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Résumé

Les pesticides sont des produits chimiques utilisés pour lutter contre des organismes considerés
comme nuisibles dans I’agriculture. Le recours aux pesticides que ce soit des insecticides,
fongicides ou herbicides ; afin d'améliorer la production, a mis la vie des citoyens dans un danger,
en raison de leurs résidus qui ont des impacts négatifs sur la santé humaine par la consommation
quotidienne des produits agricoles. Ce travail a eu ’objectif de Faire une synthése bibliographique
sur les travaux dans le monde pendant la période 2010-2021 portant sur le dosage des résidus de
pesticides organophosphoreés, organochlorés, carbamate et pyréthrinoides dans le lait et les

produits laitiers et de décrire la procédure analytique.
Mots-clés : pesticide, pesticides organophosphores, organochlorés, carbamate, pyréthrinoides, lait
Abstract

Pesticides are chemicals used to control organisms considered to be harmful in agriculture. The
use of pesticides, whether insecticides, fungicides or herbicides; in order to improve production,
put the lives of citizens in danger, due to their residues which have negative impacts on human
health through the daily consumption of agricultural products. This work had the objective of
making a bibliographical synthesis on the work in the world during the period 2010-2021 relating
to the determination of residues of organophosphates, organochlorines, carbamates and

pyrethroids in milk and dairy products and to describe the analytical procedure.

Keywords: pesticide, organophosphate pesticides, organochlorines, carbamate, pyrethroids, milk



Introduction

Introduction

Les pesticides sont des composés chimiques utilisés pour tuer les parasites tels que les insectes,
les plantes indésirables (mauvaises herbes), les rongeurs ou les organismes tels que les
champignons. Plus d'un millier de produits chimiques sont actuellement utilisés comme
insecticides et pesticides et, sur la base de leur toxicité, ils peuvent étre classés comme
pesticides pratiquement inoffensifs, pesticides relativement inoffensifs, pesticides légerement
toxiques et pesticides hautement toxiques.(Rohith et al. 2019) L'utilisation de pesticides est
indispensable pour améliorer la production agricole et lutter contre les maladies humaines et
animales a transmission vectorielle. L'utilisation généralisée des pesticides a conduit a
s'inquiéter de la tendance des résidus de pesticides a s'accumuler dans les prairies et les additifs
alimentaires fournis aux bovins, en particulier lorsque le délai d'attente n'est pas respecté. Des
niveaux élevés de residus de pesticides peuvent étre toxiques pour les cibles de pesticides non
intentionnelles et constituent donc une menace majeure pour la santé humaine et I'ecosysteme
(BEDI et al., 2018; GAO et al., 2018).

Le lait est reconnu depuis longtemps comme étant un aliment bon pour la santé. Source de
calcium et de protéines, il peut étre ajouté a notre régime sous plusieurs formes.
(FRANWORTH et MAINVILLE, 2010). Le lait est une source importante de protéines de tres
bonne qualité, riches en acides aminés essentiels, tout particulierement en lysine qui est par
excellence I’acide aminé de la croissance. Ses lipides, caractérisés par rapport aux autres corps
gras alimentaires par une forte proportion d’acides gras a chaine courte, sont beaucoup plus
riches en acides gras saturés qu’en acides gras insaturés. Ils véhiculent par ailleurs des quantités
appréciables de cholestérol et de vitamine A ainsi que de faibles quantités de vitamine D et E
(FAVIER et al., 1985).

le lait est tres vulnérable a la contamination par les pesticides car c'est un bon solvant pour les
substances liposolubles (JAWAID et al., 2016). Par conséquent, en raison de l'utilisation
répandue de pesticides dans I'élevage laitier et les pratiques agricoles, le lait est souvent
contaminé par leurs résidus. Les résidus de pesticides dans le lait peuvent se produire
indirectement; les vaches en lactation peuvent étre exposées aux pesticides soit par la
consommation d'aliments contaminés, de fourrage et d'eau (KANG et al., 2002) ou directement
par application de pesticides sur le corps de la vache, dans I'étable et méme dans les zones de
transformation du lait (BOGIALLLI et al., 2004).
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Pour garantir la sécurité alimentaire, des réglementations strictes en termes de limites
maximales de résidus (LMR) et de limites de performance minimales requises (MRPL) pour
les méthodes d'analyse ont été définies par des agences nationales et internationales, telles que

la Commission du Codex Alimentarius et la Commission européenne (Jadhavet al., 2019).

En raison des faibles niveaux de LMR fixés par les organismes de réglementation, il est
nécessaire de développer des méthodes analytiques efficaces, précises et sensibles.La
préparation des échantillons est I'étape critique d'un processus analytique (c'est-a- dire
I'extraction, I'isolement et la pré concentration) avant I'analyse de l'instrument. Pour obtenir
une extraction efficace des pesticides du lait et des produits laitiers, plusieurs méthodes de
préparation d'échantillons ont été développées. La plupart des études se sont concentrées sur
Iisolement des pesticides du lait. Des techniques d'extraction principalement traditionnelles
ont été utilisées a cette fin, telles que [I'extraction liquide-liquide (LLE) (Jadhav etal.,
2019 ; Imamoglu et Olgun, 2016), lI'extraction en phase solide (SPE) (Fedrizziet al., 2019;
Wang et al., 2019) et certaines versions modifiées de ces techniques, extraction magnétique en
phase solide (MSPE) (Nodeh et al., 2016), extraction en phase micro-solide (uSPE) (Sajid et
al., 2016) et extraction en phase solide dispersive (d-SPE)(Gao et Sun, 2018).

Cesdernieres années, des techniques de micro extraction ont commence a étre utilisées, a savoir
la micro extraction continue d'échantillon en goutte a goutte (CSDFME) (Pirsaheb et al.,
2019), la micro extraction dispersive liquide — liquide (DLLME) (Gao et al., 2018), et la
combinaison de SPE avec DLLME (Shamsipuret al., 2016).

L’objectif de ce travail est double :

- Faire une syntheése bibliographique sur les travaux dans le monde portant sur le dosage des

résidus de pesticides dans le lait et les produits laitiers pendant la période 2010-2021.

- Etudier les différentes méthodes d’analyse des résidus de pesticides dans le lait et les produits

laitiers.

Dans le présent travail, nous avons répartis notre démarche en cing chapitres lepremier
chapitre : Généralité sur les pesticides, et le deuxieme chapitre : Approche surles résidus

de pesticides. Le troisieme chapitre : risque du transfert des produits
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phytosanitaires vers le lait. Le quatriéme chapitre : Revue de la littérature, et le dernier
chapitre : les méthodes d’analyse des résidus de pesticides dans le lait et les produits laitiers.
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PESTICIDES
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1.Définition :

Le terme de pesticide dérive de "Pest”, mot anglais désignant tout organisme vivant (virus,
bactéries, champignons, herbes, vers, mollusques, insectes, rongeurs, mammiféres, oiseaux)
susceptible d'étre nuisible a I'nomme et/ou a son environnement (Periquet et al., 2004). Et du
suffixe « cide » qui signifie tuer (Godin et al., 2016).

Le pesticide est toute substance ou mélange de substances chimiques minérales ou organiques,
utilisé pour prévenir, détruire ou contréler les ravageurs, causant des dommages pendant la
production et le stockage des cultures, comprend les insecticides, les herbicides et les fongicides
qui peuvent étre utilisés pour tuer certains organismes spécifiques (Aubertot et al., 2005).

Selon la FAO (2003) ; "toute substance ou association de substances qui est destinée a
repousser, détruire ou combattre les ravageurs, y compris les vecteurs de maladies humaines ou
animales, les espéces indésirables de plantes ou d'animaux causant des dommages ou se montrant
autrement nuisibles durant la production, la transformation, le stockage, le transport ou la
commercialisation des denrées alimentaires, des produits agricoles, du bois et des produits ligneux,

des aliments pour animaux, ou qui peut étre administrée aux animaux pour combattre lesinsectes".

2. Histoire :

Selon Calvet (2005), la lutte contre les organismes nuisibles aux cultures a certainement été
de tous temps une préoccupation de I’agriculteur. Pendant longtemps, 1’essentiel des moyens
¢taient de nature physique : ramassage des larves, des ceufs, des insectes adultes, destruction des
plantes malades par le feu, désherbage manuel puis mécanique. L’utilisation des produits
chimiques est malgré tout assez ancienne comme 1’indique 1’emploi du soufre et celle de I’arsenic.

Au cours des siécles, les connaissances et les compétences nécessaires pour protéger les
cultures contre les ravageurs et les maladies ont grandement évolué, les personnes ont toujours
utilisés des produits chimiques botaniques et inorganiques dans leurs efforts de réduire les
dommages produits par les ravageurs et les maladies au niveau de leurs cultures et de leurs animaux
(Boland et al., 2004).
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Deux périodes peuvent étre distinguées pour decrire le développement trés important des
pesticides ; ce sont la premiére et la deuxiéme moitié du XXe siecle approximativement séparées
par la deuxiéme guerre mondiale (Calvet et al., 2005).

Avant 1950 : L’usage des composés arsenicaux est trés répandu. Ils se sont utilisés contre les
insectes ravageurs des arbres fruitiers et de la vigne, et aussi contre un ravageur notoire de la
pomme de terre (le doryphore).

A c6té des insecticides minéraux, on consiste au développement considérable des insecticides
organiques d’origine naturelle et synthétique, ces composés sont avant
tous représentés par des composés organochlorés qui sont des biocides particulierement efficaces.

Le DDT (Dichloro diéthyl trichloroéthane) a eu un grand succes dans la lutte contre de
nombreux insectes ravageurs et aussi contre les moustiques.

Certaines sources estiment les annees 1940 et 1950 pour le début de I'ére des pesticides. Durant
cette période; la lutte contre les maladies des plantes est toujours assurés par le soufre et par le
cuivre (Boland et al., 2004) (Tableau 1).

Apres 1950 : L’utilisation des pesticides s’est beaucoup développée au cours de la deuxieme
moitié du XXe siécle. Plusieurs facteurs ont eu un effet marquant sur cette eévolution tel que
(Calvet et al., 2005) :

- La recherche d'un rendement élevé.

- La protection de la qualité des produits alimentaires.

- Une main d’ceuvre plus réduite.

- De nombreuses substances ont été découvertes ; elles appartiennent aux familles chimiques des
organophosphorés, des carbamates et des pyréthrinoides.

A partir des débuts de 1960, I'utilisation des pesticides est montée en fleche en Asie et en
Amérique du Sud 4. 65 % des pesticides dans le monde sont utilisés dans les pays développés,
mais l'utilisation dans les pays en développement est de plus en plus élevée (Calvet et al., 2005).

Malheureusement le développement de produits systémiques a induit I'apparition rapide de
résistances qu'an n'a pas su prévenir. A partir des années 90, le grand nombre de produits
commercialisés et les exigences réglementaires (homologation, normalisation... etc) rendent la
compétition entre les industries phytosanitaires de plus en plus sévére. Les industriels préferent

exercer leur effort sur la vente d’un seul produit optimisé pour un usage bien ciblé plutdt que de
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se lancer dans la fabrication simultanée d’autres produits. Pour cette raison, les recherches sont
actuellement de plus en plus orientées vers le perfectionnement des méthodes d'analyse de résidus
pour la surveillance et le contréle de la qualité des eaux et des aliments et la protection et la
réhabilitation de I'environnement et des ressources naturelles (EI Bakouri et al., 2006).

Tableau 1 : Historique de 1’évolution des trois plus grandes familles de produits
Phytopharmaceutiques des années 1900 a nos jours (Batsch et al., 2011).

Evolution des produits

HERBICIDES FONGICIDES INSECTICIDES

Sulfate de cuivre Soufre . Micotine "
Avant 1900 | sulfate de fer 4 Sels de cuivre
1900 - 1920 | Acide sulfurique” & Sels d'arsenic o
1920 - 1940 | Colorants nilrés1Ir ™ |

Phytohormones : i g Organo-chlorés | | g

i ¥

Triazines, Urées | Dithiocarbamates Carbamates v

sushtitugées i . Phtalimides . &4
19501980 1 - orbamates

T

1960-1970 Dip'_,r_ric_lyles, IBE Benzimidazoles [ ]

Toluidines... i

Amino-phosphonates Triazoles : Pyréthrinoides

Propionates... Dicarboximides Benzoyl-urées i
1970 - 1980 4 Amides, Phosphites ® [régulateurs de

Morholines ! CIOSSance)
1980 - 1980 | Sulfonyl urées. .. .
Phénylpymoles ]
1990 - 2000 P Strobilurines P :
A LAE N, FYNNY Yy W

3. Classification

De nos jours, Les pesticides disponibles sur le marché sont caractérisés par une telle variété
de structure chimique, de groupes fonctionnels et d’activité que leur classification est complexe.

D’une maniére générale, ils peuvent étre classés en fonction de la nature de ’espéce a combattre
aussi en fonction de la nature chimique de la principale substance active qui les compose, et selon
leur utilisation (ACTA, 2005).

Ces différentes classifications sont destinées a répondre aux différentes questions de chaque

personne susceptible d’utiliser ou de travailler avec les pesticides (El Mouden et al., 2010).
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3.1. Premier systéme de classification :
Le premier systeme de classification repose sur la cible a contréler. 1l existe principalement
trois grandes familles d’activités que sont les herbicides, les fongicides et les insecticides (El

Mrabet et al., 2008).

3.1.1. Les herbicides :

Les herbicides sont des produits chimiques qui tuent ou inhibent la croissance de végétaux
indésirables dans les cultures ou les espaces verts (Tissut et al., 2006).

Les herbicides possédent différents modes d’action sur les plantes, ils peuvent étre des
Perturbateurs de la régulation d’une hormone, « I’auxine » (principale hormone agissant sur
I’augmentation de la taille des cellules), de la photosynthése ou encore des inhibiteurs de la
division cellulaire, de la synthese des lipides, de cellulose ou des acides aminés (Augier et al.,
2008).

3.1.2. Les fongicides :

Les fongicides également appelés antimycosiques ou anticryptogamiques, servent a détruire
les champignons et moisissures parasites et a protéger les semences, les végeétaux, les bois de
charpente et de menuiserie, les papiers et les cuirs. Leurs représentants sont trés nombreux (Alain
et al., 2005).

Les fongicides peuvent agir difféeremment, soit en inhibant le systéme respiratoire ou ladivision
cellulaire soit en perturbant la biosynthése des acides aminés, des protéines ou lemétabolisme
des glucides (Rocher et al., 2004).

3.1.3. Les insecticides :

Les interviennent en les éliminant ou en empéchant leur reproduction, les cibles des
insecticides sont nombreuses, le plus souvent le systeme nerveux, le métabolisme respiratoire ou
hormonal (Pennetier et al., 2008). Les insecticides englobent les pesticides destinés a la lutte
contre les insectes. lls outre, ces trois grandes familles mentionnées précédemment, d’autres
peuvent étre citées en exemple : les acaricides, contre les acariens ; les nématicides, contre les
vers du groupe des nématodes ; les rodonticides, contre les rongeurs ; les taupicides, contre les
taupes ; les molluscicides, contre les limaces et escargots ou encore les corvicides et
corvifuges, respectivement contre les corbeaux et les autres oiseaux ravageurs de culture
(WorkSafe, 2009).
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3 .2. Deuxiéme systeme de classification :

Le deuxiéme systeme de classification tient compte de la nature chimique de la substance
active qui compose majoritairement les produits phytosanitaires. Compte tenu de la variété des
propriétés physico-chimiques des pesticides disponibles sur le marché, il existe un trés grand
nombre de familles chimiques (Kouzayha et al., 2011).

Les plus anciens et principaux groupes chimiques sont les organochlorés, les
organophosphorés, les carbamates, les triazines et les urées substituées. Ce deuxieme systéeme de
classification ne permet pas de définir de maniére systématique un composé. Certains pesticides
peuvent, en effet, étre composés de plusieurs fonctionnalités chimiques. Ils peuvent alors étre

classés dans une ou plusieurs familles chimiques (Kouzayha et al., 2011).

3.2.1. Les organochloreés :

Les pesticides organochlorés (POC) en tant que biocides, sont des molécules aromatiques de
synthese possedant un ou plusieurs atomes de chlore (Mawussi et al., 2008).

Ces molécules se caractérisent par une faible solubilité dans I’eau, mais par une solubilité

élevée dans les solvants organiques (Liliana et al., 2005), ils sont actuellement interdits
ou tres restreints d’utilisation dans nombreux pays a cause de leurs persistance mais ils
continuent a étre employés dans certains pays (Tawil et al., 2007).
Ils ont été massivement utilisés dans le monde comme insecticide de contact et dans une moindre
mesure comme fongicides et acaricides. Leur spectre d’action est donc trés large. En raison de leur
utilisation ubiquitaire et répétée, I’efficacité des organochlorés qui s’est amenuisée
progressivement, obligent les utilisateurs a augmenter concomitamment les doses appliquées
(Aligon et al., 2010).

D’apres Santiago (2015) nous allons abordés les pesticides organochlorés les plusfréquemment

rencontré dans le lait sont : DDT- L’heptachlore- lindane- DiéldrineEndosulfane-

Aldrine.
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Figure 01 : Structure de quelques pesticides organochlorés étudiés (Santiago et al., 2015).

3.2.2. Les organophosphorés :
Ce sont des esters de divers alcools avec I’acide orthphosphorique ou 1’un de ses drivées,

I’acide tiophosphorique (Ramade et al., 2005). Les organophosphorés présentent une
certaine sélectivité dans leur toxicité pour les insectes a la différence des familles d’insecticides
dont le spectre d’action est plus vaste, En autre, la plupart d’entre eux sont rapidement
biodégradables aussi bien dans les sols que dans les eaux (Ramade et al., 2005).

Les OPP peuvent étre classés en trois groupes : les aliphatiques (ex : le malathion), les
aromatiques (ex : le parathion) et les hétérocycliques (ex : la phosalone), ou selon la présence
d’atomes de soufre : les organophosphorés (ex : le dichlorvos), les thio-organophosphorés (ex : le

diazinon) et les dithio-organophosphorés (ex : le malathion) (Testud et al., 2001).
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Figure 02 : structure chimique des pesticides organophosphorés ( Milne et al.,
1995).
3.2.3. Les carbamates :

Ce sont des insecticides dont la configuration ressemble a celle de I’acétylcholine et qui ont de
grandes affinités pour I’acétylcholinestérase (Leonard et al., 1990). Les carbamates insecticides
sont pour la plupart des dérivés de I’acide N-métylcarbamique (Bouchon et al., 2003).

Le carbaryl (ou sevin) et I’aldicarbe (ou temik) figurent parmi les plus utilisés de ces composeés.
Le carbaryl possede une activité insecticide intéressante contre les insectes phylophages: chenilles
et les coléoptéres défoliateurs. L’aldicarbe, qui est un puissant insecticidesystémique, est utilisé
contre les ravageurs suceurs de seve, en particulier les pucerons de la pomme de terre et la mouche
de la betterave (Ramade et al., 2005).

Parmi les carbamates : Aldicarb, Carbaryl, Carbofuran, Methomyl, Propoxur.
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Figure 03 : structure chimique des pesticides carbamates (Ramade et al., 2005).
3.2.4. Les pyréthrinoides :

Ils constituent un groupe d’insecticides synthétiques chimiquement analogues aux pyréthrine
naturelle dont ils dérivent. Ils possédent en commun un squelette moléculaire reformant un noyau
cyclopropane, stabilisé par I’addition de radicaux halogéné, chlorés, bromés (deltaméthrine) ou
fluorés (cyperméthrine) (Tomlin et al., 1994).

Les pyrithroides présentent une stabilit¢ moléculaire nettement plus grande que celle des
pyréthrines naturelles qui sont facilement hydrolysables et photolabile. 1ls sont dénués de toxicité
par contact ou par ingestion par les vertébrés a sang chaud, dont ils ne traversent pas la barriere
intestinale, et présentent en conséquence un grand progrés par suite de leur quasi absence de
toxicité pour les oiseaux et les mammiféres. Les pyrithroides possédent néanmoins une tres forte
toxicité pour les poissons et autres vertebrés a sang froid, Ils sont utilisés sur tous les cultures et

sous tous les climats (Ware et al., 1994).
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Figure 04 : structure chimique de quelques pyréthrinoides (Tomlin et al., 1994).

3.3. Classification selon ’usage :
Les pesticides sont utilisés dans plusieurs domaines d'activité pour lutter contre des organismes

vivants nuisibles, d'ou des usages différents. Il existe plusieurs catégories de pesticides classés
selon leurs usages, c'est-a-dire, selon la destination des traitements (Calvet, 2005).

Les cultures : ce sont les pesticides utilisés en agriculture pour maintenir un bon état sanitaire
des sols et des végétaux (Calvet, 2005).

Les batiments d’élevage : il s'agit surtout d'insecticides et de bactéricides (Calvet, 2005).

Locaux de stockage des produits végétaux : ce sont des insecticides et des fongicides (Calvet,

2005).
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Les zones non agricoles : il s'agit principalement d'herbicides utilisés pour désherber les voies
de circulation routiéres et ferrées, les aires d'aéroport et les aires industrielles (Calvet, 2005).

Les batiments d'habitation : ce sont des insecticides, des rodonticides, des bactéricides et des
fongicides (Calvet, 2005).

4. Formulation et composition :

4.1. Formulation :

La formulation du pesticide correspond a la forme physique sous laquelle le produit
phytopharmaceutique est mis sur le marché ; obtenue par le mélange des substances actives et de
formulant, elle se présente sous une multitude de formes, solides ou liquides (Amara et al., 2013)
visant a faciliter leur utilisation. Ces formulations peuvent donner des produits préts a I’emploi, ce qui
est le cas des produits a usage domestique (Bouvier et al., 2008).

Les pesticides sont disponibles en différentes formulations. Ils peuvent se présenter sous forme
liquide concentre dispersible, suspension de capsules a diluer dans I’eau (micro-capsules contenant la
substance active), concentré émulsionnable, liquide ou gel de contact, poudre soluble dans I’cau,
poudre pour poudrage ou pour traitement des semences a sec, sprays, appats sur grains, boite fumigene,
granules fins, micro- granules, granules dispersibles (INSERM et al., 2013), de poudres
mouillables, de liquides pateux ou de liquides plus ou moins fluides, de granulés solubles. (El
Mouden et al., 2010).

4.2. Composition :

Un pesticide comprend une ou des matieres actives et des matiéres additives (Debbab et al., 2014).

4.2.1. La substance active :
Une substance active représente le constituant auquel est attribué en partie ou en totalité I’activité
biologique directe ou indirecte dirigée contre le parasite ou la maladie. Elle est due, en tout ou en
partie, I’effet toxique (Debbab et al., 2014).
La teneur en substance active est exprimée :

e En masse par volume (g/L) ou en pourcentage (%) pour les formulations liquides.

En masse par masse (g/kg) pour les formulations seches (Debbab et al., 2014).
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4.2.2. La substance additive ou formulant :

Les matieres additives assurent la stabilité des matiéres actives durant le stockage et/ou
’utilisation. Elles sont souvent appelées des adjuvants, des solvants, ou des excipients. Il peut
s’agir d’huiles, de poudres, de solutions, ou de mélanges divers. Les matieres additives peuvent
potentialiser I’effet des matiéres actives. Elles sont des substances dépourvues d’activité
biologique mais susceptible de modifier les qualités du pesticide et d’en faciliter son action
(Debbab et al., 2014).

Les adjuvants répondre a trois objectifs essentiels :

e Assurer une efficacité optimale a la matiére active.

e Limiter les risques d’intoxication pour le manipulateur

e Rentabiliser la matiére active : par des solvants dont le but est d’améliorer la conservation

au stockage et/ou évitent la corrosion du matériel d’épandage
Ainsi, un des objectifs des industriels est de trouver la meilleure formulation des produits au
meilleur colt possible, sachant qu’il y a également besoin de rendre possible le mélange de

produits (Batsh et al., 2011).

5. Propriétés des pesticides :
5.1. Propriétés physicochimiques :
e Persistance :

Le comportement des pesticides dans les sols est gouverné par une variété de processus
complexes (Schrack et al., 2009). La persistance est la propriété d’un produit phytosanitaire de
rester actif pendant une longue période de temps. Un pesticide est persistant si la matiere
active ne disparait de I’environnement que tres lentement. Les composes persistants peuvent
s’accumuler dans I’environnement, dans le sol ou dans la chaine alimentaire. Au bout du
compte, ils s’accumulent également dans la viande, dans le poisson ou dans le lait. De cette
maniére, les hommes sont également exposés au pesticide (Calvet, 2005).

e Résistance :

Un autre effet des traitements excessifs est qu’un organisme nuisible peut devenir tolérant

(moins sensible) au pesticide utilisé. 11 faut alors utiliser une quantité de plus en plus grande de
14
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ce pesticide pour obtenir le méme résultat phytosanitaire. Pour diminuer le risque de résistance, ne
faites jamais plus de traitements et n’utilisez jamais plus de pesticide que ce qui est recommandé
ou prescrit. Dans la mesure du possible, faites recours a d’autres méthodes de traitement
phytosanitaire. Si possible alternez régulierement les traitements avec des pesticides de types
différents (Calvet, 2005).

e Solubilité dans I'eau :

La dissolution est le passage des ions ou des molécules non ionisées d'un état condensé solide
ou liquide, dans l'eau ou plus exactement dans une solution aqueuse, que ce soit dans les sols ou
les sédiments. Ce phénoméne peut concerner des substances solides, liquides et gazeuses. La
dissolution dans I'eau est importante pour le devenir des pesticides dans les milieux naturels en
raison de son réle dans leurs transferts et dans leur absorption par les organismes vivants(Calvet,
2005).

5.2. Propriétés chimiques :

e lonisation :

L'ionisation des pesticides a d'importantes conséquences sur leur devenir dans I'environnement
et dans les sols en particulier. En effet, les ions sont trés solubles dans I'eau et nesont pas volatils
dans les conditions des milieux naturels (Calvet, 2005).

e Oxydoréduction :

Les pesticides participent a des réactions d'oxydation ou de réduction selon le caractéere oxydant

ou reducteur du sol (Calvet, 2005).
e Minéralisation :

La minéralisation des pesticides est la transformation, le plus souvent d'origine biologique, qui
les fait totalement disparaitre de I'environnement en faisant passer tous les éléments chimiques
de formes organiques a des formes inorganiques, elle est un processus fondamental du devenir des
pesticides (Calvet, 2005).

5.3. Propriétés biologiques :
Elles concernent les effets des pesticides sur les organismes vivants, ils sont dus a des modes

d'action trés variés. On distingue habituellement les propriétés toxicologiques quand on
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considére leurs effets sur les étres humains et les propriétés éco-toxicologiques quand on

s'intéresse aux autres organismes vivants animaux et végétaux (Calvet, 2005).

6. Utilisation des pesticides :

Il est rapporté que la population mondiale augmente d'environ 97 millions par an, et d'ici
2050, la population mondiale serait de dix milliards (Shokrzadeh et al., 2011).

L’objectif le plus important de nombreux pays est d’augmenter la production alimentaire pour
répondre a la demande d'une population croissante. La (FAO) des Etats Unis ont en fait publié une
prévision sobre selon laquelle les besoins mondiaux de production alimentaire doiventaugmenter
de 70%, afin de suivre la demande croissante de la population. Cependant, la production
alimentaire est desormais confrontée a des défis de plus en plus nombreux et spécialement les

zones de culture limitées (Saravi et Shokrzadeh, 2011).

La population mondiale croissante a donc mise une énorme pression sur le systeme agricole

existant avec des ressources limitées comme la terre et I'eau.

Dans le processus d’augmentation de la production agricole, les herbicides, les insecticides, les
fongicides, les nématicides, les engrais et les amendements du sol sont maintenant utilisés a des

niveaux plus élevés que dans le passé.

Ces produits chimiques sont principalement misent en scene depuis l'introduction des
insecticides synthétiques en 1940, lorsque les insecticides organochlorés ont d'abord été utilisés

pour la lutte contre les ravageuses.

Avant ¢a, la plupart des ravageurs comme les mauvaises herbes, les insectes et les maladies ont
été controlés a l'aide des pratiques durables, telles que les stratégies de contrble culturelles,

mécaniques et physiques (Gill et Garg, 2014).

Pourquoi utilise-t-on les pesticides ?

Selon (Comité Sécurité Alimentaire D’ Aprifel, 2004) des pesticides sont utilisés
- En agriculture.
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- En sylviculture.

- Pour le désherbage des zones non cultivées, Pour le traitement de batiments d'élevage, de
matériel de stockage et de transport danimaux, de matériel de laiterie ou encore de matériel
vétérinaire.

- Pour le controle de la santé humaine mondiale

- En horticulture.

7. Devenir et Impact des pesticides :

Les risques liésa l'utilisation de pesticides sont également graves (Pimentel et al., 2009).La
plupart des pesticides ne sont pas généré spontanément. La plupart d'entre eux sont hautement toxique
pour les étres humains et I'environnement.

Les pesticides et leurs produits dégradés se déversent dans I'atmosphere, les sols et les rivieres,
entrainant 1’accumulation de substances toxiques et menacant ainsi la santé humaine et

I'environnement (Pimentel et al., 2009).

7.1 Impact des pesticides sur I’environnement :

Les applications de pesticides ont rapidement augmenté, principalement en agriculture ainsi ils
offrent des avantages incontestés en fournissant une abondance de légumes de haute qualité a prix
relativement bas. Cependant, leur application peut laisser des résidus nocifs qui incluent des
métabolites et des produits de dégradation dans I'environnement tels que le sol, I'eau, les plantes

et les aliments (Topuz, Ozhan et Alpertunga, 2005).

Les apparences de quantités substantielles de leurs résidus dans ces matrices sont devenues
un probléeme majeur et pourraient avoir de graves préoccupations concernant la santé et

I'environnement (Shamsipur, Yazdanfar et Ghambarian, 2016).

L’impact des produits phytosanitaires est incontestable. Ils influent sur I’environnement par
Iinfiltration dans le sol, propagation dans I’air, comme ils polluent 1’eau. Les produits
phytosanitaires ne sont pas uniquement nocifs sur 1’environnement, mais ils présentent aussi des

risques sanitaires pour ’homme (Merhi et al., 2008).

17



CHAPITRE 01 : GENERALITES SUR LES PESTICIDES

7.1.1 Contamination des sols :

La pollution des sols a pris au cours des derniéres décennies des dimensions de plus en plus
préoccupantes, tant par la multiplicité de ses causes que par I’ampleur croissante des surfaces

affectées au point de devenir un probléme majeure de I’environnement et de santé publique

(Ramade et al., 2005).

Les molécules de pesticides sont entrainées dans le sol par I’infiltration des eaux de pluies.
Lorsque les molécules sont en solution, on parle de lixiviation, si les molécules sont associées a

des phases solides on parle de lessivage (Calvet et Charnay, 2002).

En effet, ces substances sont transformées dans le sol en divers produits de dégradation dont
la toxicité n’est pas toujours connue, les produits phytosanitaires touchent les bactéries,
champignons, algues, vers de terre et insectes, cela peut avoir un effet nocif sur la fertilité du sol.
Les vers de terre qui jouent le réle d’agents actifs de la fertilité du sol sont atteints par les pesticides

via I’eau polluée qui imbibe le sol (Anonyme et al., 2010).

Les pesticides en usage nuisent aussi aux micro-organismes du sol qui jouent un rdle clé en
aidant les plantes a utiliser les eléments nutritifs dont elles ont besoin pour croitre et se développer
(Wenberg et al., 2009).

7.1.2 Contamination des eaux :

Selon Merhi (2008), une des conséquences environnementales majeures de 1’agriculture
intensive actuelle est la dégradation de la qualité des eaux de surface et souterraine, Les pesticides
peuvent facilement pénétrer dans le sol et les sources d’eau. Cela peut se faire suivant trois voies
d’écoulement : soit par ruissellement ou la concentration est en générale maximale (lors de fortes
pluies survenant peu de temps avant I’application), soit par le drainage artificiel des sols (avec des

concentrations moyennes), soit par lixiviation (Batch et al., 2011).

La présence des pesticides dans les eaux de riviéres présente un impact direct sur la qualité
des sources d’approvisionnement en eau potable, ils peuvent aussi atteindre les eaux souterraines

par leur fort potentiel de lessivage, ce qui menace la qualité de ces eaux (Gagne et al., 2003).

18



CHAPITRE 01 : GENERALITES SUR LES PESTICIDES

Un grand nombre d'insecticides et quelques herbicides et fongicides, peuvent avoir un effet
toxique pour les organismes aquatiques, et peut avoir un effet nuisible sur le milieu naturel
(Kreuger et al, 1995).

La commercialisation du poisson contaming, peut également représenter une menace pour la

santé du consommateur (Kreuger et al, 1995).
7.1.3 Contamination de I’air :

Selon Bettati (2012), la dissémination des pesticides dans I’atmosphere se produit soit aumoment
de I’épandage, notamment lorsqu’ils sont pulvérisés, soit par évaporation, a partir des plantes sur
lesquelles ils ont été répandu ou a partir du sol ou ils se sont déposé. Ainsi les procédés de
pulvérisation et de traitement des produits jouent donc un role important dans la présence de
résidus atmosphériques. Les pulveérisations aeriennes sont les plus grandes sources de

concentration de substances dans lI'atmosphere (Florent et al., 2001).

La présence des pesticides dans I'eau de pluie indique une contamination de l'atmosphere mais
seuls les éléments solubles se retrouvent dans I'eau de pluie (Florent et al., 2001).

Divers pesticides peuvent se trouver dans I’air a des concentrations parfois non négligeables et étre
transportés sur de grandes distances (Calvet et al. 2005).

La présence des pesticides dans l'air dépend des caractéristiques du produit, sa dégradabilité,
type de surface, plantes ou animaux traités, des pratiques agricoles, du matériel de traitement, des

conditions climatiques et pédologiques (Florent et al., 2001).

7.2 Impact des pesticides sur la santé humaine :

Les pesticides sont liés a un certain nombre de problemes de santé, y compris les troubles du
systéeme neurologique et endocrinien (hormone), les malformations congénitales, et le cancer
(Sarwar et al., 2015).

Les effets des pesticides sur la santé varient en fonction du temps d'exposition, I'état de santé
individuel et la toxicité chimique des pesticides (Roberts et Reigart, 2014).

C'est important identifier et mesurer les effets nocifs (évaluation complete des risques) des
pesticides sur la santé humaine. Tout en déterminant les effets des pesticides sur le corps humain,

il est nécessaire de tenir compte de certains facteurs clés, notamment la voie d'exposition, doses,
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structure chimique, caracteéristiques d'absorption, types de pesticides et métabolites et état de santé
individuel (Who, 1990).

Les humains peuvent étre exposés aux pesticides par trois voies (Yusa, Coscolla, et Millet, 2014):
premierement, cela peut se produire par l'alimentation ou l'ingestion, c'est la source d'exposition
la plus importante a ces produits chimiques. Deuxiemement, par contact cutane, a cause de
’utilisation domestique des pesticides, enfin, il se produit éventuellement par inhalationd'air

contaminé, en particulier pour ceux qui restent a proximité des zones agricoles, voire Figure 05.

Figure 05: Voies d'exposition indirecte aux pesticides (Jose L. Tadeo et al., 2008).

7.2.1 Maladies aigués :

Une maladie aigué apparait généralement peu de temps aprés un contact ou une exposition au
pesticide. Les pesticides dérivent des champs agricoles, exposition aux pesticides pendant
I'application et I'empoisonnement intentionnel ou non intentionnel conduit généralement a la
maladie aigué (Dawson et al. 2010).
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Plusieurs symptomes tels que maux de téte, courbatures, éruptions cutanées, troubles de
concentration, nausees, vertiges, troubles de la vision, crampes, crises de panique et des cas graves
de coma et de decés pourraient survenir en raison d'une intoxication par les pesticides (Pan-
Germany et al., 2012).

La gravité de ces risques est normalement associée a la toxicité et a la quantité d’agents utilisés,
mode d'action, mode d'application, durée et fréquence du contact avec les pesticides et lapersonne
exposeée lors de I'application (Richter et al., 2002).

Chaque année, environ trois millions de cas sont signalés chaque année dans le monde en raison
d'empoisonnement aigus aux pesticides. Sur ces trois millions de cas d'empoisonnement aux
pesticides, deux millions sont des tentatives de suicide et les autres sont des cas d’intoxications
professionnelles ou accidentelles (Singh et Mandal, 2013).

Les tentatives de suicide dues a une intoxication aigué aux pesticides sont principalement le
résultat de la large disponibilité des pesticides dans les zones rurales (Dawson et al. 2010).

Plusieurs stratégies ont été proposé pour réduire l'incidence des intoxications aigués aux
pesticides comme restreindre la disponibilité des pesticides, remplacer le pesticide avec une
alternative moins toxique mais tout aussi efficace et en favorisant I'utilisation d'équipements de

protection individuelle (Konradsen et al. 2003).

7.2.2 Maladies chroniques :

D’aprés Pan-Germany (2012), une exposition continue a des quantités sublétales de
pesticides pendant une période prolongée de temps (des années a des décennies) entraine une
maladie chronique. En cas d’empoisonnement chronique aux pesticides, les symptomes ne sont
pas immédiatement apparents et se manifester a un stade ultérieur.

Les travailleurs agricoles courent un risque plus élevé d'étre touchés, cependant, la opulation
est également affectée, en particulier en raison de la contamination des aliments et de l'eau ou
des pesticides qui dérivent des champs. Les incidences de maladies chroniques ont commencé a
croitre alors que les pesticides sont devenus une partie croissante de notre écosystéme. Et il yade
plus en plus de preuves qui établissent un lien entre I'exposition aux pesticides et I'incidence des
maladies chroniques humaines. Elle peut affecter les nerfs, la reproduction, systemes rénal,

cardiovasculaire et respiratoire.
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Ils peuvent causer des maladies chroniques comme le cancer (Cancer du cerveau chez l'enfant
et lI'adulte, cancer des cellules rénales, leucémie lymphocytaire(CLL); Cancer de la prostate), les
maladies neurodégénératives, y compris la maladie de Parkinson, maladies cardiovasculaires, y
compris les maladies artérielles, diabete (diabéte de type 2), troubles de la reproduction,
déséquilibres hormonaux, y compris l'infertilité et les douleurs mammaires et les maladies
respiratoires (asthme, maladie pulmonaire obstructive chronique(MPOC)) sont liés & I'exposition
aux pesticides (Band et al., 2011).
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1.Introduction et généralités :

L’utilisation d’un produit phytosanitaire sur les cultures au cours de leur croissance ou lors
de la conservation des récoltes, peut engendrer I’existence de traces du produit utilisé ou de ces
métabolites sur les denrées alimentaires ces traces sont appelées résidus (Willis et al., 1993 ;
EFSA, 2016).

Un résidu de pesticide représente toute substance (dérivé, métabolite ou impureté) présente
dans les aliments, les produits agricoles par suite de I’utilisation d’un pesticide (OMS/FAOQO, 1994).
L'accumulation de résidus de pesticides est en fonction de cing facteurs:

v L’espéce cultivée;
v La dose d'utilisation du produit ;
v La fréquence des traitements ;

v Les conditions climatiques.

Ces résidus sont les plus souvent presents a de faibles concentrations, souvent inférieures a
une partie analysée par million ou ppm (mg de produit analysé par kg de nourriture).
Avant la mise en vente d’un produit phytosanitaire, des études toxicologiques sont réalisées pour
déterminer son innocuité vis-a-vis de ’homme et de I’environnement.
C’est pourquoi plusieurs paramétres sont definis tels que la dose sans effet (DSE), la dose
journaliére admissible (DJA) (Armand et al., 1999).

Les résidus de pesticides sont le souci permanent de la communauté scientifique et des
organisations de santé publiques a travers le monde. La surveillance des résidus de pesticides est
un outil clé pour assurer la conformité avec la réglementation et controler le respect des Bonnes
Pratiques Agricoles (BPA).

Le résidu toxique signifie évidemment tout résidu pouvant avoir une importance sur le plan
toxicologique dans la marge des doses résiduelles, il n’y a pas de composes toxiques mais plutot
des doses toxiques (Abhauer et al., 1990 ; Aprifel et al. , 2004).
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Figure 06 : Causes des résidus de pesticides : possibles associations (Mwanja et al., 2017).

Selon Mwanja et al., 2017, la contamination des produits agricoles par les résidus depesticides
est due a plusieurs facteurs notamment le manque de formation des agriculteurs, le manque du
suivi de I'utilisation des pesticides ou encore I’absence d’une réglementation rigoureuse dans
certains pays, ces raisons engendrent des pratiques agricoles incorrectes etnéfastes telles que
le surdosage, le non respect du DAR procurant ainsi des fruits et légumes contaminés par les

pesticides et parfois a des seuils alarmants.
2.Quelques notions relatives aux résidus de pesticides :
2.1. La dose sans effet (DSE) :
Est la dose la plus élevée d’une substance qui ne provoque aucun effet toxique détectable chez

les animaux soumis a des études expérimentales. La DSE est généralement exprimée en mg de

substance par kg de poids corporel et par jour (Armand et al., 1999).
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2.2. La dose journaliére admissible (DJA) :

Est la quantité d’une substance pouvant étre quotidiennement consommeée au cours d’une Vie
entiere sans présenter le moindre risque ou effet secondaire (Cluzeau et al., 2000).

Elle s’exprime en milligramme (ou microgramme) de résidus par kilogramme de poids
corporel (Derache et al., 1986). Elle est déterminée en divisant la dose sans effet (DSE) de
I’animal le plus sensible par 100.

2.3. La limite maximale de résidus (LMR) :

Est la concentration en résidus la plus élevée légalement acceptable pour que les denrées restent
commercialisable, est fondée sur les données des Bonnes Pratiques Agricoles (KOK et al.,
1998).

Cette LMR est exprimées en milligrammes (mg) de residus par kilogramme (kg) de produit
récolté, ou en part par million (ppm) (EI Mouden et al., 2010).

2.4. Délai d’emploi avant récolte (DAR) :
Il représente le délai minimal autorisé entre le dernier traitement phytosanitaire et la récolte

d’une culture (Index Algerien Des Produits Phytosanitaire, 2015).

2.5. Dose létale (DL50) :

La dose létale représente la dose du produit qui provoque la mort de 50% de la population
traitée, elle est exprimée en milligramme du produit utilisé par kilogramme de poids corporel
(Merhi et al., 2008).

2.6. NOAEL (No-Observed Adverse Effect Level):
Il définit également sous I’appellation DSENO (Dose Sans Effet Nocif Observé), est obtenue

par la réalisation de tests de toxicité a moyen terme (Merhi et al., 2008).
2.7. AOEL (Admissible Operator Effect Level):

En définition, il fixe le niveau de danger acceptable pour I’opérateur (ou les professionnels).

Cette dose exprimée en milligramme de substance par kilogramme de poids corporel par jour,
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elle est calculée a partir de la dose NOAEL obtenue chez I’animal le plus sensible (souvent le rat)

et selon le type d’exposition (Merhi et al., 2008).

3. Notions relatives a I’analyse des résidus de pesticides :
3.1. Limite de détection (LD):

Appelée aussi LOD (limit of detection), elle correspond a la plus petite concentration ou
teneur de résidus pouvant étre détectée, mais non quantifiée, dans les conditions expérimentales
décrites de la méthode (Milin et al., 2012).

3.2. Limite de quantification (LQ) :
Nommée également LOQ (limit of quantification), elle correspond a la plus petite concentration
ou teneur de résidus pouvant étre quantifiée avec une incertitude acceptable, dans les conditions

expérimentales décrites de la méthode (Milin et al., 2012).

4. Effets de la contamination de I’environnement par les résidus de pesticides

Les produits phytosanitaires utilisés afin de protéger les cultures des attaques des
bioagresseurs contaminent considérablement les différents compartiments de I’environnement qui
sont I’eau, I’air et le sol. En outre, Iutilisation de certains pesticides tels que les organochlorés
(DDT, HCH, HCB, lindane...) a été interdite dans tous les domaines depuis les années 70
(Sapozhnikova et al., 2004) et ceci est dd a leur rémanence, leur toxicité, leur persistance dans les
différents compartiments de I’environnement et plus précisément dans le sol ainsi que leur
éventuelle présence dans les chaines alimentaires (Juc, 2005 ; Florence et al., 2015).

Ces pesticides sont des produits généralement toxiques pour les organismes vivants, ils se
dégradent difficilement et deviennent a long terme des agents toxiques s'accumulant fréqguemment

dans les organismes vivants (Calvet et al., 2005 ; Bouchaib et al., 2007).
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1.Concept de base :
1.1 Définition du lait :

Le lait est un produit secrété par les glandes mammaire des femelles aprés la naissances du
jeune (Rykert et al.,2003). Depuis 1909, la définition du lait est fixée par le congres
international de la répression des fraudes a Geneve : c'est le produit intégral de Ila traite
totale ininterrompue d'une femelle laitiere bien portante, bien nourrie, non surmené, il doit étre
recueilli proprement et ne pas contenir de colostrum.

En 1924, le décret précise que la dénomination " lait" sans indication de I'espéce est réservée au
lait de vache, dans les autres cas la dénomination du lait : brebis, chévres chamelles. . .etc. doit étre

mentionnée (Pougheon et al., 2001).

1.2 Composition :
La qualité du lait varie selon de multiples facteurs comme : la race, I'alimentation et le stade de
lactation (Martinet et Houdebine,1993; Cauty et Perreau,2003).

Le lait contient plus de 100 composantes différentes (Cazet et al.,2003) dont les principales sont

e Eau: cest le compose le plus abondant, 9029 par litre, en elle, sont disperses tous les autres
constituants du lait (Marthieu et al., 1998).

e Glucides : ils représentent pres de 4.8g pour 100g. La quasi-totalité des glucides est sous
forme de lactose hydraté qui est un disaccharide réducteur constitue d'un D glucose relié
par une liaison oside ose (1-4) (Kodio et al., 2005). Une trés faible partie des glucides du
lait est sous forme de polyosides libres ou de glucides combinés (Leyral et al., 2008).

e Composes azotés : le taux protéique(TP) représente 95% de l'azote totale du lait : soit
32,7% de proteines par litre, la réparation en % des divers protéines est de: 80% de caséines,
19% de protéines solubles (albumine et globuline) et de 1% de divers protéines (enzymes)
(Cazet et al.,2007).

e Matiere grasse : les lipides de lait sont disperses sous forme de globules gras de 1,5 a
10um de diametre entouré d'une membrane lipoprotéine (Debry !et al., 2006).

e Matiere minérale et saline (cendres) : le taux de phosphore et du calcium dans le lait
dépend des mécanismes actifs qui régulent leur passage dans la glande mammaire qui

immagazine le calcium d'origine sanguin. Le lait contient aussi d'autre éléments
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minéraux tels que : le Magnésium, le Potassium, le Sodium, le Chlore, le Fer, le Cuivre,
et le Zinc (Debry et al., 2006).

e Vitamines : le lait apporte un complément vitaminiques important dans la ration
alimentaire il y a des vitamines liposolubles se localisent dans la phase grasse tels que les
vitamines: A, D, E, K et des vitamines hydrosolubles qui sont dispersés dans la phase
aqueuse tels que : les vitamines du groupe (B1, B2, B6, B12) (Kodio et al., 2005).

e Gaz dissous dans le lait : Ils représentent environ 6% du volume du lait. Ce sont surtout
le dioxyde de carbone (87,8mg/L), l'azote (15,9mg/L) et dioxygene (8mg/L) (Cazet
et al.,2007). La figure 07 présente les principaux constituants du lait de vache.

composition du lait de vache meau (902)

(g par litre de lait)
m lactose (49)

O matiére grasse (42)

O protéines (32)

@ constituants salins

)

Figure 07 : la composition moyenne du lait de vache (Pougheon, 2011).

2 Contamination du lait par les pesticides :
2.1 Voies d'exposition de la vache laitiere :

Le lait peut étre pollué par des substances diverses telles que les pesticides véhiculés par
I'environnement et les techniques agricoles (Boudant et Lefrancq, 2005).

Les vaches sont exposées a trois sources majeures de contamination qui sont :
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2.1.1 Eau d'abrevement :

Une vache laitiere consomme de 85 a 120 litres d'eau par jours, la contamination des eaux par
les pesticides est un probléeme réel (Camard et Magdelanine, 2010). En 2007, les molécules
retrouvées dans les eaux souterraines chlorpyriphos, A endosulfan et B endosulfan (Chebbabet
al., 2008).

2.1.2 Alimentation :

Les produits pulvérises sur la plante restent sur en surface sauf les produits systémiques qui
pénétrent dans les tissus végétaux. Le plan de contrble réalisé en 2001 par les services de la
répression des fraudes sur les résidus de produits phytosanitaires dans le secteur de l'alimentation
animale, a révele 30 enchantions positifs sur 84, mais a des teneurs tres inférieur aux LMR fixées

pour l'alimentation humaine (il n'existe pas de LMR alimentation animale) (DGCCRF, 2002).

2.1.3 Air :

Le transfert de principe actif de produit phytosanitaire dans I'atmosphére peut se produire au
moment de I'application, la volatilisation des substances ainsi que leur dégradation dans l'aire est
mal connue. Les vaches pourraient respirer un pesticide a l'occasion du traitement d'un champ
voisin de la prairie. Les quantités de produits utilisé et les périodes de traitement sont des facteurs

importants de I'exposition a prendre en compte (Bertrand et Duhem, 2004).

2.1.4 Manipulation :
Le lait peut étre contaminé par les PPS via les manipulateurs en faisant la traite juste apres le
traitement par les PPS (Chebbab et al., 2008).

2.2 Surveillance et plans de controéle :

Des programmes de surveillance des résidus de pesticides dans les aliments sont exécutés dans
de nombreux pays dans le monde entier pour s'assurer que les consommateurs ne sont pas exposés
a des niveaux inacceptables de pesticides et que seuls les pesticides approuvés par l'autorité sont
utilisés et pour les bonnes applications en ce qui concerne la culture, la dose d'application, le temps
et les intervalles. Les produits alimentaires sont autorisés dans la mesure ou ils respectent les

limites maximales de résidus (LMR) fixées par les autorités. Un autre
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objectif avec la surveillance des résidus de pesticides dans les denrées alimentaires peut étre
d’évaluer le risque pour la sécurité alimentaire di a I’exposition alimentaire de la population
aux pesticides. (José L. Tadeo et al., 2008).

Les programmes de surveillance incluent souvent des produits alimentaires importés et
nationaux. Les échantillons nationaux peuvent étre prélevés aussi pres du point de production
possible, pour les cultures vivriéres, I'échantillonnage peut se faire a la ferme ou a grossistes
ou détaillants. Les échantillons importés peuvent étre collectés par les autorités douanieres ou
aupres des entreprises d'importation ou des détaillants (José L. Tadeo et al., 2008).

Les échantillons sont souvent des aliments crus, par exemple des fruits, des légumes, des
céréales ou des aliments d'origine animale. De plus, différents types d'aliments transformés
sont surveillés, par exemple, des produits séchés, extraits, fermentés, chauffés, moulus, pelés,
pressés, lavés ou autrement préparés. Les différents types de transformation, dans la plupart des
cas, conduisent a une diminution des niveaux de pesticides par rapport au contenu de la
nourriture crue (José L. Tadeo et al., 2008).

Le lait a été étudié comme un indicateur de la bioconcentration de micropolluants

organiques persistants dans lI'environnement tels que les pesticides (Kampire et al., 2011).
La présence de résidus dans le lait est contrdlée par les laboratoires des services de la
Répressiondes Fraudes. Ces contrdles sont complétés par des plans de controle établis par la
Direction de I’ Alimentation du Ministére de I’ Agriculture. Ils portent sur le lait et les produits
laitiers et concernent essentiellement les organochlorés et organophosphorés. Environ 600
analyses sont réalisées par an par 12 laboratoires agréés. Les dépassements détectés sont faibles
et toujours en dessous des LMR (Tab 05). Ainsi, dans le plan de contréle réalisé en 2003 sur
156 échantillons de lait, aucun dépassement de LMR n’a été constaté (DGAL et al., 2004).
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Chapitre 04: Revue de la littérature sur la présence de pesticides dans le lait

CHAPITRE 04 : REVUE BIBLIOGRAPHIQUE

En vue de la surveillance des taux de concentration de pesticides dans le lait beaucoup de
travaux ont été réalises au cours des dernieres décennies a travers le monde. Nous présentons
dans ce chapitre une partie des études qui ont été faites depuis 2010 jusqu’a 2021 dans

différents pays (voir figure 08) apres avoir étudié et revu 27 articles.
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Figure 08 : Localisation des zones d'étude. Les zones rouges indiquent les régions ou des
échantillons de lait ont été prélevés.
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Les études faites pendant la période 2010-2021 ont été consultées et classees par continent
En Afrique :

* Kampire et al., (2011) ont évalué des échantillons de lait bovin frais et pasteurisé de
Kampala. L'aldrine, la dieldrine, I'endosulfan, le lindane, le DDT et leurs métabolites ont
été détectés dans les échantillons. La concentration moyenne de pesticides organochlorés
trouvée dans les échantillons de lait frais était de 0,026(lindane), 0,002 (endosulfan), 0,007
(dieldrine) et 0,009 (aldrine) mg kg-1. Les concentrations moyennes de p, p’-DDE, p, p
'DDT et p’-DDT étaient de 0,009; 0,033et 0,008 mg kg-1 et 0,008. 0,025 et 0,007 mg kg-
1 dans le lait frais et pasteurisé, respectivement. La plupart des résidus détectés dépassaient
les limites de résidus établies par la FAO / OMS.

* Malhat et al. (2012) Les concentrations de 12 pesticides organophosphorés (OPP), largement
utilisés dans les cultures utilisees pour l'alimentation animale ont été déterminees dans 100
échantillons de lait de vache collectés dans cing districts du gouvernorat d'El- Qalubiya, en
Egypte, de mars & avril 2011. Les résidus d'OPP ont été mesurés par gaz chromatographie avec
un detecteur photométrique de flamme. Environ 8 % des échantillons contenaient des niveaux
détectables de residus d'OPP. Deux échantillons contenaient des résidus dépassant les limites
maximales de résidus (LMR) établies, et les OPP présents dans ces échantillons étaient le
dichlore et le chlorpyrifos. Aucun échantillon contenant plus d'un composé n'a été trouve. Du
point de vue de la santé publique, les niveaux observeés de résidus d'OPP dans le lait de vache

dans cette étude ne posent pas de risque grave pour la santé des consommateurs.

* Deti et al., (2014) ont vérifie la présence de residus de pesticides organochlorés persistants
dans le lait de bovin et de chévre collecté dans différentes régions d'Ethiopie. L'étude
a enquété la bioaccumulation des organochlorés dans ces deuxtypes de lait. De I’aldrine,
de 'a-endosulfan, du pB-endosulfan, du p, p’-DDE, de I’o,p’-DDTet du p, p’-DDT ont été
détectés. L'aldrine n'a été détectée que dans un échantillon de lait bovin et I'endosulfan
(o) a été trouvé dans un échantillon de lait de chévre (142,1 ng kg-1) et un échantillon de
lait bovin (47,8 pgkg-1). Les niveaux de o, p’-DDT et p, p’-DDT étaient élevés dans
presque tous les échantillons. Le DDT total moyen (a I'exclusion du DDD) dans les
échantillons était de 328,5 pg kg-1. Tousles pesticides ont été détectés dans un ou
plusieurs échantillons, montrant le risque que cela pourrait entrainer pour l'environnement

et la santé humaine. Tous les résidus
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de pesticides trouves étaient supérieurs a la LMR autorisée par la FAO / OMS, 2014.

* Shaker et Elsharkawyi, (2015) ont évalué les niveaux d'OCP dans deséchantillons
de lait de bufflonne frais a Assiut en Egypte. Cing OCP ont été détectés:alachlor, dieldrine,
hexachlorobenzéne, lindane et méthoxychlor. Cependant, les niveaux de résidus d'alachlore
et de dieldrine étaient inférieurs a la LMR établie par la Commission européenne (CE). Le
niveau de résidus de lindane dépassait les LMRdans 44% des échantillons et les résidus
de méthoxychlore et de HCB dépassaient également les LMR dans 33, 66 et
88% des échantillons  analysés.

* Elbahgy et al., (2018) : Un total de 80 échantillons d'eau et daliments (40 de chaque) et 120
échantillons de lait (80 de lait de vache et 40 de lait de chévre) ont été collectés. Des
échantillons de lait frais ont été prélevés directement dans la mamelle ainsi que dans les
aliments et I'eau avant I'application et les ler, 2e, 3e, 7e, 15e, 21e et 35e jours apres l'application

de l'insecticide.

Un total de 80 échantillons d'eau et d'aliments (40 de chaque) et 120 échantillons de lait (80
de lait de vache et 40 de lait de chévre) ont été collectés. Des échantillons de lait frais ont été
prélevés directement dans la mamelle ainsi que dans les aliments et I'eau avant I'application et

les ler, 2e, 3e, 7e, 15e, 21e et 35e jours apres l'application de l'insecticide.

Des résidus de deltaméthrine ont été detectés apres son application dans I'eau et les aliments a
différents niveaux jusqu'aux 3 premiers jours et dans tous les échantillons de lait de vache et
de chévre au 35e jour. Les niveaux les plus élevés ont été détectés dans les échantillons de lait
au 2éme jour puis au 7éme jour suivis au 15eéme jour apres lI'application car ces niveaux étaient
supérieurs aux limites résiduelles maximales. En passant aux micro-ondes les échantillons de
lait de vache pollué, les résidus de deltaméthrine n'ont pas été détectés sans influencer la
composition chimique du lait. Cependant, lors de la congélation du lait, les résidus de
deltaméthrine ont atteint 12,6 + 3,24 g/L en association avec une baisse significative de la

concentration en matiéres grasses.

* Maiga et al., (2018) : Des échantillons de lait collecté (n=100) ont été prélevés au niveau
de cinqg sites des régions de Koulikoro et Sikasso. L’analyse des résultats a montré une
contamination du lait par les cinq pesticides organochlorés. La charge moyenne totalisée par

type de pesticide a été de : 0,97 £ 0,45 mg/L pour le dichloro-diphenyl-trichloroéthane (DDT)
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détecte dans 24% des échantillons de lait, 0,61 + 0,53 mg/L pour ’endosulfane B (18%), 0,53
+ 0,44 mg/L pour I’endosulfane a (19%), 0,41 £ 0,29 mg/L pour 13% de dieldrine et 0,08 +
0,10 mg/L pour seulement 4% de lindane. Ces teneurs expliquent I’influence de I'utilisation
des pesticides sur la bioconcentration des cing pesticides dans le lait de vache des zones de
production cotonniére. DDT charge suprieure au MRLs endosulfane 8 et aussi a dieldrine aussi

et lindane.

* Ibigbami et al., (2019) L'étude a déterminé la présence et la concentration de résidus de
pesticides organochlorés persistants (OCP) dans le lait de vache de la ferme agricole de
I'Université d'Etat d'Ekiti & Ado-Ekiti, au Nigéria. L'étude a été menée afin de surveiller
I'exposition des consommateurs a ces pesticides chimiques. Méthodes : L'identification
qualitative et I'évaluation de la quantification des pesticides extraits apres nettoyage sur gel de
silice ont été réalisees avec une chromatographie en phase gazeuse couplée a un détecteura
capture d'électrons (GC-ECD). Reésultats : Les résultats ont révélé la présence de 11 résidus
d'OCP dans les échantillons de lait, avec une plage de concentration de 0,001 a 0,189 mg/I,
tandis que le a-BHC, I'endrine, I'endrine aldéehyde, I'endosulfan I, le sulfate d'endosulfan et le
méthoxychlore n'ont pas été détectés. L'analyse de la variance n'a révelé aucune variation
significative dans les niveaux de tous les pesticides analyses, a l'exception de la dieldrine.
Conclusion : Les indices de danger (HI) étaient significativement inférieurs a 1 avec une

fourchette de 0,00063 a 0,107, indiquant I'absence de risque potentiel pour la santé.
En Europe :

* La population de l'archipel des iles Canaries a I'un des taux de consommation de lait
les plus élevés d'Espagne et d'Europe. Luzardo et al., (2012) ont évalué les niveaux de
pesticides organochlorés (OCP) dans 16 laits de vache conventionnel et 10laits de vache
biologique vendus dans cette région d'Espagne. En ce qui concerne le DDT, seul le
métabolite p, p’-DDE a été détecté dans environ 80% des échantillons évalués, avec des
teneurs moyennes de 4,85 et 4,74 ng g-1, respectivement, pour le lait conventionnel et
biologique. L'hexachlorobenzene (HCB), I'aldrine, le cis / transchlordane, la dieldrine, I'endrine
et I'heptachlore ont également été détectés dans les échantillons. L'endosulfan (isomeres o et
B) a également été détecté dans 50% des échantillons de lait conventionnel et seulement dans
10% des échantillons de lait biologique. Les niveaux totaux d'OCP étaient plus élevés
dans le lait bovin conventionnel que dans le lait biologique. Enfin, il a été constaté que

les niveaux
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moyens de pesticides organochlorés dans le lait étaient inférieurs a la limite maximalede
résidus (LMR) établie par la législation (FAO / OMS, 2014).

* La présence de résidus de DDT et de ses métabolites a été surveillée dans 196 échantillons
de lait de vache de divers types commerciaux pasteurisés collectés sur le marché grec par
TSAKIRIS et al. (2015). Les niveaux de residus ont été déterminés par analyse GC-MS. Dans
97,4 % des échantillons, au moins un isomére du DDT ou l'un des métabolites du DDTa éte
détecté, a des niveaux ne dépassant pas la limite maximale de résidus autorisée par I'UE.
L'indice de risque pour les effets cancérogénes et non cancérogenes a eté estimé selon deux
hypothéses : a) en utilisant les concentrations de DDT d'échantillons positifs et b) en imputant
la LOD/2 comme concentration arbitraire pour les échantillons négatifs. Aucune différence
statistiquement significative dans les concentrations de résidus détectés ou additionnes
(p>0,05) entre les différents types de lait n'a été observée, a l'exception de métabolites

specifiques du DDT dans certains types de lait.

*  Witczak et al., (2016) ont récemment évalué la présence de pesticides organochlorés
dans le lait de chévre produit dans deux fermes en Pologne entre 2009 et 2013. Les
résultats ont montré que la majorité des échantillons présentaient des niveaux inférieurs a
la limite maximale (8 ng g-1). Les niveaux les plus éleves détectés étaient le HCH (y et B)
(4,85 ng g-1) et le p, p 'DDD (7,86 ng g-1).

* Cosic M et al., (2021) une méthode LC-MS/MS efficace a été validée pour la détermination
de 81 résidus de pesticides différents dans des échantillons de lait. Les analysescomprenaient
44 échantillons de lait collectés en 2019. Parmi tous les pesticides inspecteés, seuls le métalaxyl
(présent dans 11,36 % des échantillons), la bifenthrine et le métolachlore (9,09 %), le
diméthoate (4,55 %), le prochloraze et le thiaclopride ont été détectés dans 2,27

% des échantillons analysés. Les détections de rifloxystrobine et de bifenthrine étaient
supérieures aux limites maximales de résidus (LMR). Le reglement (UE) 2017/1135 de la
Commission normalise les LMR pour le diméthoate et 'ométhoate dans certains produits, mais
aucune LMR pour les résidus de diméthoate dans le lait n'a été établie. Toutes les autres

détections de pesticides étaient inférieures aux LMR.
En Asie :

*  Bulut et al., (2011) ont analysé les niveaux de résidus de pesticides organochlorés

dans le lait de bovin, de buffle et de brebis dans la région
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d'Afyonkarahisar en Turquie. Les résultats ont indiqué que les échantillons étaient contaminés
par le HCH (o, B, v et A), I'nexachlorobenzene (HCB), la vinclozoline, I'heptachlore, I'aldrine,
le tétraconazole, le trans-chlordane-y, I'époxyde d'heptachlore, (trans-isomere) a-endosulfan,
cis-chlordane-a, dieldrine, endrine, B-endosulfan, sulfate d'endosulfan et
méthoxychlore. Les pesticides dominants dans tous les45 échantillons examinés
étaient le B-HCH avec les concentrations moyennes suivantes: dans le lait de bufflonne 63,36
ng mL-1, dans le lait bovin 91,32 ng mL-1 et dans lelait de brebis 122,98 ng mL-1. Les
niveaux de pesticides organochlorés se sont avérésavoir une concentration moyenne de
243,81 ng mL-1 dans le lait de brebis, 151,02 ngmL-1 dans le lait bovin et 133,38 ng mL-1
dans le lait de bufflonne. Cependant, seull'époxyde d'heptachlore a dépassé la limite

acceptable par rapport aux réglementations de I'Union européenne (UE).

* En 2014, Kaushik et al., ont évalue les tendances saisonnieres des résidus de pesticides
organochlorés dans le lait bovin frais des zones rurales de Haryana, en Inde. Pendant la
saison post-mousson (alternance entre la saison des pluies et la saison séche), la contamination
la plus élevee par HCH et DDT a été détectée dans 43% et 53% des échantillons,
respectivement, tandis que I'endosulfan présentait les niveaux les plus élevés dans 36% des
échantillons pendant I'hiver. Au cours de la période d'étude, seulement 2% des échantillons

de lait ont dépassé lalimite maximale de
résidus recommandée par 'OMS, 1% des échantillons pour I'a-HCH et le y-HCH, 9% pour
le B-HCH recommandé par la PFAA et 30% du DDT comme prescrit par la FAO
/ OMS.

* Bedi et al. (2015) L'analyse des pesticides dans les échantillons de lait de bovin collectés
dans tout le Pendjab a indiqué la prédominance des résidus de chlorpyrifos, de DDT et
d'endosulfan . Le chlorpyrifos a été détecté dans 6,4 % des échantillons de lait avec un niveau
moyen de 2,2 lg/kg et a contribué a la plus grande proportion (20,2 %) de la charge totale de
résidus de pesticides dans les échantillons de lait. Le profil métabolique du DDT a indiqué la
présence de p,p' DDE et de p,p' DDD dans 5,8 et 4,8 % des échantillons de lait a des niveaux
moyens de 0,97 et 0,63 lg/kg, respectivement, résultant en des niveaux moyens totaux de 1,6
lg/ kg. Des résidus totaux d'endosulfan comprenant du b-endosulfan et du sulfate d'endosulfan
ont été détectés dans 9,3 % des échantillons. Dans cette étude, sur les quatre isomeres du HCH
(a-, b-, c- et d-), seul le c-HCH a été détecté dans 7,0 % des échantillons a un niveau moyen de

0,9 lg/kg. Le fipronil et le butachlore ont été observés dans 3,2 et 2,6 %
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des échantillons de lait. Parmi les SP, la cyperméthrine a été détectée a un niveau moyen de 0,9
lg/kg suivie de la cyhalothrine (0,8 lg/kg), du fenvalérate (0,7 lg/kg) et de la deltaméthrine
(0,5 lg/kg). En plus du chlorpyrifos, le malathion, le profénophos et I'éthion étaient les autres
PO détectés dans 0,9, 1,6 et 1,3 % des échantillons de lait, respectivement. Ila été observé que
bien que les niveaux moyens de résidus de tous les pesticides détectables soient inférieurs a
leurs LMR respectives. Cependant, compte tenu des niveaux de résidus dans des échantillons
de lait individuels, 12 dépassaient les LMR pour le HCH, 18 pour le DDT et le chlorpyrifos, et
un pour chaque endosulfan, cyperméthrine et profénophos, respectivement. Dans les résultats
comparatifs des groupes de pesticides détectés dans les échantillons de lait, il a été observé que
les résidus d'OCP contribuaient en plus grande proportion (35,0 %) suivis des OP (28,6 %), des
SP (27,8 %), du fipronil (5,1 %) et du butachlore ( 3,5 %). Cependant, des rapports antérieurs
de cette région et d'autres parties de I'Inde ont signalé le DDT et le HCH (OCP) comme les

principaux contaminants dans le lait avec une détection beaucoup plus grande

* Au Pakistan Jawaid et al. (2016) ont prélevé et analysé des échantillons de lait, ces
échantillons de lait cru et non transformé ont été obtenus aupres de fermes laitieres/détaillants
locaux, y compris du lait cru et transformé a ultra-haute température (UHT), pour détecter les
niveaux de residus de pesticides, y compris cing pesticides, a savoir le chloripyrifos,
'endosulfan (o et B), le profénofos et la bifenthrine par chromatographie en phase gazeuse
détecteur de capture microélectronique ( GC-uECD) aprés extraction par la méthode
QUEChERS. Une confirmation supplémentaire des résidus de pesticides a été effectuée par
GC-MS. Le niveau résiduel de pesticides dans les échantillons de lait cru et UHT (n = 70) a été
déterminé dans la plage de 0,1 a 30 g L—1. Tous les échantillons de lait transformé UHT
contiennent des résidus de pesticides dans les limites autorisées fixées par I'Organisation
mondiale de la santé (OMS) ; cependant, parmi les échantillons de lait cru, le chloripyrifos
(12 %), le (24 %) et le B (14 %) d'endosulfan ont été trouvés au-dessus de la limite maximale
de résidus (LMR). La dose journaliere estimee (DJA) de ces quatre résidus de pesticides a
également été calculée a 1,32, 16,16, 5,30, 10,20 et 9,93 pg kg-1 de poids corporel pour le
chloripyrifos, 'endosulfan o, le profénofos, I'endosulfan f et la bifenthrine, respectivement. 11
est conclu que les échantillons de lait cru ont montré une prévalence plus élevée de résidus de

pesticides par rapport au lait transformé UHT.
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* Kara et Ince. (2016) Selon eux, les données disponibles, jusqu’a présent, sur la présence de
pesticides organophosphorés dans les produits laitiers en Turquie étaient limitées. Le but de
leur étude était détecter les résidus de malathion et de malaoxon dans les produits laitiers de
bufflonne et de vache couramment consommeés dans la ville d'Afyonkarahisar, dans l'ouestde
la Turquie. A cette fin, 75 échantillons de lait de bufflonne et 75 échantillons de lait de vache
ont été collectés dans la ville. Les niveaux de malathion et de malaoxon ont été déterminés par
chromatographie liquide/spectrométrie de masse en tandem. Dans I'étude, nile malathion ni
le malaoxan n'ont été détectés dans les échantillons de lait de bufflonne et de vache. En
conclusion, des études d'enquéte ont été menées en continu pour la contamination par les
pesticides organophosphorés dans les échantillons de lait et les produits consommés en

Turquie.

* L'impact de la variation saisonniére sur les residus de pesticides organochlorés sur
le lait de buffle et de bovin provenant de certaines fermes de la région de Faisalabadau
Pakistan a été analyse par (SAJID et al., 2016). Deux cents échantillons de lait provenant
de 20 fermes laitieres ont été choisis au hasard pour évaluer [l'incidence desrésidus de
pesticides organochlorés. Les résultats ont mis en évidence la présence de cyhalothrine,
deltaméthrine, endosulfan (a, P), bifenthrine, perméthrine, cyperméthrine, chlorpyrifos,
perfinophos. Les résultats ont montré qu'environ 80% des échantillons de bovins et de
buffles étaient contaminés par certains types d'OCP, principalement en hiver. Des
échantillons de lait de bufflonne 85% (hiver) et 78% (été), et de bovin 83% (hiver) et
75% (été) présentaient un certain type de contamination. Les échantillons contaminés par
I'endosulfan (a, P) ont dépasse les teneurs maximales autorisées par la FAO / OMS (2014)

en hiver comme en été.

* Selon Z. Ishaq et al. (2018) La valeur nutritionnelle du lait produit au Pakistan n'est pas a
la hauteur, car l'utilisation intensive de pesticides sur les cultures a entrainé la contamination
de Le Lait. La consommation d'aliments contaminés tels que le lait, la viande, le poisson, les
ceufs peut induire une augmentation de la proportion de pesticides organochlorés dans le corps.
Le but de cette étude est de déterminer les résidus de pesticides organochlorés dans le lait et
leur niveau de toxicité par des valeurs de niveau maximal de résidus (LMR). Dans I’étude en
cours, des organochlorés tels que le Dichlorodiphényl trichloroéthane (DDT), Ile

Dichlorodiphényldichloroéthane (DDE), la Dieldrine, le Gamma-hexachlorocyclohexane (Y-
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HCH) également connu sous le nom de Lindane, a-Endosulfan, B-Endosulfan et Endosulphan
sulfate ont été détectés a l'aide de gaz chromatographe équipé d'un détecteur d'électrons. Ces
pesticides ont été confirmés en utilisant la chromatographie en phase gazeuse-spectrométrie de
masse (GC-MS). Une analyse de variance est appliquée (ANOVA) pour déterminer les
variations de pesticides dans tous les échantillons de lait. L'analyse a montré des résultats non
significatifs (p > 0,05) avec une grande variation parmi tous les échantillons de lait concernant
les résidus de pesticides. Les valeurs moyennes de DDT, DDE se sont avérés inférieurs a la
valeur de la LMR. Les valeurs moyennes de Dieldrine, Y-HCH étaient également inférieures
a la valeur de la LMR. D'autre part, les valeurs moyennes du o- Endosulphan, du f-
Endosulphan et du sulfate d'Endosulphan étaient légérement supérieures ala LMR dans
quelques points de lait. L’étude a montré de grandes variations de résidus de pesticides présents
dans les échantillons de lait. La gamme de DDT et DDE était inférieure a la LMR. Cependant,
les valeurs moyennes et les plages de Dieldrine, Y-HCH, a- Endosulphan, B-Endosulphan
étaient plus élevées que les valeurs de LMR. D'autre part, les valeurs moyennes du sulfate

d'endosulfane ont été indiquees comme étant inférieures a la LMR.

* Fedrizzi G et al. 2019 Le but de leur étude était d'évaluer la présence de cing pesticides
néonicotinoides, l'acétamipride, l'imidaclopride, la clothianidine, le thiaclopride et le
thiaméthoxame, dans des échantillons de lait de brebis et de vache préleves sur des animaux
élevés dans la vallée du Jourdain. Dans cette zone, de nombreuses plantations d'agrumes sont
présentes et ces insecticides sont couramment utilisés pour protéger les plantes des ravageurs
et des maladies. Trente-sept échantillons de lait de brebis et trente et un échantillons de lait de
vache ont été analysés. La méthode analytique, basée sur une seule étape d'extraction par
nettoyage avec des cartouches SPE emballées avec de la terre de diatomées, ainsi quel'analyse
par LC-MS/MS, a garanti des récupérations moyennes entre 75,1 % et 88,3 %, des limites de
détection (LOD) et de quantification (LOQ) de 0,5 et 1 pg/kg, respectivement,pour
I'ensemble des cing néonicotinoides. La LOQ était bien inférieure aux limites maximales de
résidus (LMR) du Codex pour ces pesticides dans les laits. Aucun résidu des cing
néonicotinoides n'a été trouvé dans aucun échantillon a un niveau de concentration supérieur a
la LOD.
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Pays d'Amérique du Nord

* Dans I'Etat du Chiapas, au Mexique, Gutierrez et al., (2012) ont analysé lelait
bovin provenant de fermes biologiques. Les résidus de pesticides organochlorés suivants, a-
HCH, B-HCH, y-HCH, heptachlor époxyde, DDT et isomeéres, aldrine, dieldrine et endrine
ont été identifiés et quantifiés. Les valeurs moyennes (ng g-1 entre parenthéses) étaient:
a-HCH (3,62), p-HCH, y-HCH (0,34), heptachlor époxyde (0,67), DDT (1,53), aldrine /
dieldrine (0,77) et endrine (0,66). En général, les valeurstrouvées dans le lait bovin provenant
de fermes biologiques étaient inférieures a Ila limite autorisée par le Codex Alimentarius
(FAO / OMS, 2014).

* Gutierrezetal., (2013) ont évalué les niveaux de résidus de pesticides organochlorés
dans le lait des bovins provenant de fermes a Hidalgo, au Mexique. Les résidus de pesticides
organochlores trouveés étaient I'a-HCH, I'endosulfan (o), le p, p” -DDT, la dieldrine, I'endrine
et I'heptachlore. Il convient de noter que les niveaux d'OCP dans le lait ont été évalués
en deux périodes, les niveaux les plus élevés pendant la saison des pluies en raison de
la lutte antiparasitaire dans les paturages et les étables. Selon la réglementation du Codex
Alimentarius (FAO / OMS, 2014), les pesticides analysés individuellement ne dépassaient pas

les limites autorisées.

* Schettino et al., (2013) ont évalué les niveaux de contaminants organochlorésdans
40 échantillons de lait de deux races caprines (Alpinas et Saanen) dans le centredu
Mexique. Les résidus de pesticides organochlorés trouvés dans les échantillons analysés
étaient le HCH (a, B, y et A), I'heptachlore, I'époxyde d'heptachlore, l'aldrine,la dieldrine
et le p, p-DDT. Il convient de noter que dans cette région, la production agricole a une
importance économique nationale. Il a été constaté que lesconcentrations de la majorité
des pesticides organochlorés dans les échantillons de lait étaient faibles, cependant, les
niveaux de A-HCH, d'heptachlore et d'époxyded'heptachlore étaient plus élevés que ceux
du Codex Alimentarius (FAO / OMS,2014) a 17,3%, 50 % et 13% des échantillons,

respectivement.

* TOLENTINO etal., (2014) ont évalué le lait avec sa propre formulation pour enfants,
commercialisé dans le sud du Mexique. Tous les échantillons analysés présentaient une
contamination par a-HCH et plus de 80% présentaient le B-HCH, le y-HCH, [laldrine,
I'neptachlore et I'époxyde d'heptachlore, comme des valeurs moyennes de 0,24; 0,13;

0,32; 0,62; 0,92 et 0,18 pg kg-1, respectivement, cependant,
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tous les échantillons présentaient des niveaux inférieurs aux limites autorisées.

En Amérique du sud

* Hernandez et al., (2010) ont évalué la présence de résidus de pesticides organochlorés dans
des échantillons de lait bovin provenant de trois élevages de la municipalité de San Pedro,
Sucre, dans le nord de la Colombie. Tous les échantillons ont montré une contamination par au
moins un pesticide de cette classe. L'eldrine, le DDT (et ses métabolites) et I'aldrine avaient
les niveaux moyens les plus élevés (0,62, 0,59 et 0,52 ug mL-1, respectivement), mais aucun

échantillon n'avait des niveaux plus élevés que le maximum autorisé.

* Fagnani et al. (2011) dans une étude visait a analyser les organophosphorés (OP) et les
carbamates (CB) dans les aliments et I'eau destinés aux bovins laitiers, ainsi que dans le lait
produit par ces derniers, par chromatographie en phase gazeuse (GC). Dans la région d'Agreste
a Pernambuco, au Bresil, 30 échantillons de lait cru et tous les composants de I'alimentation
des animaux ont été collectés dans plusieurs fermes. Sur les 30 échantillons de lait analysés,
six (20 %) etaient contaminés par I'OP, cing (16,7 %) par le CB et un échantillon par les deux
pesticides. Sur 48 échantillons d'aliments analysés, 15 (31,25 %) étaient contaminés par des
résidus d'OP, six (12,50 %) par du CB et un échantillon était contaminé par les deux pesticides.
Sur 16 échantillons d'eau analysés, six (37,50%) étaient contaminés par des résidus d'OP, mais
pas par du CB. Dans quatre fermes laitiéres, les pesticides détectes dans le lait ont été
compatibles avec les principes actifs presents dans I'eau et/ou les denrées alimentaires,

suggerant qu'ils sont a l'origine de contamination.

* Diaz-ponguta et al.,, (2012) ont évalué la présence de pesticides organochlorés
dans des échantillons de lait de vache frais dans la région de Cordoue, en Colombie.
Un total de 63 éechantillons ont été évalués, les pesticides les plus élevésétant le p, p’-
DDT (65,1%), I’endrine (49,2%) et la dieldrine (39,7%). Les autres contaminants étaient le o-
HCH (7,9%), le chlordane (4,8%) et I'neptachlore (1,6%).

* Au Brésil, Avancini et al., (2013) ont évalué la présence de composés organochlorés dans
100 échantillons de lait de vache dans I'état du Mato Grosso do Sul. Au total, 90% des
échantillons contenaient un certain type de pesticides organochlorés. Parmi les échantillons

contaminés (% entre parentheses) figuraient l'aldrine, DDT (44), le mirex (36), I'endosulfan
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(32), le chlordane (17), le dicofol (14), I'neptachlore (11) et la dieldrine (11). Parmi ces
échantillons, 47% présentaient des niveaux de chlordane supérieurs & la limite maximale
admissible (2,0 ng g-1). Du total des échantillons contaminés par I'aldrine / dieldrine, 14%
avaient des niveaux supérieurs aux limites maximales autorisées (6,0 ng g-1). Enfin, parmi les
échantillons contaminés par I'heptachlore, 30% présentaient des teneurs supérieures a 6,0 ng g-
1.

Discussion des résultats d’analyses selon la famille des pesticides :
Les pesticides organochlorés :

Kampire et al., (2011) : les La plupart des résidus détectés dépassaient les limites de résidus
établies par la FAO / OMS.

Deti et al., (2014) : Tous les résidus de pesticides trouvés étaient supérieurs a la LMR autorisée
par la FAO / OMS, 2014.

Shaker et sharkawyi, (2015) : Le niveau de residus de lindane dépassait les LMR dans
44% des échantillons et les résidus de méthoxychlore et de HCB dépassaient également les
LMR dans 33, 66 et 88% des échantillons analysés.

Maiga et al., (2018) : Les indices de danger (HI) étaient significativement inférieurs a 1 avec

une fourchette de 0,00063 a 0,107, indiquant I'absence de risque potentiel pour la santé.

Luzardo et al., (2012) : il a été constaté que les niveaux moyens de pesticides organochlorés
dans le lait étaient inférieurs a la limite maximale de résidus (LMR) établie par la Iégislation
(FAO / OMS, 2014).

Tsakiris et al., (2015) : Dans 97,4 % des échantillons, au moins un isomére du DDT ou l'un
des métabolites du DDT a €té détecté, a des niveaux ne dépassant pas la limite maximale de

résidus autorisée par I'UE.

Witczak et al., (2016) : Les résultats ont montré que la majorité des échantillons présentaient

des niveaux inférieurs a la limite maximale

Cosic et al : Les détections de rifloxystrobine et de bifenthrine étaient supérieures aux limites
maximales de résidus (LMR). Toutes les autres détections de pesticides étaient inférieures aux
LMR.
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Bulut et al., (2011) : seul I'époxyde d'heptachlore a dépassé la limite acceptable par rapport
aux reglementations de I'Union européenne (UE).

Kaushik et al., (2014) : Au cours de la période d'étude, seulement 2% des échantillons de lait
ont dépassé la limite maximale de résidus recommandée par 'OMS, 1% des échantillons pour
I'a-HCH et le y-HCH, 9% pour le B-HCH recommandé par la PFAA et 30% du DDTcomme
prescrit par la FAO / OMS.

Jawaid et al., (2016) : Tous les échantillons de lait transformé UHT contiennent des résidus
de pesticides dans les limites autorisées fixées par I'Organisation mondiale de la santé (OMS)
parmi les échantillons de lait cru, le chloripyrifos (12 %), le (24 %) et le B (14 %) d'endosulfan
ont éteé trouvés au-dessus de la limite maximale de résidus (LMR).

Z. Ishaq et al., (2018) : Les valeurs moyennes de DDT, DDE se sont avérés inférieurs a la
valeur de la LMR. Les valeurs moyennes de Dieldrine, Y-HCH étaient également inférieures
a la valeur de la LMR. Diautre part, les valeurs moyennes du a-Endosulphan, du p-
Endosulphan et du sulfate d'Endosulphan étaient légérement supérieures a la LMR dans
quelques points de lait. L’étude a montré de grandes variations de résidus de pesticides présents
dans les échantillons de lait. La gamme de DDT et DDE était inférieure a la LMR. Cependant,
les valeurs moyennes et les plages de Dieldrine, Y-HCH, a-Endosulphan, B- Endosulphan
étaient plus élevées que les valeurs de LMR. D'autre part, les valeurs moyennes du sulfate

d'endosulfane ont été indiquées comme étant inférieures a la LMR.

Gutierrez et al., (2012) : les valeurs trouvées dans le lait bovin provenant de fermes
biologiques étaient inférieures a la limite autorisée par le Codex Alimentarius (FAO / OMS,
2014).

Gutierrezetal., (2013) : Selon la réglementation du Codex Alimentarius (FAO / OMS, 2014),

lespesticides analysés individuellement ne dépassaient pas les limites autorisées.

Schettino et al., (2013) : 1l a été constaté que les concentrations de la majorité des pesticides
organochlorés dans les échantillons de lait étaient faibles, cependant, les niveaux de A-HCH,
d'heptachlore et d'époxyde d'heptachlore étaient plus élevés que ceux du Codex Alimentarius
(FAO / OMS, 2014) a 17,3%, 50 % et 13% des échantillons, respectivement.

Tolentino et al., (2014) : Tous les échantillons analysésprésentaient

une contamination par a-HCH et plus de 80% présentaient le f-HCH, le
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y-HCH, l'aldrine, I'neptachlore et I'époxyde d'heptachlore. Cependant, tous les échantillons

présentaient des niveaux inférieurs aux limites autorisées.

Hernandez et al.: Tous les échantillons ont montré une contamination par au moinsun
pesticide de cette classe. L'eldrine, le DDT (et ses métabolites) et l'aldrine avaient les
niveaux moyens les plus élevés (0,62, 0,59 et 0,52 pg mL-1, respectivement), maisaucun

échantillon n'avait des niveaux plus élevés que le maximum autorise.

Diaz-Ponguta et al., (2012) les plus élevés étant le p, p’-DDT (65,1%), I’endrine (49,2%) et la
dieldrine (39,7%). Les autres contaminants étaient le 6-HCH (7,9%), le chlordane (4,8%)et
I'neptachlore (1,6%).

Avancini et al., (2013) Du total des échantillons contaminés par l'aldrine / dieldrine, 14%
avaient des niveaux supérieurs aux limites maximales autorisées (6,0 ng g-1). Enfin, parmi les
échantillons contaminés par I'neptachlore, 30% présentaient des teneurs supérieures a 6,0 ng g-
1.

Les pesticides organophosphoreés :

Malhat et al., (2012) : les niveaux observes de residus d'OPP dans le lait de vache dans cette

étude ne posent pas de risque grave pour la santé des consommateurs.

Fagnani et al. (2011) : sur 30 échantillons de lait six (20%) étaient contaminé par les

organophosphorés

Kara et ince, (2016) : des études d'enquéte ont été menées en continu pour la contamination
par les pesticides organophosphorés dans les échantillons de lait et les produits consommés en

Turquie.

Sajid et al., (2016) : Les échantillons contaminés par l'endosulfan (a, ) ont dépassé les teneurs

maximales autorisées par la FAO / OMS (2014) en hiver comme en éte.
Néonicotinoide :

Fedrizzi G et al., (2019) : La LOQ était bien inférieure aux limites maximales de résidus
(LMR) du Codex pour ces pesticides dans les laits. Aucun résidu des cing néonicotinoides n'a

été trouvé dans aucun échantillon a un niveau de concentration supérieur a la LOD.
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Carbamates :

Fagnani et al. (2011) : sur 30 échantillons de lait cing (16.7 %) était contaminé par les
carbamates.
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Chapitre 05 : les méthodes d'Analyse des résidus de pesticides dans le lait et les produits laitiers

1. Problématique :

Les résidus de pesticides dans les aliments ont recu une grande attention de fait
qu’'ils constituent un important élément dans la sécurité alimentaire, par conséquence,
les législations nationales et internationales sont devenues plus stricts quant au respect
de LMRs. La surveillance des niveaux de résidus dans les aliments exige des méthodes
d'analyses fiables.

C’est pourquoi, dans certains pays (Etats-Unis, Canada, Suéde, Pays Bas), sont établis
des programmes de surveillance réguliers afin d'appréhender et de suivre le niveau
moyen de contamination du "panier de la ménageére". Ces opérations nécessitent de gros

moyens du fait de la diversité des aliments a analyser et des substances arechercher.

2. Méthodologies analytiques pour les résidus de pesticides:

Il existe différentes techniques utilisées pour I'analyse des résidus de pesticides
dans le lait. La chromatographie gazeuse (GC) ainsi que la chromatographie liquide
(LC) sont utilisees comme techniques de séparation couplées a certains détecteurs.
Détecteurs idéaux utilises pour la détection et la quantification des résidus de pesticides
ne répondraient qu'a l'analyte cible, tandis que les autres éléments co- extraits restent

transparent (Ledoux et al., 2011).

La chromatographie en phase gazeuse a été utilisée avec différents détecteurs
comme le détecteur a capture d'électrons (ECD), le micro-ECD (u-ECD), le GC-NPD
(détecteur d'azote phosphore) et le détecteur a ionisation de flamme (FID). Le détecteur
de spectrométrie de masse (MSD) est appelé détecteur universel sur la base de ses
propriétés non spécifiques. MSD étant un détecteur polyvalent et sélectif est préféré par
I'analyste (Alder et al., 2006).

LC-MS et LC-MS / MS est une technique idéal, extrémement spécifique et tres
sensible utilisée pour Il'identification et la quantification des résidus de pesticides. Elle
fournit des informations sur ’analyte sans dérivation. Elle peut compenser la puretéde
I'échantillon et elle permet I'analyse simultanée des composés avec une polarité variable
(Lehotay et al., 2005).
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2.1. Les principaux critéres qui caractérisent une méthode :

2.1.1. Les limites de détection et de quantification:
-LD: plus basse concentration pour un composé dans une matrice pouvant étre

différenciée d’un blanc.

-LQ: plus petite concentration de l'analyte pouvant étre quantifiée avec une

incertitude connue.

2.1.2. Les taux de récupération:
- Rendement: paramétre qui caractérise la capacité de la méthode a extraire I’analyte

de la matrice (genéralement exprimé en %).

-Les incertitudes: l'incertitude est un parametre qui caractérise la dispersion des

valeurs attribuées a un mesurande (Phytocontrole, 2017).

2.2. Etapes d’analyse des résidus de pesticides:
L'analyse des résidus de pesticides, comme toute autre analyse chimique, consiste
en des etapes sequentielles telles que : prélevement, extraction, nettoyage desextraits et

enfin identification et quantification.

2.2.1. Echantillonnage et préparation de I’échantillon :

L'échantillonnage est une phase importante du dosage, car cette fraction devra étre
représentative du produit global en qualité et quantité. C’est une étape tréssubjective,
L’essentiel serait d’avoir des données concluantes dans leur globalité a partir d’un
échantillonnage représentatif, restreint et a un colt modéré. En général, en matiere de
résidus dans les fruits et 1égumes les modalités d’échantillonnage varient suivant les

objectifs recherchés (Debbab et al., 2014).

La quantité de I’échantillon doit étre représentative. Plusieurs traitements sont
appliqués en fonction de I’hétérogénéité de la matrice, ils consistent a couper, peser et
homogénéiser 1’échantillon en utilisant des mortiers, des mixers, des moulins et/ou des
agitateurs. Dans certains cas, I’homogénéisation est obtenue dans un bain ultrasonique
a ’aide d’un dissolvant ou d’un matériel adsorbant avec I’objectif de désagréger la
matrice. La quantité initiale de 1’échantillon et la partie utilisée pour I’analyse sont
données dans des normatifs européens (CEE ,1979) et dans les recommandations du
Codex Alimentarus (FAO/WHO, 1984). Selon Des études
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récentes, ont montré que 2 gramme d’échantillon peuvent étre suffisamment

représentatifs surtout si le végétal est finement haché (EGLI et al., 1990).

Ainsi la préparation de I’échantillon est I’étape critique pour une analyse efficace et
précise des traces de résidus de pesticides (Ferrer et al., 2005). Le but de la préparation
de I’échantillon est d’isoler des quantités infimes de I’analyse a partir d’une large
quantité de matrices complexes et d’¢éliminer les interférences de lamatrice alimentaire

dans la mesure du possible (Debbab et al. ,2014).

2.2.2. Extraction et purification (clean up) :

Les méthodes de préparation des échantillons pour détecter les résidus de pesticides
dans les matrices alimentaires impliquent: extraction des analytes cibles de la majeure
partie des matrices et partition des résidus dans un solvant non miscible, et / ou

nettoyage des analytes des co-extractifs de la matrice (Rimkus et al., 1996).

Le but principal de tout processus d'extraction est I'isolement des analytes d'intérét
de I'échantillon sélectionné en utilisant une phase d'extraction appropriée. Les
pesticides provenant d'échantillons liquides (c'est-a-dire les eaux environnementales)
sont de préférence extraits en utilisant des phases solides parles procédures
d'extraction en phase solide (SPE) ou de micro-extraction sur phase solide (SPME),
bien que pour les échantillons de faible volume, une extraction liquide — liquide
(LLE) peut également étre effectuée. L'extraction des pesticides a partir d'échantillons
solides alimentaires est généralement effectuée en mélangeant I'échantillon avec une
solution d'extraction appropriée, ou le mélange est soumis a un certain processus
(agitation, micro-ondes, etc.) pour faciliter la migration d'analytes de la matrice
d'échantillon a la solution d'extraction. Pour certaines applications (Tadeo et al.,

2008).
La dispersion matricielle en phase solide (MSPD) peut également étre une bonne

alternative. Dans tous les cas, une fois qu'un extrait liquide a été obtenu, il est ensuite
soumis a une purification (a savoir le nettoyage), qui est généralement effectuée par
SPE ou LLE. Dans certains cas, les procédures d'extraction et de nettoyage peuvent étre
effectuées dans une étape unique (c.-a-d. SPE avec sorbants sélectifs), ce qui

simplifie énormément la procédure de préparation des échantillons (Tadeo et al., 2008).
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2.3. La méthode QUEChERS :

QUEChERS est un acronyme pour QUick, Easy, CHeap, Effective, Rugged, and
Safe. Il s’agit donc d’une méthode d’extraction qui se veut rapide, facile, bon marché,
robuste et fiable. Elle a vraisemblablement été utilisée pour la premiére fois il y a une
dizaine d’années pour I’analyse de résidus de pesticides dans les fruits et légumes
Briévement, il s’agit d’une méthode de préparation des échantillons qui consiste a
rajouter des sels dits « QUEChERS » a la matrice d’intérét qui aura ét¢ mélangée au

préalable dans un solvant apolaire. La méthode telle qu’initialement proposée par

(Anastassiades et al., 2003).

3. Détermination des pesticides :
3.1. Chromatographie en phase gazeuse:

La chromatographie en phase gazeuse est une discipline scientifique relativement
récente puisqu’elle a vu le jour de fagon concréte en 1932 par la parution du célébre
article des deux chercheurs James et Martin sur la chromatographie et 1’estimation des
acides gras volatils par chromatographie de partage gaz-liquide. C’est une technique
physicochimique de séparation, basée sur la migration différentielle des composés d’un
mélange sous I’influence du déplacement d’un fluide (phase mobile) sur un milieu
poreux doué de propriétés d’adsorption, de partage, d’affinité, de filtration ou
d’échange (phase stationnaire).L’identification des constituants du mélange est réalisée
par le détecteur qui opére selon un principe physique (Achraf et al., 2009).

- Principe :

Lorsque un mélange de composés est injecté dans un chromatographe, les différents
constituants, une fois vaporisés dans 1’injecteur sont entrainés par le gaz vecteur dans
la colonne ou ils vont cheminer a des vitesses différentes selon leur affinité, plus au
moins grande vis-a-vis de la phase stationnaire. Si la colonne et les conditions
opératoires sont bien choisies, on pourra obtenir une séparation compléte a la sortie du
systéme, une bonne séparation se traduit par un courant électrique mesurable (Achraf
et al., 2009).
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Figure 08 : Chromatographe en Phase Gazeuse (Dhib et al., 2011).

3.2. Chromatographie en phase liquide :

La chromatographie liquide haute performance (CLHP) ou chromatographie en
phase liquide (CPL) est une méthode physico-chimique de séparation. L’échantillon a
séparer est en solution : les constituants a séparer sont appelés solutés. La séparation
résulte d’un equilibre de partage des solutés entre la phase stationnaire remplissant la
colonne et une phase mobile traversant cette colonne. La phase mobile en provenance
d’un réservoir de solvant est pompée en permanence a travers la colonne. L’analyse
débute par Iintroduction de 1’échantillon en solution dans la vanne d’injection. La
solution est poussée dans colonne par la phase mobile. La séparation se produit dans
la colonne. Les composes separes sont repérés sous forme de pics en sortie de colonne
par un détecteur approprié. Les différentes parties de 1’appareillage en contact avec la
phase mobile sont généralement construites en acier inoxydable de facon a tenir a la
pression (de I’ordre de 40 a 150 bars) et a résister a la corrosion chimique. Ces méthodes
de séparation sont souvent couplées a des détecteurs spécifiques et adaptés aux
pesticides notamment, les détecteurs a capture d’électrons particulierement sensibles
aux organochlorés, et les détecteurs thermoioniques sensibles

aux composés organophosphorés et azotés (Achraf, 2009).

Sy steme
d'intégration et
dicateur de d'impression

pression et débit

Reésevoir de solvant

Sy steme d'injection

Colonne

Figure 09 : Composants d’un appareil de chromatographie liquide (Lauranne, 2016).
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3.3. Détection par spectrométrie de masse :

Le principe de fonctionnement d’un spectrométre de masse repose sur I’action d’un
champ électromagnétique sur une particule chargée, pour déterminer le rapport
masse/charge (m/z). Cette technique permet d’identifier des molécules recherchées
par leur transformation en ions. Un spectrométre de masse est constitué de différents
éléments : la source d’ionisation, I’analyseur, le détecteur et 1’enregistreur(Debbab
et al., 2014).

La source permet I’ionisation de I’échantillon a analyser et le transfert des ions vers
I’analyseur de I’instrument. Ce dernier trie ensuite les ions en fonction de leur rapport
m/z. Enfin, le détecteur collecte les ions en sortie de ’analyseur en leur associant leur
rapport m/z et une intensité. L’enregistreur permet de traiter le signal et de convertir les
informations en spectre de masse et/ou en chromatogrammes lors d’un couplage avec

une technique chromatographique (Hoffmann et al,1999).

L’ESI (Electro Spray lonisation) est un processus d’ionisation douce qui transforme
les ions, préformés en solution, en ions en phase gazeuse. L’écoulement del’échantillon
provenant de la colonne chromatographique entre dans le capillaire de la source ESI.
Ce dernier est porté a un potentiel électrique elevé positif ou négatif de 3a 5 KV

formant ainsi un nuage de gouttelettes.

En ESI, I’échantillon est moins sujet a la dégradation thermique car il est directement

ionisé en phase liquide a une température quasi-ambiante (Pico et al,2000).

Par ailleurs, I’ESI permet I’ionisation d’une plus large gamme de composés. Ainsi,
elle a éte identifiée comme la source d’ionisation la plus universelle lors de I’analyse
de pesticides (Jansson et al, 2004). N’oublions pas que les pesticides sont des

molécules complexes dont il est difficile de prévoir la réactivité lors de I’ionisation

(Debbab et al. ,2014).
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Conclusion:

Les pesticides sont des substances utilisées pour la lutte contre les ravageurs dans les
productions agricoles, Le départ était par des pesticides naturels au cours de la période
avant les années 1870,et se sont développés jusqu'a ou on a obtenu des pesticides de
synthése.

L’application de pesticides chimiques, en particulier pesticides synthétisés organiques,

a été un facteur marque de la civilisation humaine, qui facilite la production agricole.

Les pesticides sont classés le plus souvent selon leur mode d’action en : insecticides,
herbicides, fongicides, ou selon la nature chimique en : organophosphorés,
organochlorés, carbamates, pyréthrinoides...La plupart d'entre eux sont hautement
toxique pour les étres humains en provoquant des effets aigues ou chroniques, et pour
I'environnement en polluant ’atmosphére, les sols et les eaux ce qui méne a la

perturbation des écosystémes.

Tous les aliments destinés a la consommation humaine dans I’Union Européenne sont
soumis a une limite maximale de résidus de pesticides (LMR) dans leur composition,
de maniere a protéger la santé. Ces limites maximales de résidus présentes dans les
produits d’origine animale et végétale sont établies au niveau européen, ceci est dans
I’intérét de la libre circulation des marchandises et dans 1’égalité des conditions de
concurrence entre les états membres. Elles doivent tenir compte des meilleures
pratiques agricoles et assurer un degré élevé de protection des consommateurs. Une
différence entre les LMR de pesticides fixées au niveau national est susceptible
d’entraver les échanges des produits entre les états membres et entre la communauté

européenne et les pays tiers.

Le lait est le meilleur et le plus complet des aliments. C'est un mélange de tous les
nutriments nécessaires pour la croissance et le développement des jeunes. Ainsi, le lait

est une bonne source de protéines, de graisses, de sucres, de vitamines et de minéraux.

On peut noter que la plupart des échantillons de lait sont contaminés par les différentes
familles de pesticides. Dans sept études il a été deduit que les échantillons de lait

contiennent des résidus des organochlorés supérieurs au LMR tandis que dix
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autres etudes ont révelés des concentrations en organochlorés inferieures au LMR. Les
concentrations de carbamates, néonicotinoide et des organophosphorés présententdes

valeurs en dessous de celles autorisé par ’OMS.

QUECHERS est une méthode d'extraction tres populaire pour l'analyse de pesticides
multi-résidus dans le lait, les fruits, les légumes, les tissus animaux, le soja, les produits
secs et une variété d'autres matrices. L'adaptabilité non seulement a diverses matrices
et analytes, mais également a différentes tailles d'échantillons, a permis a QUEChERS
de devenir présent sur les marchés de I'environnement, de la pharmacie etdu cannabis.
Les méthodes QUEChERS modifiées sont utilisées pour analyser les mycotoxines, les
colorants, les bisphénols, les ignifugeants bromes, les perturbateurs endocriniens, les
hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP), les drogues abusives, les terpenes, les

cannabinoides et d'autres classes d'analytes.
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