
Sur un traitement du tabac en vue 
de diminuer la teneur en hydrocarbures polycycl iques 
de la fum4e de cigarettes 
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Rdsumd 

Du tabac Maryland coup6 a 6t6 extrait 
avec du chlorure de m6thyl6ne. 2,8~ de 
mati6res extractibles, dent 0,51 ~ de paral 2 
fines, ont 6t6 enlev6s. Des cigarettes sans 
filtre rigoureusement semblables ont 6t6 
fabriqu6es avee (lu tabac t6moin et du 
tabae trait6. Dans la fum6e des cigarettes 
non trait6es, il a 6t6 trouv6 28,8 mg de 
condensst de fum6e brut par cigarette, 
1,67/~g de 3,4-benzopyr6ne (B) par i00 
cigarettes. 2,23/~g de B par I00 g de tabac 
fnm6. ou une coneenf:ration de 0.58 ppm 
de B dans le eondensat de fum6e brut. 
Dans la fum6e des cigarettes trait6es, les 
valeurs eorrespondantes sent de 24.0 rag, 
1,52#g, 2,03pg et 0,64ppm A la suite 
de l'extraetion du tabae, le eondenuat de 
fum6e a done 6t6 diminn6 de 16,7~ et le 
B de 9~0°~ sur  la  base  d ' u n  m ~ m e  h o m b r e  
de  eigarett .es fum6es,  t a n d i s  que  la con-  
e e n t r a t i o n  d u  B dan.~ le c o n d e n s a t  de  
fum6e s ' e s t  accrue  de  10,3°/o . 

Ces valeurs ,  t rouvdes  dans  des condi-  
t ions  r i g o u r e u s e m e n t  s t andard i s6es  e t  a v e e  
les m~il leures  m 6 t h o d e s  aetuel les ,  m o n t r e n t  
e l a i r emen t  que la p r 6 e x t r a e t i o n  d u  t a b a c  
avee  du  chlorure  de m 6 t h y l ~ n e  ne  p e r m e t  
pa s  d ' o b t e n i r  u n e  r6due t i on  sp6eifique d u  
3 ,4-benzopyrgne  darts  la  fum6e.  

La d i m i n u t i o n  o b t e n u e  p a r  ce t t e  prg- 
e x t r a c t i o n  sur  le e o n d e n s a t  e t  le 3,4-benzo- 
py r6ne  p e u t  6tre eompar6e  '£ celle d ' u n  
t i l t re  d ' u n e  effieaeit6 faible.  

Zusammenfassung 
I n  der  v o r l i e g e n d e n  A r b e i t  wi rd  die Wirk -  
s a m k e i t  e ines pa ten t . i e r t en  E x t r a k t i o n s -  
v e r i ~ h r e n s  u n t e r s n c h t ,  das  die se lek t ive  l~e- 
d u k t i o n  y o n  po lyzyk l i s chen  Koh lenwasse r -  
s toffen im R a u e h  Yon Z i g a r e t t e n  bewi rken  
sell. 

S e h n i t t a b a k  e iner  M a r y l a n d - M i s c h u n g  
wt t rde  ra i t  ~ , [e thylenehlor id  n a e h  den  An-  
g a b e n  der  A u t o r e n  d u r c h  E i n t ~ u e h e n  be- 
h a n d e l t ,  wobei  2.8 O//o de r  T r o c k e n s u b s t a n z  
(0,51°,o Pa:raffine) an s  d e m  T a b a k  ex t ra -  
h i e r t  wlv:den.  Aus  d e m  b e h a n d e l t e n  u n d  
e i n e m  K o n t r o l l m u s t e r  w u r d e n  u n t e r  S tan -  
d a r d b e d i n g m l g e n  in a l len a n d e r e n  Kr i t e -  
r i en  iden t i s ehe  Z i g a r e t t e n  he rges te l l t  u n d  
ansehl ie l?end a u f  de r se lben  lgaueh lnaseh ine  
u n t e r  S t a n d a r d b e d i n g u n g e n  abge raueh t .  I m  
R a n c h  der  K o n t r o l l z i g ~ r e t t e n  w u r d e n  ge- 
f m l d e n :  28.8 m g  F e u e h t k o n d e n s a t  p ro  
Z iga re t t e ,  1 ,67#g  3 ,4 -Bcnzpyren  (B) p ro  
100 Z i g a r e t t e m  2 , 2 3 # g  B pro 100 g ver-  
r a u c h t e n  T a b a k  r e spek t ive  0,58 p p r a  B 
im F e u e h t k o n d e n s a t .  Die Verg le iehszah len  
de r  b e h a n d e l t e n  Z i g a r e t t e n  s ind  24,0 rag 
Feueh tkonde :nsa t ,  1,52 ttg respekt,  ive 2,03 
#g  r e s p e k t i v e  0 , 6 4 p p m  B. Die  T a b a k -  
e x t r a k t i o n  h a t  also eine R e d u k t i o n  de r  
:Kondensa te  y o n  16,7°~. des  B w m  9,0c}~ 
bewi rk t .  D u t c h  die B e h a n d h m g  is t  die  
K o n z e n t r a t i o n  des  B i m  R a u e h k o n d e n s a t  
• l m  10,3{)o anges t iegen .  

D i e s e  U n t e r s n e h u n g e n  - u n t e r  r igoros 
s t a n d a r d i s i e r t e n  B e d i n g u n g e n  u n d  m i t  den  
n e u e s t e n  A n a l y s e n m e t h o d e n  d u r c h g e f i i h r t  
- zeigen, d a b  ke ine  se lek t ive  R e d u k t i o n  
des  B u n d  d a m i t  wohl  al ler  po lyzyMisehen  
Koh lenwasse r s to f fe  s t a t t f i n d e t .  

Die  V e r m i n d e r u n g  de r  K o n d e n s a t -  
m e n g c n  u n d  d a m i t  des  B is t  s chwach  u n d  
k a n n  de r  W i r k u n g  eines sehr  s eh l eeh t en  
F i l t e r s  g le iehgese tz t  werden .  

1 Adresse  des au teurs :  Fabr iques  de Tabac R6unis S.A., Neuch£tel-Serri6res 
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1. Introduction 

En soumettant du tabac eoup6 £ une extraction ~ chaud avee du cyclohexane, 
et en fumant  les cigarettes fabriqudes avec le tabac ainsi dpuisd, Campbell et 
Lindsay [1] ont constatd une diminution de 55% du rendement en 3,4-benzo- 
pyrbne (B) duns la fum@e, par rapport au B contenu duns la fumde de cigarettes 
fabriqudes avec du m~me tabac non traitd (abaissement de 0,9 '£ 0,4/~g de B 
duns la fumde de 100 g de tabae effeetivement lured). ~'eukomm et Bonnet [2] 
ont constatd un effet analogue avec des tabacs extraits au t6trachlorure de 
carbone. Duns le cas de cigarettes du type Marylandl ils ont constat6 une 
diminution de 32,5% de la fumde eondensde et de 63,9% de B par rapport & 
l'unitd cigarette fum6e. Duns des publications postdrieures [4, 5] ce m~me 
groupe de chereheurs n'a pu observer qu'une diminution de 33% de B e t  de 
27 % de fumde condens6e en utilisant comme solvant le chlorure de m6thyI~ne, 
ce qui signifie que la concentration du B duns la fumde condensde est appa- 
remment restde inehangde, l'effet du traitement 6tant limit4 £ une r6duction 
non sdlective du condensat de fumde. 

Rdeemment, Matthey [6] a publi6 des r6sultats d'analyses comparatives 
faites sur des cigarettes dont le tabac a subi une extraction au tdtrachlorure 
de earbone. Pour l'exemple de cigarettes du type Maryland sans filtre, et par 
rapport au m6me nombre de cigarettes futures, fl constate une diminution des 
(~ goudrons chloroformiques ,> de 12 % et des <~ goudrons totaux ~> de 27 %, tandis 
que le B e s t  rdduit de 58%. 

Les informations sont donc divergentes quant £ l'effet de la prdextraction 
du tabac sur le rendement en B duns la fum6e. En examinant de prbs les 
publications citdes, on constate des divergences entre les techniques utilis6es 
par les diffdrents auteurs concernant le type de tabac, le solvant, ta tempdrature 
d'extraction, le module de la cigarette, les conditions de fumage artificiel, de 
pidgeage et de conservation de la fumde, ainsi que de la technique analytique 
de dosage du B. I1 n'est donc pus inadmissible d'attribuer les r6sultats 
divergents des diff6rents groupes de ehereheurs ~ des divergences duns les 
techniques de travail. D'autre part, une vdrifieation des donndes s'impose, afin 
d'6tablir clairement l'effet d'une prdextraction du tabac sur le rendement en 
B de la fum6e de cigarette. 

Depuis les t ravaux des auteurs cit6s, la technique du fumage artifieiel a dtd 
consid6rablement amdliorde et ses conditions param@triques ont dr6 standardi- 
sdes sur une dchelle internationale. De plus, le procdd6 analytique de dosage 
du B a dt6 rendu plus rapide, plus exact et plus prdeis. Mettant £ profit ees 
conditions de travail plus favorables, et vouant tous les soins au traitement du 
tabae ainsi qu'b~ la fabrication, le eonditionnement et la s61eetion des cigarettes 

fumer, nous avons rdp6td les travaux de Mouton et al. et de Matthey pour 
l'exemple d 'un tabae Maryland extrait avec du ehlorure de m@thyl~ne. 
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Pour nos t r a v a u x ,  le ca t a lyseu r  o rganomdta l l ique  or ig ina lement  prdconisd 

p a r  les au t eu r s  (Breve t  belge [2]) a 6td omis sur leurs in format ions .  De mgme,  

le t d t r ach lo ru re  de carbone  - d ' u n e  toxic i t6  dlev@ - a dt6 remplac6  pa r  le 

ehlorure  de  mdthy lbne  propos6 pa r  les au teurs  pour  une app l i ca t ion  f i ldustr iel le  

du  procdd6 .et qui, sur  la base  des t r a v a u x  des mSmes au teu r s  [4], en t ra lne  

p r a t i q u e m e n t  la m6me rddue t ion  du  3 ,4-benzopyrbne dans  la fumde de ciga- 

r e t t e s  p rd-ex t ra i tes .  

2. T ra i t emen t  du tabac  

Dix  lois 10 kg de t a b a c  sont  prdlevds dans  un  m~me lot  de t a b a c  coupd Mary-  

land .  Les  charges son t  numdro t@s  de 1 £ 10, e t  l ' humid i td  et  la  n icot ine  d6ter-  

Charge No % H20 

a v a s t  

traitement 

% Nicotine 

a v a n f ~  1 

Mati~res extraites 
au CHeCla 

O/ 2 
/0  

Paraffines 

2 

15,6 
14,8 
15,2 
15,4 
15,3 

1,31 
1,36 
1,31 
1,35 
1,27 

4,22 
4,53 
4,39 
4,38 
4,75 

0,76 
0,90 
0,65 
0,90 
0,74 

Moyenne 
1~5:  
non trait6 15,3 1,32 4,5 0,79 

6 
7 
8 
9 

10 

15,7 
15,5 
15,5 
15,5 
15,0 

1,28 
1,28 
1,28 
1,31 
1,30 

1,78 
1,92 

1,41 
1,68 

0,31 
0,25 

0,13 
0,22 

Moyenno 
6 ~ 10: 
t rait~ 15,4 1,29 1,7 0,23 

Rendement du traitement (%) 62 75 

1 Moyemm de trois d6terminations 
~- Proe6d6 sous Annexe 1 

Tableau 1 Contr61o analytique du traitement 

1 1 3  



min@s sur 3 @hantillons prdlev6s dans chaque charge. Les charges 6 £ 10, des- 
tindes £ l 'extraction, sont port6es £ une humidit6 de 18% par conservation 
dans un climat humide. Chacune des charges 6 £ 10 est ensuite trait@ comme 
suit: 

Enfermde dans une cage en treillis mdtallique fin, elle est immerg@ com- 
pl6tement dans une cure contenant 75 litres de chlorure de mdthyl6ne. Pendant  
30 minutes d'immersion, la cage est retirge dix lois du solvant. Le tabac est 
rinc6 trois lois 10 minutes dans 3 bains cons6cutifs, contenant chacun 65 litres de 
chlorure de mdthyl6ne. On laisse 6goutter le solvant et 61imine le solvant suppld- 
mentaire dans une essoreuse centrifuge. Le tabac est ensuite 6tendu en plein 
air, sur des tofles propres, et retourn6 fr6quemment afin d'acc616rer l '6vaporation 
du solvant. On pulv6rise ensuite de l 'eau sur le tabac et l '6tend en couche 
mince dans une salle climatisde £ 20 ° et 70% d'humidit6 relative. Avant la 
fabrication des cigarettes, qui a lieu deux jours apr6s le traitement,  le t abac  
des charges 6 h 10 est m61ang6 et conditionn6 £ une teneur d'eau de 15%. 

L'homogdndit6 du trai tement est v6rifide par des dosages de nicotine et par 
une extraction-test sur chaque charge. Le Tableau 1 r6sume les r6sultats de ce 
contrSle. 

L'efficacit6 du trai tement par extraction est done de 62% sur les mati6res 
extractibles totales et de 75 % sur les paraffines extractib]es, le tdmoin <(extracti- 
bilit6 100% >) 6tant ddfini par un procdd6 empirique d 'extraction au laboratoire. 
Par  rapport  au tabac t6moin, le tabae trait6 contient .,~ 8 O/,o de produits extraits 
en moins, ce qui correspond ~ la limite d'extraetibilit6 indiqu6e par Mouron 
et al./4]. 

3. Fabrication des cigarettes 

Le tabac trait6 prdsente la particularit6 d'gtre plus rigide que le tabac avant  
extraction. On dit que son (<pouvoir de remplissage >) est plus grand. Cela se 
traduit  par des cigarettes plus 16g6res £ duret6 6gale. Lors de la fabrication des 
cigarettes, nous avons veill6 £ ce facteur, afin d'obtenir le m4me poids moyen 
dans les cigarettes tdmoins et trait6es. Environ 20000 cigarettes ont 6t6 
fabriqu6es avec chaque type de tabac. 

Propri6tds physiques des cigarettes: sans filtre, longueur 85 ram, diam6tre 
8,0 mm, poids moyen 1080 mg, poids net du tabac 1026 mg, humidit6 moyenne 
du tabac 12,2%, rdsistance £ Fair 75 mm CE (cig. t6moins) et 70 mm CE (cig. 
trait@s). 

Teneur en nicotine (% Mcaloi'des to taux sur tabac anhydre): 1,26 =]=0,05% 
(18 dosages) dans les cigarettes tdmoins et 0,85 -~ 0,08% (65 dosages) dans 
les cigarettes £ tabac trait6. Les prises d'@hantillon ont 6t6 effectu6es au 
hasard dans le lot entier de cigarettes. La teneur en nicotine des deux tabacs 
est d'une constance remarquable si l 'on consid6re que des limites d'erreur de 

114 



~ 0 , 0 3 %  (95%) doivent  ~tre at t r ibu6es £ la m6thode  ana ly t ique  elle-ragme; 
la rggularit6 du t r a i t emen t  du tabac  est done assnr6e entre  les charges 6 £ 10, 
A la suite du traitement, le tabac a perdu 33% de sa nicotine originale. A tit, re 
de eoraparaison, nous raent ionnons les 16% de d iminut ion  constat6s par  
Matthey [6] aprgs l ' ex t rae t ion  de tabac  Mary land  avee du t6 t raehlorure  de 
earbone.  

4. Fumage des cigarettes 

Apr6s un  condi t ionnement  de 2 semaines dans un  elimat de 20 ° et de 60% 
d'huraidit6 relative, les cigarettes sont  s61ectionn6es d 'apr6s leur poids. Pour  
tons les furaages des cigarettes t6raoins et  trait6es, le poids total  d 'une  cigaret te  
est corapris entre  1060 et 1100 mg (°/o t t~O du tabac  12,2%), poids raoyen 
1080 mg ou 1026 rag de tabac  net,  ce qui correspond 5~ 749 rag de tabac  r6elle- 
raent  fura6 pour  une longneur de raw, got de 23 rara. 

Conditions parara6tr iques du h lmage:  l 'aspira t ion de 2 seeondes de dur6e 
toutes  les 60 seeondes, d 'un  volume de 35 ml. La  cigaret te  est  eonsura6e jusqu'5, 
23 rara de longueur de m6got. (Matthey [6] fair  une  aspirat ion toutes  les 15 
seeondes et  Iaisse un  m6got de 20 tara.) 

Machine £ furaer : machine  d6crite pat" Waltz et al. [8] pe r r ae t t an t  le furaage 
simultan6 de ]0 cigaret tes  port6es a l te rna t iveraent  devan t  le pi6ge 61eetro- 
s tat iqne.  Ce dernier, d 'un  volume de 80 ml, est  op6r6 sous une  tension de 18 kV. 

Pour  un  essai, ee t te  machine a 6t6 remplac6e par  u n  dispositif  £ furaage 
rauttiple (30 cigarettes sont  port6es a l te rna t iveraent  devan t  te pi6ge) ~ eorabin6e 
avee un pi6ge 5~ solvant  vibr6, selon Barl~emeyer et Neeh@r [9]. L' in ten t ion  
6tait  de eoraparer  les renderaents  en B obtenus  avee les deux  syst6mes fon- 

Cigarettes 
tabac 

t6moin 

Cigarettes 
b~ tabae 
trait6 

Cigarettes 
tabae 

trait@ 

% diminution 

mg de tabae rum6 par 
cigarette 
Norabre de bouff6es 
par cigarette 
rag de condensat total 
anh. par cigarette 
rag de nieotine-furade 
par cigarette 

749 

8,7 

26,7 

1,78 

74~9 

9,0 

22,2 

1,15 

17 

35 

Tableau 2 Furaages t6moins (raoyennes sur deux ibis 10 cigarettes par type) 

1 Fabricant: tteinrich Borgwaldt, Friesenweg 4, Haraburg-Bahrenfeld 
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damentalement diffdrents de fumage et de pi6geage, et d'obtenir la certitude 
que le pi~geage 61ectrostatique n'alt~re pas le B. 

Fumages t6moins: deux fois 10 cigarettes des deux types ont dr6 fum6es 
dans les conditions standard, afin de ddterminer leurs rendements en condensat 
total anhydre et en nicotine-fumde (Tableau 2). 

A la suite de l 'extraction du tabac avec du chlorure de m6thyl~ne, le con- 
densat total anhydre a 6t6 diminu6 de 17 ~o (Matthey [6] observe une diminution 
de 12 % sur les ((goudrons chloroformiques ~) et de 27 % sur les ((goudrons totaux ~), 
ces derniers n 'dtant toutefois pas comparables £ notre condensat total anhydre) 
et la nicotine-fum6e de 35 %, done dans la m6me mesure que la nicotine-tabac 
(Matthey [6] fait la m6me eonstatation). 

5. Dosage du 3,4-benzopyr~ne (B) 

La fum6e provenant du fumage de 150 £ 200 cigarettes, d6pos6e dans 15 
20 pi~ges ~lectrostatiques, est extraite avec un volume minimum d'un m61ange 
froid d'6thanol et d'hexane (2: 1); lorsque le pi~ge £ solvant est employS, la 
fum6e est directement condens6e dans ce m61ange. Le volume total de la solu- 
tion est de 200 £ 250 m]. 

Elle est imm6diatement soumise £ une s6rie d'op6rations de partage entre 
phases liquides non miscibles et de chromatographic sur colonne, en rue de 
s6parer le B des autres corps pr6sents dans la fum@ particulaire et de le purifier 
pour le dosage spectrophotom6trique. A l'exception de quelques modifications 
(en particulier, la localisation du B dans les fractions chromatographiques sur 
chromatoplaques), nous avons suivi le procgd~ analytique 61abor6 par les 
Laboratoires du S.E.I.T.A. [7]. Ce proc~d6 consiste en quatre op6rations: 

a) Partage entre hexane et ~thanol=eau. 
b) Chromatographie sur gel de si]ice. 
c) Chromatographie sur poudre de cellulose ac~ty]@. 
d) Dosage spectrophotom6trique. 

a) Partage entre hexane et bthanol-eau 

Pour un volume de la solution de fumde de 210 ml, ajouter 70 ml d'eau, agiter 
et s6parer les deux phases. Laver la phase infdrieure avec 60, 55, 50 et 50 ml 
d'hexane, r6unir routes les phases hexaniques (contenant le B) et les 6vaporer 

sec dans un 6vaporateur rotatif, £ une temp6rature ne d6passant pas 40 ° 

b) Chromatographic sur gel de silice 

70 g de siIice standardis6e (Annexe 2) sont introduits dans une colonne de 2 cm 
de diam~tre, dans une suspension d'hexane exempt de benz~ne (Annexe 3). 
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Le r6sidu de l'6vaporation a est appliqud quantitativement sur la colonne, 
en utilisant nn volume minimum d'hexane exempt de benzbne (15 ml au maxi- 
mum, tous les  ringages compris). L'dlution de la colonne se fair avec 500 b, 
600 ml d'hexane de m6me qualitd. On prend des fractions de 10 £ 15 ml au 
ddbit de 40 £ 50 ml par heure. Le B e s t  6lu6 entre 300 et 500 ml. 

I1 est loealisd dans les fractions avec une technique de chromatographic sur 
couche mince (Annexe 4). Toutes les fractions contenant du B sont ensuite 
rdunies et dvapor6es £ sec. 

c) Chromatographic sur poudre de cellulose ac6tyl6e 

La cellulose ac6tyl~e se prate particuli~rement bien ~ la separation des hydro- 
carbures aromatiques. En Utilisant te solvant dthanol-tolugne-eau (17:4: i) prd- 
conis6 par Spotswood [3], le B e s t  obtenu en puret4 suffisante pour le dosage 
spectrophotomdtrique apr~s le passage sur une colonne de poudre de cellulose 
acdtyl6e. 

5 g de poudre de cellulose acdtyl6e (prdparation Annexe 5) sont suspendus 
darts le solvant dthanol-tolu~ne-eau (17:4: 1); la suspension est versde darts une 
colonne de 1 cm de diambtre. Aprbs le tassement de la poudre, on obtient une 
couche de 22 cm de hauteur. Le rdsidu d'dvaporation b e s t  appliqud sur la 
couche avec 1 ml de mdlange dthanol-tolu~ne (17:5). Le transfert sur la colonne 
est rendu quantitatif  par des rin~ages successifs avec le solvant 17:4: 1, d 'un 
volume total ne ddpassant pas 3 ml. I)6veloppement et 61ution de la colonne 
avec le solvant 17:4:1 au d6bit de 20 ml par heure (l'applieation d'une 16gbre 
pression peut gtre ndcessaire). L'avancement du B est suivi sons l'dclairage UV 
(366 m/t); la zone est d'une fluorescence violette intense, nettement ddtachde 
des autres substances fluorescentes avangant toutes plus rapidement. Le B 
quitte la colonne £ partir de 50 £ 55 ml d'61ution; fl est recueilli dans une fiole 
jaugde de 25 ml. 

d) Dosage spectrophotom6trique 

L'dluat de la chromatographie c est mdlang~ et vers6 dans une cure de quartz 
de 10 cm de chemin optique. On enregistre le spectre de la solution (rdf~rence: 
air) entre les longueurs d'onde de 350 et 425 m#, et on retient les absorbances 
£ 375 (minimum), 385 (maximum) et 392 (inflexion) m#. La hauteur nette zIA 
dupic  385 m# se calcule selon l'expression 

AA ----- A~s 5 -  7A3~5 -~ 10A~92 
17 

el]e est proportionnelle £ la concentration de B dans la solution de mesure. 
L'dtalonnage avee des solutions de B pur donne l'expression 

/ ~ g d e B p a r m l  -~ 1,32AA. 
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Les Fig. 1 a, b e t  c donnent trois spectres d'absorption trouvds avec du B 
pur, du B isold de la fumde de cigarettes tdmoins ct du B isold de la fumde de 
cigarettes trait6es. 

A 

Figure la  

Figure Ib 

Figure lc 

\ 

\ 

\ 

3,4-benzopyr6ne pur 

3,4-benzopyr6ne isol6 de la fum6e de cigarettes 
t6moins 

3,4.benzopyr~ne de la fum~e de cigarettes 
trait6es 

376 365 392 m~ 

Speetres d'absorption du 3.4-benzopyr~ne (B) (A Extinction, ;t Longueur d'onde) 
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e) Contr61e de la m~thode par surcharge 

Fumer de 300 £ 400 cigarettes et s5parer la solution du condensat de fumde en 
deux parties ggales. Ajouter une quantitd de B connue (de 3 £ 5 #g) ~ une des 
parties, et procdder ensuite au dosage du B dans chaque partie En faisant ce 
contrSle avec les deux types de cigarettes, nous avons obtenu une r6cupdration 
de 95% (cigarettes tgmoins) et de 97,5% (cigarettes traitdes) du B ajoutd. Le 
rendement analytique (c'est-£-dire l'exactitude) de la m6thode est donc de 
95% au moins. A notre connaissance, aucune autre mdthode de dosage du B 
publide jusqu'£ ce jour, ne donne un aussi bon rendement. Bien que le procddd 

Essai 
No 

Nombre 
de cig. 

par essai 

Nombre 
de 

bouff6es 
par cig. 

Condensat brut  
mg 1 

Total Par  
cig. 

3,4-Benzopyr~ne dans fum~o 

p p m  #g  

total  dans 
cond. 
tot. 

p a r  

100 
cig. 

par 100g 
de tabac 

rum6 

Cigarettes t~moins 

1 
2 
3 
4 
52 

150 9,0 
160 8,5 
150 8,6 
150 9,0 
150 8,5 

4390 
4730 
4210 
4230 

29,3 
29,5 
28,1 
28,2 

h 

0,58 
0,55 
0,60 
0,60 

2,54 
2,62 
2,53 
2,54 
2,46 

1,69 
1,64 
1,68 
1,69 
1,64 

2,26 
2,19 
2,24 
2,26 
2,19 

Moyenne cigarettes t~moins: 28,8 0,58 - 1,67 2,23 

Cigarettes trait~es 

1 200 
2 170 
3 170 

8,4 
8,7 
8,6 

4790 
4230 
3930 

23,9 
24,9 
23,1 

0,62 
0,62 
0,67 

2,95 
2,62 
2,62 

1,48 
1,54 
1,54 

1,98 
2,06 
2,06 

Moyenne cigarettes trait6es: 
% Diminut ion : 
% Augmenta t ion  : 

24,0 
16,7 

0,64 

10,3 

1,52 
9,0 

2,03 
9,0 

1 Le rendemcnt  en condensat  b ru t  (contenant de 10 & 15% d'eau) n 'es t  pas aussi re- 
productible que celui en condensat  anhydre.  On ne constate pas moins une r4duction 
~noyennc de 16,7% en condensat  b ru t  darts les cigarettes trait6es, valeur correspondant 
assez bien aux 17 % de r~duction en condensat  anhydre  lors des fumages t6moins (Tableau 2). 

2 Machine £ ruiner ~t 30 t~tes, combin~e avec un  pi~ge/t solvant  selon Barkemeyer et 
Seeho/er [9]. 

Tableau 3 
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complet - fumage compris - puisse ~tre exdeut6 en moins de deux jours, on 
obtient le m6me rendement excellent apr~s une dur6e de travail de quatre 
jours. La reproductibilit~ de la m6thode est d'ailleurs tr~s bonne 6galement pour 
les quantit~s tr~s faibles de B e n  jeu (3/~g de B au maximum par analyse). 

6. R~sultats 

Cinq dosages ont ~t6 faits sur les cigarettes t6moins et trois essais sur les ciga- 
rettes trait6es. Les rdsultats de ces analyses sont consign6s dans le Tableau 3. 

7. Discussion des r6sultats 

Du point de vue mdthodique, nous retenons la bolme reproductibilitd des 
rdsultats et le fair que le rendement en B ne ddpend pas du type de pi~ge £ 
fumde. Considdrant dgalement que le rendement de la mdthode analytique est 
de 95% au moins, nous pouvons conclure que les rdsultats du Tableau 3 donnent 
une image fid~le de la production de B lors du fumage des cigarettes sous 
essai, dans des conditions rigoureusement standardis6es. 

Quant £ la teneur absolue de B dans la fumde des cigarettes non traitdes, 
une comparaison avec des valeurs communiqudes par diffdrents auteurs semble 
s'imposer (Tableau 4). I1 est k noter toutefois qu'une comparaison directe n'est 
pas possible, les bases de rdfdrence dtant diff6rentes darts chaque cas: la con- 
centration de B dans la fumde prdcipitde ddpend de la ddfinition de cette der- 
nibre en ~ condensat brut ~>, ~ condensat anhydre ~, ~ goudrons totaux ~ ou ~ gou- 
drons chloroformiques ~ et peut varier du simple au double selon ce choix, et la 
r6fdrence au nombre de cigarettes (ou au poids de tabac fumd) n'est valable 
que si les conditions paramdtriques du fumage sont identiques. A cela s'ajoute 
le facteur cigarette proprement dit (type de tabac et de papier, format, etc.). 
Les valeurs comparatives du Tableau 4 doivent donc 8tre interprdtdes avec 
circonspection. 

Sous cette rdserve, nous comparons nos valeurs k celles d'autres auteurs e t  
de Matthey [6] en particulier, parce que cet auteur a examin6, parmi d'autres, 
des cigarettes Maryland du m~me type clue les n6tres, et qu'fl dderit les condi- 
tions de fumages de faqon assez ddtafllde pour permettre un recoupage valable 
avec nos propres rdsultats. 

I1 ressort de travaux rdeents que la qualitg d'un condensat de fumde - en ce 
qui concerne la teneur en B e t  certaines autres substances - ne change gubre 
lorsque les conditions paramdtriques du fulnage artificiel sont modifides dans 
des limites d6finies, tandis que sa quantitd en d6pend directement. Si l'on main- 
tient la longueur du mdgot ainsi que la durde et te volume d'une bouffde, le 
nombre de bouffdes ndcessaires pour la eonsommation de la cigarette ne ddpend 
plus clue de l'intervalle entre deux bouffdes [10]. Dans ces conditions parti- 
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Type de tabac ppm 
dans 

condensat 

ttg par 
100 

cigarettes 

ttg par 
100 g de 

tabae fum6 

R6f6renco 

Maryland 
Tabac noir 
Maryland 
Maryland 
Maryland 

Anglais 

0,58 

0,30 
0,21 
0,271 
0,172 

1,67 
1,7 
0,39 
0,37 
0,62 

23 

0,95 

0,9 

Co travail 
S.E.I.T.A. [7] 
Mouron et a,1. [4 ] 
Mouron et al. [5 ] 
Matthey [6] 

Campbell et al. [1] 

Dans * goudrons ehloroformiques ~>. 
Dans ,goudrons totaux ,>. 

Tableau I 3,4-Benzopyr+ne dans la fum~e. R~sul~ats comparatifs 

culi~res, le r e n d e m e n t  en condensa t  de fumde est  p r a t i q u e m e n t  propor t ionnel  
au  h o m b r e  de bouffdes t i r&s  pa r  c igare t te  [10]. 

Cet te  condit ion 6rant  a p p r o x i m a t i v e m e n t  rempl ie  ent re  les essais de Matthey 
et  les n6tres,  une eompara i son  des rdsul ta ts  est possible. F u m a n t  avee  un inter-  
valle de 60 secondes ent re  deux  bouff~es, nous  t rouvons ,  en moyenne,  8 £ 9 
bouffdes pa r  c igaret te ,  t andis  que Matthey, en choisissant  un  intervat le  de 15 
secondes,  en ob t i en t  de 16 £ 17 e t  produi t ,  de ce fai% la quant i t6  double  de con- 
densa t  de fumde et  de B par  c igaret te .  Or, t andis  que nous d&erminons  1,67/tg 
de B par  c igare t te  (8.5 bouffdes), Matthey n ' e n  ob t ien t  que 0.62 ttg (16.5 bouffdes). 
R a p p o r t d  £ l 'uni t6  bouffge, ceci correspond £ 0.2 et 0.04/~g. Matthey ne d&er-  
mine,  se]on rou te  vra isemblance ,  que le 20% envi ron  du B prdsent  dans  la 
fumde des c igaret tes  Mary l and  non traitges. 

Nous ar r ivons  £ la m~me conclusion si nous choisissons comme  crit~re de 
compara i son ,  ]a concent ra t ion  du  B dans  le condensa t  de fumde.  I1 est  dtabli  
[10] que la masse  des <<goudrons chloroformiques  ~) (Matthey) const i tue  un  pen  
moins  de 50 % de la masse  du  condensa t  to ta l  b r u t  (nos essais), t o u t  en r e n f e r m a n t  
la to ta l i td  du B. L a  concen t ra t ion  de 0.27 p p m  de B t ronvde  pa r  Matthey 
dans les << goudrons  chloroformiques  >> cor respond donc ~ une concent ra t ion  de 
0,13 p p m  environ dans  ]e eondensa t  to ta l  brut ,  ou a u x  22% envi ron  des 
0,58 p p m  clue nous avons  d&ermind  dans la fumde des c igaret tes  Mary l and  
non trait&s. 

Bien que ddrivde d ' un  recoupage  ndcessai rement  approx imat i f ,  ce t te  diver-  
gence est  t rop  g rande  pour  ne  pas  devoir  &re  prise en consid&'ation.  Nous 
sommes  obtiggs de cons ta te r  que des sources d ' e r r eu r  consid~rables - dues, soit  
au  fumage  des cigaret tes ,  soit ~ la m & h o d e  de dosage du B - r enden t  incer ta ins  
les rdsul ta ts  communiquds  pa r  Matthey sur les c igaret tes  Mary land  non trait&s. 
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Type de 
t abac  

Cig. sans 
filtre 

Extract .  
du tabao 

a v e e  

ppm 
dans 
eond. 

fig par  
100 

cigaret tes  

/~g par  
I00 g 
tabae 

R6f6rence 

Maryland 

Maryland 

Maryland 

Maryland 

Anglais 

CH2C12 
froid 
CH2CI~ 
froid 
CH~CI~ 
+ E t O H  
CCI 4 
froid 
Cyelohex. 
chaud 

0,64 
(+10)  
0,27 
(10) 
0,14 
(33) 
0,101 
(41) 

1,52 
(9) 

0,26 
(33) 
0,18 
(51) 
0,26 
(58) 

2,03 
(9) 

0,41 
(57) 
0,4 
(56) 

Ce travail  

Mouron et  al. [4] 

Mouron et al. [5] 

Mat they [6] 

Campbell et  al. 
[1] 

x Condensat = <(goudrons to taux ~). 

Tableau 5 3,4-Benzopyr@ne dans la ftun6e de cigarettes trait6es. (Entre parentheses:  % de 
r6duetion). 

I1 est probable qu'un examen analogue des rdsultats communiquds par Mouton 
et al. [4, 5] ferait ressortir le re@me phdnom6ne d'inexactitude mdthodologique, 
car la mdthode utilisde par Matthey a 6t6 raise au point par Mouton et M. 

Un examen critique des rdsultats consignds darts le Tableau 5 sur les ciga- 
rettes traitdes rdv61e le mgme phdnom6ne. Toutes ]es vMeurs communiqudes 
par ]es auteurs mentionnds song, selon route vraisemblanee, trbs nettement in- 
fdrieures aux vMeurs rdelles. Considgrant que la mdthode utilisde par Matthey 
opbre avec une perte analy~ique de 80% environ, iI serait risqu6 d'attr ibuer 
une signification absolue au taux de diminution du B de 41% qu'il constate 
£ la suite de la prd-extraction du tabac Maryland avec du tdtrachlorure de 
carbone. 

Nos propres essais, basds sur l 'extraction du tabac avec du chlorure de mdthy- 
l~ne, indiquent nne diminution de 16,7 ~o de condensat brut (Tableau 3) et 9 ~o de 
B seulement (Tableau 5) par rapport & l'unit6 cigarette, et une augmentation de 
10% de la concentration de B dans le condensat brut. Le trai tement est donc 
inefficace en ce qui concerne la diminution spdcifique du B. La diminution du 
rendement en condensat, par centre, ne justifie pas l'application technotogique 
du procddd, car elle peut 6tre rdalisde trbs aisdmen~ par un filtre & cigarette 
d'une efficacit6 faible & moyenne. 

8. Annexes 

Annexe 1 
D4termination des mati6res extraetibles et des paraffines 
25 g de t a b a e  coup6 d ' u n e  h u m i d i t 6  de  17 ~ 1 8 %  s e n t  i n t r o d u i t s  d a n s  u n  b a l l o n  con ique  
de  500 ml  e t  couve r t s  de 250 m l  de ehlorm'e  de  m6 thy lbne .  Agi te r  rou tes  les 2 m i n u t e s  e t  
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f i l t rer  aprgs  30 m i n u t e s  ~ t r a v e r s  u n  fi l tre pliss6 see d e n s  u n  ba l lon  de  1000 ml.  Rdp6 te r  
l ' e x t r a e t i o n  avee  200 ml  de s o l v e n t  d a n s  les m 6 m e s  cond i t ions  et  f i l t rer  dens  le m 6 m e  
bal lon .  E v a p o r e r  le f i l t r a t  j u s q u ' a u  v o l m n e  de 25 ml  e n v i r o n  e t  t r a n s v a s e r  le rds idu 
q u a n t i t a t i v e m e n t  d a n s  u n  ba l lon  t a r6  de  t00  ml .  E v a p o r e r  ~ see su r  le ba in -mar ie ,  en  
f a i s an t  passe r  u n  16get e o u r a n t  d ' a i r  d e n s  le ba l lon ,  m e t t r e  le ba l lon  sous le v ide  d ' u n e  
t r o m p e  A eau  p e n d a n t  u n e  m i n u t e ,  s6eher  a u  four  p e n d a n t  15 m i n u t e s  ~ 104 ° e t  laisser  
ref ro idi r  d e n s  t m  dess iea teu r  sur  d u  gel de  Alice. L ' a u g m e n t a t i o n  A d u  poids  d u  ba l lon  
es t  due  a u x  ma t ib r e s  ex t r a i t e s  du  t a b a e .  

A j o u t e r  3 ml  de  benzbne  d e n s  le ba l lon  p o u r  d i s soudre  les ma t ig r e s  ex t rae t ib le s  e t  
a j o u t e r  50 ml  de m 6 t h a n o l  a n h y d r e  p o u r  p r6e ip i t e r  les paraff ines .  Ref ro id i r  ~ 5 ° et  essorer  
sur  u n  fl l tre t a r6  en  ve r re  poreux ,  refroidi  ~ 5 ° 6ga lement .  Sdeher le flit re e t  le rds idu p a r  
ml  e o u r a n t  d 'a i r ,  e t  f inir  le sdehage sur  d u  gel de  siliee j u squ '~  poids  c o n s t a n t .  L ' a u g m e n -  
t a t i o n  B d u  poids  d u  fil tre es t  a t t r i b u 6 e  aux  para f f ines  d u  t a b a e .  

Les ma t i6 re s  ex t r ae t i b l e s  A e t  para f f ines  B son t  r appor t6es  "~ la masse  anhydre d u  
t a b a e  mis  en  jeu.  

Annexc 2 

Pr6paration de la silice pour la chromatographic sur colonne 

L a  p o u d r e  de Alice d u  emmneree ,  d6sign6e <~pour c h r o m a t o g r a p h i c  ~> et  d ' u n e  finesse de 
0.15 ~ 0,20 ram,  es t  e o u v e r t e  d ' ae ide  e h l o r h y d r i q u e  ~ 20~o, agi t6e f r d q u e m m e n t  et  laissde 
reposer  p e n d a n t  la  nu i t .  L a v e r  et, d d e a n t e r  p lus ieurs  fois avee  de l ' e au  disti l l6e pou r  61iminer 
les pa r t i eu les  t r op  fines, essorer  sur  p l a q u e  de ve r re  p o r e u x  e t  l ave r  a b o n d a m m e n t  avee  
de i ' eau  dist i l l6e jusqu'b~ neu t ra l i t6 .  L a v e r  d e u x  fois avee  d u  m 6 t h a n o l ,  essorer  e t  sdeher  
a u  f o u r / r  104 ° j u s q u ' £  F6 l imina t ion  eomplg te  d u  m d t h a n o l ,  g 6 h u m i d i f i e a t i o n  i~ Fai r  l ibre.  
L a  siliee p r6sen te  la qua t i t6  exig6e lo r sque  5 g r a m m e s  de  poudre ,  s6eh6s p e n d a n t  2 heu res  
~ 104 ° d e n s  u n e  6 tuve  ~. c i r cu la t ion  d ' a i r  forede, p e r d e n t  de 10 '~ 11°,~ d u  po ids  ini t ia l .  

Annexe 3 

Purification de l'hexane 

4 l i t res  d ' h e x a n e  o rd ina i re  (mdlange de p lus ieurs  h y d r o e a r b u r e s  a l iph~ t iques  d ' u n  P E  de 
68.8 5~ 69,0 °) son t  agi tds  p e n d a n t  2 heu res  avee  4 0 0 m l  d ' o lgum ~r 25°/o d ' a n h y d r i d e  
sulf l t r ique.  S6parer  l ' o l6um e t  r6p6ter  la  mgme  opd ra t i on  encore  t ro is  lois avee  de l ' o ldum 
frais.  Sdparer  la  eouehe  t texane,  l ave r  ~. l ' e am A l ' eau  e o n t e n a n t  50 g d ' h y d r o x i d e  de sodium,  
encore  deux  fois "~ Feau,  e t  s6eher  sur  d u  su l fa te  de  sod ium.  Dis t i l le r  sur  u n e  eo lonne  '~ 
f r a e t i o n n e r  t r6s  effieaee, en  6 e a r t a n t  les p remie r s  500 ml  de  dis t i l ler .  Le  p r o d u i t  p u t  ne  
do i t  pas  e o n t e n i r  p lus  de l0  m g  de benz6ne  p a r  l i t re  (eontr61e a n  s p e c t r o p h o t o m 6 t r e :  
la b a n d e  d ' a b s o r p t i o n  A 255 m #  du  benzbne  ne  do i t  pas  d6passer  une  e x t i n c t i o n  de 0,040). 

Le m g m e  proe6d6 es t  app l icab le  au  eye lohexane  qui  p e u t  r e m p l a e e r  l ' h e x a n e  dans  la 
e h r o m a t o g r a p h i e  sur  siliee. 

Annexe 4 

Poudre de cellulose ae6tyl~e pour chromatoplaques et technique d'applieation de la chro- 
matographic sur couches minces 

P r 6 p a r a t i o n  de  la p o u d r e  : dens  m~ ba l lon  de 3 l i t res  'h t ro i s  eols rodds, m u n i  d ' u n  t h e r m o -  
mbt re ,  d ' u n  a g i t a t e u r  m 6 e a n i q u e  e t  d ' u n  r6f r ig6ran t  de scendan t ,  i n t r o d u i r e  370 g de  
p o u d r e  de  cellulose (<~Filta-F]oe Fine~> de la B r o w n  C o m p a n y  / T h . C h r i s t  S.A.,  Bfile) 
e t  2,5 l i t res  de benzgne  pur .  Agi te r  e t  d is t i l ler  l e n t e m e n t  1 l i t re  de benzbne .  Compld te r  
le v o l u m e  avee  1 l i t re  de  benzbne  e t  d is t i l ler  encore  600 m h  P lace r  le bMlon  d e n s  u n  b a i n  
d ' e a u  froide,  r e m p l a e e r  le rd f r igdran t  d e s c e n d a n t  p a r  u n  rd f r igdran t  a s e e n d a n t  e t  re f ro id i r  
le e o n t e n u  ~ 40 & 50 °. Sans  en leve r  d u  b a i n  froid,  in t rodu i re ,  en  5/~ 10 m i n u t e s  env i ron ,  
330 g d ' a n h y d r i d e  aed t ique  auque l  on  vient, d 'ajou%er 2 ml  d ' a e ide  pe reh lo r ique  /~ 70O/o. 
L a  v i tesse  d ' i n t r o d u e t i o n  do l t  6t re  a d a p t d e  ~. la  temp6ra t .ure  du  e o n t e n u  du  ba l lon  qui, 
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p o u r  des ra i sons  de s6eurit6,  ne  doi t  pa s  a t t e i n d r e  le p o i n t  d '6bu l l i t ion .  Ag i t e r  p e n d a n t  
t ro is  heures /~  50 °, essorer  la p o u d r e  sur  u n  e n t o n n o i r  de  B u e h n e r ,  e t  su spend re  le gg teuu  
d a n s  1 l i t re  d ' 6 t h a n o l  en  le d6s in t6g ran t  avee  u n  v i b r a t e u r  61eet romagn6t ique .  Esso re r  e t  
r6p6 te r  la  m 4 m e  op6ra t ion  a u  mo ins  deux  fois. S u s p e n d r e  le gg~toau d a n s  1,5 l i t res  de  
m 6 t h a n o l ,  la isser  reposer  ta  suspel~sion p e n d a n t  p lus ieurs  joints e t  d 6 c a n t e r  le l iqu ide  
s u r n a g e a n t .  L a  suspens ion  tass6e  r em p l i t  u n  v o l u m e  de  1,3 l i t res  e n v i r o n ;  elle es t  eonserv6e  
d a n s  u n  f lacon boueh6 .  

P r 6 p a r e r  les e h r o m a t o p l a q u e s  avee  des  po r t i ons  de  50 ml  e n v i r o n  de  c e t t e  suspens ion ,  
qui  s e n t  vers6s d a n s  le r6servoi r  de l ' uppare i l  ut i l is6 ( types  CAMAG ou D E S A G A ) .  Les 
p l aques  couver t e s  s e n t  s6eh6es e t  eonservdes  ~ l ' a i r .  A u e u n  adh6s i f  n ' e s t  n6eessaire  p o u r  la 
f ixa t ion  de la p o u d r e  sur  la p l a q u e  de ver re .  

App l i c a t i on  des p l aques :  les f r ac t ions  c h r o m a t o g r u p h i q u e s  cens6es eon t en i r  d u  B 
s e n t  6vapor6es  p a r  groupes  de 2 '& 5 t u b e s  (30 £ 75 ml) .  Duns  le rgs idu  (de que lques  gou t t e s  
a u  m a x i m u m )  on  pr616ve, ~ l ' a ide  d ' u n  t u b e  eapi l la i re  t r6s  fin, que lques  #1 qui  song 
app l iqu6s  sur  le p o i n t  de d d p a r t  de  la c h r o m a t o p l a q u e .  L a  p l a q u e  es t  d6velopp6e avee  le 
s o l v a n t  6 thano l - to lu6ne -eau  (17 :4 :1 )  qu i  avar ice  de  10 e m  en  30 m i n u t e s  env i ron .  La  
p l a q u e  es t  ensu i t e  examin6e  sous  une  l a m p e  U V  (366 m # ) .  Le  b e n z o p y r 6 n e  se t r a d u i t  p a r  
une  t a e h e  de  f luorescence v io le t t e  d ' u n  R r  de  0,15 ~ 0,20, t r6s  n e t t e m e n t  d6 taeh6e  de  
rou tes  les a u t r e s  s u b s t a n c e s  f luorescentes .  B i e n  que  ta  q u a n t i t 6  de  B d6eelable  sur  ehro-  
m a t o p l a q u e  soi t  faible  (0,01 f~g es t  suff isant) ,  les t aehes  s e n t  s6par6es de  la  p l a q u e  e t  te 
B r6eup6r6 p a r  l ' e x t r a c t i o n  de  la  p o u d r e  a ins i  ob t enue .  Les t ubes  eapi l la i res  e o n t e n a n t  
d u  B s e n t  r ine6s et  les r in?ages  e t  ex t r a i t s  de  p o u d r e  r6unis  avec  les f r ac t ions  c o n t e n u n t  
d u  B.  Tou te s  les f r ac t ions  s e n t  rdunies  d a n s  u n  m~.me bMlon  et  6vapor6es.  

Annexe 5 

Poudre de cellulose ac6tyl6e pour colonne 

I n t r o d u i r e ,  clans u n  r6e ip ien t  de 5 l i t res  m u n i  d ' u n  ag i t a t e l t r  m 6 e a n i q u e  et, d ' u n  t h e r m o -  
m6t re ,  2 l i t res  de  benz6ne  p u r  e t  800 mI d ' a n h y d r i d e  ae6t ique .  Agit.er le m6.1ange e t  a j o u t e r  
l e n t e m e n t  10 ml  d ' a e i de  su l fu r ique  /~ 98c}~). (Nauf fe r  le e o n t e n u  fi 55 ° e t  a j o u t e r  220 g 
de  p o u d r e  de  cel lulose ((~Filta-Floc Fine~)). Ag i t e r  p e n d a n t  6 hem'es  ~ 50 °. Ref ro id i r  
e x t 6 r i e u r e m e n t  e t  a j o u t e r  400 ml  d ' g t h a n o l  en  po r t i ons  de 25 ml.  Essore r  sur  u n  e n t o n n o i r  
de B u e h n e r ,  su spend re  le g'&teau duns  600 ml  d ' 6 t h a n o l  e t  essorer  l 'a leool  aussi  eompl6te-  
m e n t  que possible.  R6pd te r  ce l avage  t rois  fois a u  moins ,  6 t endre  la poudre/~ Fai r  en  eouche  
mince  et  laisser  6vapore r  le so lvunt .  Compl6 te r  le s6ehage d a n s  u n  6 v a p o r a t e u r  ro ta t i f ,  
sous u n  vide  de  200 m m  H g  pouss6 p r o g r e s s i v e m e n t  a u  v ide  comple t ,  af in d ' 6v i t e r  Uen- 
t r M n e m e n t  de la p o u d r e  dans  le r6f r ig6rant .  Conse rve r  la poudre  refroidie  d a n s  u n  r6ci- 
p i e n t  eouver t ,  ma i s  non  pus ferm6 h e r m d t i q u e m e n t .  
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