Développement d’'une méthode d’analyse du prothioconazole par LC-MS/MS pour
les mesures d’exposition des agriculteurs utilisateurs de semences enrobées
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Contexte et objectifs

Matériel et méthode

Dispositifs de mesure de I'exposition au prothioconazole

Afin de mesurer les niveaux d’exposition, les agriculteurs sont équipés de :
» gants en coton

» patchs en coton disposés sur les différentes parties du corps

» pompes d’échantillonnage équipées de filtres XAD2

Des frottis sont également effectués avec des patchs sur le matériel avant et
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Dosage du prothioconazole et du desthio-prothioconazole par LC-MS/MS
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Dosage simultané du PTC et du DPTC par LC-MS/MS
Temps d’analyse = 10 min
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* Température du four : 40 °C
* Débit : 0,40 mL/min
K'Volume injection : S5ulL

Colonne Zorbax Eclipse Plus C18:
50 mmx2,1-1,8 um (Agilent)
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* lons quantifieurs

Validation de la méethode selon la norme NF T90-210

» Etude d’exactitude sur les gants

Niveaux Niveau 1 Niveau 2 Niveau 3 ( )
Valeur de référence (pg/L) 0.50 1.00 5.00

Ecart Maximal Acceptable en % 40% 30% 30%

Fidélité

Ecart-type de répétabilité (s ¢pe) 0.03 0.10 0.02

E’cart-.type de fidé.litej (sp) . 0.03 0.10 0.48 Objectifs de
Coefficient de variation de répétabilité (CV ¢pst) 5.1% 9.7% 0.5% performance :
Coefficient de variation de fidélité (CV) 5.1% 9.7% 9.1% Ecart Maximal
Estimation des incertitudes avec la norme NF ISO 11352  35.0% 27.4% 27.1% Acceptable
Justesse 40% a la LQ et
Valeur moyenne estimée 0.57 1.03 5.26 30 % niveaux
Biais (%) 14.3% 2.7% 5.1% 2 et 3
Conclusion sur le biais négligeable négligeable négligeable

Etude de I'exactitude avec la norme NF T90-210

Limite haute d'acceptabilité 0.70 1.30 6.50

Limite haute de tolérance 0.63 1.23 6.21

Limite basse de tolérance 0.51 0.83 4.30

Limite basse d'acceptabilité 0.30 0.70 3.50

Conclusion : I'exactitude de la méthode est vérifiée vérifiée vérifiée \ y

Figure 1 : Profil d’exactitude du prothioconazole en ug/L dans l'extrait

Reéesultats

» Les mesures d’exposition sur les différentes zones du corps sont exprimées en pug de matiere
active (ici le prothioconazole). Un facteur de correction est appliqué afin d’extrapoler Ia

guantité obtenue sur le patch a la surface corporelle de la zone étudiée.
» Une faible proportion de desthio-prothioconazole est retrouvée (environ 10%).

Exemple de résultats de 'observation 22
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Total : 57,28 pg de M.A

Total : 223,22 ug de M.A

Conclusion
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» Etude de linéarité : Gamme d’étalonnage avec référence rmwm: s s imm i =
synthétique (0.50 - 1 - 2 = 5 — 10 - 20 - 50 pg/L), étalonnage 1=
interne (métolachlore d6) :
» Détermination des limites de quantification (LQ) : 20 ng/patch .
et 40 ng/gant
» Etude de stabilité le prothioconazole et le desthio-
prothioconazole sont stables a la congélation sur les patchs
apres 6 mois de conservation et sur les gants apres 3 mois de BAER L ER AT LRI LR RIS ™ 5™
conservation. Figure 2 : Etalonnage linéaire du prothioconazole
» Etude de rendement :
é )
Pas de
correction
de
PTC 116 % 107 % 101 % 108 % 8 % rendement
DPTC 97 % 95 % 99 % 97 % 8 % |

Conclusion : La méthode des résidus de pesticides a été validée selon le référentiel NF T90-210 avec une

limite de quantification en prothioconazole et en desthio-prothioconazole de 20 ng/patch et 40 ng/gant.

> Bilan de I'exposition au prothioconazole des 18 observations

Préparation
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Conclusion :
» La préparation (remplissage des semoirs) est plus
Nombre observation @ 18 18 exposante que le semis de mais.
Etendue (ug de M.A) & [7-223] [1-68] > Les cuisses sont la zone la plus exposée,
Médiane (ug de M.A) 32.6 111 certainement liée au pliage des sacs de semences.
N : : : .
Movyenne (ug de M.A) A 57 21 > Plus l'agriculteur intervient sur le semoir, plus il est

exposeé.
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