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INTRODUCTION

La protection phytosanitaire est une guestion délicate et complexe, On
convient génfralement qu'il faut faire appel, pour la résoudre, 3 tous
les moyens biclogigues, chimiques ou physigues disponibles, pris séparé-
ment ou réunis suivant les moyens et les possihilités.le moyen le plus
utilisé dans 1'agriculture moderne est la lutte chimique donc le trai-
tement avec des produits chimigues synthétis8s. Tout traitement phyto-
pharsacestique laisse des dépdis suy dans, ou en dehors des substrats
traités, Ces dfnBts sont ume source potentielle de résidus de pesticides
4 la récolte &1 de pollution de 1'environnement. In effet les pesticides
fvoluent scus 1'action de divers facteurs, notamment les facteurs clima-
tigues €t les facteurs 3 actioe chimique ou binlogigue, Mais leur &limi-
natios totale du substrat traité nlest pas toujours réalisée, soit qu'ils
possddent une stabiiité relativement &1&vée soit wae e temps de carence
{le d8lais entre e traitoment et 1n récolte) n'est pas vespectf, C'est
pourguai, ies comitfs d'sprfetion au niveau national et COTTRING groupes
o ‘enperis su siveay intermational, imposent aux utilisateurs des produits
phytosanitaires des prosoriptions de manibre 3 limiver les résidus dans
ies produits consommfs 3 un nivesy Lo doe log i guemant acceptable, (Ces
PrEsCTiptions of jdus conorbtement les Limites mucimeles toidrables sur
i damu Jes Truits o1 Jes Iogames, st #tablies sur base de 1a doge
Joumrval tre alissibie 1083 gl w2 d81ini1 comme Prant 1a Yguant ité
% peest b dide and d aprds | 'easenible dos danntes texicologigques cone
s, parell povolr Brre inpfrie ¢ hague oy perdant toute 1s vie sans
Cinper apeade iahilee ot sio hase des bofities pratiques agricoles dans
iesgal et o0 socente @'l ¥ & une dose maximale qui ne doly pas #ye
doatele poe odteniy wme pretection phviossnitalre sulfisants’

Cortos, pour Sviter fout dumgey fomitus] resultant de 1'absorption de
PRt i ides, §Tia8T serait de panmsiy disposer de movens de Jutte sans
stiliention de pradulte chimigues of se Sait e Hioniy du dbveloppemnent
et de 1'Extomuion dos Frudes dane ov demaine, Maie B 1'heure présente,
i et focommaitre gue, 3 1'encention de queiguet cus apboifioues, {1
nlest pae pescibie do produive, selon les fois foonamigues on vigusur
13 gt itF d'aliwents whcoscuives § s consonmstion mondisle sans faire
appel 3 W stade on sutfe A 13 production, sus prodults chimiques de
tutte contre fes parssites. le o WRELALKL, prix Nebel de 1a peix, 2
fort biem cituf ce probildme de 1 utifiestion des pesticiden dans 1'op-
tige de }alisentation dume 1s memde, los pesticides somr un ‘mel




nécessaire” e1 ils le resteront aussi longtemps qu'aucune technique de
lutte contre ies organismes nuisibles, sans utilisation de produits
chimigues, ne resoudra les problémes de la protection des cultures.

ie présent mémoire est donc une contribution 3 wne meilleure utilisation
de ces praduits en tenant compte surtout du probléme des Tésidus,

Ce travail comporte deux parties : la premiére est une étude hibl iogra-
phigue ol vous avons foit le point de la situation dans ce domaine do la
phvtopharmacie, 1a deuxibme partie de e travail est une dtude expér imen-
taie ou nous pous somes familiarvisés avec plusieurs techniques d'analyse
utilisbes dans la recherche des résidus sur différentes cultures. lLes
résultats obtenus nous permet tevant de déterminer 1'incidence des condi-
tiems d'application des pesticides sur fa teneur résiduaire de ces
produits dans la plante @i devrait Bure prapre & la consommation.
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La phytopharsacie est une discipline en constante évolution dont 1'inté-
Tét a été largement dfmontré tant par les instances nationales gqu’inter-
nationales, chargées d'assurer P'alisestation des popalations.

A ces débuts, la recherche de composés chimiques caractérisés par leur
efficacité vis & vis des pavasites 3 détruire n'ftais acoompagnée ou
saivie que par des recherches restreintes sur iz texicologie ot la
$tabilité 3 long terwe. Par aprés, on s'est attachd § misux comwltre la
persistance de ces produits et 3 &1abiir los nommes de lowr utilisation
et les rfsidus acveptables 3 la vécolte e msnipre & prévenir les ris-
ques 4° intonicstion du consommateny.

Plus récesment, i1 apparalt gue Patilysetion shusive de ces proguits
posirraie, par action diverte o indiverte, imédiste s & verme, $tre
préjudiclable me fcosystiues qui constitumt notrs eswivcesmemont
Fumalement ltes instames officielies se ot do Plus = pius prdoccuples
den résidus des postictles, sctant dans ip timewToe Retiesel gu’ interna-
tional et uw vaste risew de iadcostoives per la rechwecie de ces
rfnbles a $18 Instalid susst Riew possr 1w conteBle gue powr des pecheys
ches sy be comportement des PRt i e upeds des eeseie centr®ise
conrt et § Loy teves,

{. CORSIDERATIONS D ORIME CRssumg,

Sl Prisemeation ot shjst B In commission ds Cader A1 lmenter ius

La Compizsion PAAME By Codes 43 ettt 2 powr Wl de mettre e
ceuvTe le prograes mitie PWITHS see tes sevmes al mentaires. Tile et
composde des Uiate Sewmboos of Seadbree Son W de Gu PAD e de 1OOMY
Wi GAT ROLEEE s den ovpamisetione ey Bleiy dtew faire partie,

Ce programme s pont shiet de proviger e wantd fex comsommtesrs st
dassarer Ia loyauté dee pratigees sueiss duve te comeerce, S gremon-
voir la coondimetion do tams Jee travam o et idee e nerees & dmen-
taires entrepric par doe arvpanications jute BT imiet &F gommerren-
taleq d"SaBlir un ovdre de prisritd ot S premdve §initistive e ie

duite du travail de priperstion dee projets de mormee  per 10 istere
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médiaire des organisations compétentes et ave leur aide, de mettre
définitivement su point les normes et aprs leur acceptaticn par les :
gxwvernements, de les publier dans un Codex Alimentarius soit Comme
normes régionales, soit comme normes mondiales.

le vomité du Oodex sur les 18sidus de pesticides est un OYgAne inter-
poavernemestal gui conseille la commission sur toutes les fquestions
relatives s rfsidus de pesticides. 11 se rfunit une fois par an et

samet des rapports 3 la commivsion. Ce comité a notwmweent les atiri-
hutions saivastes -

2l Frablir des limites maximales posur les vésidus de pesticides dans des
prodaits alimentaives d8terminds ou dans des grovpes de denrdes )
P Fréparcy des listes prioritaives de posticides b soumertye pour

fephuation & 1s regmion comiointe FAVINE sur les résidus de pesti-
¢ ddes,

C; Emmimer des mivbegies

@ berinet |1 lowmage ot Janalyse pour le dosage
4} Lxmminer &'sutres guostions e rapport avec 1 innecuits des aluments
a% oot ienmewt des rfsidue de et b ddes

1

U coriain mmbre de {amites sy s e o des résidus de certains

pesticides deme les desedies ol imentaires pe #Opte apres chaque véunion
e bs Tomission wiste Ji0/0M8

M5, Do Limites maxdusles sont hasbes suy

S grovge deaperts des rPesdus de pesticides # de 1environne

T
W OEAD et de Comite M Cewperts des risidun de pesticide., [les
foposemt war les infoesatdone diaponibies oF o qui Loncerie Jes résidux
septilies o 'Ftow rercentele aprie wtilisation de pert v ides oonf o=

ven scoeptables gul ont B8R Bege
Blies pomr les vfebdue de pretis jdes,

feax fims da Codex Klimentarive o ewtend par peetic ide, toute substance
o0 affange de slwtances desting 3 repoisseT ou I omhattre toute espbee
de vavapenr: oo Soree paglohe trede sdbetance o s e s iwi?:




utilisé en tant que régulateur de la croissance végétale, défoliant ou
dessicateur . J1 ne s'applique ni aux engrais, ni aux antibiotiques ou
produits utilisés i d'autres fins, telles que la stimulation de la
croissance ou la modification du comportement reproductif.

2.3.2. Residu_de pesticide

- — " -

"Aux fins du Codex Alimentarius, on entend par résidu de pesticide
toute(s) substance(s) présente(s) dans un produit alimentaire destind 3
1'8tre humain ou aux animaux 3 la suite de l'utilisation d'un pesticide.
Ce terme englobe également tous les dérivés déterminés, tels que produits
de dégradation et de conversion, métabolites et produits de réactions

qui sent jugés importants du point de vue toxicologigue”

2.3.3. Limite maximale codex de résidu "Tolfrance”

"Aux fins du Codex Alimentarius, on entend par limite maximale ¢ aodex de
résidu, la concentration max.male d'un résidu de pesticide gue le Codex
recommande d'autoriser ldgalement dans ou sur un aliment ou us produit

alimentairve. La limite est exprimée en milligrames de rézidy do pesti-
cide par kilogramme d'aliment ou de preduit alinmentaire”

2.3.4. Dose journalitre admissible

- - -

La présence des résidus de pesticides dans nos alisests ot dans notee
environnement criec un rizque de toxicité. Pour Svaluer ce risgue 1008

a introduit le concopt dose journslidre sdmissible™ (IUAY iy o & Enit
comme ftant la quantité d'un pesticide qui, d'apréa |'onsemdie Jos
donnfes connues paralt pouvoir 8tre ingérée chagse i pendant tete

la vie sans risques appréciables. Des recherches *axico o log s mer
animaux pendant une période de longue durde, lusgu'’ ? ans, permed tanl
de déterminer cette DA ne présentant pas de Jdarger pour 1s consom-
mateur,

ir x 6

WA * SEET

=

dose en mg/kg/jour ingérée quotidiennement par wn anisal et v
tal et n'ayant montré aucim effet toxigue.

A ! premier codfficient de s&urité

A = I0 lorsque les animanx expérimentmm sont des rats:

A = 40 lorsque les animanx expérimentmre sont des chiens.

=T o
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B : Deuxiéme coéfficient de sécurité
B = 1) s1 les essais ont duré deux ans au moins
B = 500 si les essails ont duré moins de deux ans.

60 : Foids d'un individu moyen, exprimé en kg.

0.4 Foids maxime d'un aliment donné et consomm® par jour (exprimé en
kg).

.

-3.5. i de careie

C'est 1'intervalle de temps qui doit 8tre respecté entre le dernier
traitement 2t la récolte.

%. DEPOT DE PESTICIDES

3.7, Considérations gfnirales

Les produits phytosanitaires peuvent se subdiviser en quatre groupes
principeu, Citds par ordre plnfrsiement d&croisssnt de toxicité
~ insecticides, scaricides, molluscicides, radenticides, nématicides.
~ fongicides
» herbicides
~ divers @ tfgpalatenrs de Cralssance

inhibiteurs de perminstion,

riymlsife o1 artractits,

ia proteciion plotossnitaire et complere, Dans certaing cas, on pulvés

rise i pesticide unigomment s 1a partie sfrienne des plantes (tyai-
temenit foliadire] dass &7auires cas, pay comtre, an U'applique sur Je ol
dfpuuren de vigftation, oo par Traitement dee denvfes en vue de lour
commreation f€iloe de gratnes, ruberoules de pomme de terre, otc, .. ),

Pans foue loe Cae cos Yraitoments laiseerant <iﬁ;in‘-}=i ; MEie les pros

hitmes e e posent pos oniguoment sur 1o sibstrats traltfs mals

Egaioment on dedwors Jdo cer sobstrats. Ainsi, o8 traitant Ja partie

afriense des plavtes, 11 oot Byidewd qu'un cortain ferircetitage du pro-

duit prtosanitaire se fetrome sur de sol. B traitant le sol, 11 faut
conprendre gue i, intensiowellenent, on esplre gue, griice B leurs
propriftée systémioues cortaing pesticides, tol {'aldicarbe, protégeront

ia planste contre 1'attegue des insectes, duns d'autres cas, par contre,

des produits teile 1z dieldrine pourront se retvouver dans Jes plantes

1% ou 118 ne somt pas d8cirables. §i o8 v almute les guantiths de pesticides
utilisés dans tm but de provection aprde lu rhogite poex., tradtement

s L AR ]
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des entrepSts, des caisses d'emhallage on constate gue les sources de
poilution sont aussi nombreuses que varifes,

3.1.1. Constitution d'un dépht de pesticides

Dans la lutte phytosanitaire, on doit déposer le pesticide 12 ol les
parasites se trouvent {lutte curative! ou sont susceptibles d'attaquer
{lutte préventive). Ce dépdt doit rester disponible, en concentration
suffisante aussi longtemps que 1'objet 3 protéger risque d'Btre attaqué,
Dars la constitution d'un dépdt divers facteurs entrent en jeu :

3.1.1.1. Type de formulation

lin méme pesticide peut Btre formulé sous différentes formes 1 produits
pulvérulents pour poudrage, poudres mouillables, solutions émulfiable,
suspensions concemtrées, cartouches fumigénes, granules etc,., Trop peu
de recherches ont #18 réalisfes pour définir, compte tenu des caractéri-
stigues particulifres de ces diverses formulations, celles gui assurent
pour uee culture domsde un A8pdt minimem pour une &ficacité maximale.
I1 est probakle gue dans le cas Jdes poudres, en madifiant le dismbtre
des particules, on puisse ohtenir une meilleure efficacité pour une
cfpenae plus faible on matidre active,

3.1.0.0, e type de culnae

Les surfaces wigftales prisentent des aspects trés varifs. Certaines
st difficiles d souiller (p.ev. 18 fouille du ohou ot du poireay) ,
dfautres, par cowtre, so moeuilient trés (a0 lement (p.ex. ia fouille du
haricot et de 1a powme dv terre)l. Certaines sont glabres (p.ex. ia
fouille de 1z betterave), @ autres velues (poox. 1a feuille du tabac) .
On comgoit gue la aent 108 do pesticides dipnsbe dbpendra de 15 mor-
rhologie des plantes,

T.1.0.5. Lo mode de traitemen

Les modes de traitement oot une influsace considbrable wer 1o dBpbt, 1s
dopht initial o6 co gui mbsinte du praduit appliaud s de subwtrat
imbdistement aprie [application sst trde AiflBvent selon 1o mode

4 application du pesticide qui devrait Btee choisd e fagon & sssurer
une Efficacits optimale on mhwe temps gu'une contamination minbmale des
cultures ot de& 1 e irommessent

30"’&‘6“1 w
2.18 quantité de pesticide sppliafe ne devrait pac Afpasser e minbem
requis powr obtenir Yes vfenitsts racherehife,




g

b. Le nombre de traitements devrait €tre fonction de 1'&fficacité recher-
chée et de la gravité de 1'attague.

3.1.1.5. Le moment de 1'application

a. Le traitement devrait Btre effectué de préférence au moment ol les
conditions climatiques et les pratigues culturales garantissent une
efficacité maximale. Dans certains cas, il pewt cependant &tre néces-
saire de prendre des mfsures aussitit aprés la détection du ravageur,

b, L'intervalle eatre la dernifére application et la récolte devrait 8tre
aussi long que possible de facon 5 réduire au minima les résidus,
sans perdre de vue 1'importance du parasite, le degré de protection
nécessaire pour ure utilisation saximale du produit et 1a vulnerabi-
1ité de la culture traitfe immédiatement avant la récelte. 11 faur
pour cela fixer officiellement des intervalies pré-récoltes, qui
doivent 8tre respectés,

¢. Selon le cycle de diveloppewment & parasite & combatire, un traite-
ment de protection & court terme {faisant sppel § des produits 3
faible résanence) ou traitewsnt § long terme Taisant appel & des
produits 3 ongue rfmncnce),

3.2. Bvolution du dfpdt

Dés gue Ia matidre sctive & @00 dipeade, Jdif (Bremts facteurs concourent
& 1'&liminer.

3.2.1. Pacteurs micanigoes

. Erosion par 14 plaie ot 1o veid | 13 gluie pout proveguer un less)s
vage du prodinit ot care redistridution du a8l inivial vers les par
tios basses et le sni.

b Nature ot forme o dwirst @ dare Jor traitemects sous verve, an
constate gue por une wiee dose anplbaafe § 1'are, 1s valewr du dépdt
initial ¢t {3 smidre dont 3] Svshoe Ji070rent prandement sy tomates
compard s laifes,

3.2.2. Pacteurs physicorchinigues

a. Solubilisation et wwiatilieation : 1s vitesse &'Flimination du produid
est forction de <3 sofubilitd dans 1'ean of de ea tensiom de vapsur,

h. Oxydation, kydrolyse o1 autres réactions chimigues pavvest transfors
Ber progrescivement e produit imitial en on ou plusierrs whtabolites

avant une toxicité Jifffrente.

b S £ e e T B L B e S i a3 e e L et £ e i ik S e e T e SR B e L R e S i e e O e
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¢. Propriftés systémiques qui sont de nature 3 influencer 1'&volution
d'un dépdt en raison du cheminement du produit dans la plante.

d. Croissance du végétal.
C'est un facteur trés important dans 1'évolution de la teneur en
résidus. Fn effet si le jour du traitement on a rétrouwvé en moyenne :
100 pg de produit dans des fruits d'un poids moven de S g, la valeur
du dépdt initial sera de :

Ro = 100 = 20 o
i

En acceptant 1'hypothése gqu'il s'agit 4'un produit stable et gu'asu-
cun facteur mécanique ou physico-chimigue n'intervient pour provoguer
une diminution du dépdt, om retrouve au moment de 1a récolte : 100 pg
de produit dans des fruits dont le poids meven est de 200 g. la
valeur du réside 3 la récolte sera dans ces conditions

Bo = 3%’%&3 = 0.5 myw

La quantité de prohiit est restée la mbew mais sa concentration dans
les fruits est quarante fois plus faible.

3.3, Conclusion

Tout traitement lalsse un dfpdt non secimeent s lo substrat traité,
mais assi en dehors de oo substont. Ot itativement, les d8pbts e
vent varier dans de larges proportiose en fontion des factours A8Tinis
si=dessus ot ces variations sentrent tote s complesitd des Etudes sur
fes dépdts de pesticides,

En protection phytosanitaire raisonnde, on v de Jimiter Jox d6pdts, on
doit rechercher les technmigues capabies, non pas 4781 beiner Totsioment
les parasites présents, mais de réduire Jour population § un sivess tel
que lez Jommages qu'ils comment solent Scomemiguement supporishies. B
d'autres termes, on doit rechercher le Jfpdt sl fisast pour ahsurer e
protection watisfaisante.

L PESTICITES

th des probldmes primovdiaux, susei bien pour les antorités nationaliss
qu'internationales, restera Touiours ume large surveilisnce ot 1'Pya-
luation d'un prograses concernant §extention et 1" mwportance asccordbe
A la contamination de ['hoewe ot de son emvironmement par ies pesticides
et leurs métabolites. 11 st dose trés important d"svoir des »fthodes

R T e A T P L PO S R TR L ey ] T T s [ Lo R L Ry S e PR R PP S o o7 ST 3 00 Gl et Dttt
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d'analyse propres pour chaque groupe de pesticides ou méme une méthode
d'analyse spécifique pour un pesticide donné. Les prohlémes de mise au

point des méthodes d'analyse des résidus de pesticides requidrent um

personnel spécialis€é. En effet ces méthixies imposent des maaipulations

délicates et difficiles et exigent des appareillages trés élaborés,
relativement coliteux. De plus, le nombre de produits plytesanitaires

disponibles dans le commerce et susceptibles d'Btre utilisés est élevé
et enfin il y a la gramnde diversité des productions vépétales servant,

soit 4 l'alimentation hwaine, soit 3 1'alimentarion animale.

4.1. Schéma général des opérations d'amalyse

Lorsque 1'échantillon entre au lshoratoire, il regoit un mafro 4'ordre

et est répertoril® dans un livre Jd'analvses duns leguel sont notds
- la date de réception;

- la provenarce de 1'&chantillon;

- 1'historique de !‘essai si corsw

~ le poids d'échantillon ¢t le nombre d'obiets gu'il comporte.

Suivant [a nature dev prodults § dosey et de 13 nature vigliale sy
laguelle ils ont éef dfposds, J Echentillon peut Btre treisé de dif-

férentes maniéres qui sont schfnatisdes duns o tableas 1.

§.1.%. Or

£ n i BT A R Q‘w‘
Qrdre de_grandeur des réaidgs

Les résidus de pesticides somt euprinds on e (pertics per sillien) .

L valeur movenne des comcentratioms da prodeit g ['se retrouve more
mallement dans des vigftam traitée wo eitue emvter 0,01 jgm ot 10w,

La limite inférisure de Jdétersination Jépend
- de la nature du profiit 3 aralveer

= des caractéristiques de la matidre vightaie;
< de la sensibilind de la séfthode de dowape.

4.1.2. Doses tolfrées (Toifrances)

e B 3 e e bl e 2

Aprés consultation des dosciers hiologigues, tonicolopises ¢f d'amives
de résidus, le Iégislatenr five, ponr chagse produit, oo valesr savimale
tolérée. Elles ont &8 Stablies sur 1a hase d'wm bowm regpect dee condi-

tions d'applicationTout dfpassement de cette valour duns des denries

conscmmables trouwvées sur le march peut faire 1"odier de sanctions vise

e R [ o e T R e I i Py (vt e W L SR R RN I Ay %
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a-vis du producteur, et seront vraisemblablement di} 2 une mawwaise
utilisation du produit (Surdosage, ou non respect du délai de carence).

Malheuresement il n'existe actuellement pas de coordinmation officace
entre les différents pays. Ces valeurs des telérances peuvent dong
varier d'un pays 3 un auvtre, ce qui campligue les mesures 3 prendre au

niveau de }'exportation ou de 1'importation.

D' autre part, selon les conditons climatigues d'une amafe # 1'autre et
d'un essai 3 1’'autre les valeurs que 1'on cbtient peuvent Btre asse:

différentes.

Le tableau I reprend un schfma des erreurs pouvant iatorveniy dans
i

{'érablissenent du résultat final.

Le niveau d'hWtéroghndité du sépdt initisl, xor ume wime cul ture avant
requedes traitenents 3 des doses d'application identigues, es? hautemon

significatif. (Tablsau 1).

TABLEAL 3 - Niveau d4"'hWtérogfndinéd & A6t initial § = déade initial
BEEPRT
Traitement 3 5 g de profuit Traitemetl & 7.5 g de prodaid
i 1'are E 3'see
6.9 (27 © SEREE TR S
8 &
i ¥ A
1 % 4
" e
3 “ ¥

w3
#
&
&
=
<1 ]
-«

5.8 4

§.8 ?

$.% : 4

t.4 i

1.8 g

Y. 0 4

5.8 {178 %) 1o (308 8
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I1 est donc nécessaire pour pouvoir €tablir une tolérauce en matiére de
résidus, de disposer de domnfes provenant d'expérimentations diverses.

L'expression des résultsts ne permet de toute rmanidre gue de fixer un
ordre de grandeur des teneurs susceptibles d'8tre retrauvées.

Le tablesu 2 permet de comstater que 3 partir de 1'entrfe des &chantil-
lons au laboratoire la valeur trouvée peut différer de la valeur réelle
de 25 3 +5 1 temant compte des diverses opérations réalisfes dans
1'analyse ce qui signifie que pour une valeur réelle de 1 ppm :

- la valeur minizaie retrouvée sera de 0.7% pam

- 1a valeur maximale retrowds sera de 1.8% mwm.

C'est 'a raison pour iaguelle om prochde touiours pour des &tudes permet-

tant 4'&tablir un dossiey officiel

= & des répititicns de @'explrimentation ay champ ide 2 B 4 vépfritions),

~ & des riplritions de docage {1 répéritions) ce gui correspond & une
moyensw de 4 5 B dossges per type Japplicstion.

4.2. Muniguiations seéalables s dox

$.0.0 Eghemtillomonge

le poids de 'échustillon somis s iedorateire se doit pax BMes infé.

Pivur &

~ 506 g pour let produits de petites dbwesions o de faible densité
fcorises, frajees. .. .}

« & g ot au moing 5 pidees por les produits de grandes dimensions
ichoeo, selone, ...}

« 1 kg ot au moins 30 pidoes peir o putves prodults (pawees, polres,
GEANGES . ... ).

Chague Schantilion dolt Btre accompegnd 4'ws Wil tin indiguend 1s ne-
ture ot [Toriging e §'Schantiilon, fa dets ot e liew do préiduvament

Les racines sont nettoybos par o Brosasge sous coursnt d'eeu; &1
stagit de idpmes gpinfralement covsomefe same pelure (carottes, pommes
de tevre, ....} ils somt pelfe, 1a peluve 1 13 pulpe constituent respec-
tivement deux sous-Schamtilions.




is

Les betteraves sucriéres et le: chicons sont oéparés en deux :

- La partie destinfe 3 1'alimentation humaine {racines de betteraves et
feuilles de chicons).

- La partie destinfe 3 1'alimentation du bétail {collets et feuilles de
betteraves, racines de chicons}.

4.2.3. Stockage des échantilloms

En principe il faut toujours éviter gue des échantillons doivent Btre
conservés au laboratoire avant 1'asralyse. Mais i1 n'est pas touiours
possible de les traiter immidistement et comme les produits phytosani-
taires qui ont &tF appligués sont suwceptibies de se dégrader um stoc-
kage sppropif est souvent nécessaire.

Uune ranilre glnérale, et sauf indicetions contraires, les proauits
récoltés secs (graines, pailles) sont conservés tels guels & tempbrature
ordinsire, les sutres vgfrawr sont conservis sn surgflateur 4 -20°C
(cette méthode de stockage Llogue le mioux tous les processus de décom-
position] . séammcins, i1 arrive quielle ne convienne pas pour certains
prouits. Liamslvse doit slors Bre faite temédintement (dithiocarhams-
tes sur Ialties).

Dans certsing cas particuliers, lo produit et repidement dbgradé sur e
wigftal, msis s comservs tréx biew dsns un solvant organigue. Ainsi an
pout rapidoment proctder § Deatraction de da matidre active ot les
sxtraits peovent Btre entreposfe en chambre froide jusgu'ew dosage,

4.3, Préperation e Scheetillons

Selon Ia mature dos Schaetillons o1 los sdbstances § rechercher, on peit
opter pour difffrests mades Jo préparstion. B8 Je prodult fome on ddpht
extracuticulaire, w lesniveps wawrlisie] suf i1, boragu’ 11 2 agdt d'un
réehds caticulaireicas o plis comant) le produly dedt Btre extrait de
1" interieour des colinles.

bes fraits of Jes l&guews st Je plue soovent dfcoupfs grousibrement &
aide d'on hocheor sfisngewr indoetrie] gul permet 3 1 analvete de
préiever un sas-Echantilion reprisentatif ot homogbre
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L'échantillon est alors :

- extrait directement

- séché 3 1'étuve lorsque le dosage est fait apris minéralisation,
exemple : dosage des bromures totaux dans les plantes cultivées sous
verre (laitue, tomate).

- Lyophilisé : dosage de produits thermiquement labiles et sclubles dans
1'eau.

Les graines et les pailles sont moulues finement. La terre est séchfe 3
température ordinaire, broyfe dans un mortier et ramisée (maille de 2

mm} ou passée au broyeur 3 marteau.

4.4. Extraction de la matiére active

Une extraction idéale devrait permettre d'iscler complétement le produit
a doser de la matidre végétale ol il a été déposé.

En analyse de résidus il faut accepter un compromis. Le rapport masse
végétale sur produit A doser &tant généralement suplrisur 3 %ﬂ‘f’, rextrac-
tion du pesticide entrainera toujours une dissolution partielle de la
matidre végétale pouvant interférer dans le dosage.

Pour les composés non polaires et solubles dans les graisses @ hexane,
éther de pétrole (P.E. 40-60°C) utilisés seuls ou en mélange avec ' acé-
tone.

Pour les composés plus polaires tels aue les organophosphorés et les
carbapates : méthanol, dichlorométhane, chloroforme, msétonitrile,
benzdne.

Plus le solvant est polaire plus grande est [a quantité de matidres
étrangdres co-extraites, co qui complique les opérations ultérisures de
purification.

Trés souvent 1'extraction de matériel frais se fait en présence de sul-

fate de sodium anhydre pour deux raisons :

~ assurer un meilleur contact entre le solvant non miscible et le pro-
duit 3 extraire.

T A A T T T v T s
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- libérer les composés légeérement solubles dans 1'eau.

Le rapport : volume de solvant d'extraction fen ml) sur poids d'échen-
tillon (g) est toujours supérieur ou égal 3 2.

4.4.2. Matériel et méthodes

- - . -

a. Extraction superficielle

En général 1'échantillon est introduit dans des flacons de verre i large
goulot et aprés avoir ajouté le solvant d'extraction on agite mécanigue-
ment pendant un temps determiné (15 A 60 min). Pour des produits thermo-
stables camme les organo-chlorés on procéde i une extraction chaude
dans un appareil de réflux.

b. Extraction par macération

A une aliquote de 1'échantillon préalablement découpé et mélangé om
ajoute du sulfate de sodium anhydre (matériel frais) et le solvant
d'extraction. On agite pendant 15 d 60 min et on laisse macfrer pendant
la nuit avant de filtrer sur filtre plissé.

c. Extraction par homogénéisation de la matic,e wégétale avec le solvant
d'extraction.

C'est la méthode d'extraction que 1'on suit pour les produits systémiguen
ou pénétrants. Elle se pratique avec un appareil tyye mixer {countemsr se
trouvant dans le bol de 1'appareil) ou Sorvall [les coutems sont §ixés
sur une tige plongeant dans le récipient contenant I'fchantililon).

Dans le cas de produits inconnus, c'est général ement | howogéndisatic .
que 1'on choisit, parce que c'est la méthode d'extriction la plus of ficace,
mais elle a le désavantage de nécessiter par 1a suite de vxdreuses
purifications,

Ure partie aliquotle de 1'échantillon préalablement découpé est introduite
dans l¢ bol du mixer avec du sulfate de sodium et de la célite {silicate
de diatomfe qui facilitera la filtration ultériecure} et le solvant.

On homogénéise pendant 1 3 2 minutes, on fiitre sous vide sur entoimoir
de Biichner ou sur verre fritté.

Généralement, le giteau est repris, réextrait et filtré. Le matériel et
le filtre sont rincés, les filtrats et les ringages sont réumis et
constituent 1'extrait primaire.

e A S R o e e R e et e e B S g e ) S g B b e e e IR e i
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d. Extraction par soxhlet

Son efficacité est supérieure encore 3 celle de 1'homogéneisation mais
elle ne peut &tre appliquée qu'a 1'extraction de produits thermiguement
stables,

Elle nécessite, en outre, plus de verrerie et un temps de manipulation
plus long.

Une aliquote de 1'échantillon haché est introduite dans une cartouche
préparée au moyen d'un papier filtre épais.

Le produit est extrait par percolation du solvant 2 travers la carteuche
et par macération de 1'échantillon entre deux siphomages.

Cette méthode est la meilleure dans le cas de 1'extraction de pesticides
organo-chlorés liposolubles dans de la viande ou du poisson,

La viande est hachée, mélangée A du sulfate de sodium dans un mortier
jusqu'a obtention d'une poudre séche.

On remplit la cartouche d'extraction avec ce méiange ef on extrail par
de 1'éther de pétrole (P.E. 40-60°C).

e. Hydrolyse basique ou acide

Une partie aliquote de 1'échantillon est introduite dans s hallom de

distillation, on y ajoute un agent d'hydrolyse (alcall o acide} et am
distille le dérivé d'hydrolyse que 1'on receuille guantitativesent et

que 1'on dose.

4.5, Purification des extraits

Une fois extraite quantitativement du matériel v&gétal, ia matifre
active doit &tre séparée des substances co-extraites interférentes.

Les méthodes de purification les plus courantes sont la partition entre
deux liquides non miscibles et la chromatographie sur colonme ou couche
mince.

-

Cette technique est utilisée dans un grand nombre de méthodes de purifi-
cation.
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I1 incombe 3 1'analvste de faire le choix des solvants gu'il va mettre
en oeuvre. Ce choix dependra du solvant d'extraction et de 1a solubilité
du ou des produits & doser.

La majorité des pesticides sont trés peu solubles dans ]'ean mais bien
solubles dans des solvants organiques.

Lorsque 1'acétonitrile, le méthanol ou 1'acftone ont £1€ choisis comme
solvants d'extraction on peut procéder de la manidre suivante

A une partie aliquote de l’extraitl primaire oo ajoute de 1'emu (2 8 §
fois le volume d'extrait) et un solvant non miscible dans leguel le
pesticide est soluble (éther de pétrole, dichlorométhane, henzénel.

On procdde ensuite 3 une ou plusicurs estrations de ls phase aguouse
par le solvant organique.

Certains pesticides ont la particularité d'8tre solubles on milieu
aqueux, acide ou basique; en jouant sur Is vslewr du pil, o peut G6plas
cer le coefficient de partage du praduit de Iz plase crganige vers s
phase agqueuse et inversement.

4.5.2. Chromatographie suy cojomme

L'extrait déposé on téte de colonme est #lf sver un soivant converable
et on receuille la fraction contenant le pesticide 3 dower.

4.5.2.1. Adsorbants

Les adsorbants les plus utilisés on smalvse de résidus sont

- Oxwde d'alaminiue (acide, reutre oo basige)

« Gel de silice

- Florisil (silicate de magnfshm swthitice)

~ Attactay (mflange complexe naturel de silicate de mageiziom &f & gl
mine), charbon actif.

- Celite {silicate de diatomée, produit rature! Jomt 'activitf est cone
swdérablement plus faible que celle des silicates synthdtigues) .

Ces adsorbants sont utilisés seuls ou en sflange. Certains d'entre owr
(oxyde d'aluminium et florisil) peuvent #tre additiormés d'emu ce gui oo
modifie 1'activité.

TR = S O e b R T B P WL i Y L e e o T WIS et et T P T 0 £ Rt P ] Lo




4.5.2.2. Solvants
Ether de pétrole
Hexane

Acétate d'éthyle
Chlorure de méthyléne
Chlorcforme

Ether éthylique

Ces solvants sont utilisés seuls ou en sflange. Cénéralement on opére
avec des solvants de polarité croissante afin de mieux cerner 1a frac-
tion contenant les pesticides, ce gui permet 4'éliminer le maximm de
substances étrangéres.

4.5.2.3. Paramétres 3 définir et 3 maitriser
Adsorbants : pature
activité
gramslométrie
poids
Solvants rature
vo iime
vitesse d'é&coulement
Matériel colonne
micro~colomne @ Jdiamdtre do 1 3 L oo, bmstear de 1§ 1%
cm.
colonne classique | dissdtrs de " 3 5 om, hmutewr de 30
a 50 om.

4.6, Méthodes de dosage des pesticides _‘

A fur et 3 mesure do I'évalution de la technime o1 des préocoaapat dons
phytosanitaires, |‘arsens! des movens 4 anelivee o'ess dfveiopnd o1 n'a
cessé de s'amplifier.

Les techniques qui ont &t utilisfes depuic le 8t 3¢ ia Pertophac
macie sont reprises ci-dessous dans 1'ordre chromologigee de leur appe-
rition

Méthodes optiques

Méthotes gravimétriques
Méthodes potentiométriques
Méthodes spectrophotométriques

P b e e
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Quelques phases stationnaires courasmment utilisfes et classfes nar ordre
croissant de sélectivité sont reprises ci-dessous.

1. W 1
SE 30 Méthylsilicone
DC 200
2. ¢ 17 50 % phényl silicone
3. W 210 50 1 trifluoropropvle mfthylsilicone
QGF 1
4. Carbowax 20 M
5. Succinate d'éthyléne glycol
Succinate de diéthyléne glycol,

4.6.1.3. Limitesde la méthode

Les molécules qui peuvent Btre séparfes par cef e technigue doivent Brre
suf fisamment volatiles pour 3tre vaporises complftement of enmtralnfes
par le gaz porteur asux températures de travall (situdes on snalyse des
résidus entre 100 et 300°C) et thermiquement stahles. La chremstographie
en phase gazeuse fait parcie des méthodes de sfparating, soit des pesti-
cides entre ewx, ou du pesticide 3} doser et & vépftal aui |'sccowage.

A la sortie de la colonne, !'éluant passe Jdars ww chasboe de Mtection
oft le passage du produit est converti en sigmal #lectrige. 1 sohies de
principe d'un chrom.tographe en phase gaseuse, peut 2tre repedaents de
la maniére suivante :

SCHEMA DE PRINCIFE D'UN OHEOMATOCRAME BN M Garnsg

#chantillon -
gntrée L
gazr porteur . .. 1

, |
colomne 5
- |
E FOUR ]
¢ chambre d'injection 7 | ;

: détecteur
! enregistreur

27 fne B
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4.6.1.4, Types de détecteurs utilisés en analyse de residus
2., Détecteur A capture d'électrons
Sous 1'effet du rayonnement d'une source radiosctive, le ga: vecteur
est excité et fournit un courant d'électrons appel€ courant de repes.
Quand un soluté passe dans le détecteur, les électrons libres ont ten-
dance 2 &tre captés par les composés £lectrophiles, ce i occasion-

ne une diminition du courant de repos

qui est amplifife er mesurde. ('est

sortie
' le détecteur le plus sensible actuel-
” lement et il est hautement sélectif.
.”. Ces deux qualités en font le détec-

teur le plus utilisé en malvse de
résidus de pesticides. 5 sflectivité

! ‘ limite son domaine d'application =
composés comportant Jdes groupements

e O0Urce radicactive

effliuent colonne halogénes ou nitrés, susceptibles Jde
capter des flectrons de faible &ner-
gie pou- former des ions charghs

négativement. Sa sembilité est de 1 pg.

b. Détecteur i photométrie de {lamme
Le soluté élué de la colonne chromatographicue est belild dens vow §lmee
riche en hydrogéne.

Les atomes de soufre et de phosphore se trowwent exdiifs of Joepwnt les
raies caractéristiques de ces éléments. Des filtrev interférentiels
permettent de sélectionner la longueur d'omle désirde 106 w8 pogr le
phosphore et 394 nm pour le seufre.

fendtire en ygvre

Filtre _ “{«w gortie des gar Wwdilds

I

Photomultinticateur J,.m Kiy

- Effluent colores

Lorsqu’un &chantillon passe dans la flamme, il se produit wne emission
lIuminewde due 3 1l'excitation de certaimsatomes dans le processus de

PA TN A (Lt T
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combustion. Cette émission est collectée et amplifi€e par un photo-

multiplicateur. (e détecteur permet de mesurer sélectivement les &missions

lumineuses provoquées par 1a combustion du phosphore ou du soufre avec
une sensibilité de 10 pg pour le phosphore et de 100 pg pour le suufre.

c. Détecteurs thermoioniques
Le degré d'ionisation des composés phosphorés ou azotfs est fortement

accru lorsque les ions de métaux alcalin comme le potassum ou le rubidium

sont présents dans une flamme riche em hydrogére.

cistal de KC1 ou Mble est coliectsd par une flectrode

, et dirigé vers un aspiificateur.
-l lecteur 4" ions Ces dfrecteurs sont utilisfs

by T Brileur pour le doszge des composés cone

tenant des stomes de phosphore
o d'azete, aver b sensihilitd

—— EAT

ge 10 pg pour le phosphore (P)

Effluent colprne £t d¢ off pg poer 1'azetre (W),

!
d. Spectrométrie de masse

La sensibilité de ce detextamir est sombishis 3 celie de la captanw
d'électrons (de 1brdre & picograme’. ( est o spgsireil coepidtament
automatisé qui en fait le dftecteny ddsl pour Jes Fhsdes de podlution,
de milti-détection et d'évolution S produits »0  Mahelites,

Le couplage chromatographis en phase ghtsuse of @ tiosdtric de manse
permet de concilier la résolution du chreatographe mn et idee do
sfparation et les qualitds du spectromdtre Je marse o op gl comoerne
1M identification des produite.

4.6.1.5. Elargicsement des possidilités de ls chromptagrashie oo phase
gareuse.

On peut estimer 3 um tiers ls proportion de produite phutordurmmcey? igues
actuellement sur le murché, agui peuver® Mre dosfs oy chrommtoraphie mn
phase gazeuse. Mais il est, en outre, ponsible 4" 8tendre los poseibilitis
de cette technique en convertissant cevixise comprsds polsires, solubles
dans |'esu ou thermiquoment instahies en dfrivee enlatiles &% stabiss en
utilisant des réactifs de :

a. Alkylation
b. Silylation
¢. Acviation
d. Hwdrolyse
e. Oxydation

e Rt BT A L e ke At S Y e ek o T L b e R A sl e L apea DN R s S b i &
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Certains réactifs d'alkylation et d’acylation ont, sur les autres pro-
cédés, 1'avantage de greffer sur la molécule des groupements comportant
des atomes d'halogénes, ce qui sugmente la sensiblité de détection de
ces produits par capture d'électrons,

a. Alkylation
Substitution d'un groupement alkyl 3 1'hydrogdpe actif d'un composé€. la
méthylation fait partie des réactions d'alkylation; le réactif de wméthyl-

ation le plus utilisé est le diazométhane, produit garew 2 température
ordinaire qui présente !'inconvénient d'Bire toxigue et explosif.

Plusieurs produits sont des précurseurs de disromfthane en présence de
potasse. La méthylation s'opfre directsment par barbotage du diszomé-
thane dans la sclution 3 séthyler ou par addition ¢'uw volime déterming
d'éther éthyligue saturéd en diazomdthene.

b. Silylation
Substitution d'un gropement trimftbyisiivl @ §'hpdrogioe actif d'un

composé .

¢. Acylation
Substitution d'un radical scvle 3 1'bedrogboe a01if 4un comuosd .

d. Hydrolyse
Certaings composds domemal naisssscs pay résction 4"'hadralvee 5 des
ddrivés thersiquement stables.

e. Ouydation

Certains composds domnent nsissarcs pay rlaction Saxedation 3 des

dérivés donsant dex rfpenses reprod tibies en womeiographis en hase
gazeuse .

D e e T e T N o AT

1.6.2. Mithodes spectrophotonttrigues
Ces méthodes sont basfes s les propriftds gu'ont cerisines adbetances

d'absorbey de 1'@nergie radiante ¥ des lomgueurs 4'onde dfterminfes,
La mesure de la densité optique ou de I'ewtinmction est properticmwiells
au nombre de molécules se trouwent dans le trajet Liminessm, ¢ est-d-dire
3 la concentration de la solution. }J'



L'énergie radiante est génfralement subdivisée en 3 régions cowr .ant les
longueurs d'ordes suivantes :

ultra-violet : de 150 m= 3 400 nm

visible : de 400 rm 3 800 nm

infra-rouge : de 80€ ra 3 16 u.

4.6.2.1. Spectrophotométrie d'adsorption dans 1'utra-viclet

Cette méthode optique est utilisfe pour le dosage des moiécules gui
absorbent les rayons dunt les lomgueurs d'ondes se situent entre 183 et
400 nm.

Elle est relativement peu généralisée en analyvse de résidus pour den

raisons :

- sa sensibilité médiocre

- la nécessité de procéder i des nombrenses purifications en raison du
nombre important de substances qui pourrsiemt irtevifrer dans le
dosage.

Des interférences peuvent affecter 'estimstion casctsy des vensurs, ces
interférences peuvent provenir d'une smwvaise gualitd des solvants ou
d’une purification insmffisante.

I1 est donc indispenaahle, powr les dterminat ions par spe trophotondts e
d'absorption dans |'utra-viclet, de balewr lo spectre d'shsorpt ion de
200 3 400 mm afin de retroover le spectre carsctfristige dy prodait e
I'on dose.

Les produits de la faaille des bemiimidasoles dowt | syl loation eat
actuel lement largement répante se dosent par cetfe efthade. Tos praduits
sont appliqués notament on cultures mvaloddres, war (Frisles o1 don

le traitement de conservation des agrmes.

La limite de sensibilité de cetre ndthode est de 808 e, ;
1.6.2.2. Spéctrophotométrie &' absorption dems le visible.
Spectrophutométrie dabsorption dans le visible. Ces méthndes dites
colorimétrigues sont utilisdes pour le desage wit de molfcnles coluvfies )
(p.ex. drazoxolon) soit de molécules ponvant dommer meissasos 3 des J
dérivés colorés (p.ex. les dithiocarbamates). Payr les dithiocsrhanstes w
fongicides et le thirame une méthode a £48 mormaiisfe 3 1'fSchelle inters
nationale.

:

Pty
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- Principe de la méthode

En milieu acide, les dithiocarbamates et le thirame se décomposent en
libérant du CS,; celui-ci, en présence d'une solution éthanolique d'ume
alkylamine et c;‘acétate de cuivre, forme un complexe, le N-N'-bis{Z-
hydroxyléthyl) dithiocarbamate de cuivre.

Ce dernier, coloré en jaune, donne un pic d’absorption dont le saximes
est situé a 435 mn. Cette méthode n'est pas spécifique, les résultats
obtenus sont exprimés en CSZ'

R S s 23

S B /\ v

2C5,+ 2RM + Cu”" ——  NC Tu C-N
2 £ Vs -.,S,:r \

Les composés organophosphorés et les carbamates substirués ont ure pro-
priété pharmacologique commmne, qui est leur facilité 4'inhiber 1'activi-
té d'un groupe d'enzymes du sérum sanguin dans ['ledrolvse des esters de
la choline.

Cette propriété en fait des produits } haute toxicité pewr les insectss
mais aussi pour les mammiféres.

Elle a servi de base A une méthode de dosage trée sensible basde wur
1'inhibition des cholinestérases.

- Principe de la méthode
L'inhibiteur & doser est laissé pendant un temps détermingd et § e

tempéravure rigoureusement constante en réaction avec les choj ipeatd.
rases présentes dans un sérum sanguin.

Les cholinestérases sont ensuite mises en rfaction aver de 1 aedtvi-
choline dont 1'excés est dosé par colorimétrie aprés formation dhum
dérivé coloré avec |'hydroxylamine et le chiorure ferrigue. lLe maxims
d'adsorption se situe 3 540 nm.

Le pourcentage d'inhibition (I 1) est calculé au moven de la formule
suivante :

tsnlmg—-‘-g[i'-
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E' : densité optigue résultant d'un essal réalisé sans inhibiteur.
E' : densité optigue résultant d'un essai réalisé sur 1'échantil

ion & doser.
E : densité optigue résultant d'un essai réalisé sans cholinesté

rase.

S. MISE AU POINT D'UNE METHODE DE DOSAGE

tne méthode de dosage doit 8tre simple, sensible et reproductible.

Simple : chaque manipulation comportant un risgue d'erreurs, celles-ci
deivent 8tre limitées au maximum,

Sensible | une méthode de dosage doit permettre de descendre au moins §
fois plus bas que 1u limite inférieure basée sur la tolérance. Si 1'on
dose un produit dont la tolérance est de (.05 ppm, il faut que la mé-
thode permette d'atteindre 0,01 ppm,

Feproductible @ des répftritions d'analyses ne doivent pas engendrer des
difffrences de plus de 10 %, Exemple | pour une valeur absolue de résidu
de 1 ppe, 1'0cart maximm tolfré est de 0.9 3 1.1 ppm,

&

el

Ptapes de 1a mwise su point

Lisnaivete doit disposer de 1a matifre active § doser, de sa formule, de
gue igees domndes sur sa solubilitd dans les solvants usuels, d'échantil-
iome de vipftal non traitd @ témoin.

« Compminsant la formule du prodeit, i1 peut s'orienter vers une ou
plusiears des sfthodes de dosages qui ont &t8 mentionnfes,

« Pos solutions de o oduite purs de difffrentes concentrations sont
priparées de maniére ¥ ftablir une courbe d'Ctalonnags et de déters
miner 1s limite de sensibilité du dosage,

« lee dorsbes de solubilitd du produit et la nature de 1'échantillon
voglta] permettent de sflectiommer une méthode d'extraction,

= On procéde 3 un essal de dosage sur 'extrail’ primaire (tel guei ou
comcentye; .

« 8§ Vextrait est trop charpf de matidre végbtale, des interférences
viemnent masguer le signal do produit.
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On proctde alors au choix de la méthode de purification en travaillant

sur Je produit pur de maniére A sélectionner le solvant de partition
ou les corlitions de chromatoraphie sur cclonne.

La récupération des opérations de purification doit &tre de 80 §.
On applique ces techniques 3 1'extrait végétal et on sélectionne

celles qui seront les plus efficasses pour 1'€limination de matiéres

étrangéres co-extraiter

on établit une courbe d'étalonnage sur matériel végéral.
pour des composés inconnus dont on ne connait pas la tolérance, on

essaie d'atteindre une limite de 0.01 ppm.

Fxemple de courbe d'étalonnage :
Témoin :

Témoin
Témoin
Témein
Témoin

+

+

+

+

20 g de matiére végétale

0.2 ug de produit (0.01 ppm)
0.5 ug de produit (0.02Z5 ppm)
1 ug de produit (0.05 ppm)

2 ug de produit (0.1 ppm)

Lorsqu'il s'agit de composés connus pour lesquels une tolérance a €&

fixée comme dans le cas de contrdle de marché (seit T @ tolérance)
Courbe d'étalonnage : témoin

témoin +

e R

témoin +

-—

témoin +

témoin + 2.7

5.2. Rendement de la méthade

On compare la courbe d'étalonnage établie avec le produit pur et celle

obtenue avec 1'échantillon végétal enrichi.

En analyse de résidus on considére comme valable tout rendement supé-

rieur & 80 %. Dans certains cas les opfrations précédant le dosage sont

nombreuses, elles entraine.t des pertes successives préjudiciables au

rendement, celd peut étre admis i condition que les résultats sont

reproductibles.

Le rendement ne peut, en aucun cas, étre inférieur a 60 %.
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6. FEXPRESSION DES RESULTATS

En analyse de résidus, les résultats sont le plus souvent exprimés en

ppm (part par millicn) c'est-a-dire en ug de produit retrouvé par gr

d'échantillon.

En analyse de dépdts, dans le cas ol 1'on étudie la répartition des pro-
2

duits au moment du traitement, le dépdt est exprimé en mg/dm” ce qui

correspond A la dose appliquée en kg/ha.

6.1. Evolution des depdts de pesticides

L'évolution des dépdts en fonction du temps peut étre considérée comme
une réaction irréversible suivant une loi exponentielle qui répond 3

1'équation suivante :

R = Ro.107K¢
3 ol : R = résidu rétrouvé t jours aprés 1'application du produit (ex
5i1 primé en ppm).
7 Ro = valeur du dépdt initial (exprimé en ppm)
f' K = constante : coefficient de dégradation.
it = temps écoulé entre le jour de 1'application et le jour dui ,
45 prélévement (exprimé en jours). Z
i
it En remplagant les valeurs trouvées par leurs logarithmes, on obtient |
1% 1'equation d'une droite : }
4 1
& log R = log Ro - Kt |
Y = b+ ax |
i ;
ﬁ{ Dans le cas d'évolution de dépdts a est négatif puisqu'il s'agit tou-
it jours d'une décroissance.
[
ié 6.2. Etablissement de la droite de régression
4 i SRR : =
ﬁ ol : SPE xy : somme du produit des ecarts en xy { xy - S5 &
3 n
|
&k
S
5
¢
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y -

2
SCE x : somme des carrés des écarts en x ( x” - -(-——gi——-)

: moyenne des valeurs de y

=1

n : nombre des valeurs chservées.

6.3. Décroissance journaliére

L'équation de 1a droite permet 3 partir de la valeur de a, de diterminer
la vitesse de dégradation du produit.

Décroissance journaliére exprimée en 1

= {1 - a'}y x 100

oﬂ:a'=¥()a

la valeur du dépdt initial, représente la valeur de R pour t = 0, Dans
1'étude de 1'evolulion d'un dfpdt, sa vitesse de dégradation est géné-

ralement estimle par la valeur de sa demi-persistance gui correspond §

la valeur de t lorsque R = 52

-

6.5. Delai de carence : D.C.
la connaissance de la toléramce et de la vitesse de dfgradstion du
produit permet de fixer un délat de caremce {intervalle de timps devant

séparer le ifour du dernier traitement de celui de Ia récolte).

o ek kb e e e e s L T o g it R T e A g i

la vitesse de dégradation des produits étant fortoment influencfe pay
tes conditions climatiques, la valeur du Jd€lal de carence ne peut Htre ;
déterminée qu'aprés plusisurs essals,

DhasiaS ity

La recherche des résidus de pesticides n'est devenue effective gue
depuis quelques annfes seulement, el zon évolution, tant en ce qgui
concerne le type de pesticides a dérecter que 1'appareillage disponible
a cet effet, a €té si rapide qu'une adaptation des mfthodes d'analyse
doit continuellement intervenir et ze, le plus rapidement possible.
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1. INTRODUCTION

Tant dans le secteur des légumes cultivés sous verre gue dans celul des
cultures de plein air, sont apparus des prohlémes phytosanitaires graves,
dus 3 1'extension de la monoculture, gul rendent la production d'une
espéce végfrale désirable impossible sans utilisation de pesticides.

L'utilisation grandissante des pesticides pose un probléme du fait de la
présence de leurs résidus dans les produits alimentaires et de la pollu-
tion de 1'enviroanement. Dod, i1 ressort gu'il faut disposer d'un outild
anaivtigue capable d'aborder tous les probidmes résultants de 1'utilisa-
tion des pesticides.

Le but du travail expérimental est o'amalvser les résidus 3 différents
moments apres le traitement pesticide. Afin de se familiariser aver les
méthodes ¢ analvse les plus urilisdes, des pesticides appartenant 3 des
familles chimigues difffrentes ont 818 cholsis ot utilishs sur plusieurs
cultures maralohdres. les doses appliguies varient pour un méme posti~
gide 2t suy e sbee culture.

la présentation de 13 partie cxpirimentale est Chronolagiguement ordon-
nde. Chague copdyimentation conporte une seule culture, trajtée ave
difffrent ppaticides § dez Soses AT fPrentes. L'Bvalotion des récidus ot
{rinflomnce des deses appligules seront discutbes,

. BESIIUS SUR TOMATES

dot. Gentralitis

e Tablems ' | repyfoente le sohims oxpfyimentsl
- Comiitions culturales @ ouitire on seiTe de verre pon chaulfée drris
gofe par subesTsion,

- les semonles utilishs dane e tablesur sont les suivants

DT
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I, 11 et I1I : mméros des parcelles £lémentaires.

Bl : parcelle traitée par une dose simple de bénomyl

2 : parcelle traitée par une dose double de bénamyl

M1 : parcelle traitde par une dose simple de manébe

M2 : parcelle traitée par une dose double de mangbe

Fi . parcelle trait@e par une dose simple de phosphamidon
2 : parcelle traitée par une dose double de phosphamidon

Bi : parcelle traitée par une dose simple de diméthoate

i 34 : parceile traitée par une dose double de diméthoate

- Dispositif expérimental
L'essal se présente en trois parcelles, chacune divisée en deux sous-

parcelles, subdivisfes em parcelles &l8mentaivés dont le nombre est
fgal su nombre des produits utilisés, plus une paycelle élfmentaire
poar le témein, de fagon que chague sous-parceile comprenait les
divers produits 3 une des deux concentrations plus un témoin,

= Les traitements
Les premifres pulvéyisstions ont #1€ appliqubes le 8 juin 1980, au
mament de | apparition du premier bhouguet, suivi d'un traltement une
fois toutes los deun W@ ines poaYy assurer une protection continue de

is cailvure,

-~ ies pré

Siz fchantillons de tomates ont Bt prélevis trods du premier ot trois

i trodsites benagaet .

3
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Lo bfmomyl oot un fongicide syutfmique appligqud en cultures maraichires
pogr lutter comtre le Betyytis of d'autres champignons,

Matifre sctive Heromnyl oot Je nom comsun du (hutylearbamoyl -1 benzimis
dazolyi-I) carbamate de mithyle.
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TABLEAU 1 - Schéma expérimental

Date de plantation : 13.5.18980

Date floraison du leyr Bouguet 9.6.1980

Date floraisan du 3dme Rouguet ©.7.1980
[T m— Bl g b Pttt LSt s bt toll bkt
Dose en Date d'application et nombre de jours
Pesticide § de m.a. aprés la plantation
appligué appliguée Frormrorr T Bttt LR LR L -
par are 9,6.80 26.6,80 74780 4.8.80
oF a1 &5 "3
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Ce produit donne naissance 3 un produit de scission le Z{methoxy-carba-
moyl)-benzimidazole (BOM} qui a comme formule brute : CHN.C, et comme
formile de structure :

i e |

Produit formulé : poudre mouillable contemant 53¢ § de matidre active.

2.2.2. Les analyses

Différentes méthodes ont €1€ proposées pour |‘analyse des résidus du
bénomyl. e.a. par fluorimétrie aprés transformation Jdu henomyl en I-AB
(2 aminobenzimidazole), méthode développée pur PEAS et al (1) et MARTENS
et al (2). MESTRES (3} et CNAEGT et al (4}, ont proposé une méthoce
spectrophotométrique off le bénomyl est transformd en BM au cours Jde
1'analyse. STELRBAUT et al {5) ont démontrd e les résultats oblems
par les différentes méthades ne difffrent gue de pou of que s adthade
par spectrophotométrie dans | utra-vielet proposfe per MSTRES est ia
plus simple et dorme les résultats les plus repradactibles. DLMONEIRI
et al (6) ont simplifié la adthode of aéliord le remlement en wodif e

la procédure d'extraction.

a. Méthode

s

La méthode utilisde est celle Jeerite par MEXNOOTINE ot al., {8},

b. Principe de 1a méthode
Elle consiste en une extraction par ['acétate d'#tivle o6 silioy

moniacal des dérivés du noyau beniimidazole tel gue 1e Woomyl, Dans les

conditions de la méthode analvae, ie bénomy] oot fransforsd on WM

lors de @'extraction.

le BM est soluble en milieu ammux s ide, mais insoluble e u]ieu

alcalin. L'extrait scétate d'éthyle est purifié par agitation en milieu
alcalin et élimination Jde la phase alcaline.

Le BOM est alors extrait de 'acétate d'éthvle par e wolution acide et

déterminé par absorption en ultra-vioiet.
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Dosage : spectrophotamétrie d'abosorption dans 1'ultrgviolet. Cellule 1

cm en guartz. Fnregistrement du spectre de 310 mm & 250 nm pour le BOM :

pics d'absorption de maximms 280 - 273 mm.

¢. Limite de sensibilité : 0.05 ppm.

d. Rendement de la méthode @ »+ 90 %.

e. Schfaa détaillé {voir, annexe 111,
2.2.3. REsulials

5

les résultats somt repris aux tableaux 2.1 et 3, ¢ tabhleau 2.1 donnant

un apepey gfnfral des résultans,

3 % - e - i s 23 o 3l e
2o A, IFISCUFSION Jes TOBUITALS
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Sy rtomste 1o bénowyl est utilisé surtout pour Jutter comtre ]'Antrace

Falhani® ,
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favorables pour le développement des tomates au niveau du troisiéme
bouquet, ce qui provogque une dilution plus prononcée. Dans le tableau
2.1 on peut voir les différences des poids moyens des tomates du premier
et du troisidme bouguet.

Le mantbe est un fongicide utilisé contre diverses maladies fongiques
des végétaux. En cultures waraichéres il est utilisé contre |'anthrac-

nose, 14 rouille, le mildiou et la septoriose,

Matidre active & manthe ¢s1 le nom commm de : N,N'-8thyléne bis {dithio-

carbauate] Ranganeux.
. Nan Wewnbisi 45" 1 Mah € )
Formale brute § (G ;HMANGS,)

Formule de styucture

Y ]
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2.4. Phosphamidon

2.4.1. Généralités

Le phosphamidon est un insecticide systémique utilisé contre les puce-
rons des arbres fruitiers, la mouche de 1'olivier, le carpocapse des
pommes et des poires, la mouche de 1a betterave et contre diverses

chenilles des arbres fruitiers.

Matidre active : phosphamidon est la nom commun du phesphate de (chloro-

2diéthylcarbamoyl-2-méthyl-1 vinyle) et de diméthyle.

Formule brute : C]OHIQCINOSP

Formule de structure : 3
&
Mo\ /cn (MeQj,P
/C Ll C\ o\ /cl
/0 CNEt, Jemcht.
(“OO}JP\ 0 Me ENE.::
o o
if} {7

Produit formulé : liquide huilew:, incolore et inodore (Dimécron), con-

tenant 200 g de phosphamidon par litre de produit formulé.

2.4.2. Les analyses

Plusieurs néthodes existent pour 1'analyse de cet organophosphoic. les
méthodes dont 1'utilisation est conseillée par la FAO/OMS, sont celles
proposé par ABBOTT (16) et MESTRES (17).

a. Méthode
C'est la méthode utilisée dans le laboratoire de Phytopharmacie de la
Faculté des Sciences Agronomiques qui est valable pour les analyses des

organo-phosphorés sur {ruits et légumes.

b. Principe de la méthode

i méthode consiste en uie extraction avec 1'acétone, une dilution de
1'extrait aves de 1'eau et 1'extraction réplilc de la phase aqueuse avec
50 ml de dichlorométhane. Les composés organophosphorés se retrouvent
dans la phase de dichlorométhane. Aprés séchage sur sulfate de sodium
anhydre on détermine les résidus par chromatographie en phase gazeuse et
une détection spécifique par photométrie de flamme.
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c. Limite de sensibilité : 0.1 pe

d. Rendement de la méthode : 85 a 40 %.

e. Schéma détaillé (voir annexe IV}

2.4.3. Résultats

Les résultats sont repris aux tableaux 2.3 et 3, le tableau 2.3 donnant

un apercu général sur les résultats obtenus.

2.4.4. Discussion des résultats

- ——

Le phosphamidon est ur insecticide systémique utilisé surtout en agri-
culture, mais son utilisation n'est pas autorisée sur les cultures légu-

miéres dans plusieurs pays.

La FAO/OMS a fixé une tolérance sur tomates de 0.1 ppm, exprimant la
somme des résidus de cis- et trans-phosphamidon. Les prescriptions de
1'utilisation du phosphamidon sur tomates sont ! g de phosphamidon dans

10 1 d'eau par are et un temps de carence de 28 jours.
I :

Les resultats des analyses effectuées sur des échantillons prélevés 2
partir du premier bouquet traité a la dose de 2 g/10 1l/are, montrent
que les résidus trouvés 14 jours aprés le dernier traitement sont in-
férieurs A la tolérance de 0.1 ppm (0.068 ppm). Les résultats de la méme
dose appliquée sur le troisiéme bouquet et 14 jours aprés le dernier
traitement, confirment ceux trouvés an niveau du premier bouguet (0.03

ppm) .

Pour la dose deuble (4 g de phosphamidon dans 10 1 et par are), on n'a
pas enrégistré des concentrations de résidus inférieures & la tolérance
de 0.1 ppm aussi bien au niveau du ler que du 3cme bouguet et ce 14
juurs aprés le dernier traitement.

Les résidus trouvés sur le 1ére bouquet sont supfrieurs i ceux trouvés
sur le 3¢me pour des doses identiques et le méme nombre de jours aprés
le dernier traitement. Ce phénoméne s'explique par le fait que le poids
d'une tomate au niveau de 3¢me bouquet est supérieur i celui du ler
bouquet, donc c'est un simple phénoméne de dilution du produit sur les
tcmates.
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2.5. Diméthoate

2.5.1. Génfralités

lLe diméthoate est un insecticide systémique, appartenant & la famille

des organophosphorés, utilisé surtout pour lutter contre les mouches

phytoparasitaires. Ce produit est aussi utilisé comme acaricide.

Matiere active : diméthoate est le nom commn du dithiophosphate de 0,0-

diméthyle et de S-(méthyl carbamoylméthyle).

Formule brute : C5H1z!\a03PS2

Formule de structure

4 o
L
iIMEO) P S CH, T NHMe

Produit formulé : liquide huileux, contenant 100 g de diméthoate par

litre de produit formulé.

2.5.2. Les analyses

Plusieurs méthodes existent pour 1'analyse des résidus de ces organophos-
phorés. les méthodes dont 1'utilisation est conseillée par la FAO/(MS,
sont celles de : ABROTT (16), MESTRES (17) et PANEL (18},

a. Méthode
La méthode est la méme que celle utilisée pour 1'analyse des résidus de

phosphamidon.

b. Principe de la méthode : voir phosphamidon.

¢. Limite de sensibilité : 0.1 ug

d. Rendement de la méthode : 85 & 90 %.

e. Schéma détaillé (voir annexe IV)

2.5.3. Résultats

Les résultats sont ropris aux tableaux 2.4 et 3, le tableau 2.4 donnant

un apercu général des résultats.

PR TP T N R ey
Ak e ety v b Ao B DRI FNT B L 2

o i el sl - SRt 1 A M g o et S e



45

2.5.4. Discussion _des_résultats

Le diméthoate est modérément dangereux. 11 est métabolisé en ométhoate.
La FAO/OMS a fixé une tolérance et une dose journaliére acceptable
respectivement de 1 ppm (teneur totale en diméthoate et ométhoate), et
de 2 mg/kg de poids corporel. Selon les prescriptious sur l'utilisation
de ce produit en cultures maraichéres, la dose normale d'application est
de 3 gramme de matiére-active diluée dans 10 1 d'eau et pulvérisée sur

un are de culture avec un temps de carence de deux semaines.

Les résultats obtenus sur des échantillons prélevés aussi bien & partir
du ler bouguet, que du troisiéme traité & 'a <‘mple dose montrent que
les résidus trouvés 2 semaines aprés le dernier traitement, sont infé-
rieurs 4 la tolérance de 1 ppm. Par contre, aprés 1'application d'une
double dose (6 g/10 1/are), les résidus trouvés sont tous supfrieurs a 1

ppn, méme 2 semaines aprés la derniére application.

A noter une décroissance rapide des résidus de ce produit, (par exemple

de 13 ppm a4 0.05 ppm en 14 jours pour la dose simple).

Le facteur dilution A joué son rdle. bEn effet du fait que le poids moyen
d'une tomate de 3¢me bouquet est supdrieur d celuil du ler, les résidus
trouvés aprés une méme durée et pour une méme dose sur le 3éme houquet

sont inférieurs A ceux du premier,

e e o Bt e e e e e e e A e d e ) L e e e ey
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TABLEAU 2 - Nombre, poids moyen et poids total des tomates analysfes et con-
centration en ppm et en ug par tomate

1. Bénomyl
.............. o e
Dates d'échan- B1 R2
tillonnape et Promm——srree—ssseseseecesemeoe——— e e e ————————————————
nombre de jourd nombre poids poids nambre poids poids
aprés la plan- | de to- en gr. moyen ppm pg/tom. de to- en gr. moyen ppm jg/tom.
tation mates en gr. mates en gr.
-------------- e . - =" S 2 o o S T A W o o o o i S T . T . TP o s . 2 T o -
Fchantillonnage & partir du ler bouquet
8.7.80 (56) 15 280.0 - 18,7 3,62 67.7 13 339.8  26.1 4.88 1274
14.7.80 (62) 28 428.2 15.3 3.7 567 18 376.5 20,9 4.82 100.7
21.7.80 (69) 24 T74.0 0 32.3 2.7 87.9 23 F43:0: 858 505 139.7
Fchantillonnage 4 partir du 3éme bouquet
5.8.80 (84) 25 £17.0 20,7 2.4 464 21 329.0 15,7 4.18 65.6
11.8.80 (90) 13 4130 31.8: . 2.26 1.9 21 gO9.0 38.5 3.96 182.5
18.8.80 (97) 28 1247.0 34.5 1.44 641 19 108B.0  64.0 %.00 - 192:0
2. Mantbe
Dates d'échan- M1 M2
tillomage et  Frowerescessoopmrnsmonnn e nmemr e e e i e e e e
nombre de jours nambre poids poids nambre poids  polds
aprés la plan- |de to- en gr. moyen ppm pg/tom.| de to- en gr. moyen ppm P/ tom,
tation mates en gr. mates en gr,
Uchantillommage 5 partir du ler boutquet
8.7.80 (56) 14 416.0 29,7 5.6% 167.2 1 524,0 23:1 12.84 2065
14.7.80 (62 14 415.0  29.6 3.8 116.6 18 548.0 3.5 R;97 2736
21.7.80 (6Y9) 21 GBB.O 32.8 3.62 118.7 15 416.0 27,7 B.B0O- 235.B
Echantillonnage A partir du 3&me bhouquet
5.8.80 (84) 19 800.0 42,1 3.84 161.7 26 623.0 24.0 12.36 2906.6
11.8.80 (90) 26 g88.0 38.0 5.78 219.6 22 688 .0 31:8F J2.06% A9b.H
18.8.80 (97) - - - - A * i - 5
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TABLEAU 3 - Concentrations en ppm au niveau de ler et 3éme bouquet et
nombre de jours aprés le dernier traltement
E | Nombre de jours ler bouquet 3éme bouquet
aprés-le dernier pr-rrerrescsscsssesseese——. e e
traitement dose normale dose double | dose normale dose double
A. Bénomyl
1 3.62 4.88 2.24 4.18
7 3.67 4.82 2.26 3.96
14 2.72 2.73 1.44 3,00
L B. Manébe
| 1 5.63 12.84 3.84 12.36
E 7 3.94 8.97 5.78 12.64
& 14 3.62 8.50 - ’ ‘
C. Phosphamidon ¢
f 1 1.42 3.45 0.79 2.15
o 7 0.42 1.00 0.29 0. 28 '
7 14 0.07 0.44 0.03 0.14
. Diméthoate
1 13.00 37.00 6,14 12.32
3 2074 10.88 2.67 3.67
14 0.94 7.54 0.74 1.70 ;
__________________ o e o o - - o o i S - ]’ - -] i
:
g %
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3. RESIDUS SUR EPINARDS

Parmi les maladies cryptogamiques sur cultures légumiéres, Botrytis

cinerea, 1'oidium et le mildiou, occupent une place importante et

causent des seriew: problémes sur ces cultures. Depuis plusieurs annes,
des fongicides tel que le bénomyl, le thirame, le mantbe et le captafcl
ont été proposés pour lutter contre ces parasites. Récemment la gamme
des fongicides disponibles a été élargie par 1'intraduction de 1'ipro-
dione et de la vinchlozoline dans quelgues pays.

3.1. Introduction

Iprodione est le nom commun du : isopropylcarbamoyl-1(dichloro-3,
phényl}-3 hydantoine.

Formule brute : Oel—NHPr
( i C1 "u' 0 “
13 [ o ¢
Formule de structure o Moy
g
Vinchlozoline est le nom comun du : (3-(3,5-dichlorophény}~S-méthyl-5-
vinyl-1,3 oxazolidine-2,4-dione,
Formule brut
ik e ] o
C;,HgC1,N0; /‘—o
N
Formule de structure : \.——J»cnzr:u,
e oo i O Me

L'iprodione et la vinchlozoline sont deux fongicides appartenant au
groupe des dicarhoximides. Ces deux produits ont une action de contact
préventive et curative. En Belgique, 1'iprodione et la vinchlozoline ont
¢té introduit en 1979 pour combattre le Botrytis et le Sclerotinia sur
laitue. Les produits formulés se présentent sous forme de poudres mouil-

lables. Les prescriptions pour ces produits sont

- Iprodione

Formulation : 50 % poudre mouillable (Rowa})
Dose : 3 x 15 g de formulation/are = 3 x 7.5 g d'iprodione/are
Tolérance : S ppm.
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- Vinchlozoline

Formulation : 50 % poudre mouillable (Ronilan)
Dose : 10 g de formulation/are = 5 g de vinchlozoline/are
Tolérance : 2 ppm.

Peu de travaux ont été entrepris a propos de 1'évolution de ces substan-

ces sur les légumes.

Dans cette étude, on a suivi 1'évolution des résidus de ces deux fongi-
cides appliqués sur une culture d'hiver d'€pinards en serre non chauf-
fée, jusqu'd la récolte et aprés un nombre C'applications et des doses
différentes. Une étude statistique a ¢ét¢ réalisée aprés une seule ap-
plication de chaque fongicide d différentes doses durant la culture,
pour déterminer la demi-vie, le temps de carence, la droite de régres-

sion et 1'équation de décroissance de chaque produit.

3.2. Matériel et méthodes

3.2.1. Données _sur_la_culture

—— -

Les épinards ont été cultivés dans une serre en verre non chauffée.

- date de semis : début novembre 1980,

- irrigation . arrosage manuel.

3.2.2. Traitements fongiques

Les fongicides utilisés, les doses et les dates de leur application

figurent dans le tableau 4.

L'échantillonnage et les analyses ont été effectufes 0, 6, 13, 20, 27,

-

34, 41 et 48 jours aprés les derniéres applications.

Chaque analyse a ét¢é réalisée sur un échantillon de 20 plantes d'épi-
nards, provenant d'une parcelle &élémentaire ayant subie 1'un des trai-
tements (I1, I2, I3, 14, IS5, V1, V2, V3, V4 ou V5). L'échantillon est
haché et homogénéisé avant de prélever un sous-&échantillon de 50 g pour
fanalyse.
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3.2.4. Méthode

La méthode utilisée pour la détermination des résidus d'iprodione et de
vinchlozoline, est celle proposée par W. DEJONCKHEERE et al (19} qui est
la Méthode Normalisée Belge de détermination des résidus de pesticides

organo-chlorés.

- Principe de la méthode
la méthode consiste en une extraction des composés organo-chiorés par un

mélange éther de pétrole-acétone, suivie d'un lavage a 1'eau qui €iim.ne
1'acétone et certaines impurités de 1l'extrait. Aprés séchage, la phase
éther de pétrole est injectée en chromatographie en phase gazeuse avec
détecteur i capture d'électrons.

- Schéma détaillé (voir annexe I1I).

-

3.3. Résultats

Les tableaux 5, 6, 7, 8, 9, 10 et 11 contiennent respectivement le poids
moyen d'une plante au cours de la culture (tableau 5}, les concentrations
en ppm dans la masse entiére des plantes i différentes dates Jd'échantil-
lonnages, (iprodione, tableau 6, vinchlozoline, tibleau 8) la quantité

en ug par plante 3 différentes dates d'échantillonnage (iprodione,
tableau 7, vinchlozolin, tableau 9), 1'évolution des résidus en ug par
plante et en ppm en fonction du temps (jours) aprés application d'une
seule dose de pesticide (Tableau 10) et la demi-vie la décroissance
journaliére, le délai de carence et le coéfficient de corrélation cal-

culé a partir des concentrations en ppm (Tableau 11).

3.4. Discussion des résultats

La croissance des épinards était trés lente et (e cycle de la culture

¢tait plus long que dans des conditions plus favorables.

Plus de quatre mois aprés le semis (début novembre) le poids moyen d'une
plante n'atteint que de 5 g. Ce retard de croissance et de développement
de la plante est d{i aux conditions de température et de luminosité
durant cette période hivernale.
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L'évolution du poids moyen d'une plante d'épinard a partir de ce stade
de 5 g jusqu'a la récolte se retrouve au tableau 5 et est représentée
graphiquement (fig. 1). Le poids moyen d'une plante 3 la récolte n'est

b.

d.

a.

que de 27.55 g faible par rapport d ur~ culture de saison. Les conclu-
sions qu'on peut tirer des résultats sont exposées dans les points
suivants.

Aprés une seule application d'une dose simple ou double de vinchlo-
zoline (V1, V4) ou d'iprodione {I1, 14) et avec un délai de carence
de 6 semaines (délai de carence recommandé sur une culture de laitue,
la quantité des résidus pour chaque traitement (I1, 14, VI et V4) est
inférieure aux tolérances fixées (5 ppm pour 1'iprodione et I ppm
pour la vinchlozoline}. Les quantités des résidus pour chacun des
traitements (11, 14, V1 et V4}, sont respectivement 3.49, 3.26, 0.72
et 0.72 ppm donc sensiblement €gales pour les deux produits, C'est
uniquement aprés 1'application d'une dose simple de vinchlozoline
qu'on a enrégistré une quantité de résidu {1.53 ppm}, in.érieure i la
tolérance de 2 ppm, 34 jours aprés 1'application. Pour 1'iprodions et
pour la double dose de vinchlozoline, les quantités de résidus ne
sont inférieures aux tolérances que 41 jours aprés la derniére

application (tableau 10j.

Pour les traitements I2, I3 et I5, respectivement I doses simples,
une dose simple plus une dose double et 2 doses doubles d’iprodione,
les résidus C¢taient encore supirieurs 3 5 ppm 41 jours aprés la
derniére application (Tableau 6).

Pour les traitements V2, V3 et V5, respectivement ! doses simples,
une dose simple plus une dose double et 2 doses doubles de vinchlio-
zoline, les résidus étaient inférieurs a 2 ppm 34 jours aprés la
derniére application pour VI {1.39 ppm) et 41 jours aprés la derniére
application pour V3 (0.76 ppm), mais les résidus dépassent encore la

tolérance pour V5 41 jours aprés la derniére app'icution (tableau B}).

Le tableau 11 montre le: résultats obtenus A partir de 1'analyse
statistique des chiffres portant sur la demi-vie, la décroissance
journaliére, le délai de carence et le coefficient de corrélation
calculés a partir des concentrations en ppm, aprés une seule appli-

cation de chacun des deux produits & une dose simple ou double. 11 en
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