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INTRODUCTION



L 'Agriculture constitue I'une des plus anciennesivéés humaines. Elle est,
A4\ depuis longtemps, l'objet d’attaques parasitair@sirefois attribuées a la
malédiction céleste, les pertes de récoltes ontleagent été associées a la présence de
plantes ou insectes nuisibles. Dans l'histoire, reteve I'utilisation de différentes
substances ou procédés afin d’enrayer les mauvaedms. En effet, pour éviter la
croissance de parasites végétaux, les romains @jigatddu sel sur leurs cultures.
Démocrate, quant a lui, suggérait de fournir awknes des arbres une solution de cigué
préalablement immergée de fleurs de lupins afinedeprotéger des mauvaises herbes

[1].

Avant 'apparition des herbicides chimiques comraarx, les fermiers utilisaient
des méthodes physiques ou mécaniques telles duddgoar le feu, I'inondation ou la
chaleur. Puis, vinrent les méthodes écologiquesnmante chaulage, le drainage et
'élévation de la fertilité du sol qui modifient Imilieu afin de réduire les risques
d’'invasion de nuisances végétales. Une autre tguenemployée consiste en la lutte
biologique qui permet I'élimination des mauvaisesbies par l'introduction de parasites
sélectifs.

Les méthodes chimiques sont apparues pour la prerfdes dans les années 1900
mais n’ont été réellement exploitées que vers leseas 1930, principalement avec
I'essor de la biochimie. Le premier herbicide sytidiue de chimie organique permettant
la sélectivité des mauvaises herbes flt concu &2 1&sque Pastac et Truffaux ont
préparé les dinitrophénolR?]. A partir de ce moment, plusieurs substances furen
développées telles que les triazines (1955) ethdsroacétamides (1998). Certains
produits chimiques étaient d’abord utilisés en tguiinsecticides ou fongicides mais, en
voyant leurs effets correspondant davantage a desxherbicides, ils furent intégrés
comme tels sur le marché. Avec l'accroissement ltErbicides depuis la deuxieme
guerre mondiale, les méthodes traditionnelles odtg@ielque peu délaissées au profit
d’'une méthode chimique moins codteuse au niveda nein-d’ceuvre et plus rentable.



Aujourd’hui, il y a plus de 30 000 types de mauegaiverbes dans le monde et plus
de 200 groupes d’herbicides. Ces derniers représet0% des ventes totales mondiales
de pesticides et 90% de ces produits sont utigseagriculturgl]. Bref, les herbicides
ont été développés dans le but de répondre a umardie grandissante exigeant une
meilleure qualité de récolte, une production abatelat ce, tout en diminuant les couts.
Pour satisfaire ce besoin toujours actuel, lesnsiigues poursuivent leurs recherches
afin de formuler un produit de plus en plus sélectavantage actif et de persistance
optimale, ce qui permettra de diminuer les fréqeenet les doses d’applications, ainsi
gue les impacts environnementaux.

Les triazines en général sont aujourd’hui trésisdéd pour la protection de
l'agriculture, ils forment 30% des herbicides st#es en agriculturg3] mais via les
processus microbiologiques, photochimiques ou glyshimiques, ils se décomposent
en résidus qui peuvent nuire a I'environnement.

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés aléartriazines les plus utilisés,
I'atrazine. Nous suivrons sa photodégradation p&.lHC seule, dans I'eau potable, dans
'eau distillée et dans le mais.

Nous aborderons ce theme en trois grands chapitres
+ Des généralités sur les triazines en particulardzine,
+ L’échantillonnage et I'extraction de I'atrazine dadifférents milieux,

+ L’analyse par HPLC.
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Introduction

Les triazines forment une famille importante d'ng@des. En raison de son
utilisation a grande échelle dans I'agricultureteéamille est tres fréquemment détectée
dans le sol et les eaux de surfgdle

Parmi les triazines, I'atrazine est le plus empl®jeil est utilisé a grande échelle
depuis de nombreuses années en raison de son daillede sa facilité d'emploi et de
son large spectre d'action pour lutter contre lasvaises herbes.

Depuis leur premiere autorisation de mise sur lech#a (1962)[6], les triazines
sont essentiellement utilisés dans les culturesndis (71 % de l'atrazine utilisée en
1999, 80 % de la surface de mais désherbée auvecpeéparation) et du sorgho (100 %
des surfaces de sorgho recoivent de I'atraziney.digres matiéres actives de la famille
des triazines (simazine, terbuthylazine, cyanazaraetryne, prometryne, terbutryne)
sont utilisées sur diverses cultures (vigne, arlfimgisiers, cultures légumiéres...). Ces
substances sont également employées en associtiund'autres substances actives,
notamment en viticulture et en arboriculture. Poar qui concerne les usages non-
agricoles, l'atrazine et la simazine sont inteldepuis 19976].

1. Structure chimique

A cause de la disposition symétrique des atomesotBadans la molécule, ces
hétérocycles sont également appelés s-triazingsi gbrésentent la formule suivante :

A
IA,

H N

|
R, Rz

Figure 1-1 Formule générale des s-triazines

X : Cl, O-OCH; S-CH;
R1, R2 : Ethyl, Isopropyl, Tertiobutyl

Les triazines présentent un avantage scientifigues de sens ou elles forment une
famille de composés homologues constituée d’unecgcmmun qui change de structure

en fonction de la nature de X, R1 et/ ou[RR
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2. Classement chimique

Les triazines sont des produits qui présentent tmusoyau hexagonal comprenant
trois atomes de carbone et trois atomes d’az@eseilsubdivisent en trois groupes : Les
chloro (suffixe zine), les methoxy (suffixe ton),reethylthio (suffixe yne) illustrés dans
le tableau 1-12].

Tableau 1-1 : Classement chimique des triazines

Groupe de triazines Exemples

Chloro bis éthylamino s-triazine

Simazine

. Chloroéthylamino isopropyl amino-s-triazine
Chloro-triazines

Atrazine

Chloro bis isopropylamino-s-triazine

Propazine

Bis isopropylamino méthoxy triazine

. - Prometon
Méthoxy triazines

Sec butyl amin@thylamino méthoxy triazine

Secbumeton

Méthylthio-éthylamino-iso-propylamino-s-triazine

Ametryne

. o Méthylthio- bis éthylamino-triazine
Méthyl thio triazines

Simetryne

Méthylthio-éthylamino-tertiobutylamino-s-triazine

Terbutryne

11



L’atrazine étant le sujet choisi dans ce travadk propriétés et modes d'usage
relatifs a cette molécule sont données ci-dessous :

3. Atrazine
a. Définition

Cet herbicide d'origine suisse appartenant a ldlfames triazines se présente sous
forme de cristaux incolores, d’'une solubilité ddesu égale a 28mg/l a 20°C. Il est
absorbé par les racines, mais également en partiepfeuilles [7] ;

N

L’atrazine présente une remarquable efficacit@&galrd des graminées adventices
et de nombreuses herbes dicotylédones ; sa denasti@’environ 60 jours dans les
conditions chaudes et humides et dans les solsrikcs, dans les sols plus profonds ou
dans 'eau, la demi-vie est généralement plus lenfiest stable en conditions neutres et
faiblement acides ou basiques [7].

Toutefois, il reste un bon indicateur de pollutmur les phytosanitaires car c’est le
pesticide le plus frequemment rencontré, aux canagons les plus élevées.

b. Utilisation

La dose d’emploi de l'atrazine ne peut excéder 8@ quel que soit I'usage
considéré (journal officiel du 13 juillet 199[F)].

c. Usage

L’atrazine est principalement utilisé pour détruies mauvaises herbes en pré-
émergence et en post-émergence dans le mais dedsrgho a grain, mais aussi dans le
lin, et pour détruire totalement la végétation diass secteurs non cultivés et dans les
zones industrielles [8].

d. Mode d’action

L’atrazine étant un herbicide systémique agit conmhébiteur de la photosynthéese.
Cette molécule bloque le processus permettant dantgs vertes d’assimiler le gaz
carbonique de l'air pour synthétiser des sucrearfirle I'eau et des éléments minéraux
puisés par les racines, grace a I'énergie fourardglumiere solaifd].

Ainsi, les mauvaises herbes traitées avec I'ateginnissent puis se nécrosent.

12



Les photos ci-dessous montrent I'effet de I'atraziésiduaire dans le sol sur une
sucriére en quatre périodes de suite.

Figure 1-3 Les premiers symptémes de I'atrazine résiduaresde sol
Les bouts et bords de feuilles sont jaunatres

Figure 1-4 Les symptomes tardifs de I'atrazine résiduaimesda sol
Les bouts et bords de feuilles brunissent

Figure 1-5 Les symptomes tardifs de I'atrazine résiduaiesde sol
La couleur brune se propage vers de nouvelleddsuil
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Figure 1-6 Sucriere tuée par l'atrazine résiduaire darsele

e. Méthodes de détection

Il est possible de surveiller la présence de |zt dans I'eau par chromatographie
en phase gazeuse (CPG) couplée a divers systenaggedtions, notamment l'ionisation
de flamme, la capture d’électrons, la spectroméleemasse (SM) et les détecteurs
spécifiqgues azote-phosphd@.

Cependant, certains métabolites de cette moléaulgont pas élués en CPG d'ou
notre choix de la HPLC.

f. Dégradation

Comme tous les produits phytosanitaires, I'atraznleit une dégradation d’origine
biologique qui conduit aux métabolites désalkylés,une dégradation chimique qui
conduit aux métabolites hydroxylés (voir figurd)l-

Ses métabolites peuvent parfois étre de toxicitéleégu supérieure a celle de
I'Atrazine.

g. Elimination

Le charbon actif en grain (CAG) ou en poudre (CABsmose inverse, I'échange
ionique, I'oxydation a lI'ozone et le rayonnementratviolet ont tous été utilisés avec
succes pour éliminer I'atrazine et ses métabotitas I'eal9].
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Figure 1-2 Schéma probable de la dégradation de l'atrazine
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h. Toxicité

Etant fabriqué et utilisé depuis prés d'un demeclsiedans le monde entier,
I'atrazine n’est pas répertori€ comme source majelintoxications.

Ses risques (irritations, problemes digestifs) soonsécutifs a des contacts du
produit avec la peau ou a son inhalatid®)]. L'atrazine a été classé comme une
molécule potentiellement cancérigéne et a étédiéelen Europe [11]. Mais, il s’est
aveére que cette molécule n’est plus considérée @oamcérigene par la commission des
toxiques aupres du ministere francais de l'agnceltet de la péche qui a conclu a
« 'absence de danger pour la santé humaine » $&lcevue Agroline du 22 juin 2001
[12]. Tout cela n'empéche pas de se poser la quediiola doxicité de ses produits de
dégradatiorjfig.1-2].

L’Organisation Mondiale de la Santé O.M.S recomneapdur cette substance une
valeur guide dans I'eau de boisson gmy/2 alors que la Directive Européenne du 15
juillet 1980 a fixé une valeur unique de |0yl [13].

i. Ecotoxicité

L'utilisation réglementaire de I'atrazine n’a pdeftet défavorable sur les oiseaux,
les abeilles et les vers de terre ainsi que supdessons et les microorganismes du sol

[8].

4. Réglementation algérienne

L'utilisation et le controle des produits phytodaites en agriculture sont tres
stricts et concernent les deux textes de baserduiva

- Laloi 87-17 du Yao(t 1987 relative a la protection phytosanitf®d4,

- Le décret 95-405 du 2 décembre 1995 relatif aurdntdes produits
phytosanitaires a usage agricf3
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Conclusion

L’'usage méme de cette molécule, destinée a élinsemauvaises herbes dans les
champs de mais notamment, sera interdit a compter3@d juin 2003
«www.web-agri.fr». Ne bénéficiant plus de la préitat de son brevet depuis les
années 1970, l'atrazine est peu colteux et n'alpagel concurrent sur le marche,
selon le groupe chimique Novartis, qui en commésgain pourcentage important.
Mais le probléme est que cette molécule se retreysegmatiquement dans I'eau,
et parfois a des teneurs impressionnantes, d’atéiét de son analyse et du suivi
de sa dégradation.
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CHAPITRE II

ECHANTILLONNAGE ET EXTRACTION
DE L'ATRAZINE
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1. Introduction

Les triazines sont sélectionnés comme les prodlgss plus utilisés dans
'agriculture et dont la dégradation est plus leqtee celle des autres pesticides ; ces
herbicides sont bien connus comme étant polluastengiels de I'eau naturel[@5).

Cette pollution ou contamination des eaux passe@ameécanismes de transfert de
triazine a partir des compartiments air et sol.rPee qui est de l'interface air-eau, les
masses d’air ont un réle de transport de ces piodur de longues distances, alors que
L’interface sol-eau intervient & deux niveaux : taonination des eaux souterraines par
lessivage et contamination des eaux de surfaceifssellement et érosidgig).

Les transformations de produits contaminants da&nsdl du fait des micro-
organismes et/ou des reéactions chimiques, sontondoés sous le vocable de
dégradations.

Généralement, le taux de dégradation augmente lavéempérature et avec la
teneur d’eau dans le ddl6].

2. Partie expérimentale

Dans cette partie la photodégradation de l'atrazse suivie en fonction des
milieux d’application.

Atrazine en solution dans I'eau (distillée et eauabinet),
Atrazine seule,
Atrazine appliqué sur le mais.

Les échantillons ont été exposés au soleil entradis de mai et septembre 2002,
car en littérature les contréles visent particelent les périodes appelées " a haut
risque” (mai et juin), ainsi, 27% des analyses s@alisées pendant ces m[is].

a. Préparation des échantillons

1) Atrazine seule

0,5 mg d’atrazine sont introduites dans un récipgenverre, placé dans un milieu bien
aeré et ensoleillé*.
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2) Atrazine dans I'eau distillée :

0,5 mg d’'atrazine en solution dans I'hexane soottés a 100ml d’eau distillée qui
présente les caractéristiques physico-chimiqueaé@mpar le tableau 2-1 ci-dessous.

3) Atrazine dans I'eau de robinet :

0,5 mg d’atrazine dans I'hexane sont égalementi@goas 100ml d’eau de robinet qui
présente les caractéristiques physico-chimiqueaé@mpar le tableau 2-1 ci-dessous.

4) Traitement du mais avec l'atrazine :

0,5 mg d’atrazine dans I'hexane sont mélangés g tleQyrains de mais en prenant le
soin d'imprégner tous les grains avec I'atrazine.

Tableau 2-1Caractéristiques physico-chimiques des eaux WHRES]

Eléments a analyser Unité Eau distillée  Eau de robinet

ca* mg/| 1,8 72
Mg?* mg/l 6,2 158
cr mg/I 7,1 106,5
Carbonate TAC °F 0,64 24,5
pH - 4.7 7,46
Salinité mg/l 10 587
Turbidité NTU 0,35 0,64

Ces analyses ont été réalisées au niveau du laberde I'entreprise nationale des gaz industriels.

20



Ces quatre échantillons ont été exposés au salednt 15 jours et 90 jours
respectivement.

Notons que les échantillons ont été exposés surtemasse d'un immeuble de
hauteur d’environ 9metres dans la ville de koléawest d’Alger.

b. Extraction de I'atrazine a partir des échantillons
L’échantillon est transféré dans une ampoule a méca 3Xx150ml de
dichlorométhank sont utilisés pour récupérer la phase organigpedsaagitation de

30mn et filtration, le solvant est éliminé a I'éeapteur rotatif et concentré jusqu'a un
volume de 8ml environ.

Conclusion

Les milieux d’applications choisis devraient nogsmettre de nous rapprocher du
mode de dégradation de I'atrazine en substancesdgrqui se résumerait comme sulit :

— Désalkylation donnant I'atrazine desisopropyl,rbéaine desethyl et/ou
I'atrazine desethyl desisopropyl,

— Hydroxylation donnant I'atrazine 2-hydroxy,
— Hydroxylation-desalkylation donnant I'atrazine degiropyl 2-hydroxy.
Les quatre échantillons d’atrazine aprés miseessdi et extraction, sont injectés

en HPLC dans les méme conditions que les étalorss quurespondant aux produits de
dégradation présentés ci-dessous (Tableau 2-2) :

! Le dichlorométhane est le solvant qui permet t@otion d’un maximum de pesticides avec le meillemdement.
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Tableau 2-2 Représentation chimique de l'atrazine et de ses produits de dégradation

Composé

Structure chimique

1) Atrazine desisopropyl desethyl

2) Atrazine desisopropyl-2 hydroxy

3) Atrazine desisopropyl

4) Atrazine desethyl

5) Atrazine-2 hydroxy

6) Atrazine

22




CHAPITRE Il

SUIVI PAR HPLC DE LA DEGRADATION
DE L'ATRAZINE
DANS DIFFERENTS MILIEUX
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Introduction

L’'analyse environnementale montre souvent la pr@&secourante de composeés
dangereux en petites concentrations.

Plusieurs traces de composés organiques spécidlereer présent dans les rejets
industriels, sont toxiques et souvent cancérigélnesiétermination des herbicides et les
pesticides dans les aliments et I'eau a recu phitedtion et depuis, plusieurs méthodes
analytiques ont été élaborées [21].

Deux méthodes sont particulierement utiliséeschismmatographie gaz CPG couplée a
plusieurs systémes (MSECD’, FID...), et la chromatographie liquide HPLC qui
s’avere la plus intéressante dans ce cas, cartellifs étalons dérivés de I'atrazine y
sont mieux élués et facilement détectés en UV dwléleurs insaturations.

I. Généralités sur la chromatographie liquide a haute
performance

La chromatographie liquide a haute performance atrtrepuis quelques années un
renouveau remarquable grace aux applications deegplplus nombreuses qu’elle permet
et aux solutions gu’elle propose aux problemes pds@is divers domaines de I'analyse
organique et inorganique. En effet, bien que laowriatographie en phase liquide sur
colonne soit la plus ancienne des techniques chomraphiques, son développement
a été plus lent en raison principalement de laelemtles séparations et de I'absence
de détecteurs universels et performants. Actueltiénees limitations ont été dépassées
avec la mise au point de nouvelles phases staii@snalus performantes et de détecteurs
adaptés a la plupart des solutés.

2 MS : Spectrométrie de Masse.
3 ECD : Détecteur a Capture d’Electrons.
* FID : Détecteur a I'lonisation de Flamme.
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1. Classification des méthodes chromatographiques

Toutes les techniques chromatographiques sont baséde partage et I'adsorption
des solutés analysés entre deux phases : 'unerstaire et 'autre mobile (Tableau 3-1)

3.

Tableau 3-1 Les différentes techniques chromatographiques

Phénoménes Adsorption Partage
Phase stationnaire Solide Liquide
Phase mobile Gaz Liquide Gaz Liquide
Nature physique Chromatographie Chromatographie Chromatographie Chromatographie
des phases gaz-solide liquide-solide gaz-liquide liquide-liquide
Procédé utilisé Chromatographie - Chromatographie Chromatographie - Chromatographie
en phase gazeusesur colonne en phase gazeusesur papier
- Chromatographie - Chromatographie
sur couche mince liquide-liquide a
- Chromatographie haute performance

liquide-solide a
haute performance

2. Notions fondamentales

En chromatographie liquide, comme dans touteselgsniques chromatographiques,
la séparation est basée sur la différence de laision des solutés étudiés entre deux
phases non miscibl¢&9] :

+ La phase stationnaire (Solide vierge ou greffé),

+ La phase mobile (Solvant ou mélange de solvants).
3. La séparation en chromatographie liquide
Une bonne séparation chromatographique signifie :

Une rétention suffisante des solutés injectés, domme certaine affinité pour
la phase stationnaire,

Une bonne séparation des différents pics chromatogphiques,

Une durée d’analyse suffisamment courte.

25



4. Analyse qualitative

Elle consiste a faire une comparaison des parasné&eétention d’un échantillon a
analyser avec ceux de I'étalon sous les mémes tommslichromatographiques qui
doivent étre optimisées au préalable et ceci agecohcours d’'un certain nombre de
grandeurs chromatographiques, dont les plus impi@gasont rappelées ci-dessf2(g.

a. Grandeurs de rétention

La quantité d’échantillon injectée étant suffisamingetite, chague composé élué
donne un pic symétrique et gaussien. On appglie temps d’élution au maximum du
pic, mesuré a partir de I'injectid20].

b. Temps mort

tn: C'est le temps de rétention d'un composé nonntetpar la colonne c’est
généralement le pic du solvant[4].

c. Temps de rétention réduit ou corrigé

tr' : C'est le temps qui sépare les deux sommetsicddypsoluté a analyser et celui
non retenu par la colonne (pic du solvant), cowagpnt au temps mort.

R =tr—1tn (1)

d. Facteur de capacité K’

K’ : C’est le rapport entre le temps de rétentiéduit et le temps mort.
K'=tg'/tm (2

e. Sélectivité

Pour caractériser la distance séparant les somdeetdeux pics consécutifs, on
utilise la sélectivite.

a : C'est le facteur de séparation entre deux pigscants, il correspond au rapport
des facteurs de capacité de la colonne pour les@®suposes :

a=(t'2/tr'1) = (K'2/ K'y) 3)
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f. Facteur de résolution

Le facteur de résolution R entre deux pics est dquar la formule :
R = 2(tke- tra) / (W1H+W2) 4)

Il découle directement de cette définition que dgasation entre deux pics est
d’autant meilleure que R est plus grand.

tr1: temps de rétention du premier composeé élué,
tr2: temps de rétention du deuxieme composé élue,
wl: largeur a la base du pic du premier composé& élu
w2: largeur a la base du pic du deuxieme compase él

g. Efficacité

L’efficacité d’'une colonne chromatographique, ddépend I'étalement des pics,

est mesurée, pour chaque composé, par le nombreplateaux théoriques N
correspondant a la colonne.

Plus N est grand, plus le pouvoir de séparatiola delonne est grand.

N = 16(&/ w)? (5)
tr: temps de rétention du composé,

w : largeur du pic a la base.
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5. Appareillage en HPLC
Le chromatographe liquide est constitué des pastiesanteg20] :

Un réservoir contenant la phase mobile,

Une pompe pour pousser la phase mobile a travers wysteme a pression
élevee,

Un injecteur pour introduire I'échantillon dans la phase mobile,
La colonne,
Le détecteur.

La figure 3-1 nous montre le schéma de principen dbromatographe en phase
liquide.

a. Réservoir de solvant

La premiere caractéristique du réservoir est solumnve utile, dont dépend le
nombre d’analyses réalisables sans interruption.vblnme d’au moins un litre est
satisfaisant dans notre cas ; l'utilisation d'useoir de solvant étanche est nécessaire

pour en limiter I'’évaporatiof2Q].
b. Systeme de pompage
Il se caractérise par :
Un rendement indépendant de la nature du solvant,
Un débit constant pour permettre la reproductibilité des temps de rétention,
Une grande gamme de débit.
c. Gradient d’élution

L’élution graduée lors de la séparation de mélargesplexes permet, en modifiant
la composition de I'éluant, d’optimiser les valewlss facteurs de capacité et par-la de
réduire les temps d’'analyse.

Dans notre cas, on a utlisé une seule pompe oeuplkec des vannes
proportionnelles commandées par un microprocesgaupermet d’obtenir des gradients
de forme quelconque.
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d. Injecteur

Il existe deux méthodes d'injection de I'échantillau sommet de la colonne :
Les injecteurs a seringue,
Les vannes a boucle d’échantillonnage ou a tiroir.

L’injecteur utilisé dans ce travail est constituén# vanne d’injection a boucle. La
solution a injecter, préalablement introduite dame boucle de volume connu, est
entrainée en téte de colonne par la phase élurtes rotation ou translation de la vanne
[20].

e. Colonne

Les dimensions de colonne les plus fréquemment igiées sont de I'ordre de 5 a 25cm
de long et 4 a 5mm de diametre intérieur.

Elles sont généralement en acier inoxydable. On gessi utiliser du verre gainé
dans I'acier. Les connexions doivent étre bien s@Egppour éviter les volumes morts
importants qui provoquent une perte en efficadit®nerésolution.

f. Détection en HPLC

C’est l'une des parties essentielles de I'appapeilsqu’elle permet de suivre
I'élution et la séparation des solutés et de medaue concentration.

Contrairement a la chromatographie en phase gaziusexiste pas de détecteur
universel suffisamment sensible. Les plus utilisést le réfractometre différentiel et le
détecteur a absorption dans l'ultraviolet et leibkes Il existe aussi de nombreux
détecteurs tres sensibles mais spécifiques.

Dans notre cas, c’est le détecteur a absorptios faltra -violet /visible qui est
utilisé.
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Phase molbé - X
Réservoir de solvar
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Systéme de

Injecteur

______________________________________

Phase stationnaire

_____________________

_______________________

Détecteur

v

Enregistreur
ou Intégrateur

Figure 3-1 Schéma représentatif d’'un chromatographe liquide
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II- Analyse par HPLC de Datrazine et de ses produits de
dégradation

1. Conditions de travalil
Appareillage : HPLC TSP (Thermo Séparation Products
Colonne :u Bondapak-Phenyl,
Longueur : 28 cm,
Diameétre intérieur : 4,6 mm,
Solvant : acétonitrile pour HPLC et eau distillééglablement dégazée,
Détecteur (UV) A= 227 nm kmax des triazines) [3],
Quantité injectée : 0,4,

Etalons SUPELCO purs.
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Gradient d’élution

Tableau 3-2 Programme de gradient en HPLC

Temps (mn) % en Acetonitrile % en Eau
0 10 90
25 10 90
26 30 70
45 30 70
50 10 90

2. Résultats et discussion

Dans un premier temps, nous avons recherché leeanes conditions de
séparation de ces étalons en faisant varier la ostipn de la phase mobile
CH3CN/H,0.

Le Tableau 3-3 nous donne l'ordre d’élution der#aine et de ses produits de
dégradation en fonction de la composition de lssphmaobile.

Tableau 3-3 L’'ordre d’élution de l'atrazine et de ses métabolites

Ordre de d’élution

Composition de la phase mobile (Acetonitrile/eau)

Soluté 50/50 30/70 10/90 Gradient
1. Atrazine déséthyl

L 2 2 1 1
désisopropyl
2. Atrazine désiso I-

i 1 1 2 2

2hydroxy
3. Atrazine désisopropyl 3 3 3 3
4. Atrazine déséthyl 4 5 4 4
5. Atrazine —2hydroxy 5 4 5 5
6. Atrazine - 6 6 6

5Les composeés 1, 2, 3, 4, élués en (10/9¢0BH Eau) et 5, 6 en (30/70 GEN / Eau).
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Nous pouvons relever dans ce cas une inversiomsiégn entre le composé (1) et
(2) et entre le (4) et (5) en passant dans la csitipo de la phase mobile de 10%, 30% a
50% en acétonitrile.

Le nombre de plateaux théorique a été calculé poaque étalon en fonction de la
composition de la phase mobile (tableau 3-4).

Tableau 3-4 Variation du nombre de plateaux théoriques (5) en fonction de la
composition de la phase mobile

Nombre de plateaux

Composition de la phase mobile (acetonitrile/eau)

Soluté 50/50 30/70 10/90 Gradiént

1. Atrazine déséthyl

. 4303 490 891 1787

désisopropyl
2. Atrazine désisopropyl 2-

973 443 778 1421
hydroxy
3. Atrazine désisopropyl 566 856 943 3078
4. Atrazine déséthyl 600 1318 1639 3593
5. Atrazine

686 544 1123 34355
2-hydroxy
6. Atrazine - 2694 1842 18623

On peut relever de ce tableau les points suivants :

- Le nombre de plateaux théoriques varie avec la ogitipn de la phase mobile
pour chaque soluté,

- La phase mobile qui donne le plus grand nombre ldeequx est la phase
graduée.

Le Tableau 3-5 montre la variation du facteur ded#ité (3) en fonction de la
composition de la phase mobile.

bLes composeés 1, 2, 3, 4, élués en (10/9¢0BH Eau) et 5, 6 en (30/70 GEN / Eau).
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Tableau 3-5 Variations du facteur de sélectivité

Composition de la phase mobile (Acetonitrile/eau)

Sélectivité 50/50 30/70 10/90 Gradiént
al-2 1,05 1,11 1,43 1,23
a2-3 1,36 1,56 1,63 2
a3-4 1,09 1,26 1,53 1,56
a4-5 1,07 1,04 2,43 1,49
a5-6 - 2,44 1,94 1,10

La sélectivité dans le gradient d’élution est ppusche a celle obtenue dans la
phase mobile 10/90 en mode isocratique.

Le Tableau 3-6 donne les variations du facteuad@&solution (4) en fonction de la
composition de la phase mobile

Tableau 3-6 Variations du facteur de résolution

Composition de la phase mobile (Acétonitrile/eau)

Résolution 50/50 30/70 10/90 Gradignt
R12 0,18 0,13 0,82 0,96
R23 0,94 0,8 1,21 2,81
R34 0,22 0,45 1,39 2,37
R45 0,17 0,1 2,66 5,85
R56 - 0,3 2,66 1,58

Nous remarquons que la résolution est globalemegitiemre avec le gradient
d’élution.

"Les composeés 1, 2, 3, 4, élués en (10/9gCTH Eau) et 5, 6 en (30/70 GEN / Eau).
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Comme dans la chromatographie gaz, I'élution demposés est décrite par le
temps de rétention et le facteur de capacité Ki,dgpend de la nature chimique de la
composition et du débit de la phase mo[i2g.

Le tableau 3-7 donne la variation du temps de ti@ermt le facteur de capacité(2)
en fonction de la composition de la phase mobile

Tableau 3-7 Variations du temps de rétention et du facteur de capacité

Composition de la phase mobile (Acétonitrile/Eau)

50/50 30/70 10/90 Gradierit
Soluté tr K’ tr K’ tr K’ tr K’
1. Atrazine déséthyl 3,28 1,73 4,27 190 5,92 3,8 6,34 4,76

désisopropyl
2. Atrazine désisopropyl 3,12 160 399 1,71 798 554 7,54 5,85
2-hydroxy
3. Atrazine désisopropyl 446 2,72 5,84 2,97 12,28 9,06 13,87 11,60

4. Atrazine déséthyl 49 3,08 7,26 3,93 18,22 13,93 20,98 18,07
5. Atrazine 2-hydroxy 524 3,37 7,01 3,76 42,57 33,89 37,07 32,7
6. Atrazine - - 1557 9,59 81,55 65,84 40,94 36,21

Le gradient a donné une bonne séparation avec eepst de rétentions
suffisamment courts.

3. Conclusion

Les résultats obtenus par cette technique chromaibmue, nous permettent de
noter les points suivants :

« La composition de la phase mobile qui sépare lexlies six composeés injectés
suivant le temps de rétention est la 10% en aitéteret 90% en eau. On a choisi le
gradient d’élution afin d’accélérer plus I'élutioles deux derniers composeés.

« Les composés les moins encombrés sortent en prefegirle cas de I'atrazine
désisopropyl déséthyl qui sort avant I'atrazineistfmopyl puis l'atrazine déséthyl et
cela par rapport aux groupements R1 et R2, maisgpgort au groupement X, I'atrazine
2-hydroxy sort avant l'atrazine.
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4. Mélange des étalons

Afin qu’il y ait le moins d’erreur sur les donnéds rétention, nous avons préeféré
injecter le mélange de tous les étalons en gradierdolvants (Tableau 3-8), et cela a
chaque injection d’échantillon.

Ainsi, le mélange d’étalons a été injecté troissfen HPLC comme le montre le
tableau suivant :

Tableau 3-8 : Temps de rétention et facteur de capacité du mélange d’étalons

Date : 12/01/03 Date: 14/01/03 Date: 15/01/03
Heure : 09:46:30 Heure :09:18:30 Heure : 11:50:50

Soluté tr K’ tr K’ tr K’

1) Atrazine déséthyl

. 6,34 4,76 6,53 493 6,57 4,97
désisopropyl

2) Atrazine désisopropyl

2-hydroxy 7,54 5,85 - - 8,01 6,28
3) Atrazine désisopropyl 13,87 11,60 14556 12,23 14,74 124
4) Atrazine déséthyl 20,98 18,07 21,67 18,3 22,32 19,29
5) Atrazine 2-hydroxy 37,07 32,7 37,57 33,15 37,62 33,2
6) Atrazine 40,94 36,21 41,7 36,90 42,06 37,23

Nous pouvons relever les remarques suivantes :
L’atrazine totalement désalkylée sort en premikds,est donc la moins retenue,

Lorsque le groupement hydroxyle remplace le chldaerétention diminue ;
c’est le cas de l'atrazine désisopropyl 2-hydrdtgy= 7,54) et I'atrazine désisopropyl
(tr = 13,87) ; donc le chlore retient plus la moléaylie le groupement hydroxyle,

L'atrazine déséthyl est plus retenue que latrazdeésisopropyl; donc le
groupement isopropyl retient plus la molécule géehy!.
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L’atrazine 2-hydroxy sort avant I'atrazine donc ecoenremarqué ci-dessus, le
chlore retient plus que le groupement hydroxyledlfgérence des temps de rétentions et
le facteur de capacité entre ces deux produits:sont

Atr4-3 = 3,87 ;4,13 ;4,44

AK’4-3=3,51; 3,75 ; 4,03

Cette derniére constatation peut étre exploitéer poé@voir dans les mémes
conditions des temps de rétention des produits égadations non injectés (voir le
tableau 3-9).

Tableau 3-9 Temps de rétention et facteur de capacité des produits
de dégradation non injectés

Date : 12/01/03 Date : 14/01/03 Date : 15/01/03
Heure : 09:46:30 Heure : 09:18:30 Heure : 11:50:50

Soluté tr K’ tr K’ tr K’

1) Atrazine déséthyl désisoprop
2,47 1.25 2,40 1.18 2,13 0,94
2-hydroxy

2) Atrazine déséthyl 2-hydroxy 17,11 14,55 17,54 14,95 17,88 15.25

La figure 3-2 nous donne le chromatogramme desngékétalon injectés en phase
graduée.

Apres avoir caractérisé les dérivés de I'atrazdigppnibles et non disponibles) par
leurs temps de rétentiopet coefficient de capacité K’, nous passons & jasaBtie de ce
chapitre qui concerne le suivi de la dégradatiofiadeazine dans différents milieux.
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Les pics :

1:

2:

6

*

Atrazine desethyl desisopropyl,

Atrazine desisopropyl2-hydroxy,

. Atrazine desisopropyl,
. Atrazine desethyl,

. Atrazine 2-hydroxy,

: Atrazine,

: une impureté qui accompagne ’
I'atrazine 2-hydroxy. ;N

Figure 3-2 : Chromatogramme du mélange d’étalons obtenus paCHPL

38



III- Suivi de la dégradation de ’atrazine dans différents milieux

1. Matériel et méthode

Les expériences ont été réalisées avec des éfdledsl-deHaén purs nommeés ci-
dessous :

Atrazine désisopropyl (96,1%) ; Atrazine 2-hydrof84,7%) ; Atrazine déséthyl
(99,9%) ; Atrazine déséthyl désisopropyl (98,3%#trazine désisopropyl 2-hydroxy
(95,4%).

Et Atrazine pur (Chrompack).

La détermination des triazines par HPLC est soupggtédée par une extraction et
concentration de I'échantillon.

Extraction liquide-liquide LLE

La méthode d’extraction liquide-liquide LLE utilisé est une méthode
traditionnelle ; elle est trés utilisée et est cdéste souvent comme celle donnant les
résultats les plus fiabl¢23].

L’inconvénient de cette méthode est l'utilisaticnrdgrand volume de solvant qui
est en général toxique et inflammable.

Les solvants organiques généralement utilisés Isodichlorométhane, I'acétone,
'hexane, I'acétate d’éthyle et le chloroforme.

Le tableau 3-10 regroupe les principaux travaugaifés par cette technique sur les
pesticides en particulier sur I'atrazine dans I'eaie sol.

L’analyse des traces d’atrazine et/ou de ses miéebpar HPLC est donnée dans
le tableau 3-10, en référence a la littérature.
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Tableau 3-10 Les méthodes d’analyse réalisées pour la détection de l'atrazine
et de ses métabolites

Molécule étudiée Conditions opératoires Applications Réf.
- Atrazine Colonne charcoal packed Détermination des triazines a 23
- Atrazine déséthyl A = 220nm partir du sol
desisopropyl Phase mobile:

2-hydroxy (MET)  Acetonitrile/phosphate Buffer
- Atrazine 2-hydroxy(60/40)

Débit = 1ml min-1

- Atrazine Colonne Spherisorb ODS-2 Deétermination des pesticides 24
- Atrazine (20%0,46cm 1.D, pum particuledans I'eau de riviere
desisopropyl (DEA) size)
- Atrazine A = 240nm
déséthyl (DIA) Phase mobile : Methanol/eat

acidifiée

(en gradient d’élution)

Débit = 1ml/mn

Atrazine déséthyl Colonne : 25cnx 4,6 mm |.D Détermination des pesticides 25
packed with im octylsilica dans les eaux souterraines
gel
Phase mobile: Acetonitrile/ee
HPLC (en gradient d’élution ]
A =215nm
Débit de 1ml/mn

Atrazine Colonne : Zorbax B1£S156 Détermination des herbicides 26
x 4,6mm, 3,5m dans I'eau potable
Phase mobile Acetonitrile/eat
purifiée
A = 220-240nm
Débit de 1-2ml/mn
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2. Résultats et discussions

Les échantillons obtenus sont injectts en HPLC ddes conditions
chromatographiques optimisées, les résultats obtapparaissent dans les figures 3-(3,
4, 5, 6), un mélange d’étalons purs a été égalem@tté dans les mémes conditions
(Figure 3-2) pour la comparaison des temps detiéten

a. Atrazine seule sous ensoleillement

Le tableau 3-11 nous donne les résultats d’anghgseHPLC de l'atrazine seule
apres 15 jours et 90 jours d’ensoleillement (Fig+3).

Tableau 3-11 Temps de rétention et pourcentage de [l'atrazine et de ses
métabolites

Apres 15jours Aprées 3 mois

i tr Mélange
Soluté i tr % tr %
étalon

1) Atrazine déséthyl

. 2,40 - - 2,54 1,1
désisopropyl 2-hydroxy
2) Atrazine déséthyl

. 6,53 6,48 0,51 6,93 0,06
désisopropyl
3) Atrazine désisopropyl

) ALY - 7,00 0,23 7,57 0,14
2-hydroxy
4) Atrazine désisopropyl 14,56 14,18 0,54 - -
5) Atrazine déséthyl 21,67 21,35 1,22 - -
6) Atrazine 2-hydroxy 37,57 38,02 8,24 34,63 16,14
7) Atrazine 41,7 41,7 64,01 39,08 44,76

A partir du tableau 3-11, nous pourrons tirer Esarques suivantes :

Le pourcentage de l'atrazine diminue de 64,01 %é&@@A5 jours) a 44,76 %
(apres 90 jours),

L’atrazine 2-hydroxy est le principal produit dégidadation et qui augmente de
8,24 % (apres 15 jours) a 16,14 % (apres 90 jours),

41



L’atrazine désisopropyl et I'atrazine déséthyl apmssent avec un pourcentage
respectivement de 0,54 % et 1,22 % puis disparaisgges 90 jours,

Apparition d’'un pic a 2,54 qui correspondrait aréaine déséthyl désisopropyl
2-hydroxy a un pourcentage relativement important d %.

Les pics :
1 : Atrazine desethyl desisopropyl, 5 : Atrazine 2-hydroxy,
2 . Atrazine desisopropyl2-hydroxy, 6 : Atrazine,

w

. Atrazine desisopropyl, * . une impureté qui accompagne

I'atrazine 2-hydroxy.
4 : Atrazine desethyl,

6
6
5 j
.-r'\ I| *
5| | |
\E 1,
\\.
NI\
Chromatogramme de la dégradation Chromatogramme de la dégradation
de l'atrazine seule aprées 15 jours de l'atrazine seule aprés 3 mois

Figure 3-3 Chromatogrammes de la dégradation de l'atraznéesapres 15 et 90 jours
obtenus par HPLC
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b. Atrazine dans I'eau distillée sous ensoleillement

Le tableau 3-12 nous donne les résultats d’anghseHPLC de I'atrazine dans
I'eau distillée sous ensoleillement (Figure 3-4).

Tableau 3-12 Temps de rétention et pourcentage de [l'atrazine et de ses
métabolites

Apres 15 jours  Aprés 3 mois

i tr Mélange
Soluté i tr % tr %
étalon

1. Atrazine déséthyl

.. 6,34 6,38 0,41 6,37 0,05
désisopropyl
2. Atrazine désisopropyl

7,54 7,57 0,17 7,95 0,15

2-hydroxy
3. Atrazine désisopropyl 13,87 14,1 0,40 14,02 0,09
4. Atrazine déséthyl 20,98 21,36 091 21,2 0,09
5. Atrazine 2-hydroxy 37,07 37,52 19,95 37,01 16,5
6. Atrazine 40,94 42,16 40,49 41,74 37,37

Le pourcentage de l'atrazine diminue de 40,49 %é&@@d5 jours) a 37,37 %
(apres 90 jours),

Comme dans l'atrazine seule, il y’a un pourcentagativement important en
atrazine 2-hydroxy 19,95 % (apres 15 jours) et %6 ,&Gpres 90 jours),

Dans le cas de l'atrazine déséthyl désisopropyl,atazine désisopropyl et de
I'atrazine déséthyl, leurs pourcentages diminuertefnent apres 90 jours,

L’atrazine désisopropyl 2-hydroxy reste pratiquetremstant 0,17 % (aprés 15
jours) et 0,15 % (aprés 90 jours).
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Les pics :
1 : Atrazine desethyl desisopropyl, 5 : Atrazine 2-hydroxy,
2 : Atrazine desisopropyl2-hydroxy, 6 : Atrazine,
*: une impureté qui accompagne l'atrazine

3 : Atrazine desisopropyl, 2-hydroxy.

4 : Atrazine desethyl,

1

| |

3
2 . |
L \_)kd | ﬁzws =00 \

Chromatogramme de la dégradation Chromatogramme de la dégradation
de l'atrazine dans I'eau distillée de l'atrazine dans I'eau distillée
apres 15 jours aprés 3 mois

Figure 3-4 Chromatogrammes de la dégradation de I'atrazams tieau distillée
apres 15 et 90 jours obtenus par HPLC
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c. Atrazine dans I'eau de robinet sous ensoleillement

Le tableau 3-13 donne les résultats d’analyse [prGHde I'atrazine dans I'eau de
robinet sous ensoleillement (figure 3-5).

Tableau 3-13:Temps de rétention et pourcentage de l'atrazine et de ses
métabolites

Apres 15jours  Aprés 3 mois

i tr Mélange
Soluté i tr % tr %
étalon

1. Atrazine déséthyl 6,34 6,26 0,08 6,52 0,03
désisopropyl

2. Atrazine désisopropyl 2- 7,54 8,11 0,26 7,82 0,26
hydroxy

3. Atrazine désisopropyl 13,87 13,54 0,1 - -

4. Atrazine déséthyl 20,98 20,32 0,15 20,93 0,26
5. Atrazine 2-hydroxy 37,07 35,66 16,16 36,81 24,9
6. Atrazine 40,94 43,73 34,53 40,84 24,97

A partir du tableau ci-dessous, nous tirons lesargoes suivantes :

- Le pourcentage de l'atrazine diminue de 34,53 %e@5 jours) a 24,97 %
(apres 90 jours),

- L’augmentation remarquée pour I'atrazine 2-hydr@sy9 % (apres 90 jours) est
plus grande que dans 'eau distillée 16,5 % (apOe®urs),

- L’'atrazine déséthyl augmente de 0,15 % (apres UBsjoa 0,26% (apres
90jours) ceci est plus important dans I'eau dermrebiue dans I'eau distillée,

- Globalement, on peut remarquer que l'atrazine ggadie plus facilement dans
'eau de robinet que dans I'eau distillée, cecagail a la présence d'oligo-éléments et
d’éléments minéraux dans I'eau de robinet par regpbeau distillée.
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Les pics :
1 : Atrazine desethyl desisopropyl, 5 : Atrazine 2-hydroxy,
2 : Atrazine desisopropyl2-hydroxy, 6 : Atrazine,
*: une impureté qui accompagne l'atrazine

3 : Atrazine desisopropyl, 2-hydroxy.

4 : Atrazine desethyl,

4
12 34 1? /f.-'-\.
I~ ki
Chromatogramme de la dégradation Chromatogramme de la dégradation
de l'atrazine dans I'eau de robinet de l'atrazine dans I'eau de robinet
apres 15 jours aprés 3 mois

Figure 3-5 Chromatogrammes de la dégradation de I'atrazine Baau de robinet
aprés 15 et 90 jours obtenus par HPLC
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d. Atrazine dans le mais sous ensoleillement

Le tableau 3-14 nous donne les résultats d'angdgsdHPLC de l'atrazine dans le

mais sous ensoleillement (Figure 3-6).

Tableau 3-14 Temps de rétention et pourcentage de [l'atrazine et de ses

métabolites
Aprés 15 jours Aprés 3 mois
5 tr Mélange
Soluté i tr % tr %
étalon

1. Atrazine déséthyl

- 6,97 - - - -
désisopropyl
2. Atrazine désisopropyl

8,01 7,86 0,15 7,86 0,20

2-hydroxy
3. Atrazine désisopropyl 14,74 - - - -
4. Atrazine déséthyl 22,32 - - - -
5. Atrazine 2-hydroxy 37,62 38,38 26,96 36,40 71,30
6. Atrazine 42,06 43,66 39,48 40,59 7,54

- L’atrazine diminue de 39,48 % a 7,54 % pour uneopér qui s’étale de 15

a 90 jours,

- Le produit de dégradation de [latrazine 2-hydroxygraente de 26,96 %

a71,3% de 15 a 90 jours, c’est le plus grandqeniage remarqueé,

- Obtention de l'atrazine desisopropyl 2-hydroxy qugmente également de 0,15

% (15 jours) a 0,2 % (90 jours).
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Les pics :
2 . Atrazine desisopropyl2-hydroxy,

5 : Atrazine 2-hydroxy,

6 : Atrazine,
*: une impureté qui accompagne l'atrazine
2-hydroxy.
5
[ a 5
| |
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\ | |\ .
| |f \
.; \ﬁ
J-’-h -P-"JI 'Ul'r — L T
Chromatogramme de la dégradéon Chromatogramme de la dégradation
de l'atrazine dans le mais de l'atrazine dans le mais
apres 15 jours aprés 3 mois

Figure 3-6 Chromatogrammes de la dégradation de I'ateadans le mais
apres 15 et 90 jours obtenus par HPLC
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Conclusion

Les connaissances actuelles sur I'évolution degitres dans les compartiments sol
et eau de I'environnement permettent de décrirgplesessus de dégradation sur le plan
gualitatif, mais ne permettent pas encore de coadians le cas général quant a leur
importance quantitative.

L’atrazine, dont le prix est particulierement attiadepuis la fin de validité de son
brevet, reste, malgré ses imperfections, le prodeiibase en matiere de désherbage du

mais|g].

Dans les figures qui suivent 3-(7, 8, 9, 10, 11), bh donne une représentation
graphique du comportement des différents métalsotitens les quatre milieux : I'eau
distillée, 'eau de robinet, seule et dans le mais.

Figure 3-7 pourcentage d'atrazine
desethyl desisopropyl en fonction du
temps
= 0.6 —e—ecaude
% 0.5 robinet
- —m— eau distillée
8% 03[
o % 8% atrazine
.cﬁu 8 0 "\\w seule
- 0
ISR 15 90
G temps en jours
X
o

L’atrazine déséthyl desisopropyl diminue dansteis tmilieux
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Figure 3-8 Pourcentage d'atrazine
desisopropyl-2hydroxy en fonction du
temps
20.3 —e—cau de
) .g — robinet
S 5 —— eau distillée
N 20.2
SN =
T = atrazine
S %O'l seule
< g 0 dans le mais
L
[}
3 ?emps er??ours

L’atrazine désisopropyl-2 hydroxy diminue dans lighstillée et I'atrazine seule
Il est stable dans I'eau de robinet et augmente lamais

Figure 3-9 Pourcentage d'atrazine
desisopropyl en fonction du temps

e _ 82 —e—ecaude
N> robinet
£ P N —=—eau distilée
=3 0.2

u') .
5 0.1 * = atrazine
:\g S 0 M seule

15 90

temps en jours

L’atrazine désisopropyl diminue dans les trois @ik

Figure 3-10 Pourcentage d'atrazine
desethyl en fonction du temps

temps en jours

>

% % —e— eau de robinet
g .

g §: N —&— eau distillée
c

£ 5

© S = = .

% atrazine seule
= 15 90

)

°

X

L’atrazine dééthyl diminue dans 'eau distillée et I'atrazineikse
et augmente dans I'eau de robinet
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% en atrazine-20H

Figure 3- 11 Pourcentage d'atrazine
2-hydroxy en fonction du temps

80
60
40
20

0

—e—caude

robinet

—— eau distillée

1 —N atrazine

15

temps en jours

seule
90 dans le mais

L’atrazine-2hydroxy augmente sauf dans I'eau diégtibu il reste stable

% en atrazine

Figure 3-12 Poucentage de degradation
d'atrazine en fonction du temps

—e—eau de robinet

—#— eau distillée

80
60 ~
20 e
0 T
15 90

temps (jours)

atrazine seule

dans le mais

L’atrazine diminue dans les quatre milieux
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CONCLUSION GENERALE
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Ce travail nous a permis avant tout de nous farnska aux techniques d’extraction
des herbicides et a la chromatographie liquideudehperformance HPLC.

En premier lieu, nous avons essayé d’améliorer dpamation en HPLC de
I'Atrazine et de ses cing produits de dégradatinrfagsant varier la composition de la
phase mobile (CKCN/H,0).

Il s’est ainsi avéré que le gradient d’élution a® une bonne séparation des six
échantillons, lesquels ont été caractérisés aiasidar leurs,tque leurs K.

Nous nous sommes intéressés en second lieu au deivMa dégradation de
I’Atrazine sous ensoleillement durant 15 jours@{jdurs.

Ainsi, quatre cas ont été adoptés :
1. ['Atrazine seule,
2. [I'Atrazine dans I'eau distillée,
3. [I'Atrazine dans I'eau de robinet,
4. [I'Atrazine dans le mais.

La dégradation de I'Atrazine en fonction du tempété la plus importante dans
le mais (-31,94 %) ensuite dans I'Atrazine seul®,@5 %), puis dans I'eau de robinet
(-0,56 %) et enfin dans I'eau distillée (-3.12 %).

Par comparaison des temps de rétention obtenus aprét 90 jours dans les quatre
cas cités ci-dessus, avec les étalons des prathiitiegradation injectés dans les mémes
conditions, il s’est avéré que I'Atrazine 2-hydroegt le plus important produit de
dégradation ; comme le montre le tableau ci-apres :
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Milieux traités avec I'Atrazine

. Eau de robinet Seule Eau distillée
Mais

Diminution du %
en Atrazine entre -31,94 -9,56 -19,25 -3,12
15 et 90 jours

Augmentation du %
en Atrazine 2-hydroxy +44,34 +8,74 +7,9 -3,45
entre 15 et 90 jours

Par conséquent, la dégradation de [I'Atrazine esauteup plus d'origine
photochimique puisqu’elle a conduit & I'obtentiomajoritaire du métabolite hydroxylé
gue biologique puisqu’elle a conduit a des pourmges trés faibles en métabolites
désalkyléswww.agpn.com».

Il serait intéressant par la suite d’effectuer aeslyses utilisant le couplage LC/MS
pour confirmer l'identité des produits de dégrantattt de mener également des analyses
guantitatives plus précises sur des temps de datipadglus longs.
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