
mande automatique séquentielle « bank control »
pour le ripage des piles — mise au point de la
technique d’'abattage (haveuse bi-directionnelle a
double tambour) — résultats et dispositifs de lutte
contre les poussieres — déblocage en taille et hors
taille. Réseau hydraulique et électrique. Méthodes de
travail en tailles et aux extrémités de tailles, havage.
ripage, déplacement des piles. Transport du matériel
Résultats obtenus. Avenir des longues tailles.

IND. @ 117 Fiche n. 64.248 -

B. HARALD. Bergbau und Energiewirtschaft in
Sadafrika. /ndustrie miniére et économie énergétique I
en Afrique du Sud. — Gliuckauf, 1975, 18 dé- :
cembre, p. 1179/1193, 8 fig., 8 tabl.

L'article s'appuie sur de nombreuses publications
et sur des analyses d'experts allemands. En outre, 3
I"auteur donne ses impressions d’'un voyage récent. g ‘ :
Aprés une description du pays et de ses habitants, il s =
retrace |'évolution de |'économie. Les réserves auri- v ;
feres sont évaluées a environ 14,2 Mio.kg, soit 50 % ¢ 4
de la réserve mondiale, mais il y a des problémes de $
main-d'ceuvre. En uranium, 200.000 t sont ex- 3
ploitables pour un prix atteignant 26 $/kg et méme ;4
300.000 t pour un prix atteignant 39 $ /kg. Les res- g
sources en cuivre sont évaluées a 5 Mio.t et en "
diamant 3 55 Mio. de carats. En 1974, on a exploité
66 Mio.t de charbon pour une valeur de 200 millions
de rands (1 rand = environ 45 FB). Les réserves
totales s'éléveraient a 44 milliards de t. Les installa-
tions Sasol, de gazéification et de liquéfaction du
charbon, suppléent au manque de pétrole L’article
donne encore des détails sur I'exportation du
charbon, la consommation d’énergie, de pétrole et
d’'électricité et prévoit un avenir brillant pour I'in-
dustrie du charbon

IND. @ 117 Fiche n 64.296

H.E. COLLINS. A mining engineer wvisits the
People’s Republic of China. Un ingénieur dqs_;y?'i’
visite la République Populaire de Chine — Colliq
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Principaux bassins houillers — Production estimée a
450 Mio.t/an. Réserves 10'*t. Description succincte
au point de vue géologie, méthodes d’exploitation et
production des gisements de charbon des provinces
de Shansi (mines de Yangquan), de Hopei (mines de
Kailan) et de Liaoning. Dans cette derniére province,
description de la plus grande exploitation a ciel ouvert
des mines de Fushun, ou le charbon (veines de 8 a
120 m d’ouverture) sera exploité jusqu'a 500 m de
profondeur et ou la couverture contient des schistes
bitumineux de 90 m d’épaisseur, qui sont exploités
séparément et traités dans une installation implantée
au N-E de l'exploitation. Activités culturelles. Bref
apercgu sur I'habitat et le travail des pensionnés.

IND. @ 123 Fiche n. 64.247

H. SCHADE. Die Olschiefergrube Messel bei Darm-
stadt. Les schistes bitumineux de Messel prés de
Darmstadt. — Gliickauf, 1975, 18 décembre, p.
1172/1176. 5 fig.

Par suite du manque d’objectivité de certaines pu-
blications, il est nécessaire d’éclaircir la situation
réelle de la mine Messel aprés sa fermeture de fin
1971. Aprés un exposé de sa situation géographique
et de ses conditions géologiques, |'article retrace son
historique pour en arriver a une explication du
manque de rentabilité de |'exploitation. Plusieurs so-
lutions de reconstitution de I'environnement sont en-
visagées, mais comme ces terrains renferment une
richesse en fossiles, les chercheurs pourront disposer
d’'une vingtaine d’'années pour leurs fouilles.

Biblio. . 7 réf

IND Q@ 130 Fiches n. 64.265

G. PERRINEAU. Evolution du prix des principaux
meétaux non ferreux, en France et aux USA, au cours
des dernieres années. — Industrie Minérale,
1975, décembre. p 557/558, 3 tabl.

Evolution des prix des principaux métaux non fer-
reux, en France et aux USA, pour la période
1969-1975, en exprimant ces prix dans une monnaie
a pouvoir d'achat constant, c’est-a-dire en corrigeant

ies prix courants par l'indice du pouvoir d'achat
~Interne de ces deux monnaies. Variation importante

prix des métaux non ferreux (+ 79 % pour le

zinc, — 12 % pour le cuivre) et handicap énorme des
producteurs situés hors de la zone dollar par rapport
aux producteurs de la zone dollar.

IND. @ 132 Fiche n. 64.284

D. WOLFF. Technische und wirtschaftliche
Entwicklung im Blei-Zinkerzbergbau. Les développe-
ments techniques et économiques dans |'exploitation
des mines de plomb et de zinc. — Erzmetall, 1975,

décembre, p. 5563/558, 13 fig., 4 tabl.

Problemes d'approvisionner: :nts err matiéres pre-
miéres des grands pays indust;: 5 et ¢ »articulier de
la RFA. En faisant fi de tous les IS rticle retrace
I’évolution économique et 2C ~tuel de la
technique des mines en Aller .. E.  .ite, il donne
quelques informations sur | ta des mines

dans des conditions trés spé (e srticulier en
Arctique) puisque ces nouvell Jure - de matiéres

premiéres prennent de plus >l importance
pour |"Allemagne.

Biblio. - 4 réf.
IND Q 132 Fiche n. 64.267

J. BOUDROT. Mise en valeur des gisements sou-
terrains de bauxite dans |'Hérault. Une exploitation
difficile : la Rouquette. — Industrie Minérale. Mi-
nes, 1975, n° 5, p. 441/445, 3 fig.

Historique. En 1972 commence |’exploitation sou-
terraine des gisements de la cuvette de Villeveyrac,
reconnue par 603 sondages (116.000 m). Le bassin
est constitué de terrains secondaires et tertiaires et |a
bauxite, qui s’est déposée pendant le crétacé inférieur
et moyen sur le harst jurassique, se présente sous
forme de lentilles isolées. Dans le secteur de la
Rouquette, la bauxite est d’excellente qualité, mais le
toit et le mur sont trés irréguliers, de sorte que la
couche devient une succession de poches d’amplitu-
des variables ; nombreux plans de glissement sans
direction privilégiée ; exhaure prévue de 110 m?3/h.
Exploitation par chambres et piliers jusqu’'en 1973
et, suite a un effondrement de 3 hectares de quartier,
la méthode par foudroyage fut adoptée : |I'effondre-
ment suit rapidement le torpillage des piliers ;. 1a
mauvaise tenue du toit exige le boulonnage et la mise
en place du grillage. Conclusions.

ITw
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Annalen der Mijnen van Belgié verschijnen maandelijks. In 1973 werden 1474 blad-
er st alsmede talrijke tabellen buiten tekst gepubliceerd.

-let Nationaal Instituut voor de Extractiebedrijven neemt de taak van het bestuur en
¢ recoctie van het tijdschrift op zich. Dit laatste vormt een wezenlijk arbeidsinstrument voor
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1) Zeer recente statistieken betreffende Belgié en de aangrenzende landen.

2) Originele memories, gewijd aan al de problemen van de extractieve nijverheden, de
kolen- en de ijzer- en staalnijverheid, de chemische nijverheid en andere, onder haar veelvoudige
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3) Regelmatige verslagen — principieel jaarlijkse — opgesteld door bevoegde persona-
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enz.

4) Vertalingen, samenvattingen of ontledingen van aan buitenlandse tijdschrlften ontleen-f
de artikelen. =

5) Een bibliografische inhoudsopgave, opgesteld na grondig onderzoek van alle pub
caties ter wereld die betrekking hebben op de door de Annalen der Mijnen behandelde onde
pen.

Elk artikel wordt voorafgegaan van een beknopte samenvatting in 't Frans, in 't
lands, in 't Duits en In 't Engels.

De abonnees van de « Annalen der Mijnen » bekomen insgelijks, kostelo‘o‘s‘a

schriften : « Mijnen en Groeven », « Valorisatie en Aanwending van Brandstoff:
staat een aanvraag te richten tot NIEB, rue du Chéra 200, Liege. _

N.B. — Men abonneert zich door de som wvan
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NOTICE

Les « Annales des Mines de Belgique » paraissent mensuellement. En 1977, 1474 pages de
texte, ainsi que de nombreuses planches hors texte, ont été publiées.

L'Institut Nationa! des Industries Extractives assume la direction et la rédaction de la
revue. Celle-cl constitue un véritable instrument de travail pour une partie importante de
I'industrie nationale en diffusant et en rendant assimilable une abondante documentation
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1) Des statistiques trés récentes, relatives a la Belgique et aux pays voisins.

2) Des mémoires originaux consacrés a tous les problemes des industries extractives,
charbonniéres, métallurgiques, chimiques et autres, dans leurs multiples aspects techniques.
économiques, sociaux, statistiques, financiers.

3) Des rapports réguliers, et en principe annuels, établis par des personnalités compé-
tentes, et relatifs a certaines grandes questions telle que la technique miniére en général, la
sécurité miniére, I'hygiene des mines, I'évolution de la législation sociale, la statistique des mi-
nes, des carrieres, de la métallurgie, des cokeries, des fabriques d'agglomérés pour la Belgique
et les pays voisins, la situation de I'industrie miniére dans le monde, etc...

4) Des traductions, résumés ou analyses d'articles tirés de revues étrangéres.

5) Un index bibliographique résultant du dépouillement par INIEX de toutes les publica-
tions paraissant dans le monde et relatives a I'objet des Annales des Mines.

Chaque article est accompagné d'un bref résumé en frangais, néerlandais, allemand et
anglais

Les abonnés aux « Annales des Mines » peuvent recevoir gratuitement les Bulletins Techni:
"Nqﬂe :de_llnstltut National des Industries Extractives (INIEX) : « Mines et Carriéres », « Valo-

. Utilisation des Combustibles », « Polyméres ». Les demandes sont & adresser a INIEX
du Chéra 200, 4000 Liége.




