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Annexe 1.

Répartition mondiale de la production d huiles essentielles

FRANCE

Lavande, lavandin,
Sauge, Camomille,

ESPAGNE Ciste, Angélique

Ciste, Citron, Eucalyptus
Romarin, Lavandin

USA

Cédre, Pamplemousse,
Orange, Menthes

BRESIL

Eucalyptus, Citron, Orange,
Menthe, Citronnelle

MAROC
Armoise, Oranger,
Géranium, Rose,
Romarin

PARAGUAY
TUNISIE

Oranger, Romarin,

Petit Grain,
Menthe

ARGENTINE
Citron

ITALIE

Bergamote, Citron,
Mandarine, Iris, Menthe

BULGARIE .o

TURQUIE Rose

RUSSIE
Lavande, Coriandre

IRAN
Galbanum

PHILIPPINES
Ylang

Citronnelle, Cédre, Géranium,
Menthe, Iris, vétiver

INDONESIE

Patchouli, Cannelle,
_Citronnelle, Girofle,
#lang, Santal, Vétiver

- &
EGYPTE

Basilic, Santal

Basilic, oranger,
Géranium, Rose

AUSTRALIE
Eucalyptus, Santal
AFRIQUE SUD

Bergamote,
Orange

MADAGASCAR

Ylang, Cannelie, Girofle







Annexe 2. Liste des 26 substances identifiées comme allergisantes
Substance Nom INCI N° CAS N° EINECS
2-benzylideneheptanal Amyl cinnamal 122-40-7 204-541-5
Alcool benzylique Benzyl alcohol 100-51-6 202-859-9
Alcool cinnamylique Cinammy! alcohol 104-54-1 203-212-3
Citral Citral 5392-40-5 226-394-6
Eugénol Eugenol 97-53-0 202-589-1
7-hydroxycitronellal Hydroxycitronellal 107-75-5 203-518-7
Isoeugénol Isoeugenol 97-54-1 202-590-7
2-pentyl-3-phénylprop-2-éne-1-ol Amylcinnamy! alcohol 101-85-9 202-982-8
Salicylate de benzyle Benzyl salicylate 1158-1 204-262-9
Cinnamaldéhyde Cinnamal 104-55-2 203-213-9
Coumarine Coumarin 91-64-5 202-086-7
Géraniole Geraniol 106-24-1 203-377-1
4—(4—hydfoxy—méthyl)cyclohex—B— Hydroxyisohexyl-3- 31906-04-4 950-863-4
enecarbaldéhyde cyclohexenecarboxaldehyde
Alcool 4-methylbenzylique Anise alcohol 105-13-5 203-273-6
Cinnamate de benzyle Benzyl cinnamate 103-41-3 203-109-3
Farnésol Farnesol 4602-84-0 225-004-1
butylbenz jl_)(:r-é;rito-nal dehyde Butylphenyl methylpropional 80-54-6 201-289-8
Linalol Linalool 78-70-6 201-134-4
Benzoate de benzyle Benzyl benzoate 120-51-4 204-402-9
Citronellol Citronellol 106-22-9 203-375-0
a-hexycinnamaldéhyde Hexyl cinnamal 101-86-0 202-983-3
(R)-p-mentha-1,8-diéne Limonene 5989-27-5 22813-5
Oct-2-ynoate de méthyl Methyl 2-octynoate 111-12-6 203-836-6
cyilrgﬁézz:{:l(zy?)GC;ttr)ll;?:;Zyéine Alpha isomethyl ionone 127-51-5 204-846-3
Evernia prunastrie, extraits Evernia prunastri extracts 90028-68-5 289-861-3
Evernia furfuracea, extraits Evernia furfuracea extracts 900028-67-4 289-860-8







Annexe 3.

Les vhrases de risques R et conseils de prudence S

% Les phrases de risques R

R1- Explosifa I’état sec.

R2- Risque d’explosion par le
choc, la friction, le feu ou
d’autres sources d’ignition.

R3- Grand risque d’explosion par
le choc, la friction, le feu ou
d’autres sources d’ignition.

R4- Forme des composés
métalliques tres sensibles.

R5- Danger d’explosion sous
I’effet de la chaleur.

R6- Danger d’explosion en
contact ou sans contact avec
I’air.

R7- Peut provoquer un incendie.
R8- Favorise I’inflammation des
matiéres combustibles.

R9- Peut exploser en mélange
avec des matieres
combustibles.

R10-Inflammable.

R11-Facilement inflammable.

R12-Extrémement inflammable.

R13-le nombre 13 n'est pas
attribué

R14-Réagit violemment au
contact de 1’eau.

R15-Au contact de I’eau, dégage
des gaz extrémement
inflammables.

R16-Peut exploser en mélange
avec des substances
comburantes.

R17-Spontanément inflammable &
I’air.

R18-Lors de I'utilisation,
formation possible de
mélange vapeur-air
inflammable/explosif.

R19-Peut former des peroxydes
explosifs.

R20-Nocif par inhalation.

R21-Nocif par contact avec la
peau.

R22-Nocif en cas d’ingestion.

R23-Toxique par inhalation.

R24-Toxique par contact avec la
peau.

R25-Toxique en cas d’ingestion.

R26-Tres toxique par inhalation.

R27-Tres toxique par contact avec
la peau.

R28-Tres toxique en cas
d’ingestion.

R29-Au contact de I’eau dégage
des gaz toxiques.

R30-Peut devenir facilement
inflammable pendant
I’utilisation.

R31-Au contact d’un acide,
dégage un gaz toxique.

R32-Au contact d’un acide,
dégage un gaz tres toxique.

R33-Danger d’effets cumulatifs.

R34-Provoque des brdlures.

R35-Provoque de graves brdlures.

R36-Irritant pour les yeux.

R37-Irritant pour les voies
respiratoires.

R38-Irritant pour la peau.

R39-Danger d’effets irréversibles
tres graves.

R40-Effet cancérogéne suspecté :
preuves insuffisantes.

R41-Risque de lésions oculaires
graves.

R42-Peut entrainer une
sensibilisation par inhalation.

R43-Peut entrainer une
sensibilisation par contact
avec la peau.

R44-Risque d’explosion si
chauffé en ambiance
confinée.

R45-Peut causer le cancer.

R46-Peut provoquer des
altérations génétiques
héréditaires.

RA47-le nombre 47 n'est pas
attribué

R48-Risque d’effets graves pour
la santé en cas d’exposition
prolongée.

R49-Peut causer le cancer par
inhalation.

R50-Trés toxique pour les
organismes aquatiques.
R51-Toxique pour les organismes

aquatiques.

R52-Nocif pour les organismes
aquatiques.

R53-Peut entrainer des effets
néfastes a long terme pour
I’environnement aquatique.

R54-Toxique pour la flore.

R55-Toxique pour la faune.

R56-Toxique pour les organismes
du sol.

R57-Toxique pour les abeilles.

R58-Peut entrainer des effets
néfastes a long terme pour
I’environnement.

R59-Dangereux pour la couche
d’ozone.

R60-Peut altérer la fertilité.

R61-Risque pendant la grossesse
d’effets néfastes pour
I’enfant.

R62-Risque possible d’altération
de la fertilité.

R63-Risque possible pendant la
grossesse d’effets néfastes
pour I’enfant.

R64-Risque possible pour les
bébés nourris au lait
maternel.

R65-Nocif : peut provoquer une
atteinte des poumons en cas
d’ingestion.

R66-L’exposition répétée peut
provoquer desséchement ou
gercures de la peau.

R67-L’inhalation de vapeurs peut
provoquer somnolence et
vertiges.

R68-Possibilité d'effets
irréversibles.



«» Les combinaisons de phrases R

R 14/15 : Réagit violemment au
contact de I'eau en dégageant des gaz
extrémement inflammables.

R 15/29 : Au contact de I'eau, dégage
des gaz toxiques et extrémement
inflammables.

R 20/21 : Nocif par inhalation et par
contact avec la peau.

R 20/22 : Nocif par inhalation et par
ingestion.

R 20/21/22 : Nocif par inhalation, par
contact avec la peau et par ingestion.
R 21/22 : Nocif par contact avec la
peau et par ingestion.

R 23/24 : Toxique par inhalation et par
ingestion.

R 23/25 : Toxique par inhalation et par
ingestion.

R 23/24/25 : Toxique par inhalation,
par contact avec la peau et par
ingestion.

R 24/25 : Toxique par contact avec la
peau et par ingestion.

R 26/27 : Trés toxique par inhalation et
par contact avec la peau.

R 26/28 : Treés toxique par inhalation et
par ingestion.

R 26/27/28 : Trés toxique par
inhalation, par contact avec la peau et
par ingestion.

R 27/28 : Trés toxique par contact avec
la peau et par ingestion.

R 36/37 : Irritant pour les yeux et les
voies respiratoires.

R36/38 : Irritant pour les yeux et la
peau.

R 36/37/38 : Irritant pour les yeux, les
voies respiratoires et la peau.

R 37/38 : Irritant pour les voies
respiratoires et la peau.

R 39/23 : Toxique : danger d'effets
irréversibles trés graves par inhalation.
R 39/24 : Toxique : danger d'effets
irréversibles trés graves par contact
avec la peau.

R 39/25 : Toxique : danger d'effets
irréversibles trés graves par ingestion.
R39/23/24 : Toxique : danger d'effets
irréversibles trés graves par inhalation
et par contact avec la peau.

R 39/23/25 : Toxique : danger d'effets
irréversibles trés graves par inhalation
et par ingestion.

R 39/24/25 : Toxique : danger d'effets
irréversibles trés graves par contact
avec la peau et par ingestion.

R 39/23/24/25 : Toxique : danger
d'effets irréversibles tres graves par
inhalation, par contact avec la peau et
par ingestion.

R 39/26 : Tres toxique : dangers
d'effets irréversibles trés graves par
inhalation.

R 39/27 : Trés toxique : dangers
d'effets irréversibles treés graves par
contact avec la peau.

R 39/28 : Trés toxique : dangers
d'effets irréversibles trés graves par
ingestion.

R 39/26/27 : Tres toxique : dangers
d'effets irréversibles trés graves par
inhalation et par contact avec la peau.
R 39/26/28 : Tres toxique : dangers
d'effets irréversibles trés graves par
inhalation et par ingestion.

R 39/26/27/28 : Tres toxique : dangers
d'effets irréversibles trés graves par
inhalation, par contact avec les yeux et
par ingestion.

R 42/43 : Peut entrainer une
sensibilisation par inhalation et par
contact avec la peau.

R 48/20 : Nocif : risque d'effets graves
pour la santé en cas d'exposition
prolongée par inhalation.

R 48/21 : Nocif : risque d'effets graves
pour la santé en cas d'exposition
prolongée par contact avec la peau.

R 48/22 : Nocif : risque d'effets graves
pour la santé en cas d'exposition
prolongée par ingestion.

R 48/20/21 : Nocif : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par inhalation et par
ingestion.

R 48/20/22 : Nocif : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par inhalation et par
ingestion.

R 48/21/22 : Nocif : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par contact avec la peau et
par ingestion.

R 48/20/21/22 : Nocif : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par inhalation, par contact
avec la peau et ingestion.

R 48/23 : Toxique : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par inhalation.

R 48/24 : Toxique : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par contact avec la peau.

R 48/25 : Toxique : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par ingestion.

R 48/23/24 : Toxique : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par inhalation et par contact
avec la peau.

R 48/23/25 : Toxique : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par inhalation et par
ingestion.

R 48/24/25 : Toxique : risque d'effets
graves pour la santé en cas d'exposition
prolongée par contact avec la peau et
par ingestion.

R 48/23/24/25 : Toxique : risque
d'effets graves pour la santé en cas
d'exposition prolongée par inhalation,
par contact avec la peau et par
ingestion.

R 50/53 Tres toxique pour les
organismes aquatiques, peut entrainer
des effets néfastes a long terme pour
I'environnement aquatique.

R 51/53 Toxique pour les organismes
aquatiques, peut entrainer des effets
néfastes a long terme pour
I'environnement aquatique.

R 52/53 Nocif pour les organismes
aquatiques, peut entrainer des effets
néfastes a long terme pour
I'environnement aquatique.

R 68/20 Nocif : possibilité d'effets
irréversibles par inhalation.

R 68/21 Nocif : possibilité d'effets
irréversibles par contact avec la peau.
R 68/22 Nocif : possibilité d'effets
irréversibles par ingestion.

R 68/20/21 Nocif : possibilité d'effets
irréversibles par inhalation et par
contact avec la peau.

R 68/20/22 Nocif : possibilité d'effets
irréversibles par inhalation et par
ingestion.

R 68/21/22 Nocif : possibilité d'effets
irréversibles par contact avec la peau et
par ingestion.

R 68/20/21/22 Nocif : possibilité
d'effets irréversibles par inhalation, par
contact avec la peau et par ingestion.



«» Les conseils de prudence S

S1 Conserver sous clé.

S2 Conserver hors de la portée des
enfants.

S3 Conserver dans un endroit frais.
S4 Conserver a 1’écart de tout local
d’habitation.

S5 Conserver sous... (liquide
approprié a spécifier par le
fabricant).

S6 Conserver sous... (gaz inerte
approprié a spécifier par le
fabricant).

S7 Conserver le récipient bien
fermé.

S8 Conserver le récipient a I’abri
de I’humidité.

S9 Conserver le récipient dans un
endroit bien ventilé.

S10 Maintenir le produit humide.
S11 Eviter le contact avec l'air.
S12 Ne pas fermer hermétiquement
le récipient.

S13 Conserver a 1’écart des
aliments et boissons, y compris
Ceux pour animaux.

S14 Conserver a 1’écart des...
(matiéres incompatibles a indiquer
par le fabricant).

S15 Conserver a 1’écart de la
chaleur.

S16 Conserver a 1’écart de toute
flamme ou source d’étincelles. Ne
pas fumer.

S17 Tenir a I’écart des matiéres
combustibles.

S18 Manipuler et ouvrir le
récipient avec prudence.

S19 nombre non attribué

S20 Ne pas manger et ne pas boire
pendant ’utilisation.

S21 Ne pas fumer pendant
’utilisation.

S22 Ne pas respirer les poussieres.
S23 Ne pas respirer les
gaz/fumées/vapeurs/aérosols
(terme(s) approprié(s) a indiquer
par le fabricant).

S24 Eviter le contact avec la peau.
S25 Eviter le contact avec les yeux.
S26 En cas de contact avec les
yeux, laver immédiatement
consulter un ophtalmologiste.

S27 Enlever immédiatement tout
vétement souillé ou éclaboussé.

S28 Aprés contact avec la peau, se
laver immédiatement et
abondamment avec... (produits
appropriés a indiquer par le
fabricant).

S29 Ne pas jeter les résidus a
I’égout.

S30 Ne jamais verser de 1’eau dans
ce produit.

S31 Tenir a I'écart des matiéres
explosives.

S32 nombre non attribué

S33 Eviter I’accumulation de
charges électrostatiques.

S34 Eviter le choc et le frottement.
S35 Ne se débarrasser de ce
produit et de son emballage qu’en
prenant toutes précautions d’usage.
S36 Porter un vétement de
protection approprié.

S37 Porter des gants appropriés.
S38 En cas de ventilation
insuffisante porter un appareil
respiratoire approprié.

S39 Porter un appareil de
protection des yeux/du visage
approprié.

S40 Pour nettoyer le sol ou les
objets souillés par ce produit
utiliser... (a préciser par le
fabricant).

S41 En cas d’incendie et/ou
d’explosion ne pas respirer les
fumées.

S42 Pendant les
fumigations/pulvérisations porter
un appareil respiratoire approprié.
S43 En cas d’incendie utiliser...
(moyens d’extinction a préciser par
le fabricant. Si I’eau augmente les
risques, ajouter : Ne jamais utiliser
d’eau).

S44 En cas de malaise, consulter
un médecin (si possible lui montrer
I'étiquette).

S45 En cas d’accident ou de
malaise consulter immédiatement
un médecin et lui montrer
I’emballage ou I’étiquette.

S46 En cas d'ingestion consulter
immédiatement un médecin et lui
montrer I'emballage ou I'étiquette.

S47Conserver a une
température ne dépassant pas... °C
(a préciser par le fabricant).

S48 Maintenir humide avec...
(moyen approprié a indiquer par le
fabricant).

S49 Conserver uniquement dans le
récipient d’origine.

S50 Ne pas mélanger avec... (2
spécifier par le fabricant).

S51 Utiliser seulement dans des
zones bien ventilées.

S52 Ne pas utiliser sur de grandes
surfaces dans les locaux habités.
S53 Eviter I’exposition et se
procurer des instructions spéciales
avant 1’utilisation.

S54 nombre non attribué.

S55 nombre non attribué

S56 Eliminer ce produit et son
récipient dans un centre de collecte
des déchets dangereux ou spéciaux.
S57 Utiliser un récipient approprié
pour éviter toute contamination du
milieu ambiant.

S58 nombre non attribué

S59 Consulter le
fabricant/fournisseur pour des
informations relatives a la
récupération/au recyclage.

S60 Eliminer le produit et son
récipient comme un déchet
dangereux.

S61 Eviter le rejet dans
I’environnement. Consulter les
instructions spéciales/la fiche de
données de sécurité.

S62 En cas d’ingestion ne pas faire
vomir : consulter immédiatement
un médecin et lui montrer
I’emballage ou 1’étiquette.

S63 En cas d’accident par
inhalation, transporter la victime
hors de la zone contaminée et la
garder au repos.

S64 En cas d’ingestion, rincer la
bouche avec de I’eau (seulement si
la personne est consciente).



«» Les combinaisons de phrases S

S1/2 : Conserver sous clé et hors de portée des enfants.
S3/7 : Conserver le récipient bien fermé dans un endroit
frais.

S3/9/14 : Conserver dans un endroit frais et bien ventilé a
I'écart des... (matieres incompatibles a indiquer par le
fabricant).

S3/9/14/49 : Conserver uniquement dans le récipient
d'origine dans un endroit frais bien ventilé a I'écart des
...(matiéres incompatibles a indiquer par le fabricant).
endroit frais et bien ventilé.

S3/14 : Conserver dans un endroit frais a I'écart des
...(matieres incompatibles a indiquer par le fabricant).
S7/8 : Conserver le récipient bien fermé et a I'abri de
I'humidité.

S7/9 : Conserver le récipient bien fermé et dans un endroit
bien ventilé.

S7/47 : Conserver le récipient bien fermé et a une
température ne dépassant pas ...°C (a préciser par le
fabricant).

S20/21 : Ne pas manger, ne pas boire et ne pas fumer
pendant l'utilisation.

S24/25 : Eviter le contact avec la peau et les yeux.
S26/36 : Besoin de Lunettes de protections, Gants et une
hotte pour manipuler le produit ( ex : Acide Butanoique )
S29/56 : Ne pas jeter les résidus a I'égout, éliminer ce
produit et son récipient dans un centre de collecte des
déchets dangereux ou spéciaux.

S36/37 : Porter un vétement de protection et des gants
appropriés.

S36/37/39 : Porter un vétement de protection approprié,
des gants et un appareil de protection des yeux/du visage.
S36/39 : Porter un vétement de protection approprié et un
appareil de protection des yeux/du visage.

S37/39 : Porter des gants appropriés et un appareil de
protection des yeux/du visage.

S47/49 : Conserver uniquement dans le récipient d'origine
a température ne dépassant pas ... °C (a préciser par le
fabricant).



Annexe 4. Screening initial de 300 substances actives
Substance Active
2,4D Clofentézine Fenpropimorphe Mécoprop Propinébe
Abamectine Clopyralide Fenpyroxymate Méfénoxam Propoxure
Acéphate Coumatretralyl Fenthion Meéfluidide Propyzamide
Acéquinocyl Cyanazine Fenvalerate Mépanipyrim Proquinazid
Acétamipride Cyclanilide Fipronil Meésotrione Prosulfocarbe
Acétochlore Cycloxydime Flazasulfuron Métamitrone Prothiofos
Acibenzolar-S-méthyl Cyfluthrine Fluazifop-butyl Meétazachlore Pymétrozine
Aclonifen Cyhalothrine- Fluazifop-P-Butyl Metconazole Pyraclostrobine
Acrinathrine Cyhéxatine Fluazinam Meéthabenzthiazuron Pyrethrines
Alachlore Cyperméthrine Flucythrinate Méthamidophos Pyridabéne
Aldicarbe Cyproconazole Fludioxonil Méthidathion Pyridafenthion
Aldrine Cyromazine Flufenacet Meéthiocarbe Pyriméthanil
Allethrine Daminozide Flufenoxuron Méthomyl Pyrimicarb
Alphaméthrine Dazomet Fluguinconazole Méthoprene Pyrimiphos-methyl
Ametryn DDT Flurochloridone Méthoxyfenozide Pyriproxyféne
Amidosulfuron Deltaméthrine Fluroxypyr Métiram-Zinc Quinalphos
Aminotriazole Diazinon Flurprimidol Meétolachlore Quinoclamine
Amitraz Dicamba Flusilazol Meétraphénone Quintozene
Asulame Dichlobénil Flusulfamide Meétribuzine Quizalofop-P-éthyl
Atrazine Dichlofluanid Flutolanil Mévinphos Resméthrine
Azimphos-methyl Dichloprop-P Flutriafol Milbémectine Roténone
Azocyclotin Dichlorvos Folpet Molinate Séthoxydim
azoxystrobine Diclofop-méthyl Fonofos Monocrotophos Simazine
Bénalaxyl Dicloran Forchlorfenuron Myclobutanil Spinosad
Bendiocarbe Dicofol Formétanate Napropamide Spirodiclofen
Benfluraline Dieldrine Fosetyl-Al Norflurazon Spiromesiden
Benfuracarbe difenoconazole Fosthiazate Novaluron Sulfosate
Benomyl Difethialone Furathiocarbe Nuarimol Sulfosulfuron
Bentazone Diflubenzuron Gluphosinate-ammonium Oryzaline Tau-fluvalinate
Bifénazate Diflufénican Glyphosate Oxadiargyl Tébuconazole
Bifenthrine Dimethénamid Halfenprox Oxadiazon Tébufénozide
Bitertanol Dimethoate Haloxyfop-R Oxamyl Tébufenpyrad
Boscalide diméthomorphe Heptachlore Oxycarboxin Téflubenzuron
Bromacil Diniconazole Hexachlorobenzene Oxydéméton-méthyl Téfluthrine
Bromopropylate Dinitramine Hexaconazole Oxyfluorféne Terbacil
Bromoxynil Dinocap Hexaflumuron Oxytétracycline Terbufos
Bupirimate Diquat Hexazinone Paclobutrazole Terbuthylazine
Buprofézine Disulfoton Hexythiazox Paraquat Tétraconazole
Butraline Dithianon HydramethyInon Parathion Tétradifon
Cadusafos Diuron Hydrazide maléique Parathion-méthyl Thiabendazole
Captane Dodémorphe Imazalil Pencycuron Thiachlopride
Carbaryl Dodine Imidaclopride Pendiméthaline Thiazopyr
Carbendazime Endosulfan Indoxacarbe Pentachlorophenol Thiodicarbe
Carbétamide Esfenvalérate lodofenphos Perméthrine Thiometon
Carbofuran Ethéphon loxynil Phenthoate Thiophanate-méthyl
Carbosulfan Ethion Iprodione Phorate Thirame
Cartap hydrochloride Ethofumesate Iprovalicarbe Phosalone Tolclofos-méthyl
Carvone Ethoprophos Isoproturon Phosmet Tolylfluanid
Chlordane Etofenprox Isoxaben Phosphamidon Triadimefon
Chlorfenapyr Etoxazol Isoxaflutole Picloram Triadiménol
Chlorfenvinphos Etridiazole Kasugamycin Picolinafen Trichlorfon
Chlorfluazuron Famoxadone Krésoxym-méthyl Piperonylbutoxide Triclopyr
Chloridazone Fénamiphos Lénacile Prochloraze Tridémorphe
Chlorothalonil Fénarimole Lindane (y-HCH) Procymidone Trifloxystrobine
Chlorprophame Fénazaquin Linuron Prometryn Trifluraline
Chlorpyrifos-éthyl Fenbuconazole Lufénuron Propachlore Triforine
Chlorpyrifos-méthyl Fenbutatin oxide Malathion Propanil Triticonazole
Chlorsulfuron Fénitrothion Mancozébe Propargite Vinchlozoline
Chlortoluron Fénoxycarbe Manébe Propazine Zineb
Clodinafop-propargyl Fenpropidine MCPA Propiconazole Zirame







Annexe 5. Paramétres de détection de 262 pesticides
Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE(V) CXP (V)
24D -1 [M-H]- 219,0 | 160,9 6,37 -61 -14 -15
2,4D -2 [M-H]- 219,0 | 124,9 6,36 -61 -34 -15
Abamectine -1 [M+NH,]+ 890,5 | 305,1 20,60 66 35 18
Abamectine -2 [M+NH,]+ 890,5 | 145,2 20,60 66 51 14
Acephate -1 [M+H]+ 184,1 | 142,9 1,82 26 13 15
Acephate -2 [M+H]+ 184,1 | 1249 1,82 26 25 15
Acephate -1 [M+NH,]+ 201,1 | 1431 1,82 26 17 12
Acephate -2 [M+NH,]+ 201,1 | 184,0 1,82 26 9 10
Acetamipride -1 [M+H]+ 223,1 | 126,0 3,20 76 29 22
Acetamipride -2 [M+H]+ 223,1 | 90,0 3,20 76 49 16
Acibenzolar-S-methyl -1 [M+H]+ 211,1 | 136,0 13,2 81 39 22
Acibenzolar-S-methyl -2 [M+H]+ 211,1 | 69,0 13,2 81 85 12
Aclonifen -1 [M+H]+ 265,1 | 248,0 16,3 71 25 14
Aclonifen -2 [M+H]+ 265,1 | 182,1 16,3 71 41 18
Acrinathrine -1 [M+NH,]+ 559,1 | 208,1 20,20 46 23 15
Acrinathrine -2 [M+NH,]+ 559,1 | 181,1 20,20 46 43 15
Alachlore -1 [M+H]+ 270,2 | 162,1 14,60 31 25 15
Alachlore -2 [M+H]+ 270,2 | 238,2 14,60 31 15 15
Aldicarbe -1 [M+NH,]+ 208,0 | 116,0 5,13 21 11 10
Aldicarbe -2 [M+NH,]+ 208,0 | 89,1 5,13 21 23 14
Aldicarbe sulfone-1 [M+H]+ 239,8 | 86,0 1,93 31 29 14
Aldicarbe sulfone-2 [M+H]+ 239,8 | 148,0 1,93 31 21 10
Aldicarbe sulfoxyde-1 [M+H]+ 206,9 | 132,0 1,84 51 11 10
Aldicarbe sulfoxyde-2 [M+H]+ 206,9 | 89,0 1,84 51 17 10
Ametryn -1 [M+H]+ 228,1 | 186,2 12,00 66 25 15
Ametryn -2 [M+H]+ 228,1 | 96,1 12,00 66 35 15
Amidosulfuron -1 [M+H]+ 370,0 | 260,9 4,76 41 19 15
Amidosulfuron -2 [M+H]+ 370,0 | 217,9 4,76 41 31 15
Amitraz -1 [M+H]+ 2942 | 163,1 20,7 16 21 15
Amitraz -2 [M+H]+ 2942 | 122,1 20,7 16 41 15
Atrazine-1 [M+H]+ 216,2 | 174,0 9,99 51 25 15
Atrazine-2 [M+H]+ 216,2 | 104,0 9,99 51 27 15
Azaconazole -1 [M+H]+ 300,0 | 159,0 10,6 56 37 15
Azaconazole -2 [M+H]+ 300,0 | 231,0 10,6 56 23 15
Azimphos-méthyl-1 [M+H]+ 317,8 | 132,0 10,90 51 23 6
Azimphos-méthyl-2 [M+H]+ 317,8 | 160,0 10,90 51 11 8
Azoxystrobine -1 [M+H]+ 404,0 | 372,0 11,00 56 19 15
Azoxystrobine -2 [M+H]+ 404,0 | 3439 11,00 56 29 15
Benalaxyl -1 [M+H]+ 326,3 | 148,1 16,60 46 27 15
Benalaxyl -2 [M+H]+ 326,3 | 208,2 16,60 46 21 15
Bendiocarbe -1 [M+H]+ 2240 | 167,1 72 61 13 8
Bendiocarbe -2 [M+H]+ 224,0 | 109,1 72 61 25 18
Benfuracarbe-1 [M+H]+ 411,1 | 252,1 18,50 31 19 15
Benfuracarbe-2 [M+H]+ 411,1 | 195,0 18,50 31 31 15
Bénomyl -1 [M+H]+ 291,0 | 192,0 17,10 41 17 10
Bénomyl -2 [M+H]+ 291,0 | 160,0 17,10 41 39 8
Bénomyl -1 [M-H]- 289,0 | 190,0 13,20 -30 -14 -9
Bénomyl -2 [M-H]- 289,0 | 158,0 13,20 -30 -36 -7
Bénoxacore -1 [M+H]+ 260,1 | 149,1 11,0 76 27 14
Bénoxacore -2 [M+H]+ 260,1 | 134,1 11,0 76 43 12
Bentazone -1 [M-H]- 239,1 | 132,0 2,82 -91 -32 -15
Bentazone -2 [M-H]- 239,1 | 197,0 2,82 -91 -24 -15
Bifénazate -1 [M+H]+ 301,1 | 198,2 13,10 56 13 10
Bifénazate -2 [M+H]+ 301,1 | 170,1 13,10 56 27 8
Bifenthrine -1 [M+NH,]+ 440,1 | 166,1 21,40 41 57 8
Bifenthrine -2 [M+NH,]+ 440,1 | 181,1 21,40 41 21 10
Bitertanol -1 [M+H]+ 338,3 | 269,2 17,10 1 15 15
Bitertanol -2 [M+H]+ 338,3 | 70,0 17,10 1 25 15
Boscalid -1 [M+H]+ 343,1 | 307,1 11,8 86 27 8
Boscalid -2 [M+H]+ 343,1 | 140,0 11,8 86 29 12
Bromacil -1 [M+H]+ 261,1 | 205,0 7,44 56 19 10
Bromacil -2 [M+H]+ 261,1 | 187,9 7,44 56 37 15
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Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE (V) CXP (V)
Bromoxynil -1 [M-H]- 2739 | 79,0 7,00 -76 -36 -15
Bromoxynil -2 [M-H]- 2779 | 80,9 7,00 -76 -40 -15
Bupirimate -1 [M+H]+ 317,1 | 166,1 15,70 61 33 15
Bupirimate -2 [M+H]+ 317,1 | 108,1 15,70 61 35 15
Buprofézine -1 [M+H]+ 306,2 | 201,2 19,10 46 17 15
Buprofézine -2 [M+H]+ 306,2 | 116,2 19,10 46 21 15

Butraline -1 [M+H]+ 296,0 | 240,0 20,00 36 21 16
Butraline -2 [M+H]+ 296,0 | 221,9 20,00 36 29 22
Carbaryl -1 [M+H]+ 202,1 | 145,1 8,33 61 15 15
Carbaryl -2 [M+H]+ 202,1 | 127,1 8,33 61 35 15
Carbendazime -1 [M+H]+ 192,1 | 160,1 4,42 91 25 15
Carbendazime -2 [M+H]+ 192,1 | 132,1 4,42 91 41 15
Carbétamide -1 [M+H]+ 237,1 | 118,1 5,79 21 19 15
Carbétamide -2 [M+H]+ 237,1 | 192 5,79 21 13 15
Carbofuran -1 [M+H]+ 222,1 | 165,0 7,3 66 17 15
Carbofuran -2 [M+H]+ 222,1 | 123,0 7,3 66 29 15
Carbofuran-30H -1 [M+NH,]+ 254,9 | 220,0 3,0 31 15 12
Carbofuran-30H -2 [M+NH,]+ 254,9 | 163,0 3,0 31 27 8
Carbosulfan-1 [M+H]+ 381,0 | 117,9 21,10 26 25 20
Carbosulfan-2 [M+H]+ 381,0 | 160,0 21,10 26 21 16
Carboxine -1 [M+H]+ 236,1 | 142,9 8,4 56 21 15
Carboxine -2 [M+H]+ 236,1 | 86,9 8,4 56 33 15
Carfentrazone éthyle -1 [M+H]+ 412,0 | 345,9 15,8 96 31 15
Carfentrazone éthyle -2 [M+H]+ 412,0 | 365,9 15,8 96 25 15
Cartap hydrochloride -1 [M+H]+ 238,1 | 116,1 1,5 51 25 20
Cartap hydrochloride -2 [M+H]+ 238,1 | 73,0 1,5 51 41 12
Chlorfenvinphos isol -1 [M+H]+ 359,0 | 155,0 16,60 76 19 15
Chlorfenvinphos isol -2 [M+H]+ 359,0 | 99,2 16,60 76 43 15
Chlorfenvinphos iso2 -1 [M+H]+ 359,1 | 155,0 17,30 76 19 15
Chlorfenvinphos iso2 -2 [M+H]+ 359,1 | 99,2 17,30 76 43 15
Chlorfluazuron -1 [M-H]- 538,0 | 518,0 20,2 -70 -18 -5
Chlorfluazuron -2 [M-H]- 538,0 | 354,8 20,2 -70 -30 -7
Chloridazone -1 [M+H]+ 222,0 | 92,2 3,50 76 35 15
Chloridazone -2 [M+H]+ 222,0 | 104,2 3,50 76 31 15
Chlorotoluron -1 [M+H]+ 2130 | 72,0 9,40 56 33 15
Chlorotoluron -2 [M+H]+ 213,0 | 140,0 9,40 56 33 15
Chlorpropham -1 [M+NH,]+ 2311 | 172,1 12,7 36 17 8
Chlorpropham -2 [M+NH,]+ 231,1 | 154 12,70 36 31 14
Chlorpyrifos -1 [M+H]+ 3499 | 198,1 19,60 61 25 15
Chlorpyrifos -2 [M+H]+ 349,9 | 96,9 19,60 61 41 15
Chlorpyrifos methyl -1 [M+H]+ 321,9 [ 125, 18,0 71 27 12
Chlorpyrifos methyl -2 [M+H]+ 3219 | 79,0 18,0 71 53 14
Chlorsulfuron -1 [M+H]+ 358,0 | 141,0 4,60 51 25 6
Chlorsulfuron -2 [M+H]+ 358,0 | 167,0 4,60 51 25 8
Clofentézine -1 [M+H]+ 303,1 | 138,1 17,70 56 21 15
Clofentézine -2 [M+H]+ 303,1 | 102,1 17,70 56 47 15
Clomazone -1 [M+H]+ 240,0 | 125,0 11,2 56 27 15
Clomazone -2 [M+H]+ 240,0 | 89,0 11,2 56 65 15
Clopyralide -1 [M+H]+ 192,1 | 110,1 1,77 56 47 15
Clopyralide -2 [M+H]+ 192,1 | 146 1,76 56 29 15
Coumaphos -1 [M+H]+ 363,0 | 227,0 16,7 76 35 15
Coumaphos -2 [M+H]+ 363,0 | 307,0 16,8 76 23 15
Cyanazine -1 [M+H]+ 2410 | 2140 5,96 71 23 15
Cyanazine -2 [M+H]+ 241,0 | 104,0 5,96 71 41 15
Cyazofamide -1 [M+H]+ 325,0 | 108,0 14,3 66 19 15
Cyazofamide -2 [M+H]+ 325,0 | 261,0 14,3 66 15 15
Cyclanilid -1 [M-H]- 271,9 | 159,9 9,87 -40 -28 -7
Cyclanilid -2 [M-H]- 2719 | 227,8 9,86 -40 -16 -11
Cycloxydime -1 [M+H]+ 326,1 | 280,1 18,10 51 17 15
Cycloxydime -2 [M+H]+ 326,1 | 180,1 18,10 51 25 15
Cymoxanil -1 [M+H]+ 199,1 | 128,0 3,93 51 13 6
Cymoxanil -2 [M+H]+ 199,1 | 158,0 3,93 51 15 8
Cypermethrine -1 [M+NH,]+ 435,1 | 193,0 20,05 56 21 10
Cypermethrine -2 [M+NH,]+ 435,1 | 127,1 20,05 56 43 6
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Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE (V) CXP (V)
Cyproconazole-isol -1 [M+H]+ 292,0 | 70,2 12,60 46 35 15
Cyproconazole-isol -2 [M+H]+ 292,0 | 125,0 12,50 46 35 15
Cyproconazole-iso2 -1 [M+H]+ 292,1 | 70,2 13,40 46 35 15
Cyproconazole-iso2 -2 [M+H]+ 292,1 | 125,0 13,40 46 35 15

Cyprodinil -1 [M+H]+ 226,0 | 931 17,40 76 49 16
Cyprodinil -2 [M+H]+ 226,0 | 77,0 17,40 76 67 12
Cyromazine -1 [M+H]+ 167,2 | 85,1 1,75 86 27 14
Cyromazine -2 [M+H]+ 167,2 | 108,1 1,75 86 31 18
Daminozide -1 [M+H]+ 161,1 | 142,9 1,65 46 15 15
Daminozide -2 [M+H]+ 161,1 | 61,0 1,65 46 19 15
Deltaméthrine -1 [M+NH,]+ 521,0 | 278,9 20,2 61 21 16
Deltaméthrine -2 [M+NH,]+ 521,0 | 172,0 20,2 61 43 8
Desmédipham -1 [M+NH,]+ 318,1 | 182,2 10,1 31 19 15
Desmédipham -2 [M+NH,]+ 318,1 | 136,0 10,4 31 33 15
Diallate -1 [M+H]+ 270,1 | 86,1 18,4 66 23 14
Diallate -2 [M+H]+ 270,1 | 128,1 18,4 66 19 6
Diazinon -1 [M+H]+ 305,1 | 169,1 17,00 51 29 15
Diazinon -2 [M+H]+ 305,1 | 96,6 17,00 51 41 15
Dichlofluanid -1 [M+NH,]+ 350,1 | 224,0 13,60 21 21 15
Dichlofluanid -2 [M+NH,]+ 350,1 | 123,0 13,60 21 41 15
Dichlorprop-p -1 [M-H]- 232,9 | 160,9 8,78 -50 -16 -7
Dichlorprop-p -2 [M-H]- 232,9 | 1249 8,77 -50 -40 -5
Dichlorvos -1 [M+H]+ 220,8 | 127,1 7,58 81 23 12
Dichlorvos -2 [M+H]+ 220,8 | 109,0 7,58 81 25 6
Diclofop-methyl -1 [M+NH,]+ 358,1 | 120,2 19 41 39 10
Diclofop-methyl -2 [M+NH,]+ 358,1 | 280,9 19 41 19 16
Diéthofencarb -1 [M+H]+ 268,0 | 226,1 11,2 76 13 12
Diéthofencarb -2 [M+H]+ 268,0 | 180,1 11,2 76 25 8
Difénoconazole -1 [M+H]+ 406,1 | 251 17,90 91 37 15
Difénoconazole -2 [M+H]+ 406,1 | 337,1 17,90 91 23 15
Diflubenzuron -1 [M-H]- 309,0 | 155,9 15,50 -36 -12 -15
Diflubenzuron -2 [M-H]- 309,0 | 288,9 15,50 -36 -8 -15
Diflufenican -1 [M+H]+ 395,1 | 265,8 18,20 56 33 15
Diflufenican -2 [M+H]+ 395,1 | 246,1 18,20 56 45 15
Dimétachlor -1 [M+H]+ 256,1 | 224,2 10,45 46 19 15
Dimétachlor -2 [M+H]+ 256,1 | 148,1 10,45 46 33 15
Diméthénamid -1 [M+H]+ 276,1 | 244,1 11,90 31 19 15
Diméthénamid -2 [M+H]+ 276,1 | 168,1 11,90 31 33 15
Diméthoate -1 [M+H]+ 230,0 | 199 3,33 41 13 15
Diméthoate -2 [M+H]+ 230,0 | 125 3,33 41 29 15
Diméthomorphe isol -1 [M+H]+ 388,0 | 301,1 11,60 76 27 15
Diméthomorphe isol -2 [M+H]+ 388,0 | 165,0 11,60 76 43 15
Diméthomorph iso2 -1 [M+H]+ 388,1 | 301,1 12,30 76 27 15
Diméthomorph iso2 -2 [M+H]+ 388,1 | 165,0 12,30 76 43 15
Diniconazole -1 [M+H]+ 326,0 | 70,0 17,60 56 45 15
Diniconazole -2 [M+H]+ 326,0 | 159,0 17,60 56 39 15
Diphenylamine -1 [M+H]+ 170,1 | 93,0 13,7 86 35 16
Diphenylamine -2 [M+H]+ 170,1 | 92,0 13,7 86 29 16
Disulfoton -1 [M+H]+ 275,0 | 89,1 17,7 51 11 16
Disulfoton -2 [M+H]+ 275,0 | 61,0 17,7 51 51 10
Dithianon -1 [M-H]- 296,0 | 264 13,10 -29 -24 -15
Dithianon -2 [M-H]- 296,0 | 238 13,10 -29 -24 -15
Diuron -1 [M+H]+ 2330 | 72,0 10,30 66 31 15
Diuron -2 [M+H]+ 233,0 | 159,9 10,30 66 33 15
Endosulfan sulfate -1 [M-H]- 420,8 | 96,8 17,00 -46 -38 -15
Endosulfan sulfate -2 [M-H]- 420,8 | 79,9 16,90 -46 -130 -15
Epoxyconazole -1 [M+H]+ 330,1 | 121,0 14,6 66 27 15
Epoxyconazole -2 [M+H]+ 330,1 | 101,2 14,6 66 63 15
Ethion (diethion) -1 [M+H]+ 385,0 | 199,1 19,20 56 17 15
Ethion (diethion) -2 [M+H]+ 385,0 | 171,0 19,20 56 23 15
Ethofumésate -1 [M+H]+ 287,1 | 1211 11,30 81 23 10
Ethofumésate -2 [M+H]+ 287,1 | 259,1 11,30 81 15 14
Ethoprophos -1 [M+H]+ 243,0 | 130,9 14,70 61 29 6
Ethoprophos -2 [M+H]+ 243,0 | 96,9 14,70 61 43 16
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Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE (V) CXP (V)
Etofenprox -1 [M+NH,]+ 394,2 | 107,1 21,50 36 53 15
Etofenprox -2 [M+NH,]+ 394,2 | 177,3 21,50 36 21 15

Etoxazol -1 [M+H]+ 360,1 | 141,0 19,9 41 39 24
Etoxazol -2 [M+H]+ 360,1 | 113,0 19,9 41 83 18
Famoxadone -1 [M+NH,]+ 392,1 | 330,9 16,50 46 15 15
Famoxadone -2 [M+NH,]+ 392,1 | 238,2 16,50 46 23 15
Fénamidone -1 [M+H]+ 312,1 | 92,2 11,5 61 33 15
Fénamidone -2 [M+H]+ 312,1 | 236,1 11,5 61 19 15
Fénamiphos -1 [M+H]+ 304,1 | 217,1 15,10 66 31 12
Fénamiphos -2 [M+H]+ 304,1 | 234,0 15,10 66 23 12
Fénarimol -1 [M+H]+ 331,0 | 268,0 14,00 76 31 15
Fénarimol -2 [M+H]+ 331,0 | 81,0 14,00 76 47 15
Fénazaquin -1 [M+H]+ 307,2 | 161,2 21,70 56 23 8
Fénazaquin -2 [M+H]+ 307,2 | 131,2 21,70 56 65 10
Fenbuconazole -1 [M+H]+ 337,1 | 125,1 14,60 61 37 15
Fenbuconazole -2 [M+H]+ 337,1 | 70,0 14,60 61 33 15
Fenhexamid -1 [M+H]+ 302 | 97,2 13,4 91 33 15
Fenhexamid -2 [M+H]+ 302 | 55,1 13,4 91 57 15
Fenoxycarbe -1 [M+H]+ 302,1 | 88,0 15,50 66 29 15
Fenoxycarbe -2 [M+H]+ 302,1 | 116 15,50 66 17 15
Fenpropimorphe -1 [M+H]+ 304,3 | 147,1 19,20 66 39 15
Fenpropimorphe -2 [M+H]+ 304,3 | 116,9 19,20 66 71 15
Fenpyroxymate -1 [M+H]+ 4222 | 366,1 20,5 71 23 18
Fenpyroxymate -2 [M+H]+ 422,21 135,1 20,6 71 45 6
Fenthion -1 [M+H]+ 279,1 | 169,0 16,60 66 25 8
Fenthion -2 [M+H]+ 279,1 | 247,0 16,60 66 19 14
Fenthion sulfone-1 [M+H]+ 3109 | 1249 8,45 111 29 20
Fenthion sulfone-2 [M+H]+ 310,9 | 278,9 8,47 111 27 22
Fenthion sulfoxide-1 [M+H]+ 294,9 | 280,0 8,13 101 25 14
Fenthion sulfoxide-2 [M+H]+ 294,9 | 109,0 8,13 101 45 18
Fipronil -1 [M+NH,]+ 4539 | 368,1 14,90 41 31 20
Fipronil -2 [M+NH,]+ 4539 | 436,9 14,90 41 15 10
Flazasulfuron -1 [M+H]+ 408,1 | 182,1 9,44 61 25 15
Flazasulfuron -2 [M+H]+ 408,1 | 226,9 9,45 61 25 15
Fluazifop-p-butyl -1 [M+H]+ 384,1 | 2821 18,60 51 27 15
Fluazifop-p-butyl -2 [M+H]+ 384,1 | 328,1 18,60 51 23 15
Fluazinam -1 [M-H]- 462,9 | 397,9 19,00 -31 -20 -15
Fluazinam -2 [M-H]- 4629 | 4158 19,00 -31 -24 -15
Flucythrinate -1 [M+NH,]+ 469,1 | 412,0 19,4 56 17 10
Flucythrinate -2 [M+NH,]+ 469,1 | 199,1 19,4 56 29 10
Fludioxonil -1 [M-H]- 247,0 | 125,9 12,30 -76 -42 -15
Fludioxonil -2 [M-H]- 247,0 | 169,0 12,30 -76 -42 -15
Flufénacet-1 [M+H]+ 364,1 | 194,2 13,90 41 17 15
Flufénacet-2 [M+H]+ 364,1 | 152,1 13,90 41 27 15
Flufénoxuron -1 [M+H]+ 489,0 | 158,1 19,60 106 27 15
Flufénoxuron -2 [M+H]+ 489,0 | 141,0 19,60 106 57 15
Fluguinconazole -1 [M+H]+ 376,0 | 108,0 13,7 86 73 18
Fluguinconazole -2 [M+H]+ 376,0 | 307,0 13,7 86 27 20
Flurochloridone -1 [M+H]+ 312,0 | 291,9 12,90 101 29 15
Flurochloridone -2 [M+H]+ 312,0 | 145,0 12,90 101 63 15
Fluroxypyr -1 [M-H]- 2529 | 194,7 3,05 -25 -18 -9
Fluroxypyr -2 [M-H]- 252,9 | 2328 3,04 -25 -10 -1
Flusilazol -1 [M+H]+ 316,1 | 247,1 15,40 66 25 15
Flusilazol -2 [M+H]+ 316,1 | 165,0 15,40 66 35 15
Flutolanil -1 [M+H]+ 324,1 | 262,1 12,00 86 25 15
Flutolanil -2 [M+H]+ 324,1 | 242,1 12,00 86 35 15
Flutriafol -1 [M+H]+ 302,1 | 123,0 9,46 41 39 15
Flutriafol -2 [M+H]+ 302,1 | 109,1 9,46 41 43 15
Fonofos -1 [M+H]+ 247,1 | 137,0 16,8 51 17 12
Fonofos -2 [M+H]+ 247,1 | 109,0 16,8 51 27 18
Formétanate -1 [M+H]+ 222,1 | 165,1 1,56 21 19 15
Formétanate -2 [M+H]+ 222,11 120,1 1,56 21 35 15
Fosthiazate -1 [M+H]+ 284,1 | 2279 9,05 61 15 12
Fosthiazate -2 [M+H]+ 284,1 | 104,1 9,05 61 31 18
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Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE (V) CXP (V)
Furathiocarbe -1 [M+H]+ 383,2 | 195,0 18,8 51 23 15
Furathiocarbe -2 [M+H]+ 383,2 | 251,9 18,8 51 19 15

Haloxyfop-p [M-H]- 360,0 | 287,9 12,00 -61 -15 -15
Hepténophos -1 [M+H]+ 251,1 [ 127,0 10,4 66 19 15
Hepténophos -2 [M+H]+ 251,1 | 109,0 10,4 66 37 15
Hexaconazole -1 [M+H]+ 314,1 | 70,0 16,90 66 39 15
Hexaconazole -2 [M+H]+ 314,1 | 159,0 16,90 66 37 15
Hexaflumuron -1 [M-H]- 459,0 | 438,8 18,20 -26 -14 -15
Hexaflumuron -2 [M-H]- 459,0 | 275,9 18,20 -26 -22 -15

Hexazinone -1 [M+H]+ 2532 | 71,1 7,86 46 47 15
Hexazinone -2 [M+H]+ 253,2 | 1711 7,86 46 21 15
Hexythiazox -1 [M+H]+ 353,0 | 228,1 19,60 66 21 15
Hexythiazox -2 [M+H]+ 353,0 | 168,1 19,60 66 33 15
Imazalil -1 [M+H]+ 297,0 | 158,9 13,60 56 31 15
Imazalil -2 [M+H]+ 297,0 | 200,9 13,60 56 23 15
Imidaclopride -1 [M+H]+ 256,2 | 209,2 2,61 66 21 15
Imidaclopride -2 [M+H]+ 256,2 | 175,1 2,63 66 21 15
Indoxacarbe -1 [M+H]+ 527,9 | 203,0 17,70 76 51 15
Indoxacarbe -2 [M+H]+ 5279 | 56,0 17,70 76 55 15

loxynil -1 [M-H]- 369,8 | 126,8 8,83 -66 -36 -15

loxynil -2 [M-H]- 369,8 | 242,8 8,83 -66 -26 -15

Iprodione -1 [M+H]+ 330,1 | 244,9 14,90 91 21 20

Iprodione -2 [M+H]+ 330,1 | 288 14,90 91 17 16
Iprovalicarbe -1 [M+H]+ 321,2 | 119,0 13,40 46 23 15
Iprovalicarbe -2 [M+H]+ 321,2 | 202,9 13,40 46 13 15

Isofenphos -1 [M+H]+ 346,0 | 245,0 17,20 26 17 14

Isofenphos -2 [M+H]+ 346,0 | 287,0 17,20 26 9 16

Isoproturon -1 [M+H]+ 207,1 | 72,0 9,98 46 33 15
Isoproturon -2 [M+H]+ 207,1 | 165,2 9,98 46 19 15

Isoxaben -1 [M+H]+ 333,1 | 165,0 11,90 51 25 8

Isoxaben -2 [M+H]+ 333,1 | 85,0 11,90 51 19 14

Isoxaflutol -1 [M+NH,]+ 377,0 | 251,0 9,76 26 25 15

Krésoxim méthyl -1 [M+H]+ 314,0 | 206,1 16,00 56 11 10
Krésoxim méthyl -2 [M+H]+ 314,0 | 116,0 16,00 56 19 10
Lénacile -1 [M+H]+ 2351 | 153,1 9,99 56 21 15
Lénacile -2 [M+H]+ 2351 | 136,1 9,99 56 43 15

Linuron -1 [M+H]+ 249,1 | 160,0 11,60 66 23 15

Linuron -2 [M+H]+ 249,1 | 182,1 11,70 66 21 15

Lufénuron -1 [M+H]+ 510,9 | 158,2 19,00 81 27 15

Lufénuron -2 [M+H]+ 510,9 | 141,2 19,00 81 67 15

Malaoxon -1 [M+H]+ 315,0 | 127,1 7,3 61 17 15

Malaoxon -2 [M+H]+ 3150 | 99,2 7,3 61 31 15

Malathion -1 [M+H]+ 331,0 | 127,0 12,40 26 17 29

Malathion -2 [M+H]+ 331,0 | 99,0 12,30 26 29 15

MCPA [M-H]- 199,0 | 140,8 6,97 -46 -18 -15
Mecoprop [M-H]- 213,0 | 140,7 9,16 51 -14 -15
Méfénoxam -1 [M+H]+ 280,2 | 220,2 9,85 46 19 15
Méfénoxam -2 [M+H]+ 280,2 | 160,1 9,84 46 31 15
Mépanipyrim -1 [M+H]+ 224,1 | 106,0 15,00 61 35 15
Mépanipyrim -2 [M+H]+ 2241 | 77,0 15,00 61 49 15
Mépronil -1 [M+H]+ 270,1 | 119,0 12,4 76 31 15
Mépronil -2 [M+H]+ 270,1 | 91,2 12,4 76 55 15
Mésosulfuron methyl -1 [M+H]+ 504,1 | 182,1 8,9 81 33 15
Mésosulfuron methyl -2 [M+H]+ 504,1 | 83,0 8,9 81 75 15

Meésotrione -1 [M-H]- 338,0 | 291,0 2,08 -45 -14 -7

Meésotrione -2 [M-H]- 338,0 | 212,0 2,07 -45 -44 -11
Métamitrone -1 [M+H]+ 203,1 | 104,1 3,60 61 33 18
Métamitrone -2 [M+H]+ 203,1 | 175,1 3,60 61 25 10
Métazachlore -1 [M+H]+ 278,1 | 134,2 9,76 21 29 15
Métazachlore -2 [M+H]+ 278,1 | 210,1 9,76 21 15 15
Metconazole -1 [M+H]+ 320,1 | 70,1 17,00 31 45 15
Metconazole -2 [M+H]+ 320,1 | 125,0 17,00 31 49 15

Méthabenzthiazuron -1 [M+H]+ 222,1 | 165,2 10,40 31 21 8
Méthabenzthiazuron -2 [M+H]+ 222,1 | 150,1 10,40 31 47 24
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Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE (V) CXP (V)
Méthamidophos-1 [M+H]+ 142,0 | 94,1 1,82 46 19 15
Méthamidophos-2 [M+H]+ 142,0 | 124,9 1,82 46 19 15

Meéthidathion -1 [M+H]+ 303,0 | 145,1 10,60 46 15 15
Méthidathion -2 [M+H]+ 303,0 | 851 10,60 46 27 15
Méthiocarbe -1 [M+H]+ 226,1 | 169,1 11,80 61 17 15
Méthiocarbe -2 [M+H]+ 226,1 | 1211 11,80 61 25 15
Meéthiocarbe sulfone-1 [M+H]+ 275,1 | 122,0 3,1 16 29 15
Meéthiocarbe sulfone-2 [M+H]+ 275,1 | 201,1 3,1 16 17 15
Meéthiocarbe sulfoxide-1 [M+H]+ 242,0 | 185,0 2,7 66 19 10
Meéthiocarbe sulfoxide-2 [M+H]+ 242,0 | 170,0 2,7 66 33 8
Méthomyl -1 [M+H]+ 163,0 | 88,0 2,25 26 13 14
Méthomyl -2 [M+H]+ 163,0 | 106,1 2,25 26 15 8
Méthoxyfenozid -1 [M+H]+ 369,1 | 149,1 12,4 61 23 14
Méthoxyfenozid -2 [M+H]+ 369,1 | 313,0 12,4 61 11 18
Métobromuron -1 [M+H]+ 259,1 | 170,0 9,69 76 25 15
Métobromuron -2 [M+H]+ 259,1 | 148,1 9,69 76 21 15
Métolachlor -1 [M+H]+ 284,1 | 176,1 15,00 46 35 15
Métolachlor -2 [M+H]+ 284,1 | 251,9 15,00 46 19 15
Métoxuron -1 [M+H]+ 229,1 | 72,0 4,96 56 35 15
Métoxuron -2 [M+H]+ 229,1 | 156,0 4,96 56 31 15
Meétrafenone -1 [M+H]+ 409,1 | 209,1 17,50 41 21 15
Métrafenone -2 [M+H]+ 409,1 | 226,9 17,50 41 25 15
Métribuzine -1 [M+H]+ 215,2 | 187,1 7,56 71 25 10
Métribuzine -2 [M+H]+ 2152 | 74,1 7,57 71 47 12
Mévinphos isol -1 [M+H]+ 225,0 | 127,1 3,15 51 21 15
Mévinphos isol -2 [M+H]+ 225,0 | 193,0 3,15 51 13 15
Mévinphos iso2 -1 [M+H]+ 2251 | 127,1 4,11 51 21 15
Mévinphos iso2 -2 [M+H]+ 2251 | 193 4,13 51 13 15
Molinate -1 [M+H]+ 188,1 | 126,1 14 56 19 6
Molinate -2 [M+H]+ 188,1 | 83,1 14 56 27 14
Monocrotophos -1 [M+H]+ 2241 | 127,0 2,20 56 21 22
Monocrotophos -2 [M+H]+ 2241 | 193,1 2,20 56 11 10
Myclobutanil -1 [M+H]+ 289,0 | 70,0 12,60 56 33 15
Myclobutanil -2 [M+H]+ 289,0 | 125,0 12,60 56 41 15
Napropamide -1 [M+H]+ 272,3 [ 129,0 14,70 51 21 15
Napropamide -2 [M+H]+ 2723 [ 1710 14,70 51 23 15
Norflurazon -1 [M+H]+ 304,0 | 284,1 10,20 81 31 15
Norflurazon -2 [M+H]+ 304,0 | 160,1 10,20 81 41 15
Nuarimol -1 [M+H]+ 315,0 | 252,1 11,4 86 31 14
Nuarimol -2 [M+H]+ 315,0 | 81,0 11,4 86 49 14
Ométhoate-1 [M+H]+ 214,1 | 125,0 1,84 51 29 15
Omeéthoate-2 [M+H]+ 214,1 | 109,0 1,84 51 35 15
Oryzaline -1 [M-H]- 345,0 | 281,1 14,20 -70 -26 -5
Oryzaline -2 [M-H]- 345,0 | 78,0 14,20 -70 -64 -1
Oxadiazon -1 [M+H]+ 345,0 | 220,0 19,10 86 29 12
Oxadiazon -2 [M+H]+ 345,0 | 302,9 19,10 86 19 16
Oxamyl -1 [M+NH,]+ 237,1 | 72,0 1,95 31 21 15
Oxamyl -2 [M+NH,]+ 237,1 | 90,0 1,95 31 13 15
Oxycarboxin -1 [M+H]+ 268,1 | 175,0 3,66 66 21 16
Oxycarboxin -2 [M+H]+ 268,1 | 147,0 3,66 66 33 8
Oxyfluorféne -1 [M+NH,]+ 379,0 | 237,1 18,70 41 39 15
Oxyfluorféne -2 [M+NH,]+ 379,0 | 316,1 18,70 41 25 16
Paclobutrazol -1 [M+H]+ 2941 | 70,0 12,1 71 53 12
Paclobutrazol -2 [M+H]+ 294,1 | 125,1 12,1 71 51 22
Paraoxon méthyl -1 [M+H]+ 248,1 | 90,1 5,53 71 37 16
Paraoxon méthyl -2 [M+H]+ 248,1 | 202,1 5,53 71 27 10
Parathion éthyl -1 [M+H]+ 292,1 | 236,0 15,8 76 21 12
Parathion éthyl -2 [M+H]+ 292,1 | 264,0 15,8 76 15 14
Penconazole -1 [M+H]+ 284,1 | 158,9 16,4 61 39 15
Penconazole -2 [M+H]+ 284,1 | 70,1 16,4 61 29 15
Pencycuron -1 [M+H]+ 329,1 | 125,0 17,40 41 33 15
Pencycuron -2 [M+H]+ 329,1 | 99,1 17,40 41 83 15
Pendimethaline -1 [M+H]+ 282,1 | 212,0 19,80 51 15 10
Pendimethaline -2 [M+H]+ 282,1 | 194,0 19,80 51 25 10

16



Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE (V) CXP (V)
Perméthrin -1 [M+NH,]+ 408,1 | 183,1 21,05 31 25 15
Perméthrin -2 [M+NH,]+ 408,1 | 153,1 21,05 31 63 15

Phenmédipham -1 [M+H]+ 301,1 | 168,0 10,4 76 15 15
Phenmédipham -2 [M+H]+ 301,1 | 136,1 10,4 76 25 15
Phenthoate -1 [M+H]+ 321,1 | 247,0 15,8 66 15 14
Phenthoate -2 [M+H]+ 321,1 | 79,1 15,8 66 61 14

Phorate -1 [M+H]+ 261,0 | 75,0 17,4 51 25 12

Phorate -2 [M+H]+ 261,0 | 199,0 17,4 51 11 10
Phosalone -1 [M+H]+ 368,0 | 182,0 17,20 71 21 15
Phosalone -2 [M+H]+ 368,0 | 111,0 17,20 71 51 15

Phosmet -1 [M+H]+ 318,0 | 133,1 11,00 61 49 15
Phosmet -2 [M+H]+ 318,0 | 160,1 11,00 61 19 15
Phosphamidon-1 [M+H]+ 300,2 | 174,2 5,38 51 19 16
Phosphamidon-2 [M+H]+ 300,2 | 127,1 5,38 51 31 12
Picolanifen -1 [M+H]+ 377,0 | 256,1 19,2 81 31 14
Picolanifen -2 [M+H]+ 377,0 | 238,1 19,2 81 41 12
Picoxystrobine -1 [M+H]+ 368,0 | 205,0 15,40 56 13 10
Picoxystrobine -2 [M+H]+ 368,0 | 145,0 15,40 56 31 6
Pipéronyl butoxide -1 [M+NH,]+ 356,2 | 177,1 19,30 31 19 15
Pipéronyl butoxide -2 [M+NH,]+ 356,2 | 119,1 19,30 31 47 15
Pirimicarbe -1 [M+H]+ 239,2 | 72,0 9,45 56 31 15
Pirimicarbe -2 [M+H]+ 239,2 | 181,9 9,45 56 21 15
Pirimicarbe desméthyl -1 [M+H]+ 225,1 | 168,1 5,16 66 21 8
Pirimicarbe desméthyl -2 [M+H]+ 2251 | 72,0 5,16 66 15 12
Pirimiphos-éthyl-1 [M+H]+ 334,1 | 198,1 19,2 56 31 15
Pirimiphos-éthyl-2 [M+H]+ 334,1 | 182,2 19,2 56 21 15
Pirimiphos-méthyl-1 [M+H]+ 306,2 | 164,3 17,50 46 29 15
Pirimiphos-méthyl-2 [M+H]+ 306,2 | 108,0 17,50 46 39 15
Prochloraz -1 [M+H]+ 376,0 | 308,0 17,40 36 17 15
Prochloraz -2 [M+H]+ 376,0 | 265,9 17,40 36 23 15
Prométryn -1 [M+H]+ 242,0 | 158,0 14,50 81 31 15
Prométryn -2 [M+H]+ 242,0 | 200,0 14,40 81 25 15
Propachlore -1 [M+H]+ 212,0 | 170,0 10,00 56 21 15
Propachlore -2 [M+H]+ 2120 | 94,1 10,00 56 37 15
Propaquizafop -1 [M+H]+ 444.1 | 100,0 19,1 76 27 15
Propaquizafop -2 [M+H]+ 4441 | 299,1 19,1 76 31 15
Propargite -1 [M+NH,]+ 368,1 | 231,2 19,80 21 17 15
Propargite -2 [M+NH,]+ 368,1 | 175,1 19,80 21 21 15
Propazine -1 [M+H]+ 230,1 | 146,0 11,8 76 33 26
Propazine -2 [M+H]+ 230,1 | 188,1 11,8 76 25 10
Propiconazole -1 [M+H]+ 342,1 | 159,0 16,80 71 39 8
Propiconazole -2 [M+H]+ 342,1 |123,1 16,80 71 83 22
Propoxur -1 [M+H]+ 210,1 | 111,0 7,1 56 21 20
Propoxur -2 [M+H]+ 210,1 | 168,1 7,1 56 11 16
Propyzamide -1 [M+H]+ 256,1 | 190,0 12,50 66 19 15
Propyzamide -2 [M+H]+ 256,1 | 173,0 12,50 66 31 15
Proquinazid -1 [M+H]+ 373,1 | 331,0 20,78 61 17 18
Proquinazid -2 [M+H]+ 373,1 | 289,0 20,78 61 33 16
Prosulfocarbe -1 [M+H]+ 252,0 | 91,1 18,60 36 29 15
Prosulfocarbe -2 [M+H]+ 252,0 | 128,1 18,60 36 17 15
Prosulfuron -1 [M+H]+ 420,1 | 167,0 9,56 76 25 15
Prosulfuron -2 [M+H]+ 420,1 | 141,1 9,56 76 27 15
Prothiofos -1 [M+H]+ 345,0 | 133,0 20,9 66 75 6
Prothiofos -2 [M+H]+ 345,0 | 240,9 20,9 66 27 14
Pymetrozine -1 [M+H]+ 218,2 | 105,1 2,05 76 27 15
Pymetrozine -2 [M+H]+ 218,2 | 79,0 2,05 76 47 15
Pyraclostrobine -1 [M+H]+ 388,2 | 194,3 17,00 36 19 15
Pyraclostrobine -2 [M+H]+ 388,2 | 163,1 17,00 36 29 15
Pyridaben -1 [M+H]+ 365,1 | 309,1 20,70 46 19 15
Pyridaben -2 [M+H]+ 365,1 | 147,2 20,70 46 31 15
Pyridafenthion -1 [M+H]+ 341,0 | 189,1 13,1 76 31 10
Pyridafenthion -2 [M+H]+ 341,0 | 205,1 13,1 76 31 10
Pyridate -1 [M+H]+ 379,0 | 207,0 21,1 36 21 15
Pyridate -2 [M+H]+ 379,0 | 351,0 21,1 36 17 15
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Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE (V) CXP (V)
Pyrimethanil -1 [M+H]+ 200,2 | 107,0 13,2 75 35 18
Pyrimethanil -2 [M+H]+ 200,2 | 82,1 13,2 75 37 14
Pyriproxyfen -1 [M+H]+ 322,2 | 96,1 19,60 46 21 15
Pyriproxyfen -2 [M+H]+ 322,2 | 1851 19,60 46 29 15

Quinalphos-1 [M+H]+ 299,2 | 163,0 16,40 51 29 15
Quinalphos-2 [M+H]+ 299,2 | 147,0 16,40 51 29 15
Quinoclamine -1 [M+H]+ 208,0 | 89,0 6,83 76 59 16
Quinoclamine -2 [M+H]+ 208,0 | 105,0 6,83 76 35 18
Quinoxyfen -1 [M+H]+ 307,9 | 197,1 20,2 41 43 15
Quinoxyfen -2 [M+H]+ 307,9 | 162,0 20,2 41 57 15
Quizalofop -1 [M-H]- 343,1 | 270,9 11,50 -66 -18 -15
Quizalofop -2 [M-H]- 343,1 | 242,9 11,50 -66 -34 -15
Quizalofop-p-ethyl -1 [M+H]+ 373,1 | 298,9 18,80 71 25 15
Quizalofop-p-ethyl -2 [M+H]+ 373,1 | 271 18,80 71 33 15
Resméthrin -1 [M+NH,]+ 356,1 | 128,1 20,9 41 57 6
Resméthrin -2 [M+NH,]+ 356,1 | 171,1 20,9 41 21 8
Rimsulfuron -1 [M+H]+ 432,11 182,0 6,6 36 29 15
Rimsulfuron -2 [M+H]+ 432,1 | 3249 6,6 36 21 15
Roténone -1 [M+H]+ 395,1 | 192,2 15,40 96 31 15
Roténone -2 [M+H]+ 395,1 | 213,0 15,40 96 29 15
Séthoxydim -1 [M+H]+ 328,1 | 282,2 18,7 66 17 16
Séthoxydim -2 [M+H]+ 328,1 | 178,1 18,7 66 27 10
Simazine -1 [M+H]+ 202,1 | 132,0 7,96 66 27 15
Simazine -2 [M+H]+ 202,1 [ 1241 7,94 66 25 15
Spinosad A-1 [M+H]+ 7325 | 142,1 18,20 81 37 15
Spinosad A-2 [M+H]+ 732,5 | 98,3 18,30 81 75 15
Spinosad D-1 [M+H]+ 746,5 | 142,1 19,20 61 39 8
Spinosad D-2 [M+H]+ 746,5 | 98,3 19,20 61 79 6
Spiroxamine -1 [M+H]+ 298,3 | 1442 11,8 71 27 15
Spiroxamine -2 [M+H]+ 298,3 | 100,1 11,8 71 41 15
Sulfosulfuron -1 [M+H]+ 471,1 | 2111 8,11 51 21 15
Sulfosulfuron -2 [M+H]+ 471,1 | 261,0 8,11 51 23 15
Sulfotep -1 [M+H]+ 323,0 | 1149 16,1 66 41 20
Sulfotep -2 [M+H]+ 3230|1711 16,1 66 21 8
Tau-fluvalinate -1 [M+H]+ 503,1 | 208,1 20,50 81 17 12
Tau-fluvalinate -2 [M+H]+ 503,1 | 181,1 20,50 81 39 10
Tébuconazole -1 [M+H]+ 308,0 | 70,1 16,20 41 39 15
Tébuconazole -2 [M+H]+ 308,0 | 125,0 16,20 41 47 15
Tébufenozide -1 [M+H]+ 353,2 | 133,0 15,30 41 23 15
Tébufenozide -2 [M+H]+ 353,2 | 296,9 15,30 41 15 15
Tébufenpyrade -1 [M+H]+ 334,2 | 145,0 19,10 51 37 15
Tébufenpyrade -2 [M+H]+ 334,2 [ 117,0 19,10 51 47 15
Téflubenzuron -1 [M-H]- 379,0 | 338,9 19,30 -26 -12 -15
Téflubenzuron -2 [M-H]- 379,0 | 358,8 19,30 -26 -8 -15
Terbufos -1 [M+H]+ 289,0 | 103,1 19,0 56 13 18
Terbufos -2 [M+H]+ 289,0 | 232,9 19,0 56 9 12
Terbuthylazine-1 [M+H]+ 230,0 | 174,0 12,30 71 23 15
Terbuthylazine-2 [M+H]+ 230,0 | 104,0 12,30 71 43 15
Terbutryn -1 [M+H]+ 242,1 | 186,1 15,1 51 25 15
Terbutryn -2 [M+H]+ 2421 | 68,1 15,1 51 57 15
Tétraconazole -1 [M+H]+ 372,0 | 159,0 13,90 76 39 15
Tétraconazole -2 [M+H]+ 372,0 | 70,0 13,90 76 47 15
Thiabendazole -1 [M+H]+ 202,0 | 1749 6,56 91 35 15
Thiabendazole -2 [M+H]+ 202,0 | 131,21 6,56 91 43 15
Thiachlopride -1 [M+H]+ 253,0 | 126,0 3,81 81 29 15
Thiachlopride -2 [M+H]+ 253,0 | 186,0 3,81 81 19 15
Thiametoxam -1 [M+H]+ 292,0 | 211,0 2,19 76 17 10
Thiametoxam -2 [M+H]+ 292,0 | 181,0 2,19 76 33 8
Thiodicarbe-1 [M+H]+ 355,1 | 88,1 8,89 26 21 15
Thiodicarbe-2 [M+H]+ 355,1 | 108,0 8,89 26 21 15
Thiophanate méthyl -1 [M+H]+ 343,0 | 151,0 6,51 46 25 15
Thiophanate méthyl -2 [M+H]+ 343,0 | 192,0 6,50 46 21 15
Tolclofos méthyl -1 [M+H]+ 301,0 | 175,0 17,50 66 37 8
Tolclofos méthyl -2 [M+H]+ 301,0 | 125,0 17,50 66 25 22
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Pesticide lon précurseur Q1 Q3 Temps de rétention (min) DP (V) | CE (V) CXP (V)
Tolyfluanide-1 [M+NH,]+ 364,0 | 238,0 16,00 36 19 15
Tolyfluanide-2 [M+NH,]+ 364,0 | 137,0 16,00 36 37 15
Triadiméfon-1 [M+H]+ 294,1 | 197,0 12,80 36 21 15
Triadiméfon-2 [M+H]+ 294,1 | 225,0 12,80 36 19 15
Triadiménol-1 [M+H]+ 296,1 | 70,0 13,10 11 19 15
Triadiménol-2 [M+H]+ 296,1 | 227,0 13,10 11 15 15

Triallate -1 [M+H]+ 304,1 | 83,0 19,8 61 75 14
Triallate -2 [M+H]+ 304,1 | 86,2 19,8 61 23 14
Trichlorfon -1 [M+NH,]+ 274,0 | 256,7 3,36 36 11 14
Trichlorfon -2 [M+NH,]+ 274,0 | 127,0 3,36 36 29 8
Triclopyr -1 [M-H]- 255,9 | 197,9 8,08 -16 -12 -15
Triclopyr -2 [M-H]- 255,9 | 219,8 8,08 -16 -6 -15
Trifloxystrobine -1 [M+H]+ 409,1 | 186,1 17,90 31 23 15
Trifloxystrobine -2 [M+H]+ 409,1 | 206,1 17,90 31 21 15
Triflumuron -1 [M-H]- 357,0 | 154,0 17,2 -36 -14 -15
Triflumuron -2 [M-H]- 357,0 | 175,9 17,2 -36 -22 -15
Triflusulfuron méthyl -1 [M+H]+ 493,1 | 264,0 11,1 66 29 15
Triflusulfuron méthyl -2 [M+H]+ 493,1 | 238,0 111 66 29 15
Triticonazole -1 [M+H]+ 318,1 | 70,1 13,8 56 49 12
Triticonazole -2 [M+H]+ 318,1 | 125,0 13,8 56 47 22
Vamidothion -1 [M+H]+ 288,0 | 146,0 2,88 36 17 15
Vamidothion -2 [M+H]+ 288,0 | 118,0 2,88 36 31 15
Zoxamide -1 [M+H]+ 3359 | 186,9 16,6 76 33 15
Zoxamide -2 [M+H]+ 335,9 | 159,0 16,5 76 59 15
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Annexe 6. Taux de recuperation obtenus sur la cartouche SPE Oasis HLB 500 mg pour

une cinquantaine de pesticide lors du protocole n°2

Pesticide Ailre Aire Aire TR_’ (%) TR_ (%) TR_(%) total
25 pg,L " solvant | fraction n °1 | fraction n °2 | fraction n °1 | fraction n °2 | (fraction n® 1+2)

Abamectine 1,42E+04 4,15E+03 1,78E+02 29,2 1,3 30,5
Acéphate 1,37E+04 1,20E+04 0,00E+00 87,6 0,0 87,6
Acétamipride 2,22E+05 1,65E+05 2,38E+03 74,3 11 75,4
Acibenzolar-S-méthyl 2,37E+04 7,02E+03 0,00E+00 29,6 0,0 29,6
Aclonifen 6,65E+03 ND ND 0,0 0,0 0,0
Azoxystrobine 1,93E+06 9,93E+05 2,55E+04 51,5 1,3 52,8
Bifenthrine 5,03E+04 ND ND 0,0 0,0 0,0
Bromacil 9,96E+04 4,77E+04 2,98E+04 479 29,9 77,8
Butraline 5,47E+05 7,90E+03 9,17E+02 1,4 0,2 1,6
Carbaryl 2,97E+05 2,23E+05 1,94E+03 75,1 0,7 75,7
Carbendazime 1,49E+05 5,53E+04 1,59E+04 37,1 10,7 47,8
Carbétamide 2,79E+05 2,44E+05 2,83E+03 87,5 1,0 88,5
Chloridazone 4, 54E+04 2,19E+04 1,81E+04 48,2 39,9 88,1
Chlorpyrifos 6,85E+04 ND ND 0,0 0,0 0,0
Cycloxydime 3,67E+05 2,46E+04 ND 6,7 0,0 6,7
Cyhalothrine (1) 2,34E+04 2,47TE+03 3,35E+03 10,6 14,3 24,9
Deltaméthrine 2,13E+04 ND ND 0,0 0,0 0,0
Difénoconazole 4,82E+05 8,57E+04 5,33E+03 17,8 1,1 18,9
Diflufénican 1,84E+05 8,94E+03 1,11E+03 4,9 0,6 5,5
Diméthénamid 9,86E+05 4,82E+05 0,00E+00 48,9 0,0 48,9
Diméthoate 7,02E+05 5,09E+05 3,76E+03 72,5 0,5 73,0
Diuron 1,39E+05 7,63E+04 1,81E+03 54,9 1,3 56,2
Ethofumésate 1,52E+05 4,52E+04 9,27E+03 29,7 6,1 35,8
Fluazifop-p-butyl 1,58E+06 3,70E+04 3,46E+03 2,3 0,2 2,6
Flurochloridone 2,52E+04 3,03E+03 1,79E+01 12,0 0,1 12,1
Fluroxypyr 9,19E+03 ND ND 0,0 0,0 0,0
Iprodione 1,20E+04 1,31E+03 2,28E+02 10,9 1,9 12,8
Isoproturon 7,22E+05 4,60E+05 4,21E+03 63,7 0,6 64,3
Isoxaben 9,32E+05 5,28E+05 4,71E+03 56,7 0,5 57,2
Lénacile 4,98E+05 3,70E+05 7,21E+03 74,3 1,4 75,7
Linuron 6,69E+04 2,60E+04 6,19E+02 38,9 0,9 39,8
Méfénoxam 1,44E+06 8,56E+05 9,67E+03 59,4 0,7 60,1
Métamitrone 4,04E+04 2,23E+04 0,00E+00 55,2 0,0 55,2
Meétazachlore 7,90E+05 3,12E+05 5,26E+03 39,5 0,7 40,2
Méthomyl 4,95E+05 3,30E+05 3,74E+03 66,7 0,8 67,4
Monocrotophos 5,27E+05 3,93E+05 0,00E+00 74,6 0,0 74,6
Napropamide 4,14E+05 1,43E+05 3,32E+03 34,5 0,8 35,3
Norflurazon 2,44E+05 1,24E+05 2,10E+03 50,8 0,9 51,7
Oxadiazon 7,97E+04 2,61E+03 3,92E+02 3,3 0,0 3,3
Pendiméthaline 4,24E+05 1,07E+04 1,97E+03 2,5 0,5 3,0
Pirimicarbe 1,65E+06 3,70E+05 1,04E+04 22,4 0,6 23,1
Prométryne 1,11E+06 2,57E+05 6,91E+03 23,2 0,6 23,8
Propiconazole 8,93E+04 2,03E+04 4,68E+02 22,7 0,5 23,3
Propyzamide 1,74E+05 6,11E+04 1,63E+03 35,1 0,9 36,1
Prosulfocarbe 1,09E+06 5,35E+04 6,16E+03 4,9 0,6 5,5
Pymétrozine 3,20E+05 2,58E+05 1,14E+04 80,6 3,6 84,2
Quizalofop-p-ethyl 7,60E+05 2,92E+04 4,15E+03 3,8 0,5 4.4
Simazine 1,63E+05 1,07E+05 5,84E+02 65,6 0,4 66,0
Tau-fluvalinate 7,87E+03 ND ND 0,0 0,0 0,0
Tébuconazole 2,49E+05 8,84E+04 2,18E+03 35,5 0,9 36,4
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Annexe 7.

Gammes solvant et matrices de 56 pesticides dans les huiles essentielles de

lavandin et citron pour trois taux de difution : 1/10¢, 1/25¢, 1/50¢
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Substance active

Log Kow
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Pic coupé pour la dilution au 1/10e
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500E+05
A citron dilué 10 fois o ALavandin dilué 10
9 <
‘;- 4E308 citron dilué 25 fois £ 400E+05 Lavandin dilué 25
< |
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H = % 300E+05
Propyzamide 3,3 15,4 30405
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" <
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-S- = i 6DOE+04
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y 400E+04 P
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200E+04 FEI
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Substance active

Log Kow

tg (Min)

Flurochloridone

3,36

15,9

Aire dupic

Prométryne

3,34

16,8

Aire dupic

Napropamide

3,36

17

Aire dupic

Iprodione

17,1

Aire dupic

Tébuconazole

3,7

17,8

Aire dupic

Aclonifen

4,37

18

Aire dupic

Gammes solvant et matrice dans le citron
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A
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30
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30
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# Gamume solvant
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concentrationennug L
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concentration enug Lt
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Gammes solvant et matrice dans le lavandin
aae— ____________________________________________ mm
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800E+04
700E+04
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concentrationenug L
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Substance active | Log Kow | tr (min) Gammes solvant et matrice dans le citron Gammes solvant et matrice dans le lavandin

9.00E+05 300E+05
8.00E+05 # Gamne solvant # Garnne solvant
250E+05
700E+05 { A citrondilué 10 fois A ALavandin dilué 10
g o
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S soopios citron dilué 50 fois @ Lavandin dilué 50
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Substance active | Log Kow | tr (min) Gammes solvant et matrice dans le citron Gammes solvant et matrice dans le lavandin
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Z. 350E+04 citron dilué 25 fois £ Lavandin dilué 25 e
T 300E+04 i i . S 250E+04 i ~
@ citron dilué S0 fois @ Lavandin dilué 50 75
Deltaméthrine 4,6 196 || e b
’ ’
200E+04 . - 1 0E404
150E+04 i /
1,00E+04
=
1.00E+04 -
—— 500E+03 e
0.00E+00 000E+00 %
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
concentration enug L1 concentrationenugL-!
140E+06 100E+06
5 , . 4
# Gamne solvant 900E+05 ¢ Gamne solvant
1206406 *
A citron dilué 10 fois 800E+05 A Lavandin dilué 10
9 g
2, 100E+06 citron dilué 25 fois 2. 700E+05 Lavandin dilué 25
& 800E+0S citron dilué 50 fois o 6QOE+05 Lavandin dilué 50
Pendiméthaline 5,2 196 |7 comeas o
- A 400E+05 pe
400E+05 3DOE+05
200E+05
200E+05
100E+05
0.00E+00 0,00E+00
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
concentration enug Lt concentration enug L1

30



Substance active

Log Kow

tg (Min)

Gammes solvant et matrice dans le citron

140E+06 140E+406
# Gamme solvant A
120E+06 1,20E+406
A citron dilué 10 fois
9 9
A IAE0G citron dilué 25 fois A LIOEHIG
E 800E+05 citron dilué 50 fois 4 E 800E+05
Butraline 4,93 197 |IF - "

' ’ 6.00E+05 600E+05
400E+05 400E+05
200E+05 200E+05
0.00E+00 0,00E+00

10 30 40 50 60 0
concentrationenug L
160E+04 1206404
LA4CE+04 # Gamumne solvant o -
A citron dilué 10 fois
o 1206404 g
) citron dilué 25 fois £+ 8poE+03
£ 100E+04 X 3
< citron dilué 50 fois T
Tau-fluvalinat 4,26 197 |7 -
au-Tiuvalinate ) )
6.00E+03
400E+03
400E+03
200E+03
200E+03
0.00E+00 0,00E+00
10 20 30 40 50 60 0
concentrationennugL!
200E+04 1A40E+04
*Ga Va
180E+04 Gamme solvant T
1.60E+04 A citron dilué 10 fois i
2 & 4
2. 140E+04 citron dilué 25 fois & 100E0
o 1208404 citron dilué 50 fois & §00E+03
Abamectine 4 19,8 [ : k
’ wilgEs0s 600E+03
600E+03 4D0E+03
400E+03
200E+03 200E+03
0.00E+00 0,00E400
10 20 30 40 50 60
concentration enug L
9.00E+04 800E+04
S.00E+04 # Gamine solvant » 700E+04
A citron dilué 10 fois
o TODE+04 S 6D0E+04
B S citron dilué 25 fois 2
] . S 500E+04
S so0Ei0d citron dilué 50 fois <
- . = S 400E+04
Bifenthrine 5 20,3 400E+04
300E+04
3D0E+04
TOETH 2,00E+04
1.00E+04 1,00E+04
0.00E+00 000E+00

30
concentrationen gL

Gammes solvant et matrice dans le lavandin
Pa—  ___________________________________m

# Gamne solvant
4 Lavandin dilué 10

Lavandin dilué 25

<Lavandin dilué S0

o A

10 20 3

0 40 50 60
concentration en ug L

¢ Gamme solvant
ALavandin dilué 10
Lavandin dilué 25

Lavandin dilué 50

10 20 30 40 50 60
concentration en ug Lt

# Gamme solvant
4 Lavandin dilué 10
Lavandin dilué 25

Lavandin dilué 50

# Gamume solvant S

ALavandin dilué 10

Lavandin dilué 25

Lavandin dilue S0

10 20 30 40 50 60
concentration en ug L1

31






Annexe 8. Chromatogrammes d’un mélange de 54 pesticides injecté en LC-EST/MS/MS qui mettent en évidence [impact de [a nature du

solvant et du volume d’injection sur la résolution des pics chromatographiques des pesticides polaires
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Annexe 9. Evolution des aires des pics chromatographiques en fonction de Cacidité du

solvant d’injection et des phases mobiles

Phases mobiles 0,1% Phases mobiles 1% E
pesticide meoh meoh 0,1% | meoh 0,5% | meoh 1% | CV (%) meoh meoh 0,1% | meoh 0,5% | meoh 1% | CV (%)

Abamectine 1,67E+04 1,70E+04 1,83E+04 1,96E+04 74 4,69E+04 5,30E+04 5,04E+04 5,21E+04 B3 2,8
Acéphate 4,02E+05 4,10E+05 4,13E+05 4,13E+05 13 4,23E+05 4,49E+05 4,52E+05 4,25E+05 35 11
Acétamipride 5,06E+05 5,16E+05 5,13E+05 4,89E+05 2,4 5,46E+05 5,65E+05 5,57E+05 5,52E+05 14 11
Acibenzolar-S-méthyl | 4,06E+04 4,20E+04 4,06E+04 4,15E+04 17 1,56E+04 1,64E+04 1,52E+04 1,62E+04 815 0,4
Aclonifen 1,21E+04 1,16E+04 1,17E+04 1,15E+04 2,2 5,91E+03 6,18E+03 6,33E+03 6,18E+03 2,8 0,5
Amidosulfuron 3,69E+04 4,46E+04 4,47E+04 4,77E+04 34 3,34E+04 3,13E+04 2,98E+04 3,02E+04 52 0,7
Azoxystrobine 1,54E+06 1,56E+06 1,54E+06 1,55E+06 0,6 1,46E+06 1,52E+06 1,48E+06 1,50E+06 17 1,0
Bifenthrine 6,15E+04 6,07E+04 6,07E+04 6,28E+04 1,6 5,47E+04 5,81E+04 5,72E+04 5,74E+04 2,6 0,9
Bromacil 1,17E+05 1,18E+05 1,18E+05 1,18E+05 0,4 5,15E+04 5,22E+04 5,02E+04 5,03E+04 1,9 0,4
Butraline 3,53E+05 3,54E+05 3,59E+05 3,42E+05 2,0 1,91E+05 2,17E+05 1,90E+05 1,93E+05 6,5 0,6
Carbaryl 2,67E+05 2,79E+05 2,79E+05 2,80E+05 2,2 2,57E+05 2,57E+05 2,57E+05 2,55E+05 04 0,9
Carbendazime 3,34E+05 3,33E+05 3,36E+05 3,33E+05 0,4 3,96E+05 3,86E+05 3,93E+05 4,05E+05 2,0 12
Carbétamide 3,34E+05 3,46E+05 3,39E+05 3,37E+05 15 2,82E+05 2,94E+05 2,85E+05 2,85E+05 1,8 0,8
Chloridazone 9,77E+04 1,02E+05 9,77E+04 9,64E+04 2,5 1,19E+05 1,17E+05 1,18E+05 1,19E+05 0,8 12
Chlorpyrifos 5,79E+04 6,08E+04 5,90E+04 5,97E+04 2,1 2,48E+04 2,52E+04 2,46E+04 2,60E+04 2,5 04
Clopyralide 1,30E+04 1,31E+04 1,29E+04 1,30E+04 0,6 6,45E+03 6,06E+03 7,12E+03 6,81E+03 6,9 0,5
Cycloxydime 3,88E+05 3,75E+05 3,74E+05 3,74E+05 18 2,76E+05 2,99E+05 2,90E+05 2,75E+05 41 0,8

Cyhalothrine-i / / / / / / / / / / /
Cyromazine 1,98E+05 1,94E+05 1,93E+05 1,90E+05 17 1,66E+05 1,72E+05 1,72E+05 1,72E+05 1,8 0,9
Deltaméthrine 2,24E+04 2,17E+04 2,49E+04 2,36E+04 6,1 2,41E+04 2,45E+04 2,42E+04 2,31E+04 2,5 1,0
Difénoconazole 5,97E+05 6,20E+05 6,11E+05 6,01E+05 17 4,33E+05 4,62E+05 4,47E+05 4,50E+05 2,7 0,7
Diflufénican 5,03E+05 5,28E+05 5,20E+05 5,27E+05 2,2 1,42E+05 1,41E+05 1,33E+05 1,41E+05 3,0 0,3
Diméthénamide 1,02E+06 1,03E+06 1,00E+06 9,95E+05 1,6 9,73E+05 1,01E+06 9,73E+05 9,67E+05 2,0 1,0
Diméthoate 7,32E+05 6,45E+05 6,33E+05 6,38E+05 7,1 6,54E+05 5,91E+05 5,84E+05 5,95E+05 53 0,9
Diuron 1,73E+05 1,68E+05 1,67E+05 1,67E+05 17 1,53E+05 1,52E+05 1,55E+05 1,52E+05 0,9 0,9
Ethofumésate 1,45E+05 1,47E+05 1,44E+05 1,42E+05 14 1,42E+05 1,45E+05 1,40E+05 1,40E+05 17 1,0
Fluazifop-p-butyl 1,53E+06 1,55E+06 1,59E+06 1,53E+06 18 1,40E+06 1,49E+06 1,46E+06 1,48E+06 2,8 0,9
Flurochloridone 4,45E+04 4,59E+04 4,47E+04 4,38E+04 2,0 3,20E+04 3,32E+04 3,12E+04 3,17E+04 2,7 0,7
Iprodione 1,75E+04 1,91E+04 1,95E+04 1,89E+04 4,6 / 5,76E+03 4,82E+03 5,34E+03 8,9 0,3
Isoproturon 7,78E+05 7,95E+05 7,76E+05 7,63E+05 17 7,50E+05 7,64E+05 7,49E+05 7,49E+05 1,0 1,0
Isoxaben 9,72E+04 9,82E+04 9,85E+04 9,90E+04 0,8 7,87E+04 8,12E+04 7,97E+04 8,00E+04 1,3 0,8
Lénacile 4,27E+05 4,33E+05 4,27E+05 4,16E+05 17 2,44E+05 2,50E+05 2,46E+05 2,32E+05 32 0,6
Linuron 6,33E+04 6,44E+04 6,53E+04 6,38E+04 13 4,47E+04 4,70E+04 4,79E+04 4,50E+04 34 0,7
Méfénoxam 7,52E+05 7,65E+05 7,47E+05 7,42E+05 13 6,98E+05 7,02E+05 6,77E+05 6,73E+05 2,1 0,9
Métamitrone 5,65E+04 5,72E+04 5,46E+04 5,43E+04 2,6 5,66E+04 5,76E+04 5,82E+04 5,95E+04 2,1 1,0
Métazachlore 1,00E+06 1,05E+06 1,02E+06 1,06E+06 2,7 1,01E+06 1,03E+06 1,01E+06 9,99E+05 13 1,0
Méthomyl 6,42E+05 6,45E+05 6,58E+05 6,61E+05 14 6,73E+05 6,88E+05 7,02E+05 6,94E+05 1,8 11
Monocrotophos 7,74E+05 7,89E+05 7,80E+05 7,67E+05 12 7,53E+05 7,98E+05 7,75E+05 7,77E+05 2,4 1,0
Napropamide 7,77E+05 7,82E+05 7,64E+05 7,59E+05 14 7,54E+05 7,67E+05 7,52E+05 7,48E+05 1,1 1,0
Norflurazon 4,55E+05 4,67E+05 4,61E+05 4,57E+05 12 4,15E+05 4,25E+05 4,18E+05 4,17E+05 1,0 0,9
Oxadiazon 2,58E+05 2,79E+05 2,81E+05 2,52E+05 55 2,46E+05 2,46E+05 2,88E+05 2,79E+05 8,3 1,0
Oxyfluorféne 3,38E+03 3,65E+03 3,77E+03 3,46E+03 5,0 2,33E+03 2,40E+03 2,52E+03 2,72E+03 6,9 0,7
Pendiméthaline 2,73E+05 2,65E+05 2,67E+05 2,63E+05 1,6 1,43E+05 1,45E+05 1,37E+05 1,39E+05 2,6 05
Pirimicarbe 1,22E+06 1,24E+06 1,22E+06 1,21E+06 1,0 1,21E+06 1,22E+06 1,18E+06 1,16E+06 2,3 1,0
Procymidone 1,21E+03 1,17E+03 1,02E+03 1,18E+03 74 6,87E+02 6,86E+02 7,40E+02 7,13E+02 3,6 0,6
Prométryne 1,14E+06 1,17E+06 1,15E+06 1,14E+06 12 1,14E+06 1,15E+06 1,13E+06 1,13E+06 0,8 1,0
Propiconazole 4,14E+05 4,32E+05 4,23E+05 4,13E+05 2,1 3,31E+05 3,32E+05 3,29E+05 3,23E+05 12 0,8
Propyzamide 1,30E+05 1,30E+05 1,32E+05 1,31E+05 0,7 6,21E+04 6,43E+04 6,44E+04 6,03E+04 31 0,5
Prosulfocarbe 5,50E+05 5,75E+05 5,47E+05 5,45E+05 25 4,34E+05 4,38E+05 4,35E+05 4,24E+05 1,4 0,8
Pymétrozine 3,64E+05 3,73E+05 3,78E+05 3,66E+05 1,7 2,69E+05 2,81E+05 2,79E+05 2,71E+05 2,1 0,7
Quizalofop-p-ethyl 8,49E+05 8,72E+05 8,50E+05 8,40E+05 1,6 7,35E+05 7,59E+05 7,41E+05 7,15E+05 2,5 0,9
Simazine 1,44E+05 1,48E+05 1,47E+05 1,44E+05 14 1,19E+05 1,27E+05 1,18E+05 1,21E+05 33 0,8
Sulfosulfuron 9,76E+04 9,68E+04 1,00E+05 9,98E+04 1,6 7,04E+04 7,09E+04 6,72E+04 6,55E+04 338 0,7
tau-fluvalinate 9,90E+04 1,03E+05 1,03E+05 1,03E+05 2,0 4,75E+04 5,70E+04 4,58E+04 5,37E+04 10,3 05
Tebuconazole 2,17E+05 2,25E+05 2,22E+05 2,25E+05 17 1,49E+05 1,49E+05 1,47E+05 1,45E+05 13 0,7
2,4D 1,17E+05 1,19E+05 1,19E+05 1,20E+05 11 5,47E+04 5,68E+04 5,67E+04 5,60E+04 17 0,5
Bentazone 6,05E+06 6,09E+06 5,94E+06 5,75E+06 2,4 3,12E+06 3,12E+06 3,11E+06 3,05E+06 2,0 05
Fluroxypyr 8,26E+04 7,73E+04 7,73E+04 8,28E+04 2,6 4,62E+04 4,54E+04 4,34E+04 4,05E+04 1,1 0,5
Haloxyfop 1,25E+05 1,26E+05 1,27E+05 1,24E+05 3,9 6,84E+04 7,22E+04 7,22E+04 7,23E+04 5,8 0,6
MCPA 1,85E+05 1,90E+05 1,89E+05 1,87E+05 1,0 1,06E+05 1,05E+05 1,06E+05 1,06E+05 2,7 0,6
Mécoprop 2,27E+05 2,35E+05 2,33E+05 2,34E+05 1,2 1,35E+05 1,36E+05 1,38E+05 1,38E+05 0,5 0,6
Oryzaline 3,88E+05 4,01E+05 3,99E+05 4,01E+05 15 2,01E+05 2,06E+05 2,04E+05 2,09E+05 1,1 05
Triclopyr 6,64E+04 6,71E+04 6,68E+04 6,59E+04 1,6 3,75E+04 3,78E+04 3,74E+04 3,76E+04 1,6 0,6
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Annexe 10.

Résumé de [a méthode & analyse LC-ESI/SSRM

«» Chromatographie liguide : HPLC Ultimate 3000 (Dionex)

o Phases mobiles

e Solvant A : H,O + 0,1 AcAcétique + 5SmM d’acétate d’ammonium
e Solvant B : MeOH + 0,1 AcAcétique + SmM d’acétate d’ammonium

o Colonne chromatographique type C18 : Phenomenex Hydro RP

(150 mm x 4,6mm x 4p1)

o Gradient d’élution

Temps (min) Solvant A [ISolvantB|

50 50
1 50 50
5 30 70
9 30 70
16 0 100
20 0 100
22 50 50
27 50 50

r T T T T T 1
oo 50 100 150 200 N5

O O O O O

« Vanne Valco :

Débit de phases mobiles : 1 mL.min™.
Température du four colonne : 35 °C.
Température du passeur d’échantillons : 4 °C.
Solvant d’injection : MeOH 1 % Acide acétique.
Volume d’injection : 20 pL.

o 0 min : position B (flux de phase mobile dirigé vers le détecteur)
o 22,5 min : position A (flux de phase mobile dirigé vers la poubelle)

< Spectrometre de masse : APl 4000 OTrap (AB Sciex)

Parametres de la source TurboV

Paramétres d’acquisition sSSRM

Visa2 mm.

Type de source : Turbospray
Curtain gas : 35 psi

CAD gas : High

lonSpray voltage

e 5500V (ESI+)

e -4500 V (ESI-)

o Tempeérature : 550 °C

Gaz 1 : 40 psi

o Gaz 2 :50 psi

O O O O O

(0]

o Mode ESI+

e Fenétre de détection : 60 s
e Target Scan Time: 1,4s

o Mode ESI-

e Fenétre de détection : 60 s
e Target Scan Time:15s
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Annexe 11.  Effets matrice observés dans [huile essentielle de lavandin pour 62 pesticides
Pesticide tg (min) | Effet Matrice (%) Pesticide tg (min) Effet Matrice (%)
2,4D 6,4 60 Haloxyfop 12,2 37,1
Abamectine 20,6 26,2 Iprodione 15,1 15,2
Acéphate 1,9 -2,8 Isoproturon 10,0 15,8
Acétamipride 3,3 6,5 Isoxaben 11,9 19,8
Acibenzolar-S-méthyl 13,3 14,8 Lénacil 10,1 -8,9
Aclonifen 16,5 2,3 Linuron 11,8 0,3
Amidosulfuron 55 29 MCPA 7,1 59,6
Azoxystrobin 11,1 9,9 Mécoprop 9,3 56,1
Bentazone 2,8 0,8 Méfénoxam 9,9 12,3
Bifenthrine 214 23,7 Métamitrone 3,7 0,4
Bromacil 7,6 -2,3 Métazachlor 9,9 171
Butraline 20,1 12 Méthomyl 2,3 15,6
Carbaryl 8,5 19,3 Monocrotophos 2,3 2,4
Carbendazime 4,6 10,5 Napropamide 14,8 14
Carbetamide 6,0 -4.5 Norflurazon 10,3 11,9
Chloridazone 35 -1,3 Oryzaline 14,0 10,7
Chlorpyrifos 19,7 27,1 Oxadiazon 19,2 -13,5
Clopyralide 1.8 -1,9 Oxyfluorfene 18,7 33,2
Cycloxydime 17,9 375 Pendiméthaline 19,9 7,6
Cyhalothrine () 19,9 -38,6 Pirimicarbe 9,5 -3,5
Cyromazine 1,8 -4,0 Prométryne 14,6 -20,9
Deltaméthrine 20,3 -16,2 Propiconazole 16,9 12,8
Difénoconazole 18,0 21,7 Propyzamide 12,6 3,6
Diflufénican 18,3 -2,4 Prosulfocarbe 18,6 11,8
Diméthénamide 12,0 2,1 Pymétrozine 2,1 3,9
Diméthoate 34 34 Quizalofop-p-éthyl 18,9 9
Diuron 10,4 13,3 Simazine 8,1 14,3
Ethofumésate 114 5 Sulfosulfuron 8,8 12,8
Fluazifop-p-butyl 18,7 0,7 Tau-fluvalinate 20,5 -2,3
Flurochloridone 12,9 20 Tébuconazole 16,3 13,6
Fluroxypyr 3,1 -0,3 Triclopyr 8,1 32,6

39






Annexe 12. Compléments pour la compréhension des tests statistiques

% Test de Shapiro-Wilk

Symbole Description
Xi Valeur de la grandeur théorique en analyte d’une solution étalon i
Vii Mesure de I’aire pour un étalon i et la répétition j
n p—
z? Somme des carrés des écarts : Z° = z (y; - y)?
j=1
di Différence di=Yn.ix1-Yi
a; Coefficient fonction du nombre de points donnés par les tables de Shapiro-Wilk
k Nombre de différence d;
k
b b=> a,d,
i=
2
w _b
22
Wo.01 Valeur de W au seuil de risque oo =1% donnée par les tables de Shapiro-Wilk

Condition de normalité : W>W, o3

®,

«+ Test de Dixon

Symbole Description
Coefficient défini par :
. . . . _ Yo=Y
- sic’est le point bas qui semble aberrant : I, = ———
yn - yl
lo
., . . . _ yn _yn—l
- sic’est le point haut qui semble aberrant : I, = ————
Yo =Y
Ferit Valeur critique de la table de Dixon définie par le nombre de valeur et le seuil de risque (o = 1 %)
Condition pour éliminer une valeur : rig> reit
% Test de Cochran
Symbole Description
Variance
Si®
Cobs _
Cerit Valeur critique de la table de Cochran définie par le nombre de valeur et le seuil de risque (a=1%)

Condition d’homogénéité des variances : Cops < Cerit
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Annexe 13.

Liste des substances actives analysées dans les fractions d huiles essentielles

de citron

Liste des substances actives analysées

Substances actives a rechercher

Abamectine Cyproconazole-isol Iprovalicarbe Propaquizafop Azimphos méthyl
Acephate Cyproconazole-iso2 Isofenphos Propargite Bromopropylate
Acetamipride Cyprodinil Isoproturon Propazin Chlorpyrifos methyl
Acibenzolar-s-methyl Cyromazine Isoxaben Propiconazole Chlorpyrifos ethyl
Aclonifen Daminozide Isoxaflutol Propoxur Diazinon
Acrinathrine Deltamehtrine Kresoxim methyl Propyzamide Diazonon (n’existe pas)
Alachlore Desmedipham Lenacile Prosulfocarbe Dicofol
Aldicarbe Diallate Linuron Prosulfuron Dimethoate
Aldicarbe sulfone Diazinon Lufenuron Prothiofos Diphenylamine
Aldicarbe sulfoxyde Dichlofluanid Malaoxon Pymetrozin Fenitrothion
Ametryn Dichlorvos Mefenoxam Pyraclostrobine Fenthion
Amidosulfuron Diclofop-methy!l Mepanipyrim Pyridaben Malathion
Amitraz Diethofencarb Mepronil Pyridafenthion Methidathion
Atrazine Difenoconazole Mesosulfuron methyl Pyridate Ortho-phenylphenol
Azaconazole Diflufenicanil Metamitrone Pyrimethanil Parathion methyl
Azimphos-methyl Dimetachlor Metazachlore Pyrimicarbe desmethyl Parathion ethyl
Buprofezine Dimethenamid Metconazole Pyriproxyfen Pendimethaline
Carbaryl Dimethoate Methabenzthiazuron Quinalphos Phosalone
Chlorpyrifos Dimethomorph isol Methamidophos Quinoclamine Piperony! butoxide
Fenazaquin Dimethomorph iso2 Methiocarbe Quinoxyfen Quinalphos
Fenthion sulfoxide Diniconazole Methiocarbe sulfone Quizalofop-p-ethyl Sulfotep
Hexythiazox Diphenylamine Methiocarbe sulfoxide Resmethrin Trifluraline
Malathion Disulfoton Methomyl Rimsulfuron
Methidathion Diuron Methoxyfenozid Rotenone
Phosmet Epoxyconazole Metobromuron Sethoxydim
Azoxystrobine Ethion (diethion) Metolachlor Simazine
Benalaxyl Ethofumesate Metoxuron Spinosad
Bendiocarb Ethoprophos Metrafenone Spiroxamine
Benfuracarbe Etofenprox Metribuzine Sulfosulfuron
Benomyl Etoxazol Mevinphos isol Sulfotep
Benoxacore Famoxadone Mevinphos iso2 Tau-fluvalinate
Bifenazate Fenamidone Molinate Tebufenozide Molécules non analysées ou ayant des
Bifenthrine Fenamiphos Monocrotophos Tebufenpyrade LOQ >50 pg.L'1
Bitertanol Fenarimol Myclobutanil Terbufos
Boscalid Fenbuconazole Napropamide Terbuthylazine
Bromacil Fenhexamid Norflurazon Terbutryn
Bupirimate Fenoxycarbe Nuarimol Tetraconazole
Tebuconazole Fenpropimorphe Omethoate Thiabendazol
Butraline Fenpyroxymate Oxadiazon Thiachlopride
Carbendazime Fenthion Oxamyl Thiametoxam
Carbetamide Fenthion sulfone Oxycarboxin Thiodicarbe
Carbofuran-30H Fipronil Oxyfluorfene Thiophanate methyl
Carbofuran Flazasulfuron Paclobutrazol Tolclofos methyl
Carbosulfan Fluazifop-p-butyl Paraoxon methyl Tolyfluanide
Carboxin Flucythrinate Parathion ethyl Triadimefon
Carfentrazone ethyle Flufenacet Penconazole Triadimenol
Cartap hydrochloride Flufenoxuron Pencycuron Triallate
Chlorfenvinphos isol Fluquinconazole Pendimethaline Trichlorfon
Chlorfenvinphos iso2 Flurochloridone Permethrin Trifloxystrobine
Chloridazone Flusilazol Phenmedipham Triflusulfuron methyl
Chlorotoluron Flutolanil Phenthoate Triticonazol
Chlorpropham Flutriafol Phorate Vamidothion
Chlorpyrifos methyl Fonofos Phosalone Zoxamide
Chlorsulfuron Formetanate Phosphamidon
Clofentezine Fosthiazate Picolanifen
Clomazone Furathiocarb Picoxystrobin
Clopyralid Heptenophos Piperony! butoxide
Coumaphos Hexaconazole Pirimicarbe
Cyanazine Hexazinone Pirimiphos-ethyl
Cyazofamide Imazalil Pirimiphos-methyl
Cycloxydime Imidaclopride Prochloraz
Cymoxanil Indoxacarbe Prometryn
Cypermethrine Iprodione Propachlore
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I. Liste des substances actives étudiées

Annexe 14.

Cinétiques de dégradation

Les cinétiques de dégradation de 244 substances actives ont été étudiées (Tableau 1).

Liste des 244 molécules testées

Mépronil

Picoxystrobine

Terbuthylazine

I1. Deux études/Deux protocoles

II.1. Protocole n°1 : cinétique en vial

Abamectine Chlorpyrifos méthyl Fénazaquin
Acéphate Chlorsulfuron Fenbuconazole Meésosulfuron méthyl Pipéronyl butoxide Terbutryne
Acétamipride Clofentézine Fenhexamide Métamitrone Pirimicarbe Tétraconazole
Acibenzolar-S-méthyl Clomazone Fénoxycarbe Métazachlore Pirimicarbe desméthyle Thiabendazole
Aclonifen Clopyralide Fenpropimorphe Meétconazole Pirimiphos-éthyl Thiachlopride
Acrinathrine Coumaphos Fenpyroxymate Méthabenzthiazuron Pirimiphos-méthyl Thiametoxam
Alachlore Cyanazine Fenthion Méthamidophos Prochloraz Thiodicarbe
Aldicarbe Cyazofamide Fenthion sulfone Méthidathion Prométryn Thiophanate méthyl
Aldicarbe sulfone Cycloxydime Fenthion sulfoxide Méthiocarbe Propachlore Tolclofos methyle
Aldicarbe sulfoxyde Cymoxanil Fipronil Meéthiocarbe sulfone Propaquizafop Tolyfluanide
Amétryn Cypermethrine Flazasulfuron Méthiocarbe sulfoxide Propargite Triadimefon
Amidosulfuron Cyproconazole-isol | Fluazifop-p-butyl Méthomyl Propazine Triadimenol
Amitraz Cyproconazole-iso2 Flucythrinate Méthoxyfenozid Propiconazole Triallate
Atrazine Cyprodinil Flufénacet Métobromuron Propoxur Trichlorfon
Azaconazole Cyromazine Flufénoxuron Métolachlor Propyzamide Trifloxystrobine
Azimphos-méthyl Daminozide Fluquinconazole Métoxuron Proguinazide Triflusulfuron méthyl
Azoxystrobine Deltaméthrine Flurochloridone Métrafénone Prosulfocarbe Triticonazole
Bénalaxyl Desmédiphame Flusilazol Métribuzine Prosulfuron Vamidothion
Bendiocarbe Diallate Flutolanil Mévinphos isol Prothiofos Zoxamide
Benfuracarbe Diazinon Flutriafol Mévinphos iso2 Pymeétrozine
Bénomyl Dichlofluanid Fonofos Molinate Pyraclostrobine
Bénoxacore Dichlorvos Formétanate Monocrotophos Pyridaben
Bifénazate Diclofop-méthyl Fosthiazate Myclobutanil Pyridafenthion
Bifenthrine Diethofencarbe Furathiocarbe Napropamide Pyridate
Bitertanol Difénoconazole Hepténophos Norflurazon Pyriméthanil
Boscalid Diflufénicanil Hexaconazole Nuarimol Pyriproxyfen
Bromacil Dimétachlor Hexazinone Ométhoate Quinalphos
Bupirimate Diméthénamide Hexythiazox Oxadiazon Quinoclamine
Buprofézine Diméthoate Imazalil Oxamyl Quinoxyfen
Butraline Diméthomorphe isol Imidaclopride Oxycarboxin Quizalofop-p-éthyl
Carbaryl Diméthomorphe iso2 Indoxacarbe Oxyfluorféne Resméthrin
Carbendazime Diniconazole Iprodione Paclobutrazol Rimsulfuron
Carbétamide Diphenylamine Iprovalicarbe Paraoxon méthyl Roténone
Carbofuran-3 oh Disulfoton Isofenphos Parathion éthyl Séthoxydim
Carbofuran Diuron Isoproturon Penconazole Simazine
Carbosulfan Epoxyconazole Isoxaben Pencycuron Spinosad A
Carboxine Ethion (diethion) Isoxaflutol Pendiméthaline Spinosad D
Carfentrazone éthyle Ethofumésate Krésoxim méthyl Perméthrine Spiroxamine
Cartap hydrochloride Ethoprophos Lénacile Phenmédiphame Sulfosulfuron
Chlorfenvinphos isol Etofenprox Linuron Phenthoate Sulfotep
Chlorfenvinphos iso2 Etoxazol Lufénuron Phorate Tau-fluvalinate
Chloridazone Famoxadone Malaoxon Phosalone Tébuconazole
Chlorotoluron Fénamidone Malathion Phosmet Tébufénozide
Chlorpropham Fénamiphos Méfénoxam Phosphamidon Tébufenpyrade
Chlorpyrifos Fénarimol Mépanipyrim Picolanifen Terbufos
Tableau 1.  Liste des substances actives dont la cinétique de stabilité a été étudiée

Trois mélanges contenant les 244 pesticides & une concentration de 40 pg.L™ ont été
réalisés dans trois solvants (MeOH, MeOH 1% Acide Acétique et ACN). Les mélanges a 40
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Hg.L™ ont été préparés dans un tube Falcon (polypropyléne) puis répartis dans des vials en

verre classique.

Pour chacun des solvants, un vial a été directement mis au congélateur pour servir de
référence a la cinétique (t = 0). Un second vial a été laissé a température ambiante (~25 °C)
sur la paillasse pendant toute la durée de I’expérience afin d’évaluer la dégradation a
température ambiante. Les autres vials ont été répartis dans deux bains-marie aux
températures de 45 °C et 60 °C. Aux temps t = 5, 15, 30, 60 et 120 min, un vial pour chaque
solvant et chaque température était retiré du bain-marie puis mis au congélateur.

«* Conditions particuliéres d’injection

La température du passeur d’échantillons a été fixée a 4 °C pour limiter la dégradation due
au temps resté sur le passeur et qui pourrait erroner les résultats. Le volume d’injection a été

fixé a 15 pL pour éviter d’avoir des pics trop larges lors des injections dans I’ACN.

% Remargue concernant le retraitement :

Aucunes données n’ont été recueillies pour I’amidosulfuron, le chlorsulfuron, la
cycloxidim, le fenpropimorphe, flazasulfuron, imazalil, prosulfuron, rimsulfuron, séthoxydim,
spinosad, spiroxamine, sulfosulfuron, tolyfluanide et trisulfuron méthyle car ils n’ont pas été
détectés. Les temps de rétention définis dans la méthode d’acquisition ne devaient pas étre

corrects.

e Résumé des parameétres de I’expérience :

e Trois solvants : MeOH, MeOH 1 % et ACN ;

o Cinétiques de dégradation suivies a deux températures : 45 et 60 °C ;
e Cinétiques suivies pendant 2 h avec des préléevements a t =0, 5, 15, 30, 60 et 120 min ;

e Deux vials de référence : T = -18 °C et température ambiante (T ~ 25 °C) ;

I1.2. Protocole n°2 : cinétique en tube Falcon

Cing mélanges contenant les 244 pesticides & une concentration de 40 ug.L™ ont été
réalisés dans cing solvants (MeOH/Eau, MeOH/Eau 1 % AcAc, MeOH, MeOH 1 % AcAc et
ACN). Les mélanges & 40 pg.L™ ont été préparés dans un tube Falcon (polypropyléne) puis
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mis au bain-marie a une température d’environ 60 °C. Des prélévements ont été effectués au
tempst =0, 5, 15, 30, 60, 90, 120, 150, 180, 210, 240, 300 et 360 min.

% Conditions d’injection : similaire au protocole n°1.

«* Remarque sur le déroulement de I’expérience :

Au début de I’expérience, la température était d’environ 65 °C, des vapeurs de solvants,
notamment de MeOH, dont la température d’ébullition est proche de 65 °C se sont formées
dans les tubes Falcon. Pour éviter de laisser trop longtemps ouvert le tube, le prélevement

était effectué en une fois, d’ou peut étre un manque d’homogénéité.

«» Problémes lors de ’injection :

Les séries correspondant aux cinétiques réalisées dans le MeOH, le MeOH 1% et le
MeOH/Eau ont été injectées sans probléeme. Une erreur de synchronisation est survenue lors
de I’injection du vial correspondant a 210 min dans le MeOH/Eau 1%, ce qui a occasionné
I’arrét des injections mais pas du pompage des phases mobiles. Une fois les phases vides, les
pompes ont fait transiter de 1’air a travers la colonne chromatographique, entrainant un
séchage partiel de cette derniére. La suite de la série MeOH/Eau 1% et la série d’ACN ont été

relancées le matin aprés un reconditionnement de la colonne.

% Remargue concernant le retraitement :

Une augmentation de la concentration de certains pesticides est observée, principalement
dans les séries MeOH et MeOH 1%, ceci est probablement di a 1’évaporation du solvant qui a
entrainé une concentration des pesticides. De méme, aucune détection n’a eu lieu dans
certains vials (principalement en début d’expérience) de MeOH et MeOH 1%, un trop faible
volume prélevé (évaporation lors du prélévement) pouvant en étre la cause.

Enfin, le pompage a sec a certainement endommagé la colonne. En effet, les cinétiques de
quelques composés dans le MeOH/Eau 1% (série qui a été interrompue) montrent une chute
significative entre les intensités relevées a 210 et 240 min et se stabilisent ensuite. Cette
diminution de I’intensité est également observée pour toute la série ACN.

La Figure 1, représentant les cinétiques de dégradation dans le MeOH/Eau 1% et I’ACN pour

la molécule de bendiocarbe illustre bien ces constations.
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Figure 1. Cinétique du bendiocarbe réalisée dans le solvant MeOH/Eau 1% et ACN

La cinétique dans le MeOH/Eau 1% montre une légére mais continuelle augmentation de
la concentration jusqu’a 210 min avant d’admettre une chute (300 min) et de se stabiliser (300
et 360 min). La série ACN injectée a la suite de la série MeOH/Eau 1% confirme cette baisse
d’intensité.

L’interprétation des données a donc tenu compte de ces différents problémes.

«» Résumé des parameétres de I’expérience :
¢ Cing solvants : MeOH, MeOH 1 %, MeOH/Eau, MeOH/Eau 1 %, ACN.

e Cinetiques de dégradation suivies a 60 °C.

e Cinétiques suivies pendant 6 heures avec des prélevements a t = 0, 5, 15, 30, 60, 90,
120, 150, 180, 210, 240, 300 et 360 min.

e Deux vials de référence : T =-18 °C et tempeérature ambiante (T ~ 25 °C).

R

» Remarque sur la température :

Pour faciliter la lecture et la mise en forme des résultats, le terme température ambiante

sera assimilé a une température de 25 °C.

I11. Résultats et discussion

Ces expériences ont permis d’évaluer la stabilité de 244 pesticides analysés en mode ESI+
dans trois solvants différents : MeOH, MeOH/Eau, ACN, avec ou non présence de 1 %
d’acide acétique pour les deux premiers. Leurs cinétiques de dégradation ont été étudiées a
deux températures, 45 °C et 60 °C, mais les vials laissés sur la paillasse ont également permis
d’évaluer leur dégradation a température ambiante.

L’¢étude a mis en évidence 63 pesticides présentant des problémes de stabilité selon les
conditions. Cette expérience a permis de mesurer I’impact sur la stabilité des substances
actives de plusieurs parametres tels que le récipient (vial, tube Falcon), le solvant (MeOH,
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ACN, MeOH/Eau), ’acidit¢ du solvant (0, 1 % d’acide acétique) et la température.
L’influence de ces conditions sera dans un premier temps exposée a travers les exemples de
pesticides les plus pertinents. Dans un deuxiéme temps, un intérét particulier sera porté sur les
familles de pesticides remarquables telles que les pyréthres, les carbamates ou les
sulfonylurées. Enfin, dans un dernier temps, la relation entre les problémes de stabilité des

pesticides et la quantification sera examinée.

III.1.Parameétres influencant la stabilité des substances actives

I11.1.1. Le récipient

Un des premiers points remarquables de cette étude concerne les différences de résultats
obtenus pour les cinétiques dans le méthanol et I’acétonitrile entre les protocoles 1 et 2 pour
19 composés (Tableau 2). En effet, si le protocole 1 met bien en évidence une diminution de
leur concentration au cours du temps, le protocole 2 n’aboutit pas aux mémes résultats en
montrant une concentration stable. La différence majeure entre les deux protocoles concerne
les récipients dans lesquels ont été effectuées les expériences, a savoir des vials pour le

premier, et des tubes Falcon pour le second.

Diminution de la concentration observée lors de la cinétique Diminution de la concentration a T °C ambiante (25°C)
Pesticide MeOH ACN MeOH | MeOH 1% | ACN MeOH/Eau
protocole 1 protocole 2 protocole 1 protocole 2
Acrinathrine X
Bendiocarb X
Cymoxanil X
Cypermethrine X
Deltamehtrine X
Desmedipham X X X X
Dichlofluanid X X
Furathiocarb X X
Iprodione X X X
Mesosulfuron methyl X X X
Methiocarbe sulfone X X X
Methiocarbe sulfoxide X X X
Phenmedipham X X X X
Pyridate X X X X
Tau-fluvalinate X X
Thiodicarbe X X
Thiophanate methyl X X
Tolyfluanide X X
Trichlorfon X X X

Tableau 2.  Influence du récipient sur la stabilité des pesticides

L’influence des parois en verre du vial est plus que probable. Cette hypothése semble étre
confirmée par les résultats obtenus a température ambiante. En effet, dans le cadre des deux
protocoles, at = 0, un vial était conservé a -18 °C pour servir de référence et un second restait
sur la paillasse pendant toute la durée de 1’étude afin d’évaluer la dégradation a 25 °C (2 h
pour le 1% protocole et 6 h pour le 2"). Dans bon nombre de cas (surtout ceux concernant

I’ACN), une diminution de la concentration est observée dans le vial resté a 25 °C alors que la
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concentration est stable dans le tube Falcon. Prenons les cas du desmédiphame,
phenmédiphame, furathiocarbe et thiodicarbe (famille des carbamates) dont les cinétiques
sont présentées ci-dessous.

Pesticide Protocole 1 Protocole 2 Dégradation
|
e —heae A
o 1 O
Desmédiphame 20°C (vial) 60°C
5 min 5 min
A 6h | wial) | (Falcon)

94% | -423% | -29,4 % 4,8 %

ACN
Phenmédiphame 20°C (vial) 60°C
5 min 5min
A ER wial) | (Falcon)

-1,3% | -41,9% -24,6 % 4,6 %

ACN
Furathiocarbe 20°C (vial) 60°C
5 min 5 min
20 6h | “ial) |  (Falcon)
‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘ - -10,7% | -40,8% | 2,0 % 8,4 %
. i e * ACN
o ¥ ] . 20°C (vial) 60°C
Thiodicarbe g o . o 5 min 5min
nnnnnn (vial) (Falcon)

-20,7% | -765% | -129% 9,0 %

Tableau 3.  Mise en évidence de la différence de dégradation dans les vials et tubes Falcon pour 4 carbamates

Le tableau met bien en évidence une diminution de la concentration en vial (environ -40
% pour les 3 composés) au bout de 6 h a température ambiante alors que leur concentration
dans le tube Falcon est constante. Les résultats obtenus dans le MeOH ne permettent pas
d’aboutir a la méme conclusion (concentration a peu prés stable en vial a 20 °C). Cependant,
ces résultats ne sont pas contradictoires, puisque dans le cas du MeOH, les cinétiques sont
beaucoup plus lentes (0 colonne protocole 1) ; il est donc trés probable qu’en laissant les vials
a température ambiante plus longtemps, des résultats similaires seraient obtenus. Cette
hypothése permettrait d’expliquer les autres différences de résultats obtenus entre les deux
protocoles que ce soit dans le MeOH ou I’ACN (bendiocarbe, cymoxanil, cypermethrine).

L’influence des parois en verre des vials est clairement mise en cause ici. Cependant le
phénomeéne conduisant a la diminution de concentration ne peut pas étre clairement identifié,
il peut en effet s’agir d’adsorption ou de dégradation suite a des réactions avec les silanols du

Verre.
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Il est intéressant de noter que ce phénomene n’est pas observé en présence d’acide

acétique qui prévient probablement des interactions avec le verre.

111.1.2. Influence de 1’acide

L’influence de I’acide est variable selon les composés, améliorant la stabilité de certains et
accélérant la dégradation pour d’autres.

Les cinétiques obtenues avec le protocole 1 a une température de 60 °C pour le MeOH et
MeOH 1 % semble démontrer un rdle stabilisant de 1’acide sur les molécules du Tableau 4.

Une diminution de la concentration est observée uniquement dans le cas du MeOH (courbe

rouge).

Acrinathrine Iprodione Protocole 1 Protocole 2

Bendiocarbe Mé thiocarbe sulfone
Cartap hydrochloride Méthiocarbe sulfoxide | |  wmesaes

Cymoxanil Phenmédipham - -

Cyperméthrine Phosmet

Deltaméthrine Pyridate t

Desmédiphame Tau-fluvalinate

Dichlofluanide Tolyfluanide

Formétanate Trichlorfon |} L ‘e ) L Tmnme

Tableau 4.  Substances actives pour lesquelles

I'ajout d’acide améliore leur stabilité Figure 2. Cinétiques du methiocarbe sulfoxide

En revanche, a I’exception du formetanate, aucune diminution de la concentration n’est
observée ni dans le MeOH, ni dans le MeOH 1 % dans le cas du protocole 2 (tube Falcon).
Ces résultats correlent I’hypothese précédemment établie qui suppose des interactions avec les
parois en verre. Le formetanate admet une baisse de sa concentration également dans les tubes
Falcon, I’ajout d’acide acétique dans le solvant (MeOH ou MeOH/Eau) permet cependant de

ralentir sa dégradation (Figure 3).

[Eormetantae Eormetanate

5000000 . . .
4= MeOH45°C = MeOHE0°C MeOH 196 45°C —+—MeOH eau —e—MeOH-Eau 1% —#—MeOH ——MeOH 1% —=—ACN
4500000 | ——MeOH 1% 6o0°C = ACN60°C 7000000

4000000 = - . 6000000
3500000
5000000
3000000
2500000 4000000 1\ e
2000000

3000000

ak Area
Peak Area

Pe:

1500000
2000000

1000000

500000 1000000

0 0 _
0 20 40 60 EY 100 120 140 0 50 100 150 200 250 300 350 400
Timein minutes Timein minutes

Figure 3. Cinétiques du formetanate (a gauche : protocole 1 ; a droite protocole 2)

Si comme démontré ci-dessus, 1’acide permet de stabiliser certains pesticides, il peut
¢galement accélérer considérablement la dégradation d’autres substances actives (Tableau 5),

comme mis en évidence pour la molécule de chlorsulfuron (Figure 4).
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Amidosulfuron Diazinon ssomo Chiorsulfuron
Amitraz Etoxazol ~+=MeOH eau —e—MeOH-Eau 1% MeOH ——MeOH 1% —=— ACN
Benfuracarbe Fénazaquin e
Bénomyl Flazasulfuron g o
Carbosulfan Mésosulfuron methyl F o0
Chlorsulfuron Prothiofos
Cyazofamide Rimsulfuron o
Cycloxydime Séthoxydim I R T R
Tableau 5.  Substances actives pour lesquelles Timein minsies

Pajout d’acide diminue leur stabilité Figure 4. Cinétique du chlorsulfuron (protocole 2)

Les courbes rouge et violette représentant respectivement les cinétiques obtenues en
présence d’acide dans les solvants MeOH/Eau 1 % et MeOH 1 % montrent bien une
décroissance de la concentration en chlorsulfuron nettement plus rapide comparée a celles
obtenues dans ces mémes solvants en absence d’acide (courbes bleu et verte).

Il faut noter la présence de 1’ensemble des sulfonylurées dans le Tableau 5 pour lesquelles
I’acide a un effet négatif sur leur stabilité. De méme, la dégradation de I’amitraz, benfuracarbe
et carbosulfan est trés rapide en présence d’acide, quasiment instantanée a 60 °C pour les

deux premiers.

111.1.3. La température

Une augmentation de la température a pour effet d’accélérer considérablement la

dégradation des molécules (Figure 5).

Iprodione

14000

—e—MeOH 45°C —=—MeOH 60°C MeOH 1% 45°C
a=—MeOH 1% 60°C =—ACN 60°C
N

«//:\;\—!

—_

12000

10000

8000

Peak Area

6000

4000

2000

0

4 20 40 60 80 100 120 140
Timein minutes

Figure 5. Cinétique de stabilité de I’iprodione (protocole 1)

Les résultats issus du protocole 1 mettent bien en évidence ce phénomene montrant une
cinétique de dégradation toujours plus rapide a 60 °C qu’a 45 °C (Figure 5). En revanche,
méme si des problémes de stabilité ont été observés chez une soixantaine de composés, leur
dégradation a température ambiante est souvent faible et seuls quelques pesticides présentent
une dégradation significative (0). Il convient de préciser que les expériences a température

ambiante ont été effectuées uniquement dans des vials.
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Pesticide MeOH MeOH 1% ACN MeOH/Eau MeOH/Eau 1%
2h 6h 2h 6h 2h 6h 6h 6h
Acrinathrine -1,9 1,2 6,6 8,7 53 -5,0 -33,9 -1,7
Amitraz -12,5 -20,7 -95,9 -98,3 -2,9 4.6 -51,6 dégradé a -18 °C
Benfuracarbe 0,6 0,7 -25/4 | -44.2 1,4 0,0 1,4 dégradé a -18 °C
Bénomyl -71,6 -95,4 =747 -96,0 -75,3 -90,5 -56,7 -44,1
Carbosulfan 0,9 9,0 -59,3 | -82,7 0,8 -3,6 -3,0 -5,6
Cartap hydrochloride -75,5 ND 2,0 ND -47,2 ND ND ND
Cycloxydime ND -7,8 ND -9,2 ND -3,8 0,9 -21,0
Deltaméthrine -12,5 1,3 9,0 -2,3 4.8 3,2 -15 9,0
Desmédiphame -2,6 -2,3 2,9 15 -9,4 -42,3 -16,7 -2,9
Dichlofluanide 3,7 2,5 3,6 -1,9 ND ND concentration variable -6,0
Etoxazol -3,5 0,2 35 5,0 3.8 -1,9 1,3 -36,4
Fénazaquin -2,8 6,0 33 9,4 0,8 1,3 8,0 -25,4
Formétanate -115 | -16,5 -0,7 -2,4 -0,5 2,3 -24,1 -1,0
Furathiocarbe -0,7 -0,8 57 0,9 -10,7 -40,8 -0,4 -1,3
Iprodione 9,0 -9,5 9,0 -2,6 -1,7 2,7 -67,2 4.4
Meéthiocarbe sulfone -5,3 -5,8 3,7 4,0 -4,3 -6,8 -96,4 -2,9
Meéthiocarbe sulfoxide 0,0 -2,6 4,5 0,9 -6,4 -2,7 -39,0 0,0
Phenmédiphame 0,0 -2,7 3,6 1,8 -7,3 -41,9 -17,0 -0,9
Phosmet -142 | -32,7 3,0 33 1,2 0,3 dégradé a -18 °C -0,5
Prothiofos 32 -6,2 -8,3 9,8 -7,0 -8,5 -2,7 -17,6
Pyridate -4,7 9,0 3,7 -3,2 -8,4 -22,0 -40,1 0,0
Rimsulfuron ND -2,9 ND -0,8 ND -2,0 1,0 -19,2
Séthoxydim -1,7 -1,4 -0,2 -9,8 -5,7 -1,9 -2,8 -20,7
Tau-fluvalinate -1,5 1,7 8,4 -3,5 4,9 -2,6 -25,9 -4,7
Thiophanate méthyl 1,7 0,0 11 0,0 -5,7 -14,2 -2,5 -2,7
Thiodicarbe -0,8 -0,1 2,0 0,6 -20,7 | -76,5 -3,6 -0,8
Tolyfluanide 2,7 0,2 55 -0,3 ND -59,7 -0,3
Trichlorfon 37 | 04 | -05 14 | 108 | -184 23,8 0,7

Tableau 6.  Taux de dégradation (en %) des pesticides a température ambiante (en vial)

Le 0 met en évidence une diminution variable de la concentration selon les pesticides
pouvant aller jusqu’a une dégradation totale dans certains cas (amitraz, benfuracarbe,
benomyl). 1l est important de constater que la majeure partie de ces molécules admettent une

dégradation dans le MeOH/Eau qui semble étre le solvant le moins adapté.

111.1.4. Influence du solvant

Le Tableau 7 ci-dessous présente le nombre de substances actives qui ont admis une

baisse de concentration en fonction du solvant (données basées sur le protocole 2).

MeOH MeOH 1 % ACN MeOH/Eau | MeOH/Eau 1 %

nb de substances actives. se dégradant 13 15 7 44 47

Tableau 7.  Nombre de substances actives. se dégradant en fonction du solvant (protocole 2)

Sur les trois solvants considéres lors de cette étude, le melange MeOH/Eau se révéle étre
le plus défavorable. En effet, sur les 63 pesticides présentant une stabilité réduite, 44 se
dégradent dans le MeOH/Eau (47 en présence d’acide), contre seulement 13 pour le MeOH
(15 en présence d’acide) et 7 pour I’ACN. Cette observation est confirmée par le

dénombrement des substances actives qui se dégradent a 25 °C (Tableau 8).
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MeOH/Eau MeOH/Eau 1% MeOH MeOH 1% ACN
Acrinathrine
Amitraz
Bénomyl - .
Desmédiphame Amitraz Bénomyl )
. X Benfuracarbe . Cartap hydrochloride
Dichlofluanide Bénomyl Amitraz Desmédinhame
Formétanate Y Bénomyl . ip
< Cycloxydime . Amitraz Furathiocarbe
Iprodione Etoxazol Cartap hydrochloride Benfuracarbe Phenmédiphame
Méthiocarbe sulfone . ] Deltaméthrine . adip
o ] Fénazaquin . Bénomyl Pyridate
Meéthiocarbe sulfoxide . Formétanate .
Phenmédiphame Prothiofos Phosmet Carbosulfan Thiophanate methyl
Rimsulfuron Thiodicarbe
Phosmet . . ]
: Séthoxydim Trichlorfon
Pyridate
Tau-fluvalinate
Tolyfluanide
Trichlorfon
15 9 6 4 ot
Tableau 8.  Nombre de s.a. se dégradant a 25°C en fonction du solvant

La présence d’eau a donc un impact important sur la stabilité des pesticides, le phénoméne

d’hydrolyse doit avoir un role significatif dans la dégradation de certaines substances. Bon

nombre de ces composés ont effectivement une vitesse d’hydrolyse élevée.

. Stabilité DTso en jours . Stabilité DTs, en jours
DI Enite (vitesse d'hydrolyse) Sllosifige enlus (vitesse d'hydrolyse)
pH 4 : 365j
Acrinathrine pH 7 : 30j méthiocarbe sulfoxide pas de donnée
pH 9 : 15j
pH5:2,1h pHH‘é:_Zj;_J
Amitraz pH 7:22,1h Phenmédiphame pH 7 : lZJ'
H9:255h pri e
P ' pH9:0,117j
pH5:35h pH 4 : 2,5-14,9
Benomyl pH7:15h Phosmet pH7:6hal2j
pH9:<1h pH 10 : < 1h
pH 5 : 39j ’;HHéé 1;;::
Desmidéphame pH7:12h Pyridate N
pH9: 0.12h pH 7 : 58,5h
s pH9:6,2h
pH 4 : 15j pH 5 : 48]
Dichlofluanide pH 7 :18h Tau-fluvalinate pH 7 : 22,5j
pH 9 : <10 min pH9:1-2j
pH 5 : 62,5) pH 4 :11,7j
Formétanate pH 7:23h Tolylfluanide pH7:425h
pH9:2h pH9:<0,17h
pH 5 : 146j (stable) pH 4 : 510j
Iprodione (1974) pH7:3j Trichlorfon pH 7 : 46h
pH 8:0,02j pH 9 : <30 min
methiocarbe sulfone pas de donnée

Tableau 9.  Vitesses d’hydrolyse des substances actives de dégradant dans le MeOH/Eau

A T’exception de 1’amitraz, toutes les molécules exposées dans le Tableau 9 admettent une
vitesse d’hydrolyse plus faible a pH acide, ce qui expliquerait que certaines de ces molécules
n’aient pas été répertoriées comme se dégradant dans le MeOH/Eau acidifié (acrinathrine,
desmedipham...).

Le MeOH acidifié avec 1% d’acide acétique est le solvant dans lequel le plus faible
nombre de substances actives (4) se dégradent a température ambiante. Cette observation est
rassurante étant donné que c’est le solvant utilisé pour la dilution et I’injection des huiles

essentielles. En revanche, les quatres substances actives concernées (amitraz, benfuracarbe,

11 peut sembler étrange de compter 9 molécules qui se dégradent & 25°C dans le cas de I’ACN alors que seulement 7 ont été identifié comme
présentant des problémes de stabilité a 60°C. Ceci s’explique par la différence de récipient dans lequel ont été réalisés les expériences : tube Falcon pour
60°C et vial pour 20°C. L’influence du récipient a été précédemment demontrée.
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benomyl et carbosulfan) ont un taux de dégradation important. L’influence sur la
quantification sera abordée ultérieurement.

Parmi la soixantaine de substances actives présentant des problemes de stabilité, certaines
classes de pesticides sont plus representées : les pyréthres (8 substances actives), les
carbamates (8 substances actives) et les sulfonylurées (7 substances actives). Elles présentent

par ailleurs quelques particularités.

II1.2.Familles de pesticides et composés particuliers

[11.2.1. Les pyréethres

De nombreux pyréthres, notamment la cypermethrine et la deltamethrine présentent
plusieurs isoméres dont le ratio peut étre influencé par le solvant. Les résultats issus du

protocole 2 montrent une isomérisation de ces deux composés dans certaines conditions :

Témoin MeOH/Eau MeOH/Eau 1% | Durée de la cinétique MeOH/Eau MeOH/Eau 1%

-18°C 5 min (60 °C)

25°C 15 min (60 °C)

3h30 (60 °C)

5h (60 °C)

6h (60 °C)

Tableau 10. Mise en évidence de I’isomérisation de la cypermethrine
Dans les deux cas une dégration de la cypermethrine est constatée. Néanmoins,
I’isomérisation n’a lieu qu’en absence d’acide, celle-ci étant méme visible a -18 °C. Les
mémes observations peuvent étre faites pour la deltaméthrine. Concernant les autres solvants,

aucune isomérisation ou dégradation n’ont pu étre constatées dans les conditions du protocole
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2. Cependant, le méme constat peut étre formulé dans le cadre du protocole 1 avec le MeOH

et le MeOH 1 % comme solvants (le solvant MeOH/Eau n’était pas testé).

Témoin MeOH MeOH 1% Durée de la cinétique MeOH MeOH 1%

-18°C 5 min

20 15 min

30 min

60 min

120 min

w3 wa

Tableau 11. Mise en évidence de I’isomérisation de la deltaméthrine

Au vue de ces résultats, I’influence des parois en verre du vial peut de nouveau étre mise
en cause. La famille des carbamates semble également fortement influencée par ces

intéractions.

111.2.2. Les carbamates

Les carbamates sont une famille de composés sensibles a la dégradation : bendiocarbe,
benfuracarbe, carbosulfan, desmedipham, formetanate, furathiocarbe, phenmedipham,
thiodicarbe. La stabilité de ces composes est trés dépendante du milieu.

L’acide, par exemple, dégrade rapidement le benfuracarbe et le carbosulfan. Il semble

cependant stabiliser des composés comme le formetanate, le desmedipham et le

phenmedipham.
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Concernant les solvants, une dégradation a température ambiante dans I’ACN est a noter
pour quatre de ces composés lorsqu’ils sont stockés en vial : desmedipham, phenmedipham,
furathiocarbe et thiodicarbe. D’un autre coté, ce solvant permet une bonne stabilit¢é du

benfuracarbe et carbosulfan dans ce solvant.

111.2.3. Les sulfonylurées

Les sulfonylurées (amidosulfuron, chlorsulfuron, flazasulfuron, mesosulfuron, prosulfuron,
rimsulfuron, sulfosulfuron) sont également trés sensibles & la dégradation, en particulier en

présence d’acide qui accélere considérablement la cinétique.

Figure 6. Cinétique de dégradation de quatre sulfonylurées (protocole 2)

D’un point de vue général, aucun solvant ne permet la stabilisation de ces composés sur
une longue durée. Contrairement a l’ensemble des autres pesticides, ce sont les seuls
composés pour lesquels le MeOH/Eau est un solvant plus approprié que le MeOH (Figure 6 :
amidosulfuron, prosulfuron). L’ACN, quant a lui, permet également d’obtenir une bonne
stabilité.

Malgré leur sensibilité a la dégradation, ces substances actives restent relativement stables
a température ambiante puisqu’a 1’exception du rimsulfuron dans le MeOH/Eau 1 %, aucune

dégradation n’est constatée.

111.2.4. Autres composés particuliers : amitraz et benomyl

L’amitraz et le benomyl, dont les cinétiques de dégradation sont présentées ci-dessous,

sont des substances actives trés peu stables.

Amitraz Amitraz
250000 60000
—+—MeOHa5°C —e—MeOH60°C MeOH 1% 45°C

—+—MeOH 1% 60°C =~ ACN60°C

[—MeOH eau —#—MeOH-Eau 1% —#—MeOH ——MeOH 1% —=— ACI
50000
200000

40000 {m-Sa—=——g.

150000 30000

&
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50000
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0 ~10000
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57




Benomyl Benomyl
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Figure 7. Cinétique de dégradation de Figure 8. Cinétique de dégradation de
D’amitraz et du benomyl (protocole 1) D’amitraz et du benomyl (protocole 2)

Etant donné la dégradation rapide de I’amitraz dans le MeOH et le MeOH/Eau,
probablement due a I’hydrolyse, ’ACN est le seul solvant permettant une bonne stabilité.
L’ajout d’acide dégrade presque instantanément 1’amitraz pour qui méme une température de
-18 °C ne résout pas le probléme, a moins que la dégradation soit tellement rapide qu’elle ait
lieu avant de mettre le vial au congélateur.

Au sujet du benomyl, aucunes des conditions testées lors de cette étude ne paraissent
adaptées a sa conservation. Une autre problématique de ce composé et de quelques autres,
concerne leur(s) métabolite(s) de dégradation qui fait aussi partie du screening. Une attention
particuliere doit donc étre portée lors de la quantification de ces composes.
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IT1.3. Impact sur la quantification

111.3.1. Les molécules parents et métabolites présents dans les mélanges

Le Tableau 12 fait état des relations entre pesticides parents et métabolites ; leur présence

simultanée dans les mélanges peut poser des problémes de quantification dus a une variation

de la concentration dans le cas d’une dégradation.

Molécule parent

Métabolite

Commentaires

Acéphate Méthamidophos Composés stables tous les 2
Aldicarbe A'Té?;;?;iii#;i?;g Composés stables tous les 3
Benfuracarbe Carbofuran Benfuracarbe se dégrade facilement
Carbofuran-3-OH
Bénomyl Carbendazime Benomyl se dégrade facilement
Carbofuran Carbofuran-3-OH Stables tous les 2

Carbofuran

Carbosulfan

Carbofuran-3-OH

Carbosulfan se dégrade facilement

Fenthion sulfone

Fenthion Fenthion sulfoxide Composés stables tous les 3
Formothion Dimféthoate Augmentation du dimgthoa,te/stabilité de ’'ométhoate
Ométhoate Le formothion n’est pas analysé
Furathiocarbe Carcb:z;ﬁ(::rlj—r:?OH Dégradation possible du furathiocarbe dans I’ACN
Malathion Malaoxon Stables tous les 2
Parathion éthyl Paraoxon éthyl Stables tous les 2
Pirimicarbe P'r('jzslfnagﬁ]eyl Stables tous les 2
Thiodicarbe Methomyl Dégradation du thiodicarbe
Thiophanate méthyl Carbendazime Dégradation du thiophanate methyl dans I’acn
Triadiméfon Triadiménole Stable tout les 2
Trichlorfon Dichlorvos Dégradation ACN et MeOH

Tableau 12. Pesticides parents et métabolites présents dans les mélanges

Ce tableau met en évidence cing groupes de pesticides dont la quantification peut étre

influencée par la dégradation d’une des substances actives.

e Groupel:

Groupe 2 :

Groupe 3::

Groupe 4 :

Groupe 5:

benfuracarbe, carbosulfan, furathiocarbe, carbofuran, carbofuran-3-OH.

benomyl, thiophanate methyl, carbendazime.

formothion, dimethoate, omethoate.

trichlorfon, dichlorvos.

thiodicarbe, methomyl.
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L’interprétation de ce type de données est délicate, notamment dans le cas du groupe 1 ou

trois pesticides (benfuracarbe, carbosulfan, furathiocarbe) ont des métabolites de dégradation

communs (carbofuran et carbofuran-3-OH). Les paragraphes suivants tentent d’établir un lien

entre les concentrations des pesticides parents et leurs métabolites, ou du moins de trouver

une solution en vue de leur quantification.

111.3.2.Groupe  1:

benfuracarbe,

carbosulfan,

furathiocarbe,

carbofuran,

carbofuran-3-OH

Les Tableau 13 et Tableau 14 présentent une synthése des résultats obtenus lors de cette

étude pour les molécules du groupe 1.

Pesticide Protocole 1 Protocole 2 Formule développée
) R, f::ga:g.ﬂgc VeORTF35°C L MO s = MeOH-Eau 19—~ MeOH—MeOH 1% = ACH o b o
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Tableau 13. Résultats des cinétiques pour les pesticdides du groupe 1
MeOH MeOH 1% ACN MeOH/Eau MeOH/Eau 1%
Pesticide 25°C 60 °C 25°C 60 °C 234C 60 °C 25°C 60 °C 25°C 60 °C
5 min 5 min 5 min 5 min 5min 5min 5 min 5 min
2h |6 | i | ratcon) | 2 | SN | wiah) | Ralcom) | P | M | wia) | Fatcon) | BN | (Falcon) di (Falcon)
Benfuracarbe 0,6 0,7 43 0,7 -254 | -442 | -20,3 -27,4 14 0,0 3,7 1,7 14 14 Déja dégradé a -18°C
Carbosulfan 0,9 82 1,8 9,3 -59,3 | -82,7 -47,4 -66,8 0,8 -3,6 6,5 1,8 -3,0 -8,7 Déja dégradé a -18°C
Furathiocarbe -0,7 -0,8 0,0 -2,5 5,7 0,9 2,9 13 -10,7 | -40,8 2,0 8,4 -0,4 2,8 -1,3 -0,8
Carbofuran 0,0 8,1 -0,6 4,8 20,7 59,1 16,3 53,3 3,6 35,6 6,0 -1,8 10,3 30,6 Non significatif
Carbofuran-3-OH -1,1 13 -4,2 1,3 3,0 2,6 -1,5 13 -0,5 0,1 0,6 2,8 -0,6 2,3 -1,2 | 0,0
Tableau 14. Variation de la concentration (en %) des pesticides du groupe 1 a 25 °C et 60 °C
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Le métabolite carbofuran-3-OH ne présente aucune variation de sa concentration quelles
que soient les conditions testées. Les molécules de benfuracarbe, carbosulfan et furathiocarbe
ne se dégradent donc pas, a priori en carbofuran-3-OH.

Le carbofuran présente, lui, une augmentation de sa concentration dans plusieurs cas. Il
est cependant difficile d’établir un lien de proportionalité avec la baisse de concentration des
molécules parents. 1l faut noter que les trois molécules parents peuvent également se dégrader
en trois autres métabolites qui ne sont pas analysées dans le screening : carbofuran-3-keto,
carbofuran-3-OH-3-keto et carbofuranphenol-3-keto.

Il est néanmois possible de distinguer plusieurs cas, en fonction des conditions :

> Solvant MeOH

Aucune dégradation n’est observée pour les cinqg molécules.

» Solvant MeOH 1 %

Une dégradation totale du benfuracarbe et du carbosulfan a 60 °C en moins de 50 min
(Tableau 13) et partielle mais significative a température ambiante (Tableau 14) est constatée.
L’augmentation de la concentration en carbofuran correspondante est importante mais pas
assez conséquente pour expliquer une dégradation totale du benfuracarbe et carbosulfan en
carbofuran. En effet, a température ambiante au bout de 2h, environ 25 % de benfuracarbe et
60 % de carbosulfan se sont dégradés et I’augmentation en carbofuran n’est que de 21 %.

L’explication la plus probable est une dégradation de ces deux composés en d’autres
métabolites (carbofuran-3-keto, carbofuran-3-OH-3-keto et carbofuranphenol-3-keto) en plus

du carbofuran.

» Solvant ACN
La seule diminution de concentration observée dans ’ACN est celle du furathiocarbe,
mais uniquement dans le cas ou les solutions sont dans des vials. Comme exposées
précédemment, deux hypothéses sont possibles pour expliquer ces baisses de concentration :
une adsorption sur les parois en verre ou une réaction avec les silanols du verre.
L’augmentation significative de la concentration en carbofuran (Tableau 13 courbe bleu et

Tableau 14) priviligie la seconde.
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» MeOH/Eau
De méme que dans le MeOH, le benfuracarbe et le carbosulfan se dégradent au moins
partiellement en carbofuran (Tableau 13 courbe bleu foncée) méme si cela n’explique pas les
pourcentages élevés obtenus dans le Tableau 14. La courbe du carbofuran croit fortement
entre 0 et 100 min, puis de fagon plus modérée jusqu’a 360 min. Cette allure se justifie par les
dégradations simultanées du benfuracarbe et carbosulfan jusqu’a 100 min puis uniquement du

benfuracarbe par la suite, le carbosulfan étant déja totalement dégradé au bout de 100 min.

» MeOH/Eau 1 %

Dans le cas du MeOH/Eau 1 %, aucune variation de concentration n’est observée car la
dégradation du benfuracarbe et du carbosulfan a déja eu lieu a -18 °C. En effet, ces composés
n’ont pas ¢été détectés lors de I’analyse de ce vial. La métabolisation en carbofuran a donc déja
eu lieu, ce qui peut étre observé sur le graphique par une intensité plus importante en

carbofuran au bout de 5 min dans le MeOH/Eau que dans les autres solvants.

Il est difficile d’établir des relations avec certitude entre ces composés. Cependant, ces
observations apportent des informations qualitatives intéressantes pour 1’interprétation des
futurs résultats. De plus, il est important de noter que, dans cet exemple, aucune des
molécules ne se dégrade dans le MeOH, ce qui peut se réveler étre une alternative pour

quantifier ces substances actives.
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111.3.3. Groupe 2 : benomyl, thiophanate methyl, carbendazime

Les Tableau 15 et Tableau 16 présentent une synthese des résultats obtenus lors de cette

étude pour les molécules du groupe 2.

pesticide Protocole 1 Protocole 2 Formule développée
Benomyl Benomyl
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Tableau 15. Résultats des cinétiques pour les pesticdides du groupe 2
MeOH MeOH 1 % ACN MeOH/Eau MeOH/Eau 1 %
Pesticides 25°C 60 °C 25°C 60 °C 25°C 60 °C 25°C 60 °C 25°C 60 °C
5 min 5 min 5 min 5 min 5 min 5 min 5 min 5 min
26 ian | Facon) | 2 | " | wiap | Falcon) | 2 6| (ial) | (raicon) | " | (Falcon) 81 (Falcon)
Bénomyl 716 | -954 | 994 -86,3 747 | 960 | -99,9 84,4 753 | 905 -99,5 953 -56,7 41,3 441 418
Thiophanate-méthyl 1,7 0,0 1,0 0,7 1,6 -1,3 1,1 0,0 -5,7 -14,2 -11,7 53 -2,5 1,9 -2,7 4,0
Carbendazime 9,8 13,6 15,1 16,8 9,9 9,9 12,6 5,9 5,4 13,6 20,1 4,5 9,9 8,9 6,9 5,9

Tableau 16. Variation de la concentration (en %) des pesticides du groupe 2 a 25 °C et 60 °C

L’analyse des courbes du thiophanate-méthyl et de la carbendazime dans I’ACN conduit a

la méme conclusion que celles du furathiocarbe et du carbofuran précédemment, c'est-a-dire

une dégradation du thiophanate-méthyle due a I’interaction de cette molécule avec les silanols

du verre.

Concernant le benomyl, aucun solvant ne parait adapté a 1’analyse de ce composé, une

dégradation importante et rapide a en effet lieu dans toutes les conditions testées. Si une

augmentation en carbendazime est assurément observée (Tableau 15), elle ne dépasse jamais

les 20 % de la concentration initiale pour une dégradation quasi-totale du benomyl (> 95 %).

Ce dernier doit donc également se dégrader en son autre métabolite,

benzimidazole.

le 2-amino
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111.3.4.Groupe 3 : formothion, omethoate, dimethoate

Les Tableau 17 et Tableau 18 présentent une synthese des résultats obtenus lors de cette
étude pour les molécules du groupe 3.

pesticides Protocole 1 Protocole 2 Formule développée
Formothion Pas de cinétique Pas de cinétique L( \ﬂ/\ <O
Dimethoate
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Tableau 17. Résultats des cinétiques pour les pesticdides du groupe 3
MeOH MeOH 1 ACN MeOH/Eau MeOH/Eau 1
pesticides 25°C 60°C 25°C 60°C 25°C 60°C 25°C 60°c | 25°c 60°C
5 min 5 min 5 min 5 min 5min 5 min 5min 5 min
2h | 6h ] iay | Falcon) | 2| N | wial) | Falcon) | 2| N | wial) | @atcon) | " | (Falcon) | 6P (Falcon)
Dimethoate 2.9 [ 539 7.4 S 4.2 7.9 1.7 3.6 -24 | 0.6 4.8 2.3 7.2 8.0 17.6 6.2
Ométhoate -0.6 | -0.4 -0.2 -2.1 -25 | 0.9 -1.2 0.1 1.0 1.8 2.7 5.6 0.6 0.3 0.7 -2.7

Tableau 18. Variation de la concentration (en %) des pesticides du groupe 3 a 25°C et 60°C

Une augmentation de la concentration en dimethoate est constatée dans tous les solvants a
I’exception de I’ACN avec le protocole 2 (Tableau 17). L’hypothése d’une dégradation du
formothion (molécule présente dans les mélanges mais non analysée) qui a pour métabolite le
diméthoate et I’ométhoate pourrait expliquer cette observation. Cependant, il n’est pas
cohérent de constater que cette augmentation n’a pas eu lieu lors de I’expérience réalisée avec
le protocole 1 dans les vials (Tableau 18). L’autre hypothése concernerait une éventuelle
¢évaporation des solvants lors de I’expérience 2, conduisant a une concentration en diméthoate,
mais cette supposition ne permet pas d’expliquer I’accroissement de la concentration en
diméthoate obtenue a temperature ambiante apres 6 h dans les vials de MeOH et MeOH/Eau
1%.
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Quoiqu’il en soit, les concentrations de ces composés semblent stables dans le MeOH 1%,
au moins a température ambiante, et ne devraient donc pas poser de problémes lors des

analyses d’huiles essentielles.

111.3.5.Groupe 4 : trichlorfon, dichlorvos

Les Tableau 19 et Tableau 20 présentent une synthese des résultats obtenus lors de cette

étude pour les molécules du groupe 4.

pesticide Protocole 1 Protocole 2 Formule développée
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Tableau 19. Résultats des cinétiques pour les pesticdides du groupe 4
MeOH MeOH 1% ACN MeOH/Eau MeOH/Eau 1%
- 25°C 60°C 25°C 60°C 25°C 60°C 25°C 60°C 25°C | 60°C
pesticides S mi s S S 5 5 5 mi 5 mi
min min min min min min min min
2h 180 | Tian | Ratcon) | 2| O | ial) | Ratcon) | 2" | O | ial) | Fatcom) | " | (Faicom) | M | (Falcon)
Trichlorfon | -37 | 0.4 | -84 18 05| 14| 53 2.9 -10.8 | -184 | -9.2 4.9 -23.8 34 0.7 -3.1
Dichlorvos | 44 | 0.0 | 5.9 1.9 16 | 91| -0.8 11 21 4] 78 53 83.5 4.1 2.9 5.4

Tableau 20. Variation de la concentration (en %) des pesticides du groupe 4 a 25°C et 60°C

La dégradation du trichlorfon en dichlorvos ne se produit que dans les vials (courbes du
protocole 1) résultant encore une fois de I’intéraction du trichlorfon avec les silanols. La
méme constatation est faite lors de ’examen du Tableau 20 mais seulement pour I’ACN et le
MeOH/Eau. La cinétique dans le MeOH est plus lente et permet donc d’expliquer ces derniers
résultats. Il est toutefois difficile de commenter le pourcentage élevé d’augmentation de la

concentration en dichlorvos par rapport a la dégradation du trichlorfon.

111.3.6.Groupe 5 : thiodicarbe, methomyl

Les Tableau 21 et Tableau 22 présentent une synthése des résultats obtenus lors de cette
étude pour les molécules du groupe 4.
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pesticide Protocole 1 Protocole 2 Formule développée
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Tableau 21. Résultats des cinétiques pour les pesticides du groupe 5
MeOH MeOH 1 ACN MeOH/Eau MeOH/Eau 1
- 25°C 60°C 25°C 60°C 25°C 60°C 25°Cc | 60°C | 25°C | 60°C
pesticides 5min 5 min 5 min 5 min 5min 5 min 5min 5 min
2h 16 | ia | (Faicone) | 21 | O | wial) | (Falcone) | 2" | O | wia) | Fatcone) | 8" | (Fatcone) | &M | (Faicone)
thiodicarb | -0.8 | -0.1 | -2.6 -1.3 20 |06 ] -06 13 20.7 | -76.5 | -12.9 16.3 -3.6 4.4 0.8 1.6
methomyl | 0.0 | 15 | 37 15 14 08| -04 0.8 122 | 106 | 145 -0.7 3.0 -0.8 -0.8 -0.8

Tableau 22. Variation de la concentration (en %) des pesticides du groupe 5 a 25°C et 60°C

L’étude des données synthétisées dans les Tableau 21 et Tableau 22 met en évidence une
dégradation du thiodicarbe en méthomyl dans les vials d’ACN. L’élévation de la
concentration en méthomyl (entre +12 et +15 %) n’est toutefois pas assez importante au vu du
taux de dégradation du thiodicarbe (entre -20 et -76 %). La possible adsorption sur les parois

en verre ou une dégradation directement en méthomyl-oxime peuvent expliquer ces résultats.

IV. Conclusion

Parmi les 244 substances actives étudiées lors de cette étude, 63 ont montré une diminution
de leur concentration dans diverses conditions de solvants, températures, acidités et récipients.
Tous ces parametres ont une influence directe sur la stabilité des pesticides.

L’analyse des résultats a permis de mettre en évidence une interaction des pesticides avec
les parois en verre du vial conduisant soit a un phénomene d’adsorption, soit de dégradation
par hydrolyse due aux silanols du verre. Ces interactions semblent dépendantes du solvant et
de I’acidité.

L’ACN s’avere étre le solvant qui favorise le plus ces interactions, notamment pour les
pesticides appartenant a la famille des carbamates. Au-dela de ce probléme, c’est le solvant
qui présente les meilleures propriétés stabilisantes pour la conservation des pesticides suivi du
MeOH. Le solvant MeOH/Eau est clairement le plus défavorable avec plus de deux tiers des
63 pesticides qui s’y dégradent.
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L’ajout d’acide dans le solvant permet d’augmenter la stabilit¢ de quelques pesticides en
protégeant vraisemblablement des interactions avec les parois en verre des vials. Néanmoins,
des molécules telles que 1’amitraz et le benfuracarbe sont tres sensibles a 1’ajout d’acide qui
accélére considérablement leur vitesse de dégradation.

La température est un facteur cinétique important, la dégradation des substances actives
étant accélérée lors que celle-ci est augmentée. A température ambiante, la dégradation est
faible et ne concerne plus qu’une vingtaine de composés. En abaissant la température aux
environs de -18 °C, toutes les substances actives, a 1’exception peut-étre de 1’amitraz, sont
stables.

Enfin, une attention particuliere a été portée sur la présence de pesticides et de leurs
métabolites dans les mélanges et, notamment, de ceux qui présentaient une stabilité réduite
pouvant conduire a des erreurs lors du dosage. La multitude de scénarios a analyser rend
complexe I’interprétation de ces résultats. Il convient, cependant, de rappeler que I’analyse

des huiles essentielles fait appel a un cadre beaucoup plus restreint.

La préparation des échantillons est réalisée a température ambiante avec pour solvant de
dilution le méthanol acidifié avec 1 % d’acide acétique. Au cours de 1’étude des cinétiques de
dégradation, seules quatre substances actives ont montré un probleme de stabilité dans ce
solvant a cette température : amitraz, benfuracarbe, benomyl, carbosulfan. Cette instabilité est
principalement due a la présence d’acide qui accélere considérablement leur dégradation. Il
est donc envisageable, lors de la détection de 1’un de ces composés ou de leur(s) métabolite(s)
d’effectuer une contre-analyse en employant le MeOH ou I’ACN comme solvant de dilution,
solvants dans lesquels ces composés sont beaucoup plus stables.

Du fait de I’influence de la température sur la dégradation des pesticides, une précaution
supplémentaire est desormais prise lors de I’injection en LC-MS/MS. Il s’agit de régler le
passeur d’échantillon a +4 °C pour éviter au maximum la dégradation au cours des injections
qui peuvent durer une nuit ou davantage. L’emploi de vials silanisés est également
envisageable pour limiter les intéractions des pesticides avec les parois en verre. Cependant, il
a été demontré que ce phénomeéne est assez peu présent dans le cas du MeOH et inexistant en

présence d’acide.
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V. Cinétique des 63 substances actives qui se dégradent

Pesticides Protocole 1 Protocole 2 Remarque
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Annexe 15.

Comparaison des limites de quantification obtenues pour les méthodes de

dilution et d’ évaporation sous azote pour [ huile essentielle de citron

Lervapo"‘Lonilulion LOQevﬂ) < LOQdiIulion LOQdiIulion < LOQevﬂ) Non evaluée
Acephate Imazalil 2,4D Mecoprop Propargite Azaconazole
Acetamipride Indoxacarbe Abamectine Mesosulfuron methyl Thiophanate methyl Bitertanol
Alachlore loxynil Acibenzolar-s-methyl Mesotrione Chlorpyrifos
Aldicarbe sulfoxyde Iprovalicarbe Aclonifen Metamitrone Fenamiphos
Amitraz Isofenphos Aldicarbe Metazachlore Fenpropimorphe
Atrazine Isoproturon Aldicarbe sulfone Metconazole Fenthion sulfoxide
Azimphos-methy!I Malaoxon Ametryn Methiocarbe sulfone Hexazinone
Azoxystrobine Mepanipyrim Amidosulfuron Metobromuron Hexythiazox
Benalaxyl Methabenzthiazuron Benfuracarbe Metolachlor Malathion
Bendiocarb Methamidophos Benoxacore Metoxuron Mefenoxam
Bentazone Methiocarbe Boscalid Molinate Mepronil
Bifenazate Methiocarbe sulfoxide Bromacil Myclobutanil Methidathion
Bifenthrine Methomyl Bromoxynil Nuarimol Metribuzine
Bromuconazole isol Methoxyfenozid Bromuconazole iso2 Omethoate Oxamyl
Bupirimate Metrafenone Carbaryl Oryzaline Phosmet
Buprofezine Mevinphos isol Carbetamide Paclobutrazol Propyzamide
Butraline Mevinphos iso2 Chlorfenvinphos isol Paraoxon methyl Tetraconazole
Carbofuran Monocrotophos Chlorfluazuron Parathion ethyl Endosulfan sulfate
Carbofuran-3 OH Napropamide Chloridazone Penconazole Benomyl
Carbosulfan Norflurazon Chlorotoluron Phenmedipham Carbendazime
Carboxin Oxadiazon Chlorpropham Phenthoate Tau-fluvalinate
Carfentrazone éthyle Oxycarboxin Coumaphos Phorate
Chlorfenvinphos iso2 Pencycuron Cyazofamide Phosphamidon
Chlorsulfuron Pendimethaline Cymoxanil Pirimiphos-methyl
Clofentezine Permethrin Cyproconazole-iso2 Prochloraz
Clomazone Phosalone Cyromazine Propoxur
Cyanazine Picolanifen Deltamehtrine Proquinazid
Cyclanilid Picoxystrobin Dichlofluanid Prosulfuron
Cycloxydime Piperony! butoxide Dichlorprop-p Pymetrozin
Cyproconazole-isol Pirimicarbe Dichlorvos Pyrimethanil
Cyprodinil Pirimicarbe desmethyl Diflubenzuron Quinalphos
Desmedipham Pirimiphos-éthyl Diflufenicanil Quinoclamine
Diazinon Profenofos Diniconazole Quizalofop
Diethofencarb Prometryn Disulfoton Rimsulfuron
Difenoconazole Propachlore Diuron Rotenone
Dimetachlor Propaquizafop Ethofumesate Spinosad a
Dimethenamid Propazin Famoxadone Spinosad d
Dimethoate Propiconazole Fenhexamid Sulfosulfuron
Dimethomorph isol Prosulfocarbe Fenoxycarbe Sulfotep
Dimethomorph iso2 Pyraclostrobine Fenpyroxymate Teflubenzuron
Dithianon Pyridaben Fenthion Terbufos
Epoxyconazole Pyridafenthion Fipronil Terbuthylazine
Ethion (diethion) Pyridate Flazasulfuron Thiabendazol
Ethoprophos Pyriproxyfen Fluazinam Thiodicarbe
Etofenprox Quinoxyfen Fludioxonil Triadimefon
Etoxazol Quizalofop-p-ethyl Fluquinconazole Triadimenol
Fénamidone Resmethrin Flurochloridone Trichlorfon
Fenarimol Sethoxydim Fluroxypyr Triclopyr
Fenazaquin Simazine Flusilazol Triflumuron
Fenbuconazole Spiroxamine Furathiocarb Triticonazol
Fenthion sulfone Tebuconazole Haloxyfop-p
Fluazifop-p-butyl Tebufenozide Hexaflumuron
Flufenacet Tebufenpyrade Imidaclopride
Flufenoxuron Terbutryn Iprodione
Flutolanil Thiachlopride Isoxaben
Flutriafol Thiametoxam Isoxaflutol
Fomesafen Tolyfluanide Kresoxim methyl
Formetanate Trifloxystrobine Lenacile
Fosthiazate Triflusulfuron méthyl Linuron
Hepténophos Vamidothion Lufenuron
Hexaconazole Zoxamide MCPA
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Annexe 16. Comparaison des méthodes de dilution et d évaporation sous azote pour
Chuile essentielle de cyprés
Limite de Quantification (ug.L™) ) . TR 10 pg.L* TR50 pg.L™
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Abamectine 25 25 Dilution/Evaporation 76,4 4,0
Acéphate 5 5 Dilution/Evaporation 83,7 2,6 78,8 18
Acétamipride 5 Dilution/Evaporation 83,2 2,7 80,2 2,3
Acibenzolar-S-methyl 25 5 Evaporation 88,7 6,3 80,5 1,7
Aclonifen ND 50 Evaporation / / 79,0 6,3
Alachlore 25 25 Dilution/Evaporation / / 81,7 7,0
Aldicarbe 1 1 Dilution/Evaporation 82,3 2,0 79,0 2,1
Aldicarbe sulfone 5 5 Dilution/Evaporation 85,5 2,2 84,2 0,8
Aldicarbe sulfoxyde 1 1 Dilution/Evaporation 80,4 1,6 71,7 15
Amétryn 5 5 Dilution/Evaporation 84,9 32 82,0 0,8
Amidosulfuron 10 5 Evaporation 89,1 29 81,2 2,2
Amitraz 10 5 Evaporation 78,6 22,7 24,4 26,1
Atrazine 5 5 Dilution/Evaporation 85,6 14 81,8 13
Azaconazole 5 Dilution/Evaporation 87,5 49 81,0 2,1
Azimphos-methyl 5 Dilution/Evaporation 91,9 19 82,7 14
Azoxystrobine 10 1 Evaporation 85,0 1,0 80,4 1,7
Bénalaxyl / / / 84,5 2,2 79,5 1,4
Bendiocarbe 5 5 Dilution/Evaporation 84,1 0,9 80,5 1,3
Benfuracarbe 5 1 Evaporation 104,3 2,4 82,6 4,0
Bénomyl ND ND / / / / /
Bénoxacore 25 10 Evaporation 84,5 42 80,8 29
Bifénazate 5 5 Dilution/Evaporation 15,0 5,9 17,4 49
Bifenthrine 50 50 Dilution/Evaporation / / 79,2 8,7
Bitertanol 10 5 Evaporation 83,4 49 81,0 2,5
Boscalid 10 Evaporation 87,1 3,8 83,5 1,3
Bromacil 10 Evaporation 85,7 4,1 79,5 2,0
Bromuconazole isol 10 10 Dilution/Evaporation 89,4 33 76,9 15
Bromuconazole iso2 25 10 Evaporation 81,7 52 78,2 2,6
Bupirimate 1 Dilution/Evaporation 89,0 2,1 82,8 3,0
Buprofézine 10 Evaporation 85,1 14 79,1 14
Butraline 10 10 Dilution/Evaporation 82,4 24 63,8 4,0
Carbaryl 10 10 Dilution/Evaporation 89,1 3.8 83,6 0,8
Carbendazime / / 4,6 / 5,0
Carbétamide Evaporation 86,9 23 78,5 11
Carbofuran Evaporation 36,4 6,4 39,4 1,8
Carbofuran-3 OH 10 10 Dilution/Evaporation 84,3 6,4 84,4 1,8
Carbosulfan 1 1 Dilution/Evaporation 80,8 24 85,6 1,3
Carboxine 10 10 Dilution/Evaporation 72,2 23 67,5 1,5
Carfentrazone éthyle 5 Dilution/Evaporation 86,1 2,0 78,4 14
Chlorfenvinphos isol 5 Dilution/Evaporation 85,5 34 80,1 15
Chlorfenvinphos iso2 5 Dilution/Evaporation 86,6 4.8 80,5 1,2
Chloridazone 10 10 Dilution/Evaporation 86,8 51 80,9 15
Chlorotoluron 5 1 Evaporation 84,0 2,8 80,1 1,8
Chlorpropham ND 25 Evaporation / / 74,7 6,7
Chlorpyrifos 25 25 Dilution/Evaporation / / 94,7 3,6
Chlorsulfuron 10 5 Evaporation 86,8 25 81,0 1,2
Clofentézine 25 Dilution / / 131 15,5
Clomazone Evaporation 86,3 31 81,4 1,7
Coumaphos Dilution/Evaporation 82,3 25 71,7 14
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Limite de Quantification (ug.L™)

Technique appropriée

TR 10 pg.L*

TR 50 pg.L*

Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Cyanazine 1 1 Dilution/Evaporation 84,0 31 78,3 1,4
Cyazofamide 10 5 Evaporation 87,9 3,0 79,0 0,7
Cycloxydime 5 5 Dilution/Evaporation 68,2 6,8 66,4 2,1
Cymoxanil 10 5 Evaporation 88,3 3,2 79,4 1,6
Cyproconazole-isol 10 5 Evaporation 83,7 6,5 80,5 2,5
Cyproconazole-iso2 10 5 Evaporation 85,3 42 81,7 0,8
Cyprodinil / / Dilution/Evaporation 88,8 1,5 80,9 14
Cyromazine 5 5 Dilution/Evaporation 83,7 17,7 71,5 10,0
Deltaméthrine 50 50 Dilution/Evaporation / / 87,4 10,4
Desmédiphame 1 1 Dilution/Evaporation 86,0 1,4 80,6 1,6
Diazinon 25 10 Evaporation 80,0 5,6 82,2 2,7
Dichlofluanide 25 5 Evaporation 93,1 2,2 82,9 58
Dichlorvos 25 10 Evaporation 70,9 6,9 62,7 2,5
Diéthofencarb 10 10 Dilution/Evaporation 88,3 33 79,2 14
Difénoconazole 5 5 Dilution/Evaporation 84,0 1,6 789 14
Diflufenican 1 1 Dilution/Evaporation 83,5 2,0 74,2 2,1
Dimétachlor / / Dilution/Evaporation 89,0 55 78,5 49
Diméthénamide 5 1 Dilution/Evaporation 84,8 2,1 81,2 1,2
Diméthoate 1 1 Dilution/Evaporation 85,0 1,9 80,3 0,8
Diméthomorphe isol 5 5 Dilution/Evaporation 86,3 1,4 80,9 1,2
Diméthomorphe iso2 5 5 Dilution/Evaporation 89,6 14 80,6 15
Diniconazole 5 5 Dilution/Evaporation 76,9 7.8 76,3 2,7
Disulfoton 25 10 Evaporation 63,5 10,3 63,5 1,7
Diuron 5 1 Evaporation 86,0 3,1 79,2 1,9
Epoxyconazole 5 5 Dilution/Evaporation 87,3 4,0 71,7 1,7
Ethion (diéthion) 10 10 Dilution/Evaporation 84,0 58 76,9 1,6
Ethofumésate 25 10 Evaporation 77,3 14 79,8 1,8
Ethoprophos 10 5 Evaporation 84,7 1,9 78,1 2,1
Etofenprox 50 50 Dilution/Evaporation / / 74,8 1,4
Etoxazol 1 1 Dilution/Evaporation 85,5 1,8 89,5 0,7
Famoxadone 10 5 Evaporation 80,9 47 73,2 1,8
Fénamidone 5 1 Evaporation 88,3 2,3 81,2 1,7
Fénamiphos 1 1 Dilution/Evaporation 83,2 14 77,5 1,3
Fénarimol 10 5 Evaporation 87,0 24 79,5 2,2
Fénazaquin 10 5 Evaporation 72,0 53 81,1 73
Fenbuconazole 25 10 Evaporation 84,9 34 80,7 2,1
Fenhexamid 10 5 Evaporation 90,6 45 79,8 1,6
Fénoxycarbe 5 1 Evaporation 79,3 6,3 70,0 2,5
Fenpropimorphe 25 Evaporation 89,7 1,8 84,9 1,8
Fenpyroxymate 5 Dilution/Evaporation 71,8 39 74,9 2,1
Fenthion 50 25 Evaporation / / 76,1 4,6
Fenthion sulfone 10 Evaporation 80,8 25 78,8 23
Fenthion sulfoxide 1 Dilution/Evaporation 83,9 15 81,8 1,7
Fipronil 25 10 Evaporation 80,2 9,9 75,7 34
Flazasulfuron 5 Evaporation 87,3 0,7 79,5 2,7
Fluazifop-p-butyl 1 Dilution/Evaporation 83,3 11 77,8 1,8
Flufénacet 5 Evaporation 88,4 2.2 81,2 1,6
Flufénoxuron 10 10 Dilution/Evaporation 87,2 7,7 80,4 2,8
Fluquinconazole 25 Evaporation 84,4 79 75,7 3.8
Flurochloridone 10 Evaporation 82,2 1,7 75,6 2,8
Flusilazol Dilution/Evaporation 84,4 2,0 80,0 2,8
Flutolanil Evaporation 83,4 4,6 84,4 0,7
Flutriafol 25 10 Evaporation 94,9 4,6 82,9 4.2
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Limite de Quantification (ug.L™)

Technique appropriée

TR 10 pg.L*

TR 50 pg.L*

Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Fomésafen 10 5 Evaporation 82,3 4,0 77,8 2,1
Formétanate 1 1 Dilution/Evaporation 87,4 3,2 87,9 1,7
Fosthiazate 1 1 Dilution/Evaporation 83,3 11 79,1 0,8
Furathiocarb 5 5 Dilution/Evaporation 82,4 2,6 80,8 2,8
Hepténophos 10 10 Dilution/Evaporation 91,5 52 82,9 1,2
Hexaconazole 5 5 Dilution/Evaporation 82,9 2,3 78,0 2,1
Hexazinone 10 10 Dilution/Evaporation 89,0 33 80,7 11
Hexythiazox 10 10 Dilution/Evaporation 80,0 6,2 76,3 3,1
Imazalil 5 5 Dilution/Evaporation 85,8 10,8 91,0 29
Imidaclopride 25 10 Evaporation 89,4 10,7 80,7 2,0
Indoxacarbe 10 10 Dilution/Evaporation 82,6 2,0 76,3 3,2
Iprodione ND 50 Evaporation / / 71,8 11,2
Iprovalicarbe 5 Dilution/Evaporation 78,0 11,4 96,4 1,2
Isofenphos 5 Dilution/Evaporation 91,5 43 81,7 3,6
Isoproturon 1 Dilution/Evaporation 84,4 11 79,7 1,6
Isoxaben 10 10 Dilution/Evaporation 88,3 10,7 81,5 1,9
Isoxaflutol 10 Evaporation 81,9 2,8 81,0 2,0
Krésoxim méthyl 10 Evaporation 82,8 42 77,3 1,7
Lénacile 10 10 Dilution/Evaporation 86,9 2,8 79,9 11
Linuron 10 10 Dilution/Evaporation 84,1 55 80,8 14
Lufénuron 25 10 Evaporation 73,8 15,9 89,5 6,6
Malaoxon 1 1 Dilution/Evaporation 82,3 1,3 76,7 0,8
Malathion 5 1 Evaporation 82,8 35 80,8 1,2
Méfénoxam 5 5 Dilution/Evaporation 84,2 0,7 81,3 1,7
Meépanipyrim 10 5 Evaporation 89,3 58 74,7 23
Meépronil 10 10 Dilution/Evaporation 80,2 8,0 84,5 13
Mésosulfuron methyl 1 1 Dilution/Evaporation 86,2 14 81,4 1,6
Métamitrone 10 10 Dilution/Evaporation 94,7 8,0 85,4 34
Meétazachlore 5 5 Dilution/Evaporation 84,8 2,2 82,7 0,8
Metconazole 10 5 Evaporation 87,7 4,1 79,0 0,8
Meéthabenzthiazuron 1 1 Dilution/Evaporation 84,2 1,7 80,8 15
Méthamidophos 5 1 Evaporation 76,6 3,7 75,1 2,8
Méthidathion 10 5 Evaporation 90,0 6,0 78,0 1,3
Méthiocarbe 5 1 Evaporation 81,3 2,0 81,4 19
Méthiocarbe sulfone 5 5 Dilution/Evaporation 85,9 29 81,3 0,7
Méthiocarbe sulfoxide 1 1 Dilution/Evaporation 88,1 3,0 83,0 0,9
Méthomyl 5 1 Evaporation 83,3 11 79,0 2,2
Méthoxyfenozid 5 5 Dilution/Evaporation 84,6 8,9 89,2 24
Métobromuron 5 5 Dilution/Evaporation 84,2 2,7 79,5 1,8
Meétolachlor / / Dilution/Evaporation 88,9 1,6 789 2,0
Métoxuron 5 1 Evaporation 81,3 23 80,0 0,4
Meétrafenone 25 10 Evaporation 81,0 3,7 73,2 2,2
Métribuzine 50 50 Dilution/Evaporation / / 88,1 5,2
Mévinphos isol 10 10 Dilution/Evaporation 75,0 6,3 79,4 2,4
Mévinphos iso2 10 5 Evaporation 80,0 32 83,0 0,9
Molinate 25 10 Evaporation 91,8 7.8 78,9 2,1
Monocrotophos 5 5 Dilution/Evaporation 84,0 1,9 77,6 1,9
Myclobutanil 10 10 Dilution/Evaporation 89,0 59 82,9 1,0
Napropamide 1 1 Dilution/Evaporation 85,9 29 78,5 1,7
Norflurazon 1 1 Dilution/Evaporation 84,5 13 79,6 1,6
Nuarimol 5 1 Evaporation 84,1 31 81,3 11
Ométhoate 1 Evaporation 80,6 15 78,2 2,5
Oxadiazon 10 5 Evaporation 89,7 58 76,0 4,6
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Limite de Quantification (ug.L™)

Technique appropriée

TR 10 pg.L*

TR 50 pg.L*

Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Oxamyl 5 1 Evaporation 85,0 25 81,6 0,8
Oxycarboxin 5 5 Dilution/Evaporation 85,1 3,0 79,5 18
Paclobutrazol 5 1 Evaporation 87,1 2,3 82,8 1,2
Paraoxon methyl 25 10 Evaporation 75,5 6,4 71,8 15
Parathion ethyl ND 50 Evaporation / / 79,7 72
Penconazole 5 5 Dilution/Evaporation 89,4 2,0 79,1 15
Pencycuron 5 5 Dilution/Evaporation 79,0 1,0 76,2 18
Pendiméthaline 10 10 Dilution/Evaporation 80,2 59 76,6 49
Perméthrine 50 50 Dilution/Evaporation / / 77,8 71
Phenmédipham 1 1 Dilution/Evaporation 84,3 2,2 81,0 1,6
Phenthoate 10 10 Dilution/Evaporation 83,1 2.8 79,3 2,1
Phorate 25 25 Dilution/Evaporation / / 65,3 4,6
Phosalone 5 5 Dilution/Evaporation 82,7 4,0 77,6 11
Phosmet 25 10 Evaporation 99,1 3,6 79,8 29
Phosphamidon 1 1 Dilution/Evaporation 82,5 18 789 0,4
Picolanifen 5 5 Dilution/Evaporation 84,6 3,7 77,0 2,5
Picoxystrobine 1 1 Dilution/Evaporation 85,3 11 82,0 1,2
Pipéronyl butoxide 5 5 Dilution/Evaporation 84,1 33 77,8 2,2
Pirimicarbe 1 1 Dilution/Evaporation 83,1 13 78,7 13
Pirimicarbe desméthyl 1 1 Dilution/Evaporation 84,4 2,7 82,3 0,7
Pirimiphos-éthyl 1 1 Dilution/Evaporation 83,8 18 79,2 13
Pirimiphos-methyl 25 10 Evaporation 85,3 47 78,2 14
Prochloraz 1 1 Dilution/Evaporation 89,7 2,0 82,7 2,7
Profénofos 10 5 Evaporation 82,6 4,2 72,7 2,0
Prométryne 5 1 Evaporation 83,4 1,6 78,5 1,6
Propachlore 5 1 Evaporation 86,7 24 78,4 18
Propaquizafop 5 Dilution/Evaporation 87,9 32 78,5 2,0
Propargite 5 Dilution/Evaporation 85,6 23 79,4 29
Propazine 10 5 Evaporation 80,4 4,6 85,5 1,6
Propiconazole 25 10 Evaporation 80,5 29 79,0 1,9
Propoxur 5 1 Evaporation 82,7 15 78,2 15
Propyzamide 10 5 Evaporation 82,8 6,7 82,5 2,8
Proquinazid 10 10 Dilution/Evaporation 83,7 9,7 70,7 1,8
Prosulfocarbe / / Dilution/Evaporation 94,2 31 78,2 3,6
Prosulfuron 25 25 Dilution/Evaporation / / 85,8 15
Pymétrozine 10 10 Dilution/Evaporation 88,7 7,6 78,6 1,1
Pyraclostrobine 5 Dilution/Evaporation 85,1 3,0 81,6 1,6
Pyridaben 5 Dilution/Evaporation 80,8 4,6 75,9 1,6
Pyridafenthion 10 5 Evaporation 82,3 6,2 84,1 0,3
Pyridate 5 5 Dilution/Evaporation 75,9 2,6 75,4 15
Pyriméthanil 25 5 Evaporation 83,5 5,1 77,5 2,7
Pyriproxyfen 5 5 Dilution/Evaporation 86,8 13 77,0 1,6
Quinalphos 25 10 Evaporation 84,9 6,9 77,2 1,6
Quinoclamine 25 10 Evaporation 29,1 42,8 22,5 64,4
Quinoxyfen 10 5 Evaporation 75,9 2,6 74,9 1,6
Quizalofop-p-éthyl 10 10 Dilution/Evaporation 79,8 13,7 73,0 25

Resméthrine ND ND / / / / /

Rimsulfuron 5 1 Evaporation 86,5 2,2 82,0 2,0
Roténone 10 10 Dilution/Evaporation 87,4 5,0 76,1 2,6
Séthoxydim 10 10 Dilution/Evaporation 69,2 2,7 70,5 29
Simazine / / / 93,4 4,7 80,8 51
Spinosad A ND ND / 134,2 12,5 69,2 28,9
Spinosad D 5 1 Evaporation 90,1 13 91,1 2,1
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Limite de Quantification (ug.L™)

Technique appropriée

TR 10 pg.L*

TR 50 pg.L*

Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Spiroxamine 5 1 Evaporation 81,9 3,0 73,3 51
Sulfosulfuron 5 5 Dilution/Evaporation 88,8 1,3 79,5 1,4
Sulfotep 10 5 Evaporation 85,6 25 77,2 13
Tau-fluvalinate 25 25 Dilution/Evaporation / / 77,1 11,5
Tébuconazole 5 Dilution/Evaporation 82,4 2,1 79,9 1,6
Tébufenozide 5 Dilution/Evaporation 85,2 59 75,9 15
Tébufenpyrade / Dilution/Evaporation 83,1 6,1 77,1 2,1
Terbufos 50 10 Evaporation 78,0 8,9 78,8 31
Terbuthylazine 5 1 Evaporation 84,9 0,5 81,0 1,0
Terbutryn 1 1 Dilution/Evaporation 85,4 15 80,3 13
Tétraconazole 10 5 Evaporation 88,2 53 78,5 2,1
Thiabendazole 1 Evaporation 84,6 2,7 79,9 13
Thiachlopride 1 Evaporation 88,7 0,8 84,4 1,9
Thiamétoxam 25 5 Evaporation 84,4 43 80,0 2,8
Thiodicarbe 1 1 Dilution/Evaporation 85,2 3,0 85,1 0,8
Thiophanate-méthyl 10 25 Dilution / / 78 83
Tolyfluanide 10 5 Evaporation 83,0 2,6 77,1 2,6
Triadiméfon 5 Dilution/Evaporation 86,8 24 82,8 1,6
Triadiménol 5 Dilution/Evaporation 81,7 12,3 102,5 1,2
Trichlorfon 25 10 Evaporation 106,3 53 80,3 2,1
Trifloxystrobine 1 1 Dilution/Evaporation 84,9 13 78,6 15
Triflusulfuron-méthyl 1 1 Dilution/Evaporation 86,1 2,0 81,2 2,1
Triticonazole 5 5 Dilution/Evaporation 86,0 2,3 81,0 29
Vamidothion 5 Dilution/Evaporation 81,7 1,2 80,0 1,0
Zoxamide 10 5 Evaporation 87,2 3,7 76,3 1,9
2,4D 50 5 Evaporation 72,0 8,7 75,2 2,3
Bentazone 10 1 Evaporation 82,7 3,6 77,9 1,4
Bromoxynil 10 1 Evaporation 86,2 52 77,2 2,5
Chlorfluazuron 1 1 Dilution/Evaporation 92,3 5,0 83,3 0,9
Cyclanilid 5 1 Evaporation 76,0 1,9 72,3 2,1
Dichlorprop-p 10 5 Evaporation 84,4 34 78,4 2,1
Diflubenzuron 50 5 Evaporation 95,9 9,9 86,2 14
Dithianon 50 10 Evaporation 119,2 94 116,8 6,7
Endosulfan sulfate / Dilution/Evaporation 88,3 1,4 80,4 1,0
Fluazinam 5) 1 Evaporation 66,1 8,4 60,6 57
Fludioxonil 5 1 Evaporation 89,0 18 81,4 29
Fluroxypyr 50 10 Evaporation 96,5 39 77,7 2,2
Haloxyfop-p 25 1 Evaporation 79,3 1,6 75,7 2,2
Hexaflumuron 5 1 Evaporation 93,6 42 85,9 2,0
loxynil 1 1 Dilution/Evaporation 78,4 3,0 75,7 1,8
MCPA 25 5 Evaporation 83,8 23 78,8 1,9
Mecoprop 10 1 Evaporation 84,5 34 71,7 2,2
Mesotrione 50 5 Evaporation 84,0 75 75,1 2,1
Oryzaline 10 1 Evaporation 89,4 3,7 82,9 0,6
Quizalofop 10 5 Evaporation 83,6 41 76,7 2,4
Teflubenzuron 1 1 Dilution/Evaporation 87,1 2,2 82,2 0,5
Triclopyr 50 5 Evaporation 80,6 11,7 76,2 1,3
Triflumuron 10 1 Evaporation 92,3 4,6 86,7 1,8

Composés admettant des TRs < 70 %

Composeés dont la présence est suspectée dans le témoin

Composés particuliers
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LOQévapo~LOQdilution LOQevaporation < LOQdilution LOQdilution<LOQ evaporation non évaluée
Abamectine Isoproturon 2,4D MCPA Clofentézine Bénalaxyl
Acéphate Isoxaben Acibenzolar-S-méthyl Mécoprop Thiophanate méthyl Bénomyl
Acétamipride Lénacile Aclonifen Mépanipyrim Carbendazime
Alachlore Linuron Amidosulfuron Mésotrione Cyprodinil
Aldicarbe Malaoxon Amitraz Metconazole Dithianon
Aldicarbe sulfone Méfénoxam Azoxystrobine Méthamidophos Endosulfan sulfate
Aldicarbe sulfoxyde Mépronil Benfuracarbe Méthidathion Meétolachlor
Amétryn Mésosulfuron méthyl Bénoxacore Méthiocarbe Prosulfocarbe
Atrazine Métamitrone Bentazone Méthomyl Quinoclamine
Azaconazole Métazachlore Bitertanol Métoxuron Resméthrin
Azimphos-methyl Méthabenzthiazuron Boscalid Métrafenone Spinosad 1
Bendiocarbe Méthiocarbe sulfone Bromacil Mévinphos iso2 Tébufenpyrade
Bifenazate Meéthiocarbe sulfoxide Bromoxynil Molinate
Bifenthrine Méthoxyfenozid Bromuconazole iso2 Nuarimol
Bromuconazole isol Métobromuron Buprofézine Ométhoate
Bupirimate Métribuzine Carbétamide Oryzaline
Butraline Mévinphos isol Carbofuran Oxadiazon
Carbaryl Monocrotophos Chlorotoluron Oxamyl
Carbofuran-3-OH Myclobutanil Chlorpropham Paclobutrazol
Carbosulfan Napropamide Chlorsulfuron Paraoxon méthyl
Carboxine Norflurazon Clomazone Parathion éthyl
Carfentrazone éthyle Oxycarboxin Cyazofamide Phosmet
Chlorfenvinphos isol Penconazole Cyclanilid Pirimiphos-méthyl
Chlorfenvinphos iso2 Pencycuron Cymoxanil Profénofos
Chlorfluazuron Pendiméthaline Cyproconazole-isol Prométryne
Chloridazone Perméthrine Cyproconazole-iso2 Propachlore
Chlorpyrifos Phenmédiphame Diazinon Propazine
Coumaphos Phenthoate Dichlofluanide Propiconazole
Cyanazine Phorate Dichlorprop-p Propoxur
Cycloxydime Phosalone Dichlorvos Propyzamide
Cyromazine Phosphamidon Diflubenzuron Pyridafenthion
Deltamethrine Picolanifen Disulfoton Pyriméthanil
Desmédiphame Picoxystrobin Diuron Quinalphos
Diéthofencarbe Pipéronyl butoxide Ethofumésate Quinoxyfen
Difénoconazole Pirimicarbe Ethoprophos Quizalofop
Diflufénican Pirimicarbe desméthyl Famoxadone Rimsulfuron
Dimétachlor Pirimiphos-ethyl Fénamidone Spinosad D
Diméthénamide Prochloraz Fénarimol Spiroxamine
Diméthoate Propaquizafop Fénazaquin Sulfotep
Diméthomorphe isol Propargite Fenbuconazole Terbufos
Dimethomorphe iso2 Proquinazid Fenhexamid Terbuthylazine
Diniconazole Prosulfuron Fénoxycarbe Tétraconazole
Epoxyconazole Pymétrozine Fenpropimorphe Thiabendazole
Ethion (diethion) Pyraclostrobine Fenthion Thiachlopride
Etofenprox Pyridaben Fenthion sulfone Thiamétoxam
Etoxazol Pyridate Fipronil Tolyfluanide
Fénamiphos Pyriproxyfen Flazasulfuron Trichlorfon
Fenpyroxymate Quizalofop-p-ethyl Fluazinam Triclopyr
Fenthion sulfoxide Roténone Fludioxonil Triflumuron
Fluazifop-p-butyl Séthoxydim Flufénacet Zoxamide
Flufénoxuron Simazine Fluquinconazole

Flusilazol Sulfosulfuron Flurochloridone
Formétanate Tau-fluvalinate Fluroxypyr
Fosthiazate Tébuconazole Flutolanil

Furathiocarbe Tébufenozide Flutriafol
Hepténophos Téflubenzuron Fomésafen
Hexaconazole Terbutryn Haloxyfop-p
Hexazinone Thiodicarbe Hexaflumuron
Hexythiazox Triadiméfon Imidaclopride
Imazalil Triadiménol Iprodione
Indoxacarbe Trifloxystrobine Isoxaflutol
loxynil Triflusulfuron méthyl Krésoxim méthyl
Iprovalicarbe Triticonazole Lufénuron
Isofenphos Vamidothion Malathion
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Annexe 17. Comparaison des méthodes de dilution et 4 évaporation sous azote pour
Chuile essentielle de lavandin
Limite de Quantification (ug.L™) . B TR 10 pg.L* TR50 pg.L™
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Abamectine 50 50 Dilution/Evaporation 83,7 10,5
Acéphate 5 5 Dilution/Evaporation 80,5 2,6 79,5 2,1
Acétamipride 5 1 Evaporation 96,2 33 90,3 15
Acibenzolar-S-méthyl 10 10 Dilution/Evaporation 87,5 6,5 82,5 34
Aclonifen ND 50 Evaporation / / 75,4 11,0
Alachlore / / / / / / /
Aldicarbe 5 5 Dilution/Evaporation 46,9 8,9 44,4 18,3
Aldicarbe sulfone 5 5 Dilution/Evaporation 91,8 2,8 91,8 15
Aldicarbe sulfoxyde 1 1 Dilution/Evaporation 121,0 51 1131 8,0
Amétryn 10 1 Evaporation 71,5 23,7 82,9 32,7
Amidosulfuron 10 10 Dilution/Evaporation 84,2 1,9 83,9 2,7
Amitraz 10 / Dilution 45,6 36,3 335 43,1
Atrazine 10 10 Dilution/Evaporation 93,1 33 89,6 39
Azaconazole 10 10 Evaporation 88,7 9,8 89,0 31
Azimphos-methyl 25 10 Dilution/Evaporation 92,2 5,6 85,5 2,6
Azoxystrobine 1 1 Dilution/Evaporation 91,7 12 91,8 1,2
Bénalaxyl 1 Dilution/Evaporation 95,9 0,4 90,5 1,6
Bendiocarbe 10 10 Dilution/Evaporation 80,0 33 90,7 3,0
Benfuracarbe 5 5 Dilution/Evaporation 83,9 3,0 80,3 58
Bénomyl ND ND / / / / /
Bénoxacore / / Evaporation 60,5 39,7 77,9 10,1
Bifénazate 10 10 Dilution/Evaporation 27,0 17,6 21,8 8,0
Bifenthrine 50 25 Evaporation / / 90,3 6,9
Bitertanol 10 Evaporation 93,3 3,8 90,7 2,5
Boscalid 10 Evaporation 100,0 4,6 88,4 0,9
Bromacil 25 10 Evaporation 86,8 9,5 91,5 1,7
Bromuconazole isol ND 10 Evaporation 97,9 10,5 90,7 3,6
Bromuconazole iso2 25 10 Evaporation 86,6 6,3 85,6 3,1
Bupirimate 5 5 Dilution/Evaporation 94,2 3,8 86,8 1,2
Buprofézine 5 5 Dilution/Evaporation 97,3 1,9 92,0 4.8
Butraline 5 10 Dilution 22,2 2,0 26,2 74
Carbaryl 5 5 Dilution/Evaporation 90,9 3,0 90,3 3,1
Carbendazime D D / / / / /
Carbétamide 5 1 Evaporation 96,3 39 91,7 1,4
Carbofuran 5 5 Dilution/Evaporation 93,9 1,6 89,9 51
Carbofuran-3-OH 10 5 Evaporation 98,1 2,3 97,0 34
Carbosulfan 1 1 Dilution/Evaporation 69,6 8,0 67,3 11,3
Carboxine 1 ND Dilution / / / /
Carfentrazone éthyle 1 Evaporation 89,2 3,8 87,9 1,1
Chlorfenvinphos isol 10 5 Evaporation 89,0 34 92,2 1,9
Chlorfenvinphos iso2 ND 50 Evaporation / / 85,1 11,5
Chloridazone 10 Evaporation 91,3 54 91,1 1,8
Chlorotoluron 5 Dilution/Evaporation 67,1 2,7 68,2 6,6
Chlorpropham 50 25 Evaporation / / 80,9 10,2
Chlorpyrifos 25 10 Evaporation 85,8 8,7 89,8 4,6
Chlorsulfuron 10 5 Evaporation 92,1 34 83,6 2,2
Clofentézine 10 ND Dilution / / / /
Clomazone 10 5 Evaporation 87,6 4,3 84,4 2,6
Coumaphos 10 10 Dilution/Evaporation 92,8 4.4 89,3 1,4
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Limite de Quantification (ug.L™) ) ) TR 10 pg.L* TR 50 pg.L*
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)

Cyanazine 5 1 Evaporation 93,7 2,7 87,1 34
Cyazofamide 10 10 Dilution/Evaporation 97,3 35 87,0 2,4

Cycloxydime 5 ND Dilution / / / /
Cymoxanil 10 5 Evaporation 61,8 5,0 62,5 4,6
Cyproconazole-isol 10 10 Dilution/Evaporation 94,1 6,9 89,5 2,8
Cyproconazole-iso2 50 5 Evaporation 88,7 6,1 89,7 13
Cyprodinil 10 5 Evaporation 97,2 8,3 90,7 15
Cyromazine 10 10 Dilution/Evaporation 63,5 Sl 72,8 29
Deltaméthrine 50 50 Dilution/Evaporation 101,3 6,2
Desmédiphame 5 5 Dilution/Evaporation 95,8 29 88,7 18
Diazinon 50 10 Evaporation 90,7 2,1 88,2 2,5
Dichlofluanide 25 10 Evaporation 89,2 57 86,4 4,7
Dichlorvos 25 50 Dilution / / 18,0 40,3
Diéthofencarb 10 10 Dilution/Evaporation 90,1 1,9 87,1 29
Difénoconazole 5 5 Dilution/Evaporation 89,1 2,3 89,7 0,9
Diflufénican 5 5 Dilution/Evaporation 85,8 5,4 89,3 11
Dimétachlor / / Dilution/Evaporation 94,2 1,0 86,3 51
Diméthénamide 5 5 Dilution/Evaporation 91,6 2,7 88,6 2,8
Diméthoate 5 1 Evaporation 94,5 33 91,8 1,7
Diméthomorphe isol 5 5 Dilution/Evaporation 98,0 2,6 90,7 0,5
Diméthomorphe iso2 10 5 Evaporation 87,3 44 88,4 1,0
Diniconazole 10 10 Dilution/Evaporation 87,5 8,2 84,4 2,0

Disulfoton 50 ND Dilution / / / /
Diuron 10 5 Evaporation 69,5 33 71,4 43
Epoxyconazole 10 10 Dilution/Evaporation 81,1 3,7 86,7 1,6
Ethion (diethion) 10 10 Dilution/Evaporation 82,9 11,9 92,2 1,2
Ethofumésate 50 50 Dilution/Evaporation / / 81,1 9,7
Ethoprophos 25 25 Dilution/Evaporation / / 79,1 34
Etofenprox 10 10 Dilution/Evaporation 85,7 49 84,5 2,2
Etoxazol 1 1 Dilution/Evaporation 88,5 35 90,3 4.8
Famoxadone 25 10 Evaporation 89,6 8,0 82,7 58
Fénamidone 5 5 Dilution/Evaporation 85,0 2,0 83,5 25
Fénamiphos Dilution/Evaporation 49,8 11,4 48,8 20,1
Fénarimol 10 Evaporation 96,0 4.3 88,0 43
Fénazaquin 10 10 Dilution/Evaporation 90,9 2,2 87,6 2,6
Fenbuconazole 25 10 Evaporation 82,4 13,8 86,9 2,8
Fenhexamid 50 10 Evaporation 70,7 8,5 76,4 51
Fénoxycarbe 5 1 Evaporation 91,8 1,9 85,5 2,7
Fenpropimorphe 10 1 Evaporation 91,6 5,2 84,2 4,1
Fenpyroxymate 5 5 Dilution/Evaporation 87,3 4,0 89,6 1,7
Fenthion 50 50 Dilution/Evaporation / / 57,6 15,0
Fenthion sulfone 25 10 Evaporation 106,2 10,3 93,2 10,0
Fenthion sulfoxide 1 1 Dilution/Evaporation 128,7 6,7 128,6 6,0
Fipronil 25 5 Evaporation 101,8 6,4 85,7 9,5
Flazasulfuron 1 Evaporation 126,7 2,2 84,8 31
Fluazifop-p-butyl 1 Dilution/Evaporation 86,4 2,0 85,5 1,9
Flufenacet 5 Dilution/Evaporation 95,0 2,0 87,2 1,4
Flufénoxuron 5 Dilution/Evaporation 68,9 8,2 90,6 44
Fluguinconazole 25 10 Evaporation 94,8 5,6 91,9 25
Flurochloridone 25 10 Evaporation 88,5 34 94,4 1,0
Flusilazol 10 5 Evaporation 94,0 6,1 90,2 1,4
Flutolanil 5 Evaporation 91,2 1,8 89,4 1,4
Flutriafol 25 25 Dilution/Evaporation / / 90,5 1,6
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Limite de Quantification (ug.L™) ) ) TR 10 pg.L* TR 50 pg.L*
Technique appropriée

Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Fomésafen 5 10 Dilution 29,7 18,6 30,6 14,7
Formétanate 1 Dilution/Evaporation 77,6 25 76,5 44
Fosthiazate 1 Dilution/Evaporation 94,1 0,9 92,1 24
Furathiocarbe 5 Dilution/Evaporation 89,0 35 90,3 24
Hepténophos 10 10 Dilution/Evaporation 94,4 45 83,5 2,0
Hexaconazole 10 5 Evaporation 91,0 2,8 87,0 1,9
Hexazinone / / Evaporation 96,2 1,9 93,9 6,3
Hexythiazox 10 10 Dilution/Evaporation 100,3 73 87,3 4,1
Imazalil 10 10 Dilution/Evaporation 89,7 6,7 86,6 4,7
Imidaclopride 25 25 Dilution/Evaporation / / 91,5 8,9
Indoxacarbe 10 10 Dilution/Evaporation 83,1 53 82,5 2,6
Iprodione ND 50 Evaporation / / 94,6 11,0
Iprovalicarbe ND 10 Evaporation 98,9 10,9 90,6 35
Isofenphos 5 Dilution/Evaporation 98,8 2,9 92,3 1,7
Isoproturon 5) Evaporation 63,0 1,3 66,2 58
Isoxaben 10 10 Dilution/Evaporation 96,2 2,8 94,5 3,6
Isoxaflutol 25 10 Evaporation 90,4 13,5 81,2 75
Krésoxim méthyl 10 5 Evaporation 87,3 55 85,5 5,1
Lénacile 25 10 Evaporation 96,2 13,0 87,6 3,7
Linuron 25 10 Evaporation 97,7 73 87,2 32
Lufénuron 10 10 Dilution/Evaporation 114,6 12,2 91,1 9,6
Malaoxon 1 1 Dilution/Evaporation 97,3 44 89,5 39
Malathion 10 10 Dilution/Evaporation 84,6 3,2 87,7 3,6
Méfénoxam 5 5 Dilution/Evaporation 95,8 2,7 90,2 29
Mépanipyrim 10 10 Dilution/Evaporation 87,9 9,6 86,7 18
Meépronil Dilution/Evaporation 104,7 5,0 90,4 13
Meésosulfuron méthyl Dilution/Evaporation 94,1 4,6 90,4 2,2
Métamitrone 25 10 Evaporation 88,0 4,0 94,7 45
Métazachlore 5 5 Dilution/Evaporation 96,6 1,2 92,7 38
Metconazole 10 10 Dilution/Evaporation 95,2 5,0 87,8 38
Méthabenzthiazuron Evaporation 96,5 5,4 90,9 1,8
Méthamidophos Dilution/Evaporation 70,3 39 68,1 54
Méthidathion 10 10 Dilution/Evaporation 84,2 10,4 86,7 1,9
Méthiocarbe 10 Evaporation 89,7 2,6 81,9 3,2
Méthiocarbe sulfone Dilution/Evaporation 95,4 2,1 92,0 24
Méthiocarbe sulfoxide Dilution/Evaporation 100,1 2,9 92,1 2,6
Méthomyl Dilution/Evaporation 87,1 2,2 81,2 2,3
Méthoxyfenozid 10 10 Dilution/Evaporation 81,1 8,0 91,2 2,4
Métobromuron 25 25 Dilution/Evaporation 98,4 17,6 94,8 79
Métolachlor 5 Dilution/Evaporation 90,0 2,6 85,7 11
Métoxuron 5 Dilution/Evaporation 62,9 35 65,2 6,2
Métrafenone 10 5 Evaporation 98,3 73 85,5 31
Métribuzine 25 25 Dilution/Evaporation / / 89,3 2,3
Mévinphos isol 10 10 Dilution/Evaporation 77,6 55 73,7 6,1
Mévinphos iso2 25 10 Evaporation 65,5 4,7 81,0 6,0
Molinate 25 5 Evaporation 49,3 11,3 50,9 16,2
Monocrotophos 1 1 Dilution/Evaporation 94,2 1,7 86,8 1,7
Myclobutanil 10 5 Evaporation 96,9 3,7 89,7 2,2
Napropamide 5 Dilution/Evaporation 89,2 4,3 88,2 2,1
Norflurazon 1 Evaporation 91,3 3,5 89,4 19
Nuarimol 5 Dilution/Evaporation 934 4,3 89,7 11
Ométhoate 5 Dilution/Evaporation 86,4 23 83,4 1,7
Oxadiazon 10 10 Evaporation 85,0 4.8 87,6 1,6
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Limite de Quantification (ug.L™) ) ) TR 10 pg.L* TR 50 pg.L*
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)

Oxamyl 10 10 Dilution/Evaporation 94,6 44 86,3 2,7
Oxycarboxin 10 Evaporation 95,0 39 89,6 2,1
Paclobutrazol 10 Evaporation 92,3 39 95,5 32
Paraoxon methyl 25 10 Evaporation 63,9 10,5 68,7 1,9
Parathion éthyl ND 50 Evaporation / / 87,5 15,3
Penconazole 10 5 Evaporation 94,2 51 87,6 24
Pencycuron 5 10 Dilution/Evaporation 26,1 14,4 31,5 15,5
Pendiméthaline 25 25 Dilution/Evaporation / / 58,3 34
Perméthrine 50 50 Dilution/Evaporation / / 84,4 9,3
Phenmédiphame / / Dilution/Evaporation 98,3 2,6 92,6 1,4
Phenthoate 50 50 Dilution/Evaporation / / 90,0 2,5
Phorate 25 25 Dilution/Evaporation / / 46,8 16,9
Phosalone 10 10 Dilution/Evaporation 89,4 44 86,0 13
Phosmet 50 25 Evaporation / / 93,4 54
Phosphamidon Dilution/Evaporation 85,3 6,9 83,7 72
Picolanifen Dilution/Evaporation 84,5 8,4 86,1 2,7
Picoxystrobin 10 10 Dilution/Evaporation 90,3 2,6 87,4 1,7
Pipéronyl butoxide Dilution/Evaporation 87,7 2,9 89,5 2,7
Pirimicarbe Dilution/Evaporation 95,3 2,5 86,6 33
Pirimicarbe desmethyl Dilution/Evaporation 90,9 2,0 87,2 33
Pirimiphos-éthyl Evaporation 85,6 2,4 85,0 53
Pirimiphos-méthyl ND 25 Evaporation / / 86,2 15
Prochloraz 1 Dilution/Evaporation 96,3 2,7 95,0 4,1
Profenofos 10 Evaporation 83,1 55 84,8 2,0
Prométryn 5 Dilution/Evaporation 91,3 3,9 88,9 3,1
Propachlore 10 10 Dilution/Evaporation 77,7 2,5 75,2 41
Propaquizafop 10 10 Dilution/Evaporation 92,3 55 86,9 3,7
Propargite 10 10 Dilution/Evaporation 82,9 4.8 87,2 2,9
Propazine 10 10 Dilution/Evaporation 100,5 5,0 84,6 2,0
Propiconazole 10 10 Dilution/Evaporation 87,7 5,6 85,8 3,6
Propoxur 5 5 Dilution/Evaporation 85,9 53 79,6 24
Propyzamide 10 10 Dilution/Evaporation 86,8 6,6 94,4 1,9
Proquinazide Dilution/Evaporation 87,7 34 88,2 2,8
Prosulfocarbe Dilution/Evaporation 81,7 1,0 85,4 3,7
Prosulfuron 10 10 Dilution/Evaporation 82,3 29 80,5 33
Pymetrozine 10 10 Dilution/Evaporation 80,8 0,8 76,4 2,6
Pyraclostrobine 5 5 Dilution/Evaporation 91,8 29 89,3 1,0
Pyridaben 10 10 Dilution/Evaporation 83,8 44 87,0 35
Pyridafenthion 10 5 Evaporation 76,3 4,0 76,9 1,8
Pyridate 10 10 Dilution/Evaporation 90,1 25 87,4 43
Pyrimethanil 10 10 Dilution/Evaporation 94,0 8,2 87,6 6,7
Pyriproxyfen 10 5 Evaporation 85,5 1,8 89,8 11
Quinalphos 25 25 Dilution/Evaporation 85,0 9,0 83,4 1,8

Quinoclamine 50 ND Dilution / / / /
Quinoxyfen 10 5 Evaporation 86,6 3,0 87,7 2,5
Quizalofop-p-ethyl 10 10 Dilution/Evaporation 82,2 34 82,2 1,7
Resméthrin 25 25 Dilution/Evaporation / / 83,6 94
Rimsulfuron 5 Dilution/Evaporation 89,3 33 83,1 2,7
Roténone 25 Evaporation 85,7 4,0 85,7 1,3

Séthoxydim 10 ND Dilution / / / /
Simazine 10 Evaporation 94,1 58 91,0 2,1
Spinosad A 5 Dilution/Evaporation 90,7 52 94,2 43
Spinosad D 25 Evaporation 81,1 8,7 87,5 9,7
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Limite de Quantification (ug.L™) ) ) TR 10 pg.L* TR 50 pg.L*
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)

Spiroxamine 1 1 Dilution/Evaporation 37,2 10,4 48,0 24,0
Sulfosulfuron 10 10 Dilution/Evaporation 89,5 2,1 92,1 2,3
Sulfotep 10 5 Evaporation 80,8 422 79,3 57
Tau-fluvalinate 50 25 Evaporation / / 93,1 57
Tébuconazole 10 10 Dilution/Evaporation 88,7 6,8 85,0 1,7
Tébufenozide 5 5 Dilution/Evaporation 92,5 31 84,5 1,9
Tébufenpyrade 25 25 Dilution/Evaporation / / 84,1 2,7
Terbufos 25 10 Evaporation 51,0 11,6 64,1 17,0
Terbuthylazine Dilution/Evaporation 90,0 24 85,9 1,6
Terbutryn Evaporation 90,7 2,0 87,7 1,0
Tétraconazole 10 10 Dilution/Evaporation 80,6 6,6 86,5 1,4
Thiabendazole Dilution/Evaporation 88,2 2,0 87,7 31
Thiachlopride Evaporation 99,7 2,7 91,5 18
Thiamétoxam 25 25 Dilution/Evaporation / / 92,0 33
Thiodicarbe 1 1 Dilution/Evaporation 99,7 1,8 95,8 23

Thiophanate methyl 10 ND Dilution / / / /
Tolyfluanide 10 Evaporation 99,1 3,0 85,5 15
Triadiméfon 5 Dilution/Evaporation 88,8 2,2 87,7 2,7
Triadiménole 10 Evaporation 92,5 42 91,0 2,7
Trichlorfon 25 25 Dilution/Evaporation / / 85,9 34
Trifloxystrobine Dilution/Evaporation 86,6 2,1 86,3 1,7
Triflusulfuron méthyl Dilution/Evaporation 83,2 15 83,2 0,6
Triticonazole 10 10 Dilution/Evaporation 96,6 9,0 92,5 47
Vamidothion Dilution/Evaporation 50,0 11,0 46,6 17,4
Zoxamide Dilution/Evaporation 85,2 58 89,2 1,6

24D 25 ND Dilution / / / /
Bentazone 1 Dilution/Evaporation 6,0 12,7 73 12,4
Bromoxynil 10 Evaporation 68,4 2,7 63,1 3.8
Chlorfluazuron 5 Evaporation 104,3 42 92,6 0,7
Cyclanilid 1 Dilution 1,4 10,3 1,7 9,8
Dichlorprop-p 5 10 Dilution 2,1 17,3 2,1 27,5
Diflubenzuron 25 5 Evaporation 111,0 2,7 96,9 2,7

Dithianon 25 ND Dilution / / / /
Endosulfan sulfate 10 Evaporation 93,5 2,6 87,8 2,6
Fluazinam 1 Dilution 11 19,0 1,6 23,5
Fludioxonil 5 Evaporation 92,8 5,0 86,2 3,8
Fluroxypyr / 50 Dilution/Evaporation / / 31 38,1
Haloxyfop-p 5 10 Dilution 3,2 14,7 3,2 36,9
Hexaflumuron 5 Evaporation 106,4 35 102,2 1,7
loxynil 1 Dilution/Evaporation 44,1 3,7 49,6 5,7

MCPA 10 ND Dilution / / / /
Mécoprop 10 10 Dilution/Evaporation 2,7 22,1 29 34,8
Meésotrione 50 10 Evaporation 23,2 7,5 23,0 12,4
Oryzaline 10 1 Evaporation 57,8 51 55,2 5.3
Quizalofop 10 10 Dilution/Evaporation 6,1 8,5 39 431
Téflubenzuron 5 1 Evaporation 98,4 0,8 96,5 19
Triclopyr 50 25 Evaporation / / 29 13,8
Triflumuron 5 1 Evaporation 102,5 14 95,1 2,4

Composés admettant des TRs < 70 %

Composés dont la présence est suspectée dans le témoin

Composes particuliers
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LOQdilution<LOQ evaporation

non évaluée

LOQévapo~LOQdilution LOQevaporation < LOQdilution
Abamectine Metconazole Acétamipride Parathion éthyl Amitraz Alachlore
Acéphate Methamidophos Aclonifen Penconazole 2,4D Bénomyl
Acibenzolar-S-méthyl Methidathion Amétryn Phosmet Butraline Bénoxacore
Aldicarbe Methiocarbe sulfone Azaconazole Pirimiphos-éthyl Carboxine Carbendazime
Aldicarbe sulfone Methiocarbe sulfoxide Bifenthrine Pirimiphos-méthyl Clofentezine Dimétachlor
Aldicarbe sulfoxyde Methomyl Bitertanol Profénofos Cyclanilid Hexazinone
Amidosulfuron Methoxyfenozid Boscalid Pyridafenthion Cycloxydime Phenmédiphame
Atrazine Metobromuron Bromacil Pyriproxyfen Dichlorprop-p
Azimphos-méthyl Metolachlor Bromoxynil Quinoxyfen Dichlorvos
Azoxystrobine Metoxuron Bromuconazole isol Roténone Disulfoton
Bénalaxyl Metribuzine Bromuconazole iso2 Simazine Dithianon
Bendiocarbe Mevinphos isol Carbétamide Spinosad D Fluazinam
Benfuracarbe Monocrotophos Carbofuran-3-OH Sulfotep Fomésafen
Bentazone Napropamide Carfentrazone éthyle Tau-fluvalinate Haloxyfop-p
Bifénazate Nuarimol Chlorfenvinphos isol Téflubenzuron MCPA
Bupirimate Omethoate Chlorfenvinphos iso2 Terbufos Quinoclamine
Buprofézine Oxamyl Chlorfluazuron Terbutryn Séthoxydim
Carbaryl Pencycuron Chloridazone Thiachlopride Thiophanate méthyl
Carbofuran Pendimethaline Chlorpropham Tolyfluanide
Carbosulfan Permethrin Chlorpyrifos Triadiménol
Chlorotoluron Phenthoate Chlorsulfuron Triclopyr
Coumaphos Phorate Clomazone Triflumuron
Cyazofamide Phosalone Cyanazine
Cyproconazole-isol Phosphamidon Cymoxanil
Cyromazine Picolanifen Cyproconazole-iso2
Deltamethrine Picoxystrobin Cyprodinil
Diazinon

Desmediphame

Piperony! butoxide

Diéthofencarbe

Pirimicarbe

Dichlofluanide

Difénoconazole

Pirimicarbe desmethyl

Diflubenzuron

Diflufénicanil Prochloraz Diméthoate
Diméthénamid Prometryn Diméthomorphe iso2
Diméthomorphe isol Propachlore Diuron
Diniconazole Propaquizafop Endosulfan sulfate
Epoxyconazole Propargite Famoxadone
Ethion (diéthion) Propazin Fénarimol
Ethofumésate Propiconazole Fenbuconazole
Ethoprophos Propoxur Fenhexamid
Etofenprox Propyzamide Fénoxycarbe
Etoxazol Proquinazid Fenpropimorphe
Fénamidone Prosulfocarbe Fenthion sulfone
Fénamiphos Prosulfuron Fipronil
Fénazaquin Pymetrozin Flazasulfuron
Fenpyroxymate Pyraclostrobine Fludioxonil
Fenthion Pyridaben Fluquinconazole
Fenthion sulfoxide Pyridate Flurochloridone
Fluazifop-p-butyl Pyrimethanil Flusilazol
Flufénacet Quinalphos Flutolanil
Flufénoxuron Quizalofop Hexaconazole
Fluroxypyr Quizalofop-p-ethyl Hexaflumuron
Flutriafol Resmethrin Iprodione
Formétanate Rimsulfuron Iprovalicarbe
Fosthiazate Spinosad a Isoproturon
Furathiocarb Spiroxamine Isoxaflutol
Hepténophos Sulfosulfuron Krésoxim methyl
Hexythiazox Tebuconazole Lénacile
Imazalil Tebufenozide Linuron
Imidaclopride Tebufenpyrade Meésotrione
Indoxacarbe Terbuthylazine Métamitrone
loxynil Tetraconazole Meéthabenzthiazuron
Isofenphos Thiabendazol Méthiocarbe
Isoxaben Thiametoxam Métrafenone
Lufénuron Thiodicarbe Mévinphos iso2
Malaoxon Triadimefon Molinate
Malathion Trichlorfon Myclobutanil
Mécoprop Trifloxystrobine Norflurazon
Méfénoxam Triflusulfuron methyl Oryzaline
Mépanipyrim Triticonazol Oxadiazon
Mépronil Vamidothion Oxycarboxin
Mésosulfuron méthyl Zoxamide Paclobutrazol

Meétazachlore

Paraoxon methyl
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Annexe 18. Comparaison des méthodes de dilution et d’évaporation pour [ huile essentielle
de mélisse
Limite de Quantification (ug.L™) ) . TR 10 pg.L* TR50 pg.L™
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)

Abamectine 50 50 Dilution/Evaporation / / 71,9 12,6
Acéphate 5 Dilution/Evaporation 59,4 7,0 54,0 7,6
Acétamipride 1 Evaporation 81,0 4.4 78,5 2,7
Acibenzolar-S-méthyl 50 10 Evaporation 62,7 10,7 63,0 19
Aclonifen 50 50 Dilution/Evaporation / / 43,4 7,6
Alachlore 10 10 Dilution/Evaporation 74,0 6,9 71,8 58
Aldicarbe 1 Dilution/Evaporation 44,6 10,7 39,5 11,8
Aldicarbe sulfone 1 Dilution/Evaporation 75,5 3,0 75,9 15
Aldicarbe sulfoxyde 1 Dilution/Evaporation 48,8 Sl 51,8 4,2
Amétryn 1 Evaporation 72,4 43 70,4 4,7
Amidosulfuron 10 5 Dilution/Evaporation 56,2 8,1 53,2 5,8

Amitraz 25 ND Dilution / / / /
Atrazine / / Dilution/Evaporation 74,7 4,7 71,1 4,0
Azaconazole 5 5 Dilution/Evaporation 73,8 4,6 74,0 33
Azimphos-methyl 10 10 Dilution/Evaporation 69,4 6,2 70,1 4,3
Azoxystrobine 1 1 Dilution/Evaporation 73,8 2,3 72,5 3,0
Bénalaxyl 1 Dilution/Evaporation 76,2 2,7 73,5 35
Bendiocarbe 5 Dilution/Evaporation 62,0 7,1 58,6 6,6
Benfuracarbe 1 Dilution 81,0 12,5 61,8 9,2

Bénomyl ND ND / / / / /
Bénoxacore 25 10 Evaporation 66,0 5,9 62,2 8,5
Bifénazate 10 10 Dilution/Evaporation 72 12,2 6,9 9,5

Bifenthrine ND ND / / / / /
Bitertanol 10 Evaporation 71,1 45 70,0 57
Boscalid 10 Evaporation 75,1 2,2 72,7 51
Bromacil 10 10 Dilution/Evaporation 78,1 6,8 74,4 3,7
Bromuconazole isol 10 10 Dilution/Evaporation 68,5 73 71,5 5,7
Bromuconazole iso2 50 25 Evaporation / / 72,3 53
Bupirimate 5 5 Dilution/Evaporation 68,5 4,6 68,6 31
Buprofézine 5 5 Dilution/Evaporation 72,8 6,8 67,2 73

Butraline 10 ND Dilution / / / /
Carbaryl 10 10 Dilution/Evaporation 76,8 42 73,7 4.8

Carbendazime ND 10 / / / / /
Carbétamide 5 1 Evaporation 80,0 4,1 77,3 25
Carbofuran 1 1 Dilution/Evaporation 218,1 18,4 80,6 2,0

Carbofuran-3-OH / / / / / / /
Carbosulfan 5 1 Evaporation 59,1 7,7 58,2 5,4
Carboxine 5 5 Dilution/Evaporation 74,7 3,8 72,7 31
Carfentrazone éthyle 5 1 Evaporation 74,3 41 72,8 2,9
Chlorfenvinphos isol 10 5 Evaporation 72,4 6,5 75,3 2,7
Chlorfenvinphos iso2 10 5 Evaporation 79,7 1,9 75,1 34
Chloridazone 25 10 Evaporation 76,3 3,0 72,8 2,6
Chlorotoluron 5 5 Dilution/Evaporation 6,9 27,2 7,1 18,1
Chlorpropham ND 25 Evaporation / / 56,9 14,5
Chlorpyrifos / / Dilution/Evaporation 81,6 75 79,7 9,1
Chlorsulfuron 5 5 Dilution/Evaporation 454 9,0 46,9 7,4

Clofentézine ND ND / / / / /
Clomazone 5 Dilution/Evaporation 62,2 55 58,9 6,9
Coumaphos Evaporation 76,3 2,1 70,4 31
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Limite de Quantification (ug.L™) . . TR 10 ug.L* TR 50 ug.L™*
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Cyanazine 1 1 Dilution/Evaporation 76,6 3,0 75,2 38
Cyazofamide 5 5 Evaporation 73,7 4,6 72,7 31
Cycloxydime 10 10 Dilution/Evaporation 58,6 5,9 58,5 43
Cymoxanil 10 5 Evaporation 57,2 7,0 54,1 7,1
Cyproconazole-isol 10 10 Dilution/Evaporation 72,7 5,0 74,0 5,7
Cyproconazole-iso2 10 10 Dilution/Evaporation 70,2 8,0 72,6 4,6
Cyprodinil / / Evaporation 78,7 45 70,5 6,5
Cyromazine 10 50 Dilution / / 83 8,2
Deltaméthrine ND ND / / / / /
Desmédiphame 5 1 Evaporation 73,5 44 73,6 4,5
Diazinon 25 10 Evaporation 67,1 12,0 60,4 9,2
Dichlofluanide 25 10 Evaporation 72,6 10,0 65,8 7,1
Dichlorvos 50 ND Dilution
Diéthofencarb 5 Dilution/Evaporation 78,0 58 71,6 4,7
Difénoconazole 25 Evaporation 68,8 9,1 70,3 35
Diflufénican 5 Dilution/Evaporation 67,6 8,2 77,2 3,6
Dimétachlor 10 10 Dilution/Evaporation 72,4 4,1 68,9 4,5
Diméthénamide Dilution/Evaporation 67,6 3,5 66,9 4,1
Diméthoate Dilution/Evaporation 72,0 2,4 73,1 2,9
Diméthomorphe isol Dilution/Evaporation 72,1 39 71,5 3,7
Diméthomorphe iso2 Dilution/Evaporation 72,1 3,6 70,3 5,0
Diniconazole 25 25 Dilution/Evaporation 60,8 12,0 69,7 4,0
Disulfoton ND 25 Evaporation 50,2 14,0
Diuron 5 10 Dilution 10,0 251 9,8 15,6
Epoxyconazole 5 5 Dilution/Evaporation 75,1 42 72,1 4.8
Ethion (diethion) 50 50 Dilution/Evaporation / / 72,9 32
Ethofumésate 50 50 Dilution/Evaporation / / 91,7 8,0
Ethoprophos 25 25 Dilution/Evaporation / / 47,0 8,4
Etofenprox ND ND / / / / /
Etoxazol 1 1 Dilution/Evaporation 71,9 6,7 69,9 49
Famoxadone 10 10 Dilution/Evaporation 75,4 31 75,5 5,0
Fénamidone Dilution/Evaporation 74,0 51 71,8 39
Fénamiphos Dilution/Evaporation 74,9 3,2 75,0 2,6
Fénarimol 10 Evaporation 77,2 45 69,6 45
Fénazaquin 10 10 Dilution/Evaporation 52,0 17,2 62,0 4,2
Fenbuconazole / / 86,3 13,4 72,2 8,1
Fenhexamid 10 Dilution 78,5 9,7 71,3 3,7
Fénoxycarbe 1 Evaporation 81,3 6,9 73,9 4.4
Fenpropimorphe / / 97,8 7,8 81,1 6,7
Fenpyroxymate 10 10 Dilution/Evaporation 60,2 4,5 66,0 3,4
Fenthion 50 50 Dilution/Evaporation / / 67,0 4,1
Fenthion sulfone 10 10 Dilution/Evaporation 76,1 8,2 77,3 4,6
Fenthion sulfoxide 1 1 Dilution/Evaporation 76,9 39 77,1 2,7
Fipronil 25 10 Evaporation 66,4 6,2 68,3 39
Flazasulfuron Evaporation 35,7 6,2 36,8 54
Fluazifop-p-butyl Dilution/Evaporation 80,2 34 72,7 38
Flufenacet Dilution/Evaporation 73,6 31 72,1 38
Flufénoxuron 25 25 Dilution/Evaporation / / 67,1 7,9
Fluguinconazole 10 10 Dilution/Evaporation 81,3 6,6 68,6 4.8
Flurochloridone 10 Evaporation 73,7 41 73,7 6,0
Flusilazol Dilution/Evaporation 76,0 29 75,0 39
Flutolanil Evaporation 76,0 29 75,7 3.2
Flutriafol 25 25 Dilution/Evaporation / / 75,3 4.8
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Limite de Quantification (ug.L™) . . TR 10 ug.L* TR 50 ug.L™*
Technique appropriée

Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)
Fomésafen 10 10 Dilution/Evaporation 11,3 14,4 9,5 8,3
Formétanate Dilution/Evaporation 39,8 75 35,1 10,3
Fosthiazate Dilution/Evaporation 75,9 2,2 75,8 2,2
Furathiocarbe 10 Evaporation 72,2 41 71,4 3,0
Hepténophos 25 25 Dilution/Evaporation / / 41,7 12,4
Hexaconazole 5 5 Dilution/Evaporation 69,3 34 70,5 3,0

Hexazinone / / / / / / /

Hexythiazox 25 25 Dilution/Evaporation 70,7 8,3
Imazalil 10 10 Dilution/Evaporation 69,0 6,0 62,3 10,0
Imidaclopride 25 10 Evaporation 80,5 7,6 76,4 3,6
Indoxacarbe 25 10 Evaporation 68,1 5,6 71,2 4,0
Iprodione ND 25 Evaporation / / 76,8 58
Iprovalicarbe 10 10 Dilution/Evaporation 104,7 71 72,9 4.8
Isofenphos 5 Dilution/Evaporation 73,1 51 73,8 6,1
Isoproturon 1 Dilution/Evaporation 9,3 24,7 9,5 14,3
Isoxaben 10 10 Dilution/Evaporation 74,2 33 75,4 4,0
Isoxaflutol 25 Evaporation 57,0 2,8 55,6 5,5
Krésoxim méthyl 5 Dilution/Evaporation 76,7 57 72,0 53
Lénacile 10 10 Dilution/Evaporation 75,1 3,2 73,5 2,3
Linuron 25 10 Evaporation 59,1 8,1 61,0 8,1
Lufénuron 25 25 Dilution/Evaporation / / 75,2 7,1
Malaoxon 1 Dilution/Evaporation 74,3 33 73,1 17
Malathion 5 Dilution/Evaporation 72,1 54 73,7 3,8
Méfénoxam Dilution/Evaporation 72,8 2,8 71,4 25
Mépanipyrim 25 10 Evaporation 70,7 58 70,3 4,0
Meépronil 5 5 Dilution/Evaporation 81,8 4,1 76,3 3,2
Meésosulfuron méthyl 5 1 Evaporation 67,7 53 67,7 5,0
Métamitrone 25 10 Evaporation 38,6 6,1 39,9 6,1
Métazachlore 5 1 Evaporation 75,4 3,2 74,1 2,4
Metconazole 50 50 Dilution/Evaporation / / 66,3 5,6
Méthabenzthiazuron 5 1 Evaporation 75,0 3,8 71,8 3,7
Méthamidophos 5 5 Dilution/Evaporation 21,1 21,9 14,9 18,3
Méthidathion 5 5 Dilution/Evaporation 78,0 5,6 73,7 2,8
Méthiocarbe 5 5 Dilution/Evaporation 73,9 6,5 72,1 38
Méthiocarbe sulfone 5 5 Dilution/Evaporation 72,6 2,0 76,3 2,1
Méthiocarbe sulfoxide 1 1 Dilution/Evaporation 75,8 2,3 79,6 15
Méthomyl 1 1 Dilution/Evaporation 57,0 41 54,4 58
Méthoxyfenozid / / / 77,9 1,6 72,2 3,7
Métobromuron 5 10 Dilution 66,1 47 64,7 B85
Meétolachlor / / / / / 77,7 4,0
Métoxuron 5 5 Dilution/Evaporation 53 28,9 5,3 25,7
Métrafenone 5 5 Dilution/Evaporation 71,8 3,0 68,8 3,4
Métribuzine 50 50 Dilution/Evaporation / / 36,7 7,7
Mévinphos isol 10 10 Dilution/Evaporation 35,7 3,1 20,8 17,2
Mévinphos iso2 25 25 Dilution/Evaporation / / 15,0 22,2
Molinate 5 10 Dilution 26,0 17,6 14,8 18,2
Monocrotophos 5 5 Dilution/Evaporation 74,0 2,0 75,2 0,6
Myclobutanil 5 1 Evaporation 73,9 3,0 73,7 3,6
Napropamide 1 1 Dilution/Evaporation 73,0 3,1 72,9 2,8
Norflurazon 1 1 Dilution/Evaporation 77,8 3,9 75,7 3,5
Nuarimol 5 1 Evaporation 73,2 6,2 72,6 52
Ométhoate 5 1 Evaporation 62,3 5,9 63,5 55
Oxadiazon / / Dilution/Evaporation 79,2 8,8 68,0 3,7
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Limite de Quantification (ug.L™) . . TR 10 ug.L* TR 50 ug.L™*
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)

Oxamyl 5 5 Dilution/Evaporation 74,3 3,7 76,6 1,0
Oxycarboxin 5 5 Dilution/Evaporation 79,7 31 78,8 2,7
Paclobutrazol 5 5 Dilution/Evaporation 74,5 35 73,3 4,0
Paraoxon methyl 10 10 Dilution/Evaporation 27,5 9,6 23,9 6,0

Parathion éthyl ND ND / / / / /
Penconazole 10 5 Dilution/Evaporation 71,4 45 72,3 43

Pencycuron 5 ND Dilution / / / /
Pendiméthaline 25 50 Dilution / / 12,5 19,2

Perméthrine ND ND / / / / /
Phenmédiphame 5 1 Evaporation 73,5 4,7 74,1 4,5
Phenthoate / / Dilution/Evaporation 77,1 6,2 72,9 42
Phorate ND 50 Dilution / / 39,2 14,6
Phosalone 10 10 Dilution/Evaporation 77,6 8,5 75,5 1,4
Phosmet 25 10 Evaporation 70,4 9,7 75,3 31
Phosphamidon 1 1 Dilution/Evaporation 73,7 2,6 73,3 33
Picolanifen 5 5 Dilution/Evaporation 68,2 53 72,1 2,4
Picoxystrobin 5 5 Dilution/Evaporation 76,5 1,6 74,6 2,8
Pipéronyl butoxide / / Evaporation 72,2 2,1 71,5 1,0
Pirimicarbe 1 1 Dilution/Evaporation 66,7 2,0 70,2 2,4
Pirimicarbe desmethyl 1 1 Dilution/Evaporation 51,6 3,2 52,9 35
Pirimiphos-éthyl 5 1 Evaporation 70,9 6,8 65,6 6,8
Pirimiphos-méthyl / / / 91,8 2,2 71,8 4,0
Prochloraz 5 1 Evaporation 77,5 6,1 71,6 58
Profenofos 10 10 Dilution/Evaporation 65,8 7,7 74,3 2,2
Prométryn 5 5 Dilution/Evaporation 73,4 3,7 72,3 4.4
Propachlore 5 5 Dilution/Evaporation 46,6 14,7 39,2 12,1
Propaquizafop 5 10 Dilution 72,3 6,5 69,7 4.8
Propargite 5 10 Dilution 66,8 7,4 70,0 4,1
Propazine 10 5 Evaporation 67,4 6,7 68,9 5,2
Propiconazole 10 10 Dilution/Evaporation 76,9 10,3 69,6 5,7
Propoxur 1 1 Dilution/Evaporation 57,3 9,9 49,9 8,8
Propyzamide 10 5 Evaporation 67,7 9,9 68,9 4.8
Proquinazide 10 10 Dilution/Evaporation 58,5 7,1 62,1 3,0
Prosulfocarbe 5 5 Dilution/Evaporation 70,9 7,7 65,8 3,6
Prosulfuron 5 5 Dilution/Evaporation 40,3 10,3 39,5 6,5
Pymetrozine 5 5 Dilution/Evaporation 68,4 6,8 70,2 49
Pyraclostrobine 5 5 Dilution/Evaporation 72,5 29 69,8 4,2
Pyridaben 5 5 Dilution/Evaporation 68,3 6,0 65,5 3,7
Pyridafenthion 10 10 Dilution/Evaporation 61,7 5,5 47,4 55
Pyridate 10 10 Dilution/Evaporation 62,8 5,1 59,9 5,1
Pyrimethanil 10 5 Evaporation 73,1 9,1 65,3 7,1
Pyriproxyfen 25 10 Evaporation 60,6 8,2 67,7 4,5
Quinalphos 25 10 Evaporation 71,7 12,3 73,4 9,8
Quinoclamine 25 50 Dilution / / 7,0 12,0
Quinoxyfen 5 5 Dilution/Evaporation 70,0 10,7 61,3 5,7
Quizalofop-p-ethyl 10 10 Dilution/Evaporation 71,9 15,7 70,9 5,9
Resméthrin 50 50 Dilution/Evaporation 62,9 10,3
Rimsulfuron 5) 1 Evaporation 42,4 52 42,6 6,0
Roténone Dilution/Evaporation 63,3 29 60,5 4,7

Séthoxydim ND ND / / / / /
Simazine 10 10 Dilution/Evaporation 68,6 53 70,8 4,9

Spinosad A ND ND / / / / /

Spinosad D ND ND / / / / /
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Limite de Quantification (ug.L™) ) ) TR 10 pg.L* TR 50 pg.L*
Technique appropriée
Pesticide Dilution Evaporation Moyenne (%) | CV (%) | Moyenne (%) | CV (%)

Spiroxamine ND ND / / / / /
Sulfosulfuron 5 Evaporation 60,1 4.8 58,0 6,2
Sulfotep 10 Evaporation 51,1 13,1 42,8 13,8
Tau-fluvalinate 50 50 Dilution/Evaporation 56,4 25,0
Tébuconazole 10 5 Evaporation 75,6 6,8 70,1 43
Tébufenozide 10 10 Dilution/Evaporation 88,5 9,7 73,8 422
Tébufenpyrade 25 25 Dilution/Evaporation 74,1 53
Terbufos 10 25 Dilution 54,1 12,7
Terbuthylazine 10 10 Dilution/Evaporation 63,6 4,2 72,0 47
Terbutryn 1 Dilution/Evaporation 72,2 34 70,1 3,6
Tétraconazole 10 Evaporation 79,1 6,2 74,6 38
Thiabendazole Dilution/Evaporation 61,9 52 61,7 2,8
Thiachlopride Dilution/Evaporation 77,6 6,0 75,7 35
Thiamétoxam 10 10 Dilution/Evaporation 79,2 6,6 75,1 5,2
Thiodicarbe 1 1 Dilution/Evaporation 16,5 29,1 10,3 27,6

Thiophanate methyl 5 ND Dilution / / / /
Tolyfluanide 10 5 Evaporation 74,0 2,6 71,4 7,0
Triadiméfon 10 5 Evaporation 74,5 45 73,1 3,0
Triadiménole 10 5 Evaporation 64,4 27,8 75,5 3,4
Trichlorfon 10 10 Dilution/Evaporation 78,4 17,7 56,3 6,2
Trifloxystrobine 1 1 Dilution/Evaporation 75,4 3,9 74,0 2,8
Triflusulfuron méthyl 1 1 Dilution/Evaporation 55,9 5,2 55,5 57
Triticonazole 5 5 Dilution/Evaporation 73,8 53 71,1 54
Vamidothion 1 1 Dilution/Evaporation 74,9 3,6 81,7 2,6
Zoxamide 5 5 Dilution/Evaporation 74,6 3,1 70,7 3,7
2,4D ND 50 Evaporation / / 41,3 13,3
Bentazone 5 1 Evaporation 23,8 55 21,9 6,0
Bromoxynil 25 5 Evaporation 57,5 6,9 49,0 8,5
Chlorfluazuron 1 Dilution/Evaporation 72,9 3,2 65,7 4,0
Cyclanilid Evaporation 27,7 6,8 26,5 9,0
Dichlorprop-p ND 50 Evaporation 51,9 10,2 47,7 9,5
Diflubenzuron 50 5 Evaporation 85,6 2,1 74,5 4,1

Dithianon ND ND / / / / /
Endosulfan sulfate 5 Evaporation 69,6 3,9 72,9 2,6

Fluazinam ND Dilution / / / /
Fludioxonil 10 1 Evaporation 86,1 3,8 73,9 4.8
Fluroxypyr 50 25 Evaporation / / 47,4 11,0
Haloxyfop-p ND 10 Evaporation 63,7 94 50,2 14,3
Hexaflumuron Evaporation 79,3 2,8 73,4 44
loxynil Evaporation 47,2 53 42,9 7,4
MCPA ND 10 Evaporation 59,3 6,6 50,2 10,1
Mécoprop ND 10 Evaporation 63,3 8,1 54,5 9,1

Meésotrione 50 ND Dilution / / / /
Oryzaline 5 10 Dilution 4,6 22,2 1,9 13,0
Quizalofop 50 10 Evaporation 69,9 11,6 52,2 9,9
Téflubenzuron 1 1 Dilution/Evaporation 73,3 1,6 70,5 33
Triclopyr ND 25 Dilution / / 40,9 19,1
Triflumuron 5 1 Evaporation 85,2 6,4 70,7 42

Composés admettant des TRs < 70 %

Composés dont la présence est suspectée dans le témoin

Composes particuliers
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LOQévapo~LOQdilution

LOQevaporation < LOQdilution

LOQdilution<LOQ evaporation

non évaluée

Fluazifop-p-butyl

Tau-fluvalinate

Métamitrone

Flufénacet

Tébufenozide

Métazachlore

Flufénoxuron

Tébufenpyrade

Meéthabenzthiazuron

Fluquinconazole Téflubenzuron Myclobutanil
Flusilazol Terbuthylazine Nuarimol
Flutriafol Terbutryn Ométhoate
Fomésafen Thiabendazol Phenmédiphame

Formétanate Thiachlopride Phosmet
Fosthiazate Thiametoxam Pirimiphos-éthyl
Hepténophos Thiodicarbe Prochloraz
Hexaconazole Trichlorfon Propazine
Hexythiazox Trifloxystrobine Propyzamide
Imazalil Triflusulfuron méthyl Pyrimethanil
Iprovalicarbe Triticonazole Pyriproxyfen
Isofenphos Vamidothion Quinalphos
Isoproturon Zoxamide Quizalofop

Abamectine Isoxaben Acétamipride Rimsulfuron Amitraz Atrazine
Acéphate Krésoxim méthyl 2,4D Sulfosulfuron Benfuracarbe Bénomyl
Aclonifen Lénacile Acibenzolar-S-méthyl Sulfotep Butraline Bifenthrine
Alachlore Lufénuron Amétryn Tébuconazole Cyromazine Carbendazime
Aldicarbe Malaoxon Bénoxacore Tétraconazole Dichlorvos Carbofuran-3-OH

Aldicarbe sulfone Malathion Bentazone Tolyfluanide Diuron Chlorpyrifos
Aldicarbe sulfoxyde Méfénoxam Bitertanol Triadiméfon Fenhexamid Clofentézine
Amidosulfuron Mépronil Boscalid Triadiménol Metobromuron Cyprodinil
Azaconazole Metconazole Bromoxynil Triflumuron Molinate Deltaméthrine
Azimphos-méthyl Méthamidophos Bromuconazole iso2 Pencycuron Etofenprox
Azoxystrobine Méthidathion Carbétamide Pendiméthaline Fenbuconazole
Bénalaxyl Méthiocarbe Carbosulfan Phorate Fenpropimorphe
Bendiocarb Méthiocarbe sulfone Carfentrazone éthyle Propaquizafop Hexazinone
Bifénazate Méthiocarbe sulfoxide Chlorfenvinphos isol Propargite Méthoxyfénozide
Bromacil Méthomyl Chlorfenvinphos iso2 Quinoclamine Métolachlor
Bromuconazole isol Métoxuron Chloridazone Terbufos Oxadiazon
Bupirimate Métrafenone Chlorpropham Thiophanate méthyl Parathion éthyl
Buprofézine Métribuzine Coumaphos Fluazinam Perméthrine
Carbaryl Mévinphos isol Cyazofamide Meésotrione Phenthoate
Carbofuran Mévinphos iso2 Cyclanilide Oryzaline Pipéronyl butoxide
Carboxine Monocrotophos Cymoxanil Triclopyr Pirimiphos-méthyl

Chlorfluazuron Napropamide Desmédiphame Propoxur

Chlorotoluron Norflurazon Diazinon Pyridaben

Chlorsulfuron Oxamyl Dichlofluanide Sethoxydim
Clomazone Oxycarboxin Dichlorprop-p Spinosad A
Cyanazine Paclobutrazol Difénoconazole Spinosad D

Cycloxydime Paraoxon methyl Diflubenzuron Spiroxamine

Cyproconazole-isol Penconazole Disulfoton Bénomyl
Cyproconazole-iso2 Phosalone Endosulfan sulfate Dithianon

Diéthofencarb Phosphamidon Fénarimol

Diflufénicanil Picolanifen Fénoxycarbe
Dimétachlor Picoxystrobin Fipronil

Diméthénamide Pirimicarbe Flazasulfuron
Diméthoate Pirimicarbe desmethyl Fludioxonil

Diméthomorphe isol Profénofos Flurochloridone
Diméthomorphe iso2 Prométryne Fluroxypyr
Diniconazole Propachlore Flutolanil
Epoxyconazole Propiconazole Furathiocarb
Ethion (diethion) Proquinazide Haloxyfop-p
Ethofumésate Prosulfocarbe Hexaflumuron
Ethoprophos Prosulfuron Imidaclopride
Etoxazol Pymétrozine Indoxacarbe
Famoxadone Pyraclostrobine loxynil
Fénamidone Pyridafenthion Iprodione
Fénamiphos Pyridate Isoxaflutol
Fénazaquin Quinoxyfen Linuron
Fenpyroxymate Quizalofop-p-ethyl MCPA
Fenthion Resméthrin Mécoprop
Fenthion sulfone Roténone Mépanipyrim
Fenthion sulfoxide Simazine Meésosulfuron methyl
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Annexe 19. Taux de récupération d’une surcharge & 50 ug.L* dans Chuile essentielle de
marjolaine préparée avec la méthode de [évaporation sous azote

Pesticide Aire TR | Aire pointde gamme| TR Pesticide Aire TR |Aire point de gamme| TR
2,4D 2.61e+05 3.43e+05 76.1% Iprodione 2.37e+04 2.75e+04 86.2%
Abamectine 5.24e+04 5.86e+04 89.4% Iprovalicarbe 3.35e+06 3.86e+06 86.8%
Acéphate 8.15e+05 9.33e+05 87.4% Isofenphos 1.39e+06 1.62e+06 85.8%
Acétamipride 3.77e+05 4.14e+05 91.1% Isoproturon 1.07e+06 1.38e+06 77.5%
Acibenzolar-S-méthyl 5.26e+04 6.12e+04 85.9% Isoxaben 2.43e+06 2.69e+06 90.3%
Aclonifen 3.32e+04 3.87e+04 85.8% Isoxaflutol 2.14e+05 2.44e+05 87.7%
Alachlore 2.56e+05 3.05e+05 83.9% Krésoxim méthyl 2.28e+05 2.56e+05 89.1%
Aldicarbe 8.25e+05 1.03e+06 80.1% Lénacile 8.74e+05 9.59e+05 91.1%
Aldicarbe sulfone 3.39e+05 3.90e+05 86.9% Linuron 1.38e+05 1.58e+05 87.3%
Aldicarbe sulfoxyde 7.50e+05 8.65e+05 86.7% Lufénuron 9.58e+03 1.17e+04 81.9%
Amétryn 2.33e+06 2.66e+06 87.6% Malaoxon 7.55e+05 8.89e+05 84.9%
Amidosulfuron 8.38e+04 9.47e+04 88.5% Malathion 1.54e+06 1.57e+06 98.1%
Anmitraz MCPA 5.03e+05 6.37e+05 79.0%
Atrazine 8.45e+05 9.48e+05 89.1% Mécoprop 5.76e+05 7.30e+05 78.9%
Azaconazole 9.30e+05 1.05e+06 88.6% Méfénoxam 4.35e+06 4.99e+06 87.2%
Azimphos-méthyl 2.91e+05 3.22e+05 90.4% Mépanipyrim 2.68e+05 2.97e+05 90.2%
Azoxystrobine 1.71e+06 2.07e+06 82.6% Meépronil 1.69e+06 1.88e+06 89.9%
Bénalaxyl 2.37e+06 2.66e+06 89.1% Meésosulfuron méthyl 4.78e+05 5.22e+05 91.6%
Bendiocarbe 5.73e+05 6.65e+05 86.2% Mésotrione 1.62e+05 2.58e+05 62.8%
Benfuracarbe 6.61e+05 7.17e+05 92.2% Métamitrone 4.19e+04 4.33e+04 96.8%
Bénomyl Métazachlore 2.03e+06 2.35e+06 86.4%
Bénoxacore 1.07e+05 1.24e+05 86.3% Metconazole 6.02e+05 6.73e+05 89.5%
Bentazone 3.64e+06 4.45e+06 81.8% Méthabenzthiazuron 1.64e+06 1.82e+06 90.1%
Bifénazate 1.24e+06 1.69e+06 73.4% Méthamidophos 2.29e+05 2.99e+05 76.6%
Bifenthrine 1.29e+04 1.52e+04 84.9% Méthidathion 6.92e+05 8.07e+05 85.7%
Bitertanol 3.16e+05 3.51e+05 90.0% Méthiocarbe 6.72e+05 7.57e+05 88.8%
Boscalid 2.67e+05 3.03e+05 88.1% Méthiocarbe sulfone 3.30e+05 3.64e+05 90.7%
Bromacil 1.35e+05 1.52e+05 88.8% Méthiocarbe sulfoxide 1.36e+06 1.54e+06 88.3%
Bromoxynil 2.16e+06 2.56e+06 84.4% Méthomy! 5.92e+05 7.21e+05 82.1%
Bromuconazole isol 2.10e+05 2.30e+05 91.3% Méthoxyfenozid 1.45e+06 1.71e+06 84.8%
Bromuconazole iso2 1.37e+05 1.52e+05 90.1% Métobromuron 1.32e+05 1.59e+05 83.0%
Bupirimate 1.14e+06 1.28e+06 89.1% Meétolachlor 1.03e+06 1.17e+06 88.0%
Buprofézine 6.45e+06 7.14e+06 90.3% Métoxuron 3.52e+05 4.37e+05 80.5%
Butraline 5.10e+05 6.39e+05 79.8% Métrafenone 7.77e+05 8.75e+05 88.8%
Carbaryl 5.25e+05 5.91e+05 88.8% Meétribuzine 1.43e+05 1.57e+05 91.1%
Carbendazime Mévinphos isol 4.01e+05 5.49e+05 73.0%
Carbétamide 4.26e+05 4.77e+05 89.3% Mévinphos iso2 4.89e+05 6.71e+05 72.9%
Carbofuran 7.47e+05 8.47e+05 88.2% Molinate 8.32e+04 1.33e+05 62.6%
Carbofuran-3-OH 5.27e+05 5.89e+05 89.5% Monocrotophos 6.48e+05 7.30e+05 88.8%
Carbosulfan 4.87e+05 5.86e+05 83.1% Myclobutanil 5.46e+05 6.09e+05 89.7%
Carboxine 9.68e+05 1.16e+06 83.4% Napropamide 1.52e+06 1.75e+06 86.9%
Carfentrazone éthyle 4.47e+05 5.03e+05 88.9% Norflurazon 9.22e+05 1.04e+06 88.7%
Chlorfenvinphos isol 5.51e+05 6.33e+05 87.0% Nuarimol 2.81e+05 3.14e+05 89.5%
Chlorfenvinphos iso2 5.17e+04 5.53e+04 93.5% Ométhoate 5.93e+05 6.74e+05 88.0%
Chlorfluazuron 4.02e+06 4.40e+06 91.4% Oryzaline 8.37e+05 1.94e+06 43.1%
Chloridazone 1.13e+05 1.24e+05 91.1% Oxadiazon 1.99e+05 2.34e+05 85.0%
Chlorotoluron 5.63e+05 6.98e+05 80.7% Oxamyl 1.14e+06 1.30e+06 87.7%
Chlorpropham 4.08e+04 4.79e+04 85.2% Oxycarboxin 8.38e+05 9.11e+05 92.0%
Chlorpyrifos 1.06e+07 1.00e+07 106.0% Paclobutrazol 9.63e+05 1.08e+06 89.2%
Chlorpyrifos méthyl 3.36e+04 3.88e+04 86.6% Paraoxon méthyl 3.63e+04 4.12e+04 88.1%
Chlorsulfuron 3.12e+05 3.54e+05 88.1% Parathion éthyl 4.10e+04 4.77e+04 86.0%
Clofentézine 2.17e+04 2.02e+05 10.7% Penconazole 4.09e+05 4.70e+05 87.0%
Clomazone 8.96e+05 1.05e+06 85.3% Pencycuron 1.02e+06 1.64e+06 62.2%
Coumaphos 7.22e+05 7.87e+05 91.7% Pendiméthaline 2.87e+05 3.65e+05 78.6%
Cyanazine 6.01e+05 6.52e+05 92.2% Perméthrine 2.85e+04 2.62e+04 108.8%
Cyazofamide 3.46e+05 3.85e+05 89.9% Phenmédiphame 5.72e+05 6.40e+05 89.4%
Cyclanilid 4.04e+06 4.84e+06 83.5% Phenthoate 3.94e+05 4.42e+05 89.1%
Cycloxydime 5.67e+05 5.95e+05 95.3% Phorate 2.67e+04 3.38e+04 79.0%
Cymoxanil 1.15e+05 1.26e+05 91.3% Phosalone 6.85e+05 7.84e+05 87.4%
Cyproconazole-isol 1.95e+05 2.12e+05 92.0% Phosmet 1.66e+05 1.85e+05 89.7%
Cyproconazole-iso2 3.81e+05 4.14e+05 92.0% Phosphamidon 1.08e+06 1.26e+06 85.7%
Cyprodinil 2.75e+05 3.09e+05 89.0% Picolanifen 2.86e+05 3.28e+05 87.2%
Cyromazine 1.80e+05 2.12e+05 84.9% Picoxystrobin 1.85e+06 2.11e+06 87.7%
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Pesticide Aire TR | Aire pointde gamme| TR Pesticide Aire TR |Aire pointde gamme| TR

Deltaméthrine 1.74e+04 1.84e+04 94.6% Pipéronyl butoxide 2.24e+07 2.23e+07 100.4%
Desmédiphame 1.32e+06 1.46e+06 90.4% Pirimicarbe 4.01e+06 4.51e+06 88.9%
Diazinon 4.36e+06 4.25e+06 102.6% | Pirimicarbe desméthyl 9.77e+05 1.14e+06 85.7%
Dichlofluanide 1.59e+05 1.88e+05 84.6% Pirimiphos-éthyl 4.14e+06 4.39e+06 94.3%
Dichlorprop-p 1.09e+06 1.32e+06 82.6% Pirimiphos-méthyl 6.50e+05 7.44e+05 87.4%
Dichlorvos 1.93e+04 8.22e+04 23.5% Prochloraz 1.01e+06 1.11e+06 91.0%
Diéthofencarbe 5.79e+05 6.50e+05 89.1% Profénofos 1.46e+06 1.50e+06 97.3%
Difénoconazole 9.66e+05 1.09e+06 88.6% Prométryne 2.43e+06 2.79e+06 87.1%
Diflubenzuron 5.18e+05 6.51e+05 79.6% Propachlore 9.07e+05 1.19e+06 76.2%
Diflufenican 3.55e+05 3.89e+05 91.3% Propaquizafop 1.13e+05 1.31e+05 86.3%
Dimétachlor 2.79e+06 3.36e+06 83.0% Propargite 1.11e+06 1.32e+06 84.1%
Diméthénamide 1.77e+06 2.10e+06 84.3% Propazin e 6.66e+05 6.09e+05 109.4%
Diméthoate 8.96e+05 1.04e+06 86.2% Propiconazole 6.64e+05 7.24e+05 91.7%
Diméthomorphe isol 5.39e+05 5.88e+05 91.7% Propoxur 8.94e+05 1.12e+06 79.8%
Diméthomorphe iso2 7.23e+05 8.34e+05 86.7% Propyzamide 1.45e+05 1.65e+05 87.9%
Diniconazole 3.88e+05 4.30e+05 90.2% Proquinazid 8.34e+05 9.14e+05 91.2%
Disulfoton 9.44e+04 1.16e+05 81.4% Prosulfocarbe 1.14e+06 1.30e+06 87.7%
Dithianon 0.00e+00 4.56e+06 0.0% Prosulfuron 4.50e+05 4.99e+05 90.2%
Diuron 2.44e+05 2.81e+05 86.8% Pymétrozine 5.84e+05 6.46e+05 90.4%
Endosulfan sulfate 4.14e+05 4.69e+05 88.3% Pyraclostrobine 9.57e+05 1.05e+06 91.1%
Epoxyconazole 7.19e+05 8.15e+05 88.2% Pyridaben 2.21e+06 2.47e+06 89.5%
Ethion (diethion) 8.04e+06 7.77e+06 103.5% Pyridafenthion 2.36e+06 2.69e+06 87.7%
Ethofumésate 3.08e+05 3.65e+05 84.4% Pyridate 1.24e+06 1.39e+06 89.2%
Ethoprophos 7.67e+05 9.3%e+05 81.7% Pyriméthanil 1.46e+05 1.72e+05 84.9%
Etofenprox 2.11e+05 2.32e+05 90.9% Pyriproxyfen 1.20e+06 1.46e+06 82.2%
Etoxazol 1.15e+07 1.27e+07 90.6% Quinalphos 4.42e+05 4.88e+05 90.6%
Famoxadone 2.01e+05 2.21e+05 91.0% Quinoclamine 4.45e+04 5.12e+04 86.9%
Fénamidone 7.78e+05 8.69e+05 89.5% Quinoxyfen 2.59e+05 2.86e+05 90.6%
Fénamiphos 4.17e+06 4.86e+06 85.8% Quizalofop 3.62e+05 4.30e+05 84.2%
Fénarimol 2.41e+05 2.64e+05 91.3% Quizalofop-p-éthyl 5.57e+05 6.65e+05 83.8%
Fénazaquin 1.37e+06 1.46e+06 93.8% Resméthrin 1.48e+05 1.70e+05 87.1%
Fenbuconazole 4.60e+05 5.03e+05 91.5% Rimsulfuron 2.60e+05 2.90e+05 89.7%
Fenhexamid 3.41e+05 3.76e+05 90.7% Roténone 2.19e+05 2.47e+05 88.7%
Fenoxycarbe 7.10e+05 8.08e+05 87.9% Séthoxydim 4.65e+05 4.76e+05 97.7%
Fenpropimorphe 5.43e+06 5.83e+06 93.1% Simazine 3.25e+05 3.60e+05 90.3%
Fenpyroxymate 1.22e+06 1.34e+06 91.0% Spinosad A 1.33e+06 1.40e+06 95.0%
Fenthion 7.77e+04 8.13e+04 95.6% Spinosad D 3.32e+05 3.47e+05 95.7%
Fenthion sulfone 8.18e+04 9.20e+04 88.9% Spiroxamine 4.60e+06 5.13e+06 89.7%
Fenthion sulfoxide 8.21e+05 9.31e+05 88.2% Sulfosulfuron 2.61e+05 2.83e+05 92.2%
Fipronil 2.62e+04 2.92e+04 89.7% Sulfotep 5.65e+05 6.54e+05 86.4%
Flazasulfuron 5.21e+05 5.86e+05 88.9% Tau-fluvalinate 2.53e+04 3.10e+04 81.6%
Fluazifop-p-butyl 1.44e+06 1.61e+06 89.4% Tébuconazole 5.24e+05 5.79e+05 90.5%
Fluazinam 4.23e+06 9.51e+06 44.5% Tébufénozide 2.12e+06 2.51e+06 84.5%
Fludioxonil 2.15e+06 2.49e+06 86.3% Tébufenpyrade 1.95e+05 2.25e+05 86.7%
Flufénacet 1.74e+06 1.98e+06 87.9% Téflubenzuron 8.05e+06 8.40e+06 95.8%
Flufénoxuron 9.65e+04 1.17e+05 82.5% Terbufos 4.35e+04 6.02e+04 72.3%
Fluguinconazole 1.18e+05 1.32e+05 89.4% Terbuthylazine 1.96e+06 2.21e+06 88.7%
Flurochloridone 7.04e+04 8.09e+04 87.0% Terbutryn 4.07e+06 4.65e+06 87.5%

Fluroxypyr 1.73e+05 2.02e+05 85.6% Tétraconazole 6.91e+05 7.66e+05 90.2%

Flusilazol 3.08e+05 3.53e+05 87.3% Thiabendazole 4.78e+05 5.40e+05 88.5%

Flutolanil 1.43e+06 1.57e+06 91.1% Thiachlopride 4.68e+05 5.11e+05 91.6%

Flutriafol 2.52e+05 2.82e+05 89.4% Thiametoxam 1.32e+05 1.42e+05 93.0%

Fomésafen 1.03e+05 1.18e+05 87.3% Thiodicarbe 4.94e+05 5.56e+05 88.8%
Fonofos 1.04e+05 1.21e+05 86.0% Thiophanate méthyl 4.32e+05 7.38e+05 58.5%
Formétanate 3.51e+06 4.12e+06 85.2% Tolyfluanide 2.94e+05 3.26e+05 90.2%
Fosthiazate 1.79e+06 2.10e+06 85.2% Triadiméfon 5.99e+05 6.73e+05 89.0%
Furathiocarbe 2.68e+06 2.98e+06 89.9% Triadiménol 5.06e+05 5.60e+05 90.4%
Hepténophos 5.39e+05 6.86e+05 78.6% Trichlorfon 1.83e+05 2.25e+05 81.3%
Hexaconazole 4.80e+05 5.29e+05 90.7% Triclopyr 1.28e+05 1.35e+05 94.8%
Hexaflumuron 7.20e+06 7.87e+06 91.5% Trifloxystrobine 1.31e+06 1.48e+06 88.5%
Hexazinone 1.48e+06 1.52e+06 97.4% Triflumuron 2.90e+06 3.11e+06 93.2%
Hexythiazox 2.10e+05 2.50e+05 84.0% Triflusulfuron méthyl 1.44e+06 1.67e+06 86.2%

Imazalil 6.27e+05 7.15e+05 87.7% Triticonazolé 1.11e+06 1.22e+06 91.0%
Imidaclopride 1.47e+05 1.65e+05 89.1% Vamidothion 1.38e+06 1.57e+06 87.9%

Indoxacarbe 9.63e+04 1.10e+05 87.5% Zoxamide 6.25e+05 6.96e+05 89.8%

loxynil 1.63e+07 1.93e+07 84.5%

96



Résumé et Abstract

ABSTRACT

Nowadays, about 3000 essential oils are produced and used worldwide in various
application fields related to pharmaceutical, agronomic, food and perfume industries. These
oils are extracted from citrus or medicinal and aromatic plants. Due to the use of pesticides in
plant cultivation, the presence of such residues cannot be ruled out. The variety of pesticides
used and the widespread use of essential oils necessitate the development of a multi-residue
analytical method to ensure consumers’ health. The state of the art of analytical methods
related to this issue has revealed a clear lack of performance both in terms of detection limit
as well as in the number of analyzed pesticides.

This manuscript proposes the development of a multi-residue analytical method of
pesticides in essential oils by coupling liquid chromatography and mass spectrometry,
technology which is, considering the bibliography, the best dedicated to answer this
problematic. After demonstrating the performance of the new acquisition mode Scheduled
SRM, available on the mass spectrometer 4000 QTrap, for the detection and quantification of
250 pesticides in a determined solvant, the importance of considering the nature of matrix in
sample’s preparation as well as during the sample’s analysis has further been proved by the
study of two representative essential oils (lavandin and lemon). Finally, the multi-residue LC-
MS/MS analysis method has been applied to the research of pesticides in real essential oils.
This method has demonstrated its ability to detect, quantify and identify pesticides in these
matrices through the use of a coupled acquisition mode SRM-EPI making use of the hybrid
mass spectrometer’s specificities and especially its linear ion trap. Moreover this work has
shown the importance of having such a method, considering the number of detected pesticides
and their relatively high concentrations. These ones can indeed reach a level higher than one

milligram per liter in the analyzed essential oils.

Keywords: pesticide, essential oil, multi-residue analysis, mass spectrometry, LC-MS/MS,
Scheduled SRM, linear ion trap, electrospray, 4000 QTrap.



Résumé et Abstract

RESUME

De nos jours, environ 3000 huiles essentielles sont produites et utilisées dans le monde
avec des champs d’application aussi variés que la cosmétique, la parfumerie 1’agro-
alimentaire, la pharmacie et I’aromathérapie. Ces huiles sont extraites des hespéridés ou des
plantes aromatiques et médicinales. Etant donné que la culture de ces matiéres premiéres
implique généralement I’application de pesticides, la présence de tels résidus dans les huiles
essentielles ne peut pas étre écartée. Compte tenu du nombre important de pesticides
employés et des nombreux champs d’application des huiles essentielles, il apparait nécessaire,
afin d’assurer la santé du consommateur, de disposer d’une méthode d’analyse multi-résidus
capable de doser les pesticides dans les huiles essentielles. L’état de I’art des méthodes
d’analyse li¢ a cette problématique a révélé un manque évident de performance des méthodes
actuelles aussi bien en termes de limite de détection que du nombre de pesticides analysés.

Ce mémoire propose donc la mise au point d’une méthode d’analyse multi-résidus de
pesticides dans les huiles essentielles par couplage de la chromatographie liquide et de la
spectrométrie de masse, technologie la plus a méme de répondre a la problématique au vue de
la bibliographie. Aprés avoir mis en évidence les performances du nouveau mode
d’acquisition Scheduled SRM, disponible sur le spectrometre de masse 4000 QTrap, pour la
détection et la quantification de 250 pesticides dans un solvant déterminé, I’importance de
considérer la nature de la matrice, aussi bien dans les méthodes de préparation que lors de
I’analyse de 1’échantillon, a ensuite été démontrée en étudiant deux huiles essentielles
représentatives (lavandin et citron). Enfin, la méthode d’analyse multi-résidus LC-MS/MS a
été appliquée a la recherche de pesticides dans des échantillons réels d’huiles essentielles. Elle
a démontré sa capacité a détecter, quantifier et identifier les pesticides dans ces matrices au
travers de I’utilisation d’un mode d’acquisition couplé SRM-EPI faisant appel aux spécificités
du spectrometre de masse hybride et notamment de sa trappe d’ion linéaire. Ce travail a de
plus révélé I'importance de disposer d’une telle méthode au regard du nombre de pesticides
détectés dans les échantillons et de leurs concentrations relativement élevées. Celles-ci
peuvent en effet atteindre des teneurs supérieures au milligramme par litre dans les huiles

essentielles analysées.

Mots clés : pesticide, huile essentielle, analyse multi-résidus, spectromeétrie de masse, LC-
MS/MS, Scheduled SRM, trappe d’ions linéaire, electrospray, 4000 QTrap.
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