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RESUME / ABSTRACT

Le bilan environnemental de I’utilisation des insecticides organochlorés dans la culture
de coton, café et cacao au Togo par CPG/SM révele la présence de DDT, aldrine,
dieldrine, endrine, heptachlore, lindane et endosulfan dans les sols, les sédiments, le
mais, le ni€bé, le café et le cacao a des concentrations de 0,18 a 160 pg.kg'1 et dans
I’eau de rivieres et de puits a des teneurs de 0,02 a 0,40 pg.L'1 excédant les limites
maximales tolérables recommandées par la FAO, ’OMS et I’'Union Européenne. Des
tests biologiques en laboratoire indiquent que les huiles essentielles de cinq plantes
aromatiques locales et I’huile de graine de neem ont une activité insecticide sur le
scolyte des fruits du caféier (Hypothenemus hampei F.) comparable a celle de
I’endosulfan, I’insecticide chimique. La sensibilité du scolyte a ces extraits végétaux
dépasse de loin celle du parasitoide Cephalonomia stephanoderis Betrem exprimant
ainsi leur sélectivité. L’huile de graine de neem s’est révélée la plus intéressante. Ces
résultats sont prometteurs pour que la recherche entamée dans ce domaine se poursuive.

Environmental assessment of organochlorinated insecticides used in cotton, coffee and
cocoa culture growing in Togo by GC/MS analyses revealed the presence of
organochlorinated pesticides such as DDT, aldrin, dieldrin, endrin, heptachlor, lindane
and endosulfan in soils, sediments, maize, cowpea, coffee and cocoa (0.18 -
160 pg.kg™") and in water of rivers and well used as drinking water (0.02 - 0.40 pg.L'™")
exceeding the maximum residue set by limit of FAO, WHO and the European Union.
Bioassays in laboratory indicated insecticidal activities of five local aromatic plant
essential oils and neem seed oil against coffee berry borer (Hypothenemus hampei F.)
comparable to that of endosulfan, a commercial chemical insecticide. The sensibility of
H. hampei towards plant extracts was higher than that of the parasitoide Cephalonomia
stephanoderis Betrem indicating their selectivity. Neem seed oil was the most
interesting. These results on the effectiveness of local plants extracts to fight coffee
berry borer were promising and the research started in this field should be continued.

Mots-clés / Key words

Bilan environnemental, pesticides organochlorés, plantes aromatiques locales, huiles
essentielles, huile de graine de neem, activité insecticide, scolyte du café, parasitoides.

Environmental assessment, organochlorinated pesticides, local aromatic plants, essential
oils, neem seed oil, insecticidal activity, coffee berry borer, parasitoids
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INTRODUCTION GENERALE



L’essor prodigieux de I'industrie chimique au 20°™ siécle a profondément et
irréversiblement modifié les modes de production et de consommation tant dans les
régions technologiquement et économiquement avancées que dans les régions moins
nanties de la planete. Plus particulierement, la production massive et I’usage généralisé
des produits chimiques en agriculture notamment les engrais minéraux et les produits
phytosanitaires ont rendu possible [’intensification de I’agriculture avec un

accroissement spectaculaire des rendements des cultures.

Au Togo, comme ailleurs en Afrique, les produits phytosanitaires ont été introduits, a
partir de I’époque coloniale, principalement pour la protection des cultures de rente
destinées a la métropole. Ainsi, des insecticides organochlorés dits « de premiere
génération » comme aldrine, endrine, DDT, dieldrine, heptachlore, lindane, entre autres
ont été massivement utilisés dans la lutte chimique contre les ravageurs du caféier, du

cacaoyer et du cotonnier (Oloudé ef al., 1995 ; Kolani et al., 2003).

Parallelement a leurs effets bénéfiques dans la défense des cultures et la protection des
récoltes, ces pesticides organochlorés expriment en sourdine leurs effets néfastes sur la
santé humaine et environnementale, effets nuisibles rapidement établis avec des preuves
certaines par les scientifiques (Hickey et al., 1966 ; Saiyed et al., 2003 ; Lemaire et al.,
2004). En effet, outre leur toxicité intrinseque, la plupart de ces pesticides sont
persistants (résistance aux dégradations chimique, photochimique et biologique) et
s’accumulent dans I’environnement et chez ’'Homme a travers la chaine alimentaire,
provoquant ainsi des pathologies diverses et autres désordres physiologiques souvent
tres séveres (Fisk er al., 2001 ; Oliva et al., 2001 ; Baldi, 2003). Ceci a conduit a des
réglementations plus ou moins dures visant la restriction de leur utilisation ou leur
interdiction totale pure. Ainsi, ils ont été progressivement remplacés pour la plupart par
des matieres actives de type organophosphorés, carbamates, pyréthrinoides de synthese,

régulateurs de croissance hormonaux, antiappétants etc.

Depuis les années 1970, le Togo a ainsi arrété 1’homologation de la plupart des
pesticides organochlorés pour se conformer notamment aux recommandations de
I’Organisation des Nations Unies pour I’alimentation et I’agriculture (FAO). Toutefois,

I’endosulfan, classé aujourd’hui au plan international parmi les substances toxiques



persistantes, reste autorisé d’utilisation au Togo pour la lutte contre des ravageurs

majeurs du caféier et du cotonnier devenus résistants aux pyréthrinoides de synthese.

La conscience environnementale relativement a la question de la nocivité des substances
chimiques qui s’est progressivement développée durant les toutes dernieres décennies
du siecle écoulé pose aujourd’hui avec une certaine gravité la question de la sécurité
chimique qui commande une approche de lutte intégrée associant différentes techniques
et méthodes comme dans le domaine de la gestion des ravageurs des cultures et des
vecteurs de maladies. Dans un méme temps, le souci de contrdler la qualité des
différents compartiments environnementaux par rapport a leur niveau de contamination
par des substances chimiques toxiques tels que les pesticides, les engrais et les autres
polluants est devenu une préoccupation internationale majeure notamment depuis la

Conférence de Rio en 1992 sur le développement et 1I’environnement.

Nous inscrivant dans ces préoccupations internationales et ayant en vue leurs
implications dans le contexte spécifiquement togolais, il nous est apparu pertinent de
nous interroger sur le bilan environnemental de 1’utilisation passée et actuelle de
certains pesticides organochlorés dans les cultures d’exportation et sur la faisabilité du
recours a une méthode basée sur des molécules naturelles d’origine végétale qui soit
efficiente dans le contexte local pour lutter contre le scolyte du fruit de caféier
(Hypothenemus hampei Ferrari 1867) devenu résistant a I’endosulfan, molécule encore

utilisée aujourd’hui contre ce ravageur au Togo bien qu’obsolete au plan international.

Cette double interrogation nous a amené a entreprendre dans le cadre de ce travail une
recherche sur le bilan environnemental de I'utilisation de pesticides organochlorés dans
les cultures de coton, de café et de cacao au Togo en termes d’évaluation des risques
d’exposition des populations aux pesticides polluants organiques persistants (POPs)
d’une part et sur le pouvoir insecticide du neem (Azadirachta indica A. Juss) et de cinq
plantes aromatiques a huiles essentielles issues de la flore locale comme recherche
d’alternatives de lutte contre le scolyte du fruit de caféier d’autre part. Pour atteindre ce

double objectif, les objectifs spécifiques suivants ont été envisagés :

- rechercher dans les sols sous cultures de cotonnier, de caféier et de cacaoyer,

dans les eaux de puits et de rivieres et les sédiments, dans les grains de mais, les



graines de niébé et de café puis dans les feves de cacao les résidus d’insecticides

organochlorés d’utilisation connue ainsi que leur concentration,

- extraire les huiles essentielles des parties aériennes d’Aeollanthus pubescens
Benth, d’Ocimum basilicum L., d’ Ocimum canum Sims, d’Ocimum gratissimum
L. (Lamiaceae) et de Cymbopogon schoenanthus L. Spreng. (Poaceae) et

déterminer leurs compositions chimiques,

- évaluer en laboratoire les effets insecticides de ces huiles essentielles et de
I’huile de graine de neem sur le scolyte du fruit de caféier Hypothenemus hampei

(Ferrari, 1867).

La premiere partie de ce document est consacrée au contexte de 1’étude. Apres une
breve présentation de données générales sur le Togo, une justification du choix des
pesticides organochlorés et quelques caractéristiques succinctes de chaque pesticide,
sont exposés tour a tour une analyse des données existantes sur I’état de contamination
de I’environnement par les pesticides ciblés, les généralités sur les méthodes d’analyse
des pesticides, les risques liés a 1’exposition aux pesticides, la réglementation des
résidus de pesticides, une description botanique des plantes retenues pour 1’étude,
I’importance de la culture du café, la biologie du ravageur (Hypothenemus hampei
Ferrari 1867) et de ses deux principaux parasitoides Cephalonomia stephanoderis
Betrem (1961) et Phymasthichus coffea Lasalle (1990) et les méthodes actuelles de lutte

pour combattre le ravageur.

La deuxieme partie expose les travaux du bilan environnemental axés sur le dosage des
pesticides organochlorés dans les sols, les sédiments, les denrées agricoles et les eaux de
rivieres et de puits avant d’aborder 1’étude d’évaluation de I’activité insecticide des
huiles essentielles extraites de cinq plantes aromatiques locales et celle de 1’huile de
graine de neem sur le scolyte des fruits du caféier (Hypothenemus hampei Ferrari).
Cette deuxieme partie décrit les méthodologies adoptées pour les différents objectifs de

recherche et présente les observations expérimentales effectuées et leur analyse.
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PREMIER CHAPITRE :

INSECTICIDES ORGANOCHLORES UTILISES DANS LES CULTURES DE
CAFE, DE CACAO ET DE COTON AU TOGO ET ETAT DE
CONTAMINATION DE L’ENVIRONNEMENT EN AFRIQUE
SUBSAHARIENNE

INTRODUCTION

L’introduction de variétés sélectionnées de coton « Allen » et de nouveaux clones de
café et de cacao a entrainé une utilisation généralisée des insecticides dans le secteur
agricole au Togo. Plusieurs produits phytosanitaires ont été utilisés entre autres les
insecticides organochlorés comme le DDT, I’aldrine, la dieldrine, [’endrine,

I’heptachlore, le lindane et 1’endosulfan (Oloudé et al., 1995 ; Kolani et al., 2003).

Nous présenterons dans ce chapitre un apercu sur le Togo, quelques caractéristiques des
insecticides organochlorés faisant 1’objet de cette étude et un état des lieux sur la

contamination de I’environnement en Afrique subsaharienne.
1.1- APERCU SUR LE TOGO

Situé sur la cote ouest de 1’ Afrique, le Togo a des frontieres communes avec le Bénin a
I’Est, le Burkina Faso au Nord et le Ghana a 1’Ouest. Sa facade Sud s’ouvre sur 50 km
sur le golfe de Guinée. Il s’étire sur environ 600 km suivant une direction nord-sud de la
mer sur le continent entre les paralleles 6° et 11° de latitude Nord. Sa superficie est
estimée 2 56 600 km® (Gu-Konu er al., 1981). Sur le plan administratif, le pays est
découpé en cinq régions économiques du Sud au Nord : Région Maritime, Région des

Plateaux, Région Centrale, Région de la Kara et Région des Savanes (Fig. 1).

La chaine de I’ Atakora qui s’étend sur 850 km depuis le littoral au Sud-Ouest d’Accra
jusqu’au fleuve Niger traversant le Ghana, le Togo et le Bénin forme la chaine des
montagnes du Togo. Celle-ci prend le pays en écharpe sur environ 360 km séparant
deux plaines, I’une dite orientale et 1’autre occidentale. Les altitudes les plus élevées se
situent entre Kpalimé (6°57° N) et Atakpamé (7°50° N). Elles atteignent en moyenne
800 m avec des sommets allant de 940 a 986 m (Gu-Konu et al., 1981).



ALTIMETRIE ET
LIMITES ADMINISTRATIVES

Echelle : 1 /2500000

LEGENDE

-------- Limite de département
Limibe dé rigion

hatsd @ (Ched-lieu de préfectun

wivit [[] Chef-lieu de nigion

LOME @ Capitale d'Ftat

Figure 1- Altimétrie et découpage administratif du Togo (Gu-Konu et al., 1981)
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La plaine occidentale au Nord-Ouest de la chaine se situe entre 8°50° N et 11° N. Elle
correspond a la pénéplaine de I’extréme Nord-Ouest au relief de Cuesta et au bassin de

la Volta assimilé a la plaine de 1’Oti. Les pentes y sont naturellement tres faibles.

La plaine orientale au Sud-Est de la chaine s’étend entre 6°30° N et 9°20° N. Elle
correspond au bassin du Mono qui présente quelques massifs isolés sur sa limite Ouest
avec la chaine de I’Atakora (Gu-Konu et al., 1981). Elle se releve progressivement du

Sud vers le Nord avec une pente moyenne de 1 %.
1.1.1- Les ressources humaines et naturelles du Togo

La population totale du Togo est estimée a environ 5 millions d’habitants en 2002

(Banque Mondiale, 2003).
L’hydrographie
Du point de vue hydrographique, trois bassins se partagent le pays :

- le bassin de la Volta au Nord que drainent le fleuve Oti et les rivieres Koumongou,

Kara et Mo,

- le bassin du Mono au Centre, entre les Monts Togo et le bassin sédimentaire cotier,

irrigué par le fleuve Mono et les rivieres Anié, Ogou, Amou, Amoutchou,

- le bassin sédimentaire cOtier comprenant la lagune de Lomé et le Lac Togo dans

lequel se jettent les rivieres Zio et Haho.

A I’exception du fleuve Oti et des rivieres du Nord, tous les cours d’eau relativement
importants prennent leur source dans la dorsale de la chaine de 1’ Atakora. Cette dorsale
constitue un véritable chateau d’eau grace a I’humidité de son climat et a
I'imperméabilité de son substratum schisto-quartzitique. La densité du réseau
hydrographique contribue a limiter le probleme de 1’alimentation en eau des populations

(Gu-Konu et al., 1981).



Le climat

Il existe deux types de climat au Togo : le climat soudano-sahélien au Nord caractérisé
par I’alternance d’une saison des pluies et d’une saison seche et le climat subéquatorial
guinéen au Sud caractérisé par deux saisons de pluies en alternance avec deux saisons
seches d’inégales durées. Les températures moyennes annuelles varient de 26° C sur la
chaine des montagnes a 27° C au sud du pays et a 28° C dans I’extréme Nord. En
fonction de la pluviométrie, les deux climats du Togo peuvent étre subdivisés en cing

sous-climats (Fig. 2):

e e sous-climat subéquatorial cotier du type guinéen influencé par des courants

marins froids, de 900 a 1000 mm de précipitations,

¢ e sous-climat subéquatorial guinéen de transition, entre les Monts Togo et le bassin

sédimentaire cOtier, aux précipitations comprises entre 1000 et 1200 mm,

e e sous-climat guinéen des montagnes, au sud de la chaine, caractérisé par une

pluviométrie de 1500 a 1600 mm et plus,

e e sous-climat tropical soudano-sahélien des montagnes, au nord de la chaine,

caractérisé par une pluviométrie moins élevée de 1300 a 1400 mm,

¢ e sous-climat tropical sahélien de plaine qui intéresse toute la partie nord du pays

au-dela de la barriere montagneuse aux précipitations annuelles de 1100 a 1200 mm.
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La pédologie

Au point de vue pédologique (Fig. 3), le Togo présente une diversité de sols liée a sa
constitution géologique, a sa variabilité climatique et aux phénomenes d’érosion. Les
sols ferrugineux tropicaux environ 50 % de 1’étendue du territoire et les sols

ferrallitiques 20 % (Lamouroux, 1969 ; Levéque, 1979) sont les plus représentés.

Les sols ferrugineux tropicaux sont localisés dans la zone cotonniere dans I’Est de la
Région des Plateaux et dans les Régions Centrale, de la Kara et des Savanes. Leur
valeur agronomique dépend de I’'importance du concrétionnement, de 1’induration et de
la profondeur a laquelle se manifestent ces processus. Ils sont sableux et ont une faible
capacité de rétention en eau et une susceptibilité a I’érosion hydrique. Généralement tres
exploités, leur teneur en matiere organique est assez faible 0,8 a 1,5 % en surface. Le
complexe argilo-humique est également faible 2 a 7 méq. Le pH est d’environ 5,8 a 6,0
en surface et 5,3 a 5,6 en profondeur. Les minéraux argileux sont soit a dominance de

kaolinite, soit d’illite et rarement formés de montmorillonite (Lamouroux, 1969).

Les sols ferrallitiques sont représentés dans la zone de café et de cacao dans I’Ouest de
la Région des Plateaux et dans la Région Maritime. Ils ont un profil relativement
profond, uniforme et bien drainé, de couleur rouge. Ils possedent des propriétés
physiques favorables aux cultures mais sont relativement pauvres en éléments
fertilisants. Les pH varient de 6 en surface a 5 en profondeur. Le taux de matiere
organique varie en fonction du couvert végétal jusqu’a 5 % sous forét et 0,5 a 1 % sous
culture. Les bases échangeables sont généralement assez faibles 2 a 5 méq, avec des
taux de saturation de 25 a 40 % pouvant aller jusqu’a 60 et méme 80 % quelques fois.
Lamouroux (1969) rapporte que les types d’argiles minéralogiques sont la kaolinite

associée a la goethite, I'illite et parfois des traces de gibbsite.
La végétation

La végétation est caractérisée par un paysage de forét et un paysage de savane dont la
répartition s’explique par les particularités géologiques, pédologiques et climatiques
auxquelles s’ajoute 1’influence humaine (défrichage, culture, feux de brousse et

élevage).
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1.1.2 - Les cultures de rente et vivrieres du Togo

Le secteur agricole occupe pres de 75 % de la population active du Togo et contribue
pour environ 38 % au Produit Intérieur Brut (PIB). Les principales cultures
d'exportation sont le café, le cacao et le coton. Le café et le cacao sont des cultures
pérennes pratiquées dans la zone forestiere : Kloto (Kpalimé) et Litimé (Akposso) ou
elles couvrent environ 85 000 ha (ITRA, 2003). Quant au coton, sa culture connait une
expansion spectaculaire dans les zones de savane. La superficie de la culture cotonniere
est évaluée a environ 190 000 ha par an (ITRA, 2003). Les principales cultures vivrieres
au Togo sont le mais, le sorgho, le mil, le manioc, I’igname, la patate douce, le haricot,
le voandzou et le pois d’angole. Les céréales prédominent largement et le mais, cultivé
en association avec presque toutes les autres cultures vient en téte. Les produits
agricoles ont représenté 50 % des exportations totales en 1’an 2000, soit 72,3 milliards
de FCFA, soit 110 204 247 d'Euros (taux de change : 1 Euro = 656,05457 F CFA), dont
70 % pour le coton, 20 % pour le café et le cacao et 10 % pour I’ensemble karité,

graines de coton, poissons et crustacés.
1.1.3 - La filiére des pesticides au Togo

Les pesticides vendus et utilisés au Togo sont tres variés. Les sociétés et les
établissements privés importateurs de la place les livrent en gros aux structures
d’encadrement des paysans et aux petits commercants de détail qui en assurent la
distribution (Oloudé et al., 1995). Les petits commercants de détail s’approvisionnent
également au Nigeria, au Bénin et Ghana voisins. Certains sont ambulants et vont
proposer leurs produits aux paysans a domicile ou sur les exploitations agricoles avec
tous les problemes de reconditionnement dans des flacons et sachets en plastique. A
cela, s’ajoute le probleme des produits obsoletes mal stockés, soumis au risque de vente
frauduleuse et a tous les trafics transfrontaliers en dehors de tout contrdle. Il est
pratiquement impossible de disposer de données fiables sur la nature réelle des
pesticides en usage en milieu paysan a cause de la complexité des circuits de

commercialisation.

Les principaux produits utilisés de 1960 a 1978 dans les cultures d’exportation (café,
cacao et coton) au Togo étaient le DDT, 1’aldrine, la dieldrine, 1’endrine, 1’heptachlore,

le lindane et I’endosulfan (organochlorés) et le parathion-méthyl (organophosphoré). La
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deltaméthrine, le cyperméthrine, le fenvalerate, etc. (pyréthrinoides), le triazophos, le
profénofos, le chlorpyriphos-éthyl et le diméthoate (organophosphorés) étaient utilisés
entre 1979 et 1995. A partir de 1995, débutat un nouveau programme de traitement
contre Helicoverpa armigera (ravageur des capsules du cotonnier) et Hypothenemus
hampei (ravageur des fruits du caféier) devenus résistants aux pyréthrinoides de
synthese. Cette option de lutte comprend les chloronicotiniles (acétamipride,

imidaclopride), I’indoxocarbe, une oxadiazine et I’endosulfan, un organochloré.

L’évolution des importations de produits phytosanitaires au Togo dans la période de
2000 — 2005 (Figures 4 et 5) indique les quantités de différentes catégories de pesticides
récemment utilisés. La plupart des produits phytosanitaires importés sont les
insecticides qui comptent pour plus de 70 % du volume total et 27 % de la valeur totale
du marché. Ensuite viennent les herbicides qui comptent pour 25 % du volume des
importations et 63 % de la valeur totale du marché. Les fongicides représentent moins
de 5 % du volume total et 10 % de la valeur du marché. L importation des matieres
actives insecticides est en diminution de 2000 a 2002 puis augmente a partir de 2003
jusqu’en 2005 ol on observe une nette hausse. La tendance pour les herbicides en 2002
est a la hausse. Toutefois, I’aspect général de la courbe montre une décroissance de leur
importation au cours des dernieres années. Les fongicides sont relativement les moins
importés. La tendance pour la période 2001 - 2005 est a la baisse. Les pesticides les plus
consommés au Togo sont les insecticides suivis d’herbicides. On retiendra dans
I’ensemble que la consommation des pesticides dans le pays est en augmentation

tendancielle.

Prenant en compte 1’évolution tendancielle des importations sur les 15 dernieres années,
Kolani et al. (2003) ont proposé un modele simplifié pour I’estimation des besoins

futurs en pesticides pour le Togo (exprimés en kilogrammes) :

U, = Ujyppo + 87866 x n

ou Ujygpo= 1546 580 kg (valeur moyenne obtenue sur 15 ans entre 1986 et 2001)

n = nombre d’années.
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Figure 4- Evolution pondérale des importations de pesticides au Togo 2000 - 2005
Source des données : DGSN (2006)
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Figure 5- Evolution en valeur F CFA des importations de pesticides 2000 - 2005
Source des données : DGSN (2006)
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1.2- CARACTERISTIQUES SUCCINCTES DES INSECTICIDES RETENUS
1.2.1- Choix des insecticides organochlorés étudiés

L’objectif premier de notre travail est de faire un bilan environnemental de 1’utilisation
des pesticides dans les cultures de café, de cacao et de coton au Togo. Bien que
plusieurs sortes de molécules soient utilisées dans ces trois cultures, il est impossible,
dans le cadre d’une telle étude, d’effectuer un bilan sur I’ensemble des produits. Les
connaissances actuelles du devenir environnemental de ces produits et les possibilités
analytiques nous imposent des limites. Un premier criblage de 1’ensemble des produits
utilisés dans les trois cultures a été effectué a partir des bilans d’utilisation et ce, afin de

choisir des produits qui répondent aux criteres suivants :
e utilisation connue dans les trois cultures d’exportation du Togo,
® toxicité et persistance €levées,
e potentiel de risques élevé pour la santé humaine et I’environnement.

Les insecticides organochlorés comme le DDT, I’aldrine, la dieldrine, I’endrine et
I’heptachlore, inscrits sur la liste des polluants organiques persistants (POPs) qui sont
devenus une préoccupation internationale majeure depuis le Protocole d’ Aarhus 1979 et
la Convention de Stockholm 2001, répondaient a tous ces criteres. Par ailleurs, nous
avons également retenu le lindane et I’endosulfan, deux organochlorés en raison de leur
utilisation récente ou continue sur ces mémes cultures, leur toxicité et leur persistance

dans I’environnement.

Les insecticides organochlorés, les plus anciens pesticides de syntheése, sont des
molécules qui contiennent au moins une liaison carbone - chlore. Le DDT a été le
premier insecticide développé au début de la seconde guerre mondiale. Le brevet du
DDT pour son usage insecticide a été accordé en 1942 mais sa production n’a débuté
qu’en 1944. Les autres insecticides organochlorés ont progressivement suivi, le lindane
en 1946, I’aldrine et la dieldrine en 1949, I’endrine et 1’heptachlore en 1952 et
I’endosulfan en 1960. Le tableau 1 présente la structure, la formule moléculaire et le

numéro d'enregistrement CAS (Chemical Abstracts Service) de la banque de données de
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"American Chemical Society " de chaque pesticide étudié et de certains de leurs

métabolites.

Tableau 1- Structure, formule et numéro d’enregistrement CAS des pesticides étudiés

Insecticides organochlorés étudiés

H
aUsaUa

C
C-l/|\.
Cl

Cl

DDT : C14H9C15
n° CAS 50-29-3

Ci
Ci
Cli
Cli
Aldrine : C,HgClg
n° CAS 309-00-2

Cl

Dieldrine : C;,HgClsO

n° CAS 60-57-1

Cli
| Cl Cl Cl
cl Cl—o cl
—ClI A
Cl Cl | ] cl
. Cl
Endrine C;,HsCLO Cl
n° CAS 72-20-8 Endosulfan CoHyCL4O5S

Heptachlore C,,H;5Cl,
n°® CAS 76-44-8

n° CAS 115-29-7

H";
¢ /G
4
I Cl !
Lindane C4H¢CLg
n°® CAS 58-89-9

1.2.2 - Le DDT (Dichlorodiphényltrichloroéthane)

Le 4.,4-dichlorodiphényltrichloroéthane dont les propriétés insecticides ont été
découvertes en 1939 par Paul Hermann Miiller a une persistance de plus de 30 ans dans

le sol (Crowe et al., 2002).
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Ses principaux métabolites sont le DDE (1,1-bis 4-(chlorophényl)-2,2-dichloroéthane)
et le DDD (1,1-dichloro-2,2-bis 4-(chlorophényl)éthane). Le DDT est métabolisé en
DDE par des micro-organismes en aérobie tandis qu’il est transformé en DDD dans les
conditions d’anaérobie (Heberer et Diinnbier 1999). Le DDE parait aussi toxique que le

DDT et plus stable dans le milieu naturel.
1.2.3 - L’aldrine

L’aldrine est un insecticide non systémique de la famille chimique des hydrocarbures
chlorés utilisés contre les insectes et les acariens du coton (http://www2.gtz.de/uvp/,
aolt 2007). Des 1ésions du systeme nerveux central et du foie et des effets cancérogenes
sont attribuées a 1’aldrine sur différentes especes animales. L aldrine tend a s'accumuler
dans le sol (Thompson et al., 1970) ou elle se transforme en dieldrine par époxydation.
Des résidus d’aldrine sont encore décelables dans le sol a des taux compris entre
0 et 25 % de la quantité appliquée au bout de 1 a 6 ans (http://www2.gtz.de/uvp/,
aotit 2007).

1.2.4 - La dieldrine

La dieldrine est également un insecticide non systémique de la famille chimique des
hydrocarbures chlorés. C’est un stéréoisomere de 1’endrine. Elle a été utilisée surtout
dans la culture cotonniere. La dieldrine est tres toxique et peut entrainer par inhalation,
ingestion ou pénétration cutanée des risques extrémement graves aigus et chroniques
chez I’homme et méme la mort (Brignon et Gouzy, 2007a). La dieldrine présente un
potentiel élevé de bioaccumulation (Briggs, 1981). Certains auteurs considerent que la

dieldrine est décelable dans le sol apres 30 ans d’application (Crowe et al., 2002).
1.2.5 - L’endrine

L’endrine est également un insecticide non systémique de la famille chimique des
hydrocarbures chlorés et agit par contact et ingestion (Brignon et Gouzy, 2007b).
L’endrine est appliqué dans les cultures cotonnieres et céréalieres. Sa demi-vie dans le

sol peut atteindre 12 ans suivant les conditions locales (www.pops.int, octobre 2000).
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1.2.6- L’endosulfan

L’endosulfan est un insecticide/acaricide actif par ingestion et par contact. Cette
substance et ses produits de dégradation sont persistants dans l'environnement avec une
demi-vie allant de 9 mois a 6 ans (Jayashree et al., 2006). L’endosulfan est composé des
stéréo-isomeres alpha et béta dans les proportions o/f = 70/30 (WHO, 1984). 1l peut
entrainer des risques graves de mauvaise santé chez I’homme et méme la mort par
inhalation, ingestion ou pénétration cutanée. Il est relativement immobile dans les sols

(ATSDR, 2000).
1.2.7- L’heptachlore

L’heptachlore est un insecticide actif par ingestion et par contact contre un grand
nombre d’insectes dont les termites et les ravageurs du coton. Cette substance et son
produit de dégradation (époxyde d'heptachlore) sont persistants dans les sols.
L’heptachlore est pratiquement insoluble dans 1'eau et détecté a 1'état de traces dans les

sols apres 14 - 16 ans d’application (www.pops.int, octobre 2006).
1.2.8 — Le lindane

Le lindane est lI'un des isomeres de I'hexachlorocyclohexane synthétisé a partir du
benzeéne et du chlore. La présence du lindane dans l'environnement est uniquement
d'origine anthropique (Pichard er al., 2005). C’est un insecticide utilisé dans de
nombreuses applications agricoles contre plusieurs especes d'insectes terrestres et
phytophages. Le lindane est fortement adsorbés par les sols riches en matiere organique

(Pichard et al., 2005).

1.3-CONTAMINATION DE L’ENVIRONNEMENT EN AFRIQUE
SUBSAHARIENNE

1.3.1- Contamination des sols

Selon les études conduites au Nigéria par Babatunde (1985), les sols de cultures
agricoles présentent des niveaux résiduels moyens de 18 ug.kg' de lindane, 58 pg.kg'1
de I’aldrine, 3 pg.kg'1 de I’heptachlore, 31,9 pg.kg'1 de la dieldrine et 155 pgkg' de
DDT. Au Bénin, 1’aldrine, le 4-4 DDT, 1l’endosulfan, la dieldrine, 1’endrine,

I’heptachlore et le lindane ont été détectés dans les sols de périmetres maraichers de

18



Cotonou & des concentrations respectives de 0,496 ug.kg", 4,800 ug.kg™, 7,975 ug.kg™,
2,150 pgkg', 3,568 ugkg', 0,725 pgkg' et 2457 pgkg'
(Assogba-KomlLa et al., 2007). Les teneurs moyennes de quelques pesticides
organochlorés dans les sols de la Zone des Niayes de Dakar au Sénégal sontde
30,31 ugkg' de lindane, 4,74 pgkg' d’alachlore, 3,79 pg.kg'1 d’heptachlore,
1,6 pg.kg'1 d’aldrine, 0,77 pgkg' de dieldrine, 2,67 pgkg' de B-endosulfan,
7,93 ugkg' de 4-4 DDT et 2,68 pgkg” de mirex (Cissé et al., 2003). L’analyse des
sols des régions productrices de coton au Mali a révélé la présence de
DDE (20 - 121 pupgkg'), DDD (6 pgkg', DDT (6 - 11 pgkgh),
d’o-endosulfan (6 - 10 pgkg') et de B-endosulfan (264 - 37 pgkg')
(Dem et al., 2007). Des concentrations de DDT total (20 pg.kg'l) et de HCHs
(59 ngkg") ont été mesurées dans les sols en Tanzanie (Henry et Kishimba, 2003). Le

Tableau 2 présente quelques données chiffrées de la contamination des sols africains.

Tableau 2- Quelques données sur la contamination des sols en Afrique (ug.kg")

Provenance aldrine  dieldrine Hepta lindane HCHs DDT Références
chlore
Bénin 0,50 2,15 0,73 2,46 4,80  Assogba-KomLa
etal., 2007

Nigeria 58,00 31,90 3,00 18,00 155 Babatunde, 1985
in PNUE, 2002

Zone Niayes 1,60 0,77 3,79 30,31 7,93  Ciss€ eral., 2003

Dakar

Tanzanie 59,00 20,00 Henry et Kishimba,

2003

1.3.2- Contamination des eaux intérieures de ’Afrique

Au Togo, une étude menée dans la ville de Lomé, la capitale, (Edoh, 1991) fait
apparaitre que les eaux de robinet et de puits servant d’eau de boisson et/ou d’arrosage
des cultures maraicheres présentent des niveaux de résidus d’aldrine, de dieldrine et
d’heptachlore 43 fois supérieurs a ceux admis par les normes de 1’Union Européenne et
de ’'OMS (EU, 1998 ; WHO, 1998). Les valeurs résiduelles des organochlorés dosés
dans les eaux de la lagune de Lomé et dans celles de puits et de robinets sont

mentionnées dans le tableau 3.
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Tableau 3- Quelques données sur la contamination des eaux de robinet, de puits et de la lagune
aLomé (ug.L™") (Edoh, 1991)

Echantillons heptachlore aldrine dieldrine endrine DDE  DDT
eau de robinet 1,39 3,20 80-117 140
eau de puits 1,30-20,00 705,00 1,60 2,60
eau de lagune 108,00 1,42 751,00 1,57

WHO (1998) 0,03 0,03 0,03 0,10 2,00
EU (1998) 0,03 0,03 0,03 0,10 0,10

Source : Edoh (1991)

Au Nigeria, Nwankwoala et Osibanjo (1992) ont décelé des résidus de pesticides
organochlorés dans les eaux superficielles d’Ibadan a des concentrations variées :
dieldrine (0,018 - 0,657 pg.L'l), lindane (0,007- 0,297 pg.L'l), heptachlore
(0,004 — 0,202 pg.L'"), aldrine (0,04 pg.L™"), endosulfan (0,43 ug.L") et DDT total
(1,266 pug.L™"). Des résidus de lindane (0,22 ug.L™"), de I'a-endosulfan (1,26 pg.L'") et
de p-endosulfan (1,84 pg.L™") ont été détectés dans les eaux de nappe phréatique au
Sénégal dans la zone des Niayes a Dakar (Cissé et al., 2003). Les niveaux résiduels ne

dépassent guere 0,1 pg.L™" dans les eaux de surface au Mali, (Dem e al., 2007).

Au Kenya, les concentrations moyennes résiduelles de DDT, DDD, DDE, lindane,
heptachlore et aldrine dans les eaux du lac Nakuru sont respectivement de 1,09 pg.L’',
6,89 pgL', 090 pgL' 1,33 pgL', 385 pgL' et de 454 pglL’
(Mavura et Wangila, 2004). En Tanzanie, les niveaux de résidus de pesticides dans les
eaux du domaine de la canne a sucre de la compagnie «Tanganyika Planting Company»
(TPC) et de ses environs varient en fonction de la saison : aldrine (0,001 — 0,0002 ug.L™"),
dieldrine (0,0004 — 0,004 n g.L'l), heptachlore époxyde (0,0005 — 0,0016 pg.L™"), DDTs
(0,0165 - 0,1086 pg.L'l) et endosulfan (0,005 — 0,0005 pg.L’l) (Hellar et Kishimba,
2004). Les concentrations en résidus de pesticides organochlorés oscillent entre 0,1 et
0,39 ug.L" pour le DDT, 0,08 et 0,45 pg.L'1 pour le DDE, 0,21 et 2,49 ug.L" pour la
dieldrine et 0,2 ug.L™" pour le lindane dans les eaux de la zone cotiere de Dar es Salaam
en Tanzanie, (Mwevura et al., 2002). D'une maniere générale, les eaux intérieures de

I’ Afrique au sud du Sahara sont évidemment contaminées (Tableaux 4 et 5).
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Tableau 4- Quelques données sur la contamination par lindane, DDT et ses métabolites des
eaux intérieures de I’ Afrique (ug.L™")

Provenance DDE DDD DDT DDT lindane Références
total

Lac Nakuru

(Kenya) 0,90 6,89 1,09 1,33 Mavura et Wangila,

2004

Tanzanie, Dar

es Salaam 0,45 0,39 0,2 Mwevura et al., 2002

zone cotonniere <0,1 <0,1 <0,1 Dem et al., 2007

(Mali)

Riviere Ibadan 1,266 0,297 Nwankwoala et

(Nigeria) Osibanjo, 1992

Tableau 5- Quelques données sur la contamination par aldrine, dieldrine, heptachlore et
endosulfan des eaux intérieures de 1’ Afrique (ug.L™")

Provenance aldrine Diel Hepta  Hepta a-endo [-endo Références
drine chlore époxyde sulfan sulfan

Puits et rivieres <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 Dem et al., 2007
zone cotonniere
(Mali)
Riviere Ibadan 0,04 0,657 0,202 0,43 Nwankwoala et
(Nigeria) Osibanjo, 1992
Puits de Dakar 1,26 1,84 Cissé et al., 2003
(Sénégal)
Lac Nakuru 4,54 3,85 Mavura et
(Kenya) Wangila, 2004
Kilimanjaro 0,001 0,004 0,0016 Hellar et
(Tanzanie) Kishimba, 2004

1.3.3- Contamination des sédiments

En Cbéte d’Ivoire, le 4-4 DDE, le 4-4 DDD, le 4-4 DDT et le DDT total sont dosés dans
les sédiments de la lagune Ebrié a des concentrations variables de 0,1 — 149 pgkg™,
0,2 — 803 pgkg', 0,2 — 354 ugkg” et 1,1 - 997 pg.kg'1 respectivement (Marchand et
Martin, 1985). Les valeurs indiquées pour les sédiments de la lagune de Lekki au
Nigeria sont 190 - 8480 pg.kg" de dieldrine, 0,11 - 4,9 ug.kg" de lindane, 1845 ng.kg"
d’heptachlore, 347 pgkg' d’aldrine et 7 - 1155 pgkg' d’endosulfan (Ojo, 1991).
Mavura et Wangila (2004) ont détecté dans les sédiments du Lac Nakuru au Kenya de
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pesticides, 0,43 pgkg' de DDT, 123 pgkg' de DDD, 4,47 pgkg' de DDE,
316 pg.kg'1 d’heptachlore et 8,26 pg.kg" d’aldrine (Tableaux 6 et 7).

Tableau 6- Contamination de sédiments des eaux intérieures de 1’ Afrique (ug.kg™)

Provenance aldrine Diel Hepta lindane endosulfan Références
drine  chlore

Lac Nakuru, 8,26 316 Mavura et
Kenya Wangila, 2004

Lagune Lekki 347 <8480 1845 4,9 7-1155 Ojo, 1991
Nigeria

Tableau 7- Contamination par le DDT de sédiments des eaux intérieures de I’ Afrique (ug.kg™")

Provenance DDE DDD DDT l;)lt)a'f Références
Lac Nakuru (Kenya) 4,47 123 0,43 Mavura et Wangila, 2004
Lagune Ebrié en Cote 149 803 354 997 Marchand et Martin, 1985
d’Ivoire

1.34- Contamination de ’air

Les données disponibles sur la pollution de 1’air en Afrique subsaharienne sont tres
limitées. Les mesures de pesticides organochlorés dans des échantillons d’air ambiant
prélevés a Senga Bay au Malawi (Karlsson er al., 2000) ont donné des niveaux
variables et infimes de DDT (26 pg.cm'3 ), d’heptachlore (44 pg.cm'3 ), de lindane
(25 pg.cm'3 ), d’endrine (1 pg.cm'3 ), de dieldrine (80 pg.cm'3 ) et d’aldrine (257 pg.cm'3 ).

1.4-CONTAMINATION DES DENRES AGRICOLES ET ALIMENTAIRES EN
AFRIQUE SUBSAHARIENNE

1.4.1- Contamination des denrées agricoles

Djaneye-Boundjou et al. (2000) ont détecté des résidus de pesticides organochlorés a
des concentrations variables dans des échantillons de 1égumes cultivés dans le périmetre
maraicher de Lomé et dans des échantillons de céréales prélevés sur les différents

marchés de Lomé (Tableau 8).
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Tableau 8- Quelques données sur la contamination de 1égumes et céréales a Lomé (ug.kg™")

Légumes et graines lindane  Hepta- aldrine dieldrine endrine DDT
comestibles chlore total

aubergine (Solanum

melongena) 4 142 43 106
adéme (légume feuille

local) Corchorus 237 228 107 95 136
olitorius

laitue (Lactuca sativa) 6 261 102 76
gboma (1égume feuille

local) Solanum 20 8 159 388 121
macrocarpum

haricot vert (Phaseolus

vulgaris) 30 54 420 58 12

poivron (Capsicum 6 10 210

annuum)

Daucus carota (carotte) 42 13 302 502 1
oignon (Allium cepa) 33 163 8 64

tomate (Solanum

lycopersicum) 52 15 161 13 7

niébé (Vigna 710 421 155 60

unguiculata)

mais (Zea mays) 2 492 38 63

millet (Pennisetum

americanum) 15 21 10 7 2
sorgho (Sorghum 34 49 34

bicolor)

Source : Djaneyé-Boundjou et al. (2000)

La recherche des résidus de pesticides dans les céréales, les Iégumes et les 1égumineuses
au Togo par le Service de Protection des Végétaux en collaboration avec la Coopération
Technique Allemande entre 1976 et 1978 (Essobiyou, 1990) a révélé une contamination
de ces produits vivriers par les composés organochlorés. Les résultats obtenus de 1’étude

sont récapitulés dans le tableau 9.
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Tableau 9- Quelques données sur la contamination des produits vivriers au Togo (ug.kg™")

Graines comestibles et Iégumes  lindane  Hepta- dieldrine endrine DDT
chlore

mais (Zea mays) 1-350 25-36 74
riz (Oryza sativa) 3

sorgho (Sorghum bicolor) 3-20
niébé (Vigna unguiculata) 3-12 5-17 55 110 2 -1020

100

tomate (Solanum lycopersicum) 1-4 10 2-140
laitue (Lactuca sativa) 1-5 20 3-29
carotte (Daucus carota) 3 120 110
aubergine (Solanum 1 7 5
melongena)
poivron (Capsicum annuum) 5 8 67
concombre (Curcumis sativus) 72 6
poireau (Allium porrum) 16 10-19
persil (Petroselinum crispum) 10 82

Source : Essobiyou (1990)

Des études réalisées au Nigeria (Adeyeye et Osibanjo, 1999), au Ghana (Ntow, 2001),

au Sénégal et en Gambie (Manirakiza et al., 2003) ont révélé des contaminations de

tubercules, fruits et légumes par divers résidus de pesticides (Tableau 10).

Tableau 10- Contamination des tubercules, fruits et légumes en Afrique de ’ouest (ug.kg™)

Especes lindane aldrin DDE  Hepta. endo Diel Références
époxyde sulfan drine
Dioscorea rotundata Adeyeye et
(igname) 5 13 24 Osibanjo, 1999
Manihot  esculentus 6 21 31 Adeyeye et
(manioc) Osibanjo, 1999
Solanum lycopersicum
(tomate) <25 1,65 <005 <0,1 Ntow, 2001
Solanum melongena Manirakiza
(aubergine) 0,8 3,48 1,2 2,19 et al., 2003
Manirakiza
Allium cepa (oignon) 0,13 1,48 2,68 1,67 et al., 2003
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1.4.2- Contamination des poissons

Les poissons présentent des concentrations de 0,2 — 6,6 ug.kg"' de 4-4 DDD, 23 g.kg'1
de 4-4 DDT et 0,5 — 36 pg.kg"' de DDT total dans les eaux superficielles d’Ibadan au
Nigeria (Osibanjo et Jensen, 1980). Les résidus d’organochlorés décelés dans les
poissons des milieux lagunaire et marin de la Cote d’Ivoire sont la dieldrine
(0,46 pgkg™), le lindane (0,03 - 0,8 pgkg™), I'heptachlore (0,6 - 0,23 pg.kg'l) et
I’aldrine (0,03 - 0,7 pg.kg'l) (Kaba, 1992) (Tableau 11). Au Zimbabwe, les poissons du
Lac Mcllwaine présentent respectivement des niveaux moyens de 4-4 DDE, 4-4 DDD,
4-4 DDT et de DDT total de 27 — 80 pg.kg”, 33 — 60 pgkg”, 3 — 47 pgkg” et de 60 —
150 pg.kg'1 (Greichus et al., 1978). Des valeurs de 3,2 pg.kg'1 de DDD, 34,9 pg.kg'1 de
DDE, 3,8 ugkg' de lindane et 2,5 ngkg"' d’heptachlore ont été mesurées dans les
poissons du lac Nakuru au Kenya (Mavura et Wangila, 2004) (Tableau 11).

Tableau 11- Contamination des poissons des eaux intérieures de I’ Afrique (ug.kg™")

Provenance DDE DDD DDT DDT lindane Références
total

Lac Nakuru, 34,9 3,2 8,3 Mavura et Wangila,

Kenya 2004

Lac Mcllwaine 27-80 33-60 3-47 60-150 Greichus et al.,

Zimbabwe 1977

Riviere Ibadan 0,2-6,6 23 0,5-36 Osibanjo et Jensen,

Nigeria 1980

1.4.3- Contamination des plantes aquatiques

Dans le lac Nakuru au Kenya, des concentrations de 20 ug.kg" de 4-4 DDE, 80 pg.kg
de 4-4 DDD, 130 pgkg' de 4-4 DDT et 230 pgkg' de DDT total dosées dans la
Jacinthe d'eau et de 60 pg.kg'1 de 4-4 DDE, 200 pg.kg'1 de 4-4 DDD, 280 pg.kg" de
4-4 DDT et 540 pgkg' de DDT total observées dans les algues du lac
(Greichus et al., 1977).

1.4.4- Contamination du lait maternel

La contamination généralisée de I’environnement et des aliments par les pesticides

entraine inévitablement la contamination de I’€tre humain par ces derniers. Les
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pesticides les plus persistants et lipophiles possédant des propriétés de bioaccumulation
sont souvent retrouvés dans les organismes humains. Le lait maternel, premier aliment
de I’homme, est un indicateur en terme d'accumulation de résidus de pesticides dans le

corps humain (Somogyi et Beck, 1993).

Des études ont révélé la présence de résidus de composés organochlorés dans le lait
maternel au Kenya (Kanja er al., 1986; Kinyamu et al., 1998), en Uganda
(Ejobi et al., 1996a), au Zimbabwe (Chikuni et al., 1991 ; Chikuni et al., 1997), au
Ghana (Ntow, 2001) et en Afrique du sud (Bouwman er al., 1990). Des résidus
d’organochlorés ont été également retrouvés dans le lait de vaches en Ouganda
(Ejobi et al., 1996b). Le Tableau 12 présente les concentrations en résidus de pesticides

organochlorés dans le lait maternel au Kenya, Zimbabwe, Ghana et en Afrique du sud.

Tableau 12- Quelques données de contamination du lait maternel (ug.kg™)

Provenance du lait maternel DDE DDT XDDT dieldrine Références

Turkana (Kenya) 2170 7380 7790 687 Kanja et al., 1986

Meru (Kenya) 1410 650 2200 465 Kanja et al., 1986

Nairobi (Kenya) 310 150 22 Kinyamu et al.,
1998

Région de Harare (Zimbabwe) - - 6000 - Chikuni et al.,
1991

District d’Offinso (Ghana) 490 - - - Ntow, 2001

Kwa-Zulu (Afrique du sud) - - 18340 - Bouwman et al.,
1990

CONCLUSION

N

Les nombreux travaux visant a comprendre les multiples phénomenes physico-
chimiques qui régissent la présence généralisée des pesticides dans les différents
milieux ont permis de disposer de certaines informations sur le profil caractéristique des
insecticides faisant 1’objet de cette étude. La collection des données de quelques études
précédemment réalisées montre que les différents compartiments de 1’environnement et
de I’alimentation de I’Homme sont contaminés par les pesticides organochlorés en

Afrique Subsaharienne.
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DEUXIEME CHAPITRE:

PRINCIPES D’ANALYSE DES RESIDUS DE PESTICIDES DANS LES
MATRICES ENVIRONNEMENTALES, RISQUES LIES A L’EXPOSITION A
CES TOXIQUES ET REGLEMENTATION

INTRODUCTION

Les pesticides sont présents dans les différents milieux terrestres et aquatiques a des
concentrations tres faibles de 1’ordre de quelques nano grammes ou micro grammes par
kilogramme (ng.kg' ou pgkg') ou par litre (ngL' ou pgL') (Ntow, 2001 ;
Kishimba et al., 2004). Diverses méthodes permettent de les doser dans les sols, les

eaux, les sédiments et les denrées alimentaires.

Les risques d’exposition aux résidus de pesticides par voie orale (aliments et eau de
boisson) ont amené des organisations internationales comme 1’Organisation des Nations
Unies pour I’alimentation et I’agriculture (FAO), I’Organisation Mondiale de la Santé
(OMS) ainsi que certains pays a définir des limites maximales de résidus (LMR) pour
les pesticides homologués et des limites maximales de résidus d’origine étrangere
(LMRE) pour les pesticides qui ne sont plus homologués en particulier les pesticides

polluants organiques persistants, types organochlorés.

Ce chapitre présente le schéma général de toute technique d’analyse de résidus de
pesticides, quelques risques liés a 1’exposition aux produits phytosanitaires et la
réglementation des résidus de pesticides au plan international et au Togo. Une liste non
exhaustive de méthodes normalisées recommandées pour I’analyse des résidus de
pesticides organochlorés et de polychlorobiphényles (PCB) dans les différents

compartiments environnementaux est présentée en annexe 1.
2.1 - GENERALITES SUR LES METHODES D’ANALYSE DES PESTICIDES

L’analyse des résidus de pesticides dans les matrices environnementales (sol, eau, air
etc.) et les denrées alimentaires, nécessite des méthodes hautement spécifiques,
sensibles et fiables comme la chromatographie en phase gazeuse (CPG) et la
chromatographie en phase liquide haute performance (HPLC) selon leur volatilité, leur
polarité et leur susceptibilité a la dégradation thermique. La problématique de détection

des pesticides est fonction de la matrice et du pesticide recherché.
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Le schéma général de toute technique d’analyse de résidus de pesticides comprend :

e les opérations de prélevement et d’échantillonnage de la matrice ;

e e pré-traitement des échantillons ;

e J’extraction des substances actives de la matrice par des solvants

organiques appropriés ;

¢ la purification qui permet de séparer les molécules recherchées des impuretés issues

de la matrice, susceptibles d’interférer lors du dosage ;

e J’analyse instrumentale par chromatographie en phase gazeuse (CPG) ou en phase
liquide haute performance (HPLC) couplée a des détecteurs spécifiques et sensibles

comme la spectrométrie de masse qui est un mode de détection hautement sélectif.

2.1.1- Le pré-traitement des échantillons

Dans tous les cas, une étape de pré-traitement de 1’échantillon a analyser est nécessaire.
Le pré-traitement permet d’obtenir une petite fraction de I’échantillon contenant la plus
grande quantité de pesticides recherchés et le moins possible d’autres composés non
ciblés de la matrice. Il consiste a extraire les traces de pesticides, a les concentrer et a

éliminer les autres composés co-extraits.

2.1.2- L’extraction des pesticides

L’extraction nécessite 1’usage d’un solvant approprié (polaire ou apolaire selon la
molécule recherchée) et une technique d’extraction adaptée (extraction par solvants
organiques, extraction liquide/liquide, extraction super critique, extraction au soxhlet,
extraction "ASE : Accelerated Solvent Extraction", etc.). La technique d'extraction doit
étre aussi spécifique que possible pour permettre d’isoler le plus sélectivement possible
les pesticides sans altérer leur structure. Les solvants simples comme l'hexane, le
dichlorométhane ou des mélanges binaires de solvants non polaires et polaires (par
exemple hexane + acétone) sont utilisés pour extraire les pesticides organochlorés des
échantillons de sol, d'eau, de sédiment, d’aliments végétaux (Hatrik et Tekel', 1996 ;

Kishimba ef al., 2004).
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2.1.3- La purification des extraits

Les extraits contiennent les pesticides recherchés et d’autres composés qui doivent étre
éliminés avant I’analyse. L’élimination des interférents, qui est une étape plus ou moins
critique selon la nature de 1’échantillon et le niveau de concentration recherché, est
appelée purification ou simplification de la matrice, lavage de I’échantillon, "clean-up",
etc. Les méthodes de purification des extraits les plus répandues sont basées sur
I’extraction liquide-solide avec des adsorbants polaires (silice, alumine, silice greffée,
florisil). Les interférents sont éliminés par élution de la colonne avec des mélanges de

solvants de force €luante croissante.

2.1.4- L’identification et le dosage des pesticides

Les extraits une fois purifiés sont le plus souvent analysés par chromatographie pour
I’identification des pesticides et la quantification des teneurs. La chromatographie en
phase gazeuse couplée au détecteur a capture d'électrons était la technique
principalement utilisée dans les années 1980 — 1990 pour doser les composés de types
organochlorés dans les matrices environnementales (UNEP/FAO/IOC/TAEA, 1986 ;
Alford-Stevens, 1986). Actuellement, le couplage de la chromatographie en phase
gazeuse a la spectrométrie de masse (CPG-MS), spécialement dans le mode de suivi
sélectif des ions (SIM), s'est révélé étre le détecteur le plus sélectif et le plus sensible
pour le dosage et la confirmation simultanés de ces composés organochlorés

(Mukherjee et Gopal, 1996 ; Singh et al., 1998).

En définitive, la littérature révele que les pesticides organochlorés sont des composés
non polaires et qu’il faudrait des solvants simples comme 1'hexane, le dichlorométhane
ou des mélanges binaires de solvants non polaires et polaires (par exemple hexane +
acétone) pour les extraire des échantillons de sol, d'eau, de sédiment, d’aliments
végétaux etc. Aussi, la chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de
masse (CPG-MS) en mode SIM parait le détecteur le plus sélectif et le plus sensible

pour le dosage et la confirmation simultanés de ces derniers.
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2.2- QUELQUES RISQUES LIES A L’EXPOSITION AUX PESTICIDES
2.2.1- Probleémes de santé liés aux pesticides en général

Les manipulateurs des pesticides sont les premieres victimes des cas d’intoxications
aigués. Selon un communiqué conjoint de presse FAO/OMS/PNUE du 05/10/2004, le
nombre des intoxications par les pesticides se situe annuellement entre 1 et 5 millions
avec des milliers de cas mortels (www.fne.asso.fr/, septembre 2007). Les pays en
développement ol les mesures de protection personnelle sont souvent inadéquates ou
absentes sont les plus touchés soit 99 % des déces dus aux intoxications. Des études
épidémiologiques réalisées dans les familles d'agriculteurs ou celles résidant a proximité
des cultures traitées ont pu établir le lien entre I’exposition aux pesticides et 1'élévation
constante de l'incidence de certaines pathologies comme la diminution de 1'immunité,
les troubles de la reproduction, les dysfonctionnements dans le développement
neurocognitif, les anomalies congénitales, les leucémies, les tumeurs cérébrales et les
autres cancers infantiles ainsi que les troubles neurologiques (Dewailly et al., 2000 ;
Greenlee et al., 2003 ; Menegaux et al., 2006). La majorité des hommes exposés aux
pesticides ont une concentration spermatique bien au-dessous de la limite considérée
normale pour les hommes fertiles (Oliva et al., 2001 ; Velez et al., 2001). Les troubles
neurologiques se traduisant par des maladies neuro-dégénératives comme les maladies

de Parkinson et d’ Alzheimer sont attribués a 1’exposition aux pesticides (Baldi, 2003).

2.2.2- Les risques de santé liés a I’exposition aux pesticides organochlorés

N

Des études conclurent que 1I’exposition a l'endrine et au DDT favoriserait le
développement de tumeurs mammaires (Reuber, 1978 ; Scribner et Mottet; 1981,
Robison et al., 1985). Une étude menée en Inde aupres de 1016 couples dont les époux
utilisaient les pesticides organochlorés (DDT, lindane) dans les champs de coton
indiquait une augmentation d’avortements chez les épouses, des mort-nés, des
anomalies congénitales et une diminution significative de la fertilit¢ masculine
(Rupa et al., 1991). Les pesticides organochlorés comme DDT, chlordane, dieldrine,
endosulfan heptachlore, dicofol, hexachlorobenzene, lindane, methoxychlor ont des
effets perturbants sur les fonctions reproductrices et le systtme endocrinien
(Colborn et al., 1993). Les organochlorés possédant des propriétés cestrogéniques

induisent la prolifération cellulaire et augmentent de ce fait le risque de cancer du sein
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(Pike et al., 1993). Les pesticides chimiques comme le méthoxychlore et le DDT dont
I’action est similaire a celle des hormones cestrogene et androgene peuvent conduire a
des malformations urogénitales ou a un pseudohermaphrodisme morphologique
(Hodgson et Levi, 1996). Norstrom et al. (2000) suggerent en Suede une corrélation
entre la leucémie et ’exposition a des pesticides immunotoxiques de la famille des
organochlorés. Dans le Nord de la Caroline aux USA, les personnes habitant a c6té d'un
site contaminé par les pesticides organochlorés présentaient des déficiences du systeéme

immunitaire (Vine et al., 2001).
2.3 - LA REGLEMENTATION DES RESIDUS DE PESTICIDES

Dans le but d’assurer de bonnes pratiques dans le commerce des denrées alimentaires et
protéger la santé des consommateurs, des normes de qualité et d'innocuité applicables
aux aliments ont été définies au plan international par la FAO et I’OMS et au niveau

national par plusieurs pays.
2.3.1- Normes de Codex Alimentarius pour certains pesticides organochlorés

Les normes de la Commission du Codex Alimentarius fixent des seuils de résidus de
pesticides (exprimées en mg.kg"') dans les denrées alimentaires, au-dela desquels les
denrées contaminées sont officiellement interdites a la consommation humaine et
animale. Il s’agit de limites maximales de résidus de pesticides (LMR) pour les
pesticides homologués et de limites maximales de résidus de pesticides d’origine
étrangere (LMRE) pour les pesticides non homologués et les pesticides polluants
organiques persistants. Les valeurs réglementaires définies au niveau international par la
FAO et 'OMS (Codex Alimentarius) et au niveau national par certains pays sont

présentées dans les tableaux 13 a 19.

Tableau 13- LMRE pour le DDT dans les aliments végétaux du Codex Alimentarius (mg.kg™)
(FAO/OMS, 1998)

Aliments Fruits (sauf Graines céréalieres  Légumes Carotte
raisins)
Normes FAO/OMS 1 0,1 1 0,2
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Tableau 14- LMRE d’aldrine/dieldrine (mg.kg™") (FAO/OMS, 1998)

Produits FAO/OMS Israél Pays-Bas Hongrie Nvelle  Afrique
alimentaires Zé€lande du Sud
Céréales grains 0,02 0,02 0,02 0,1 0,02 0,02
Légumes secs 0,05

carottes 0,2 0,05 0,1 0,1 0,1

Tableau 15- LMR d’endosulfan (mg.kg") (www.fao.org/docrep/meeting/)

Produits alimentaires FAO/OMS  Israél Hongrie Nvelle Afrique
Z¢€lande du Sud

Fruits 2 2 0,05 2 1

Feves de cacao 0,1

Grains de café 0,1

Mais 0,1

Tableau 16- LMRE d’endrine (mg.kg") (FAO/OMS, 1998)

Produits alimentaires FAO/OMS Israél USA  Hongrie
Pommes de terre 0,02 0,02 0,05 0,01
Mais doux 0,02 0,02 0,05 0,01
Orge 0,02 0,02 0,01
Sorgho 0,02 0,02 0,01

Tableau 17- LMR du lindane (FAO/OMS, 1998) (valeur en mg.kg'l de produit)

I;Iri(r)lclleljrili,1 - FAO/OMS Isra€l  Pays-bas USA Hongrie
Céréales en grains 0,5 0,5 0,5 0,1 1
Haricots secs 1 1
Cerises 3 3 2 0,5 0,5
Fraises 3 3 2 1 0,5
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Tableau 18- LMRE d’heptachlore et de son époxyde, (mg.kg™") (FAO/OMS, 1998)

Produits alimentaires FAO/OMS  Israél USA Hongrie
Agrumes 0,01 0,01 0,05

Carottes 0.2 02 0 0.05
Céréales brutes (en grains) 0,02 0,02 0 0,02
Légumes 0,05 0,05 0,05

Tableau 19- Limites maximales du référentiel francais (mg.kg™) (http://e-phy.agriculture)

Produits alimentaires  aldrine  dieldrine DDT endosulfan endrine lindane

céréales 0,01 0,01 0,05 0,05 0,01 0,01
fruits frais ou séchés 0,01 0,01 0,05 0,01 0,01 0,01
légumineuses 0,01 0,01 0,05 0,05 0,01 0,01

fraiches ou séchées

2.3.2- Normes de potabilité de ’eau

Les normes de potabilité de 1’eau (Tableau 20) varient en fonction des organismes et
des pays. Dans la réglementation de 1’Union Européenne (UE), la limite de résidus de
pesticides a ne pas dépasser dans 1’eau destinée a 1’alimentation humaine est de
0,1 pg.L" par substance (molécule et métabolites de dégradation) a I’exception de
I’aldrine, de la dieldrine, de I’heptachlore et de I’heptachlore époxyde pour lesquels le
seuil est fixé 2 0,03 pg.L" et la concentration totale des résidus ne doit pas dépasser 0,5
pg.L'1 (EU, 1998). Les normes de potabilité de I’eau de I’OMS sont les mémes que
celles de I’UE pour I’aldrine, la dieldrine, I’heptachlore et 1’heptachlore époxyde (0,03
ug.L™") mais atteignent 2 ug.L™" pour le DDT (WHO, 1998).

Tableau 20- Normes de qualité de I'eau de consommation (ug.L™") (WHO, 1998 et EU, 1998)

Normes aldrine dieldrine  DDT  endosul endrine hepta  lindane
fan chlore

WHO (1998) 0,03 0,03 2 0,1 0,1 0,03 0,1

EU (1998) 0,03 0,03 0,1 0,1 0,1 0,03 0,1
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2.3.3- Dose Journaliére Admissible

On entend par Dose Journaliere Admissible (DJA) d’un produit chimique, la
consommation par jour qui, au cours d’une vie entiere, apparait comme comportant le
moins de risques pour la santé du consommateur. La DJA est fondée sur tous les faits
connus au moment de 1’évaluation du produit par la réunion conjointe FAO/OMS sur
les résidus de pesticides. Elle est exprimée en milligrammes par kilogramme de poids
corporel. C’est la quantité de contaminant pouvant étre ingérée quotidiennement par
personne durant toute sa vie sans causer d'effets néfastes sur sa santé. Le Tableau 21

montre la DJA de sept pesticides organochlorés.

Tableau 21- D.J.A. recommandés par la commission mixte FAO/WHO (1998)

mg.kg " de poids

Pesticides corporel
DDT 0,02
aldrine 0,0001
dieldrine 0,0001
endosulfan 0,006
endrine 0,0002
heptachlore 0,0001
lindane 0,008

D.J.A : Dose Journaliere Admissible

2.3.4- La législation dans le secteur des pesticides au Togo

Le Togo adhere aux accords internationaux sur les pesticides notamment le Code de
Conduite de la FAO. Ainsi, les recommandations de la FAO et de I’OMS en matiere
d’utilisation de produits phytosanitaires peuvent E&tre considérées comme étant
davantage observées au Togo. L’utilisation des pesticides est juridiquement régie par la
loi n°96-007/PR du 3 juillet 1996 qui a abrogé I’ordonnance n°17 du 7 septembre 1972
qui réglementait la protection des végétaux au Togo. La loi n° 96-007/PR du 03 juillet
1996, relative a la protection des végétaux, compte 5 grands chapitres et 50 articles. Au
sens de cette loi, il est interdit d’importer, de fabriquer, de conditionner ou de
reconditionner, de stocker, d’expérimenter, d’utiliser ou de mettre sur le marché tout

produit phytopharmaceutique non autorisé ou non homologué (Kolani et al., 2003).
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CONCLUSION

Ce chapitre indique que les pesticides sont présents dans 1’environnement et les denrées
alimentaires a des concentrations trés faibles que [’analyse instrumentale par
chromatographie en phase gazeuse (CPG) couplée aux détecteurs spécifiques et
sensibles permet de doser. Leurs incidences sur la sant¢ humaine vont de différentes
atteintes aux systemes nerveux et immunitaires a 1’infertilité. Dans le but de protéger la
santé des consommateurs, des normes de qualité et d'innocuité applicables aux aliments
ont été définies. Les résidus de pesticides peuvent poser des problemes de sécurité
alimentaire et ainsi de commercialisation de produits agricoles aussi bien au niveau des
marchés locaux que pour les exportations ol 1’absence totale de résidu de substances
toxiques peut étre exigée. Les normes de contrdle de qualité disponibles pour la plupart
des denrées alimentaires en Afrique subsaharienne relevent de la commission mixte

FAO/OMS.
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TROISIEME CHAPITRE :

LES PLANTES AROMATIQUES ET LE NEEM, LA CAFEICULTURE, LE
SCOLYTE DU CAFE (Hypothenemus hampei Ferrari) ET SES PARASITOIDES
Cephalonomia stephanoderis Betrem ET Phymastichus coffea LaSalle

INTRODUCTION

Des especes aromatiques poussent spontanément au Togo. Elles sont utilisées en
médecine traditionnelle, dans les préparations culinaires ou encore dans des pratiques
rituelles (Lewinsohn et al., 2000). En médecine traditionnelle africaine, les feuilles des
plantes aromatiques sont utilisées sous forme de décoction pour soigner le diabete, la
diarrhée, les coliques (Adjanohoun et al., 1986) ou traiter le paludisme (Raponda-

Walker et Sillans, 1961).

Sur la base des travaux antérieurs effectués au sein de notre équipe a 1’Université de
Lomé, nous avons retenu comme plantes aromatiques pour cette étude : le basilic
(Ocimum basilicum L.), le basilic blanc (Ocimum canum Sims), le basilic salutaire
(Ocimum gratissimum L.) et Aoellanthus pubescens (Lamiaceae) et la verveine des
Indes (Cymbopogon schoenanthus L. Spreng.) (Poaceae). Les huiles essentielles de ces
plantes ont été étudiées par Koba er al. (2003 ; 2004) pour des applications anti-
bactériennes et anti-fongiques d’intérét médical et vétérinaire. Nous nous proposons ici
d’étendre les investigations a 1’étude de leur propriété insecticide vis-a-vis du scolyte du
fruit de caféier (Hypothenemus hampei Ferrari), un coléoptere de la famille des
scolytideae. Le neem (Azadirachta indica A. Juss) a retenu également notre attention
pour ses utilisations en agriculture traditionnelle. Les observations émanant du savoir-
faire local montrent que les paysans africains au sud du Sahara utilisent les feuilles et

I’huile de pressage de graines de neem pour protéger les cultures et les greniers.

Ce chapitre expose les caractéristiques botaniques, les utilisations et les fractions
insecticides des plantes étudiées, I'importance de la culture du café, la biologie du
principal ravageur Hypothenemus hampei Ferrari et de ses parasitoides Cephalonomia
stephanoderis Betrem et Phymastichus coffea LaSalle ainsi que les méthodes actuelles

de contrdle de la population du ravageur.
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3.1- CARACTERISTIQUES BOTANIQUES ET UTILISATIONS DES PLANTES
ETUDIEES

3.1.1- Aeollanthus pubescens Benth.

Localement appelé "Aroumaba-oké", A. pubescens appartient a I’ordre des Lamiales et
a la famille des Lamiacées. C’est une plante herbacée annuelle, dressée et fortement
odorante, tres peu étudiée (Fig. 6). L’espece existe a 1’état naturel dans les savanes et les
zones de montagnes du Togo (Koba, 2003). Du point de vue utilisation, les feuilles
d’A. pubescens sont des légumes tres appréciés. La décoction des feuilles a des
propriétés fébrifuge et anti-diarrhéique (Raponda-Walker et Sillans, 1961). Par ailleurs,
des propriétés antimicrobiennes de son huile essentielle ont été démontrées sur
Staphyloccccus epidermidis, S. xylosus, S. haemolyticus, S. hominis, Micrococcus

luteus, M. sedentarius, Corynebacterium xerosis (Chaumont et al., 2001).

Figure 6- Plant d’A. pubescens Benth

3.1.2- Ocimum basilicum L.

Le basilic (O. basilicum L.), localement appelé "Koklodame" est une plante semi vivace
de 25 a 50 cm de haut, parfumée, tres ramifiée et a feuilles opposées (Fig. 7). L’espece
est originaire d’Asie et actuellement tres cultivée en Afrique et en Europe. Les feuilles

fraiches entrent dans les préparations culinaires et médicinales (Lewinsohn et al., 2000).
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Figure 7- Plants de basilic (O. basilicum L.)
3.1.3- Ocimum canum Sims.

Le basilic blanc (0. canum Sims) localement appelé "Ahame" (Fig. 8) est une plante
herbacée, annuelle odoriférante, originaire des zones tropicales d’Asie et d’Afrique
(Koba, 2003). C’est une espece localement médicinale et rituelle. Le décocté aqueux
des parties aériennes est un remede pour calmer les vomissements, les coliques et la
diarrhée (Adjanohoun et al., 1986). Le suc des feuilles fraiches est instillé dans les yeux
contre les affections oculaires. L’odeur dégagée par les feuilles briilées a un effet

répulsif sur les moustiques vecteurs du paludisme (Palson et Jaenson, 1999).

Figure 8- Plant de basilic blanc (O. canum Sims)
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3.1.4- Ocimum gratissimum L.

Originaire d’Asie, le basilic salutaire (Ocimum gratissimum L.) appelé "Essrou" ou
"Zogbéti" en vernaculaire (Fig. 9) est actuellement répandu en Afrique tropicale et en
Océanie. L’espece O. gratissimum a une hauteur variable de 0,5 a 1 m et plus. Elle
devient plante arbustive et pluriannuelle si les bonnes conditions pluviométriques s’y
prétent. La plante est trés utilisée en pharmacopée pour calmer la fievre, le rhumatisme,

les oedemes localisés, les vaginites et les urétrites (Koba, 2003).

Figure 9- Plant de basilic salutaire (Ocimum gratissimum L.)

3.1.5- Cymbopogon schoenanthus L. Treng.

La verveine des Indes (C. schoenanthus L. Spreng.) localement appelée "Egbé Nya
Kokloyoe" (Fig.10) est originaire des Indes. C’est une plante pérenne de la famille des
Poaceae. Les feuilles de C. schoenanthus sont traditionnellement utilisées a des fins
sanitaires dans les poulaillers. Elles sont également utilisées au Nigeria pour lutter
contre les termites dans les champs (Malaka, 1978). Le test anti-termite in vitro a révélé

une activité insecticide tres marquée de I’huile essentielle de C. schoenanthus contre

I’espece de termite Trinervitermes geminatus (Wasmann) (Koba et al., 2007).
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Figure 10- Plants de verveine des indes (C. schoenanthus L. Spreng.)

3.1.6- Le neem (Azadirachta indica A. Juss)

Le neem ou le margousier (Azadirachta indica A. Juss) (Fig. 11) est un arbre a feuillage
caduque originaire du sud de 1'Himalaya. Il appartient a la famille des Méliacées et
pousse dans les pays subtropicaux de I’ Asie et de I’ Afrique. Le neem, baptisé arbre aux
merveilles ou arbre-pharmacie du village, est utilisé en Inde et en Afrique pour ses
propriétés médicinales et ses effets répulsifs ou létaux sur les insectes parasites
(Schmutterer, 1990). La plante se reproduit essentiellement par graine. L’arbre du neem
atteint 5 a 25 m de hauteur suivant les régions. L’écorce crevassée est d’un gris brun
foncé avec une tranche rouge brune. Les feuilles sont alternes imparipennées de
20 a 40 cm, lancéolées dissymétriques a la base, falciforme dentées, glabres et de
couleur vert—foncé. Les fleurs blanches, jaunitres ou creme, ordonnées en panicules
axillaires. Le fruit est une drupe ellipsoide de couleur jaune-vert, a épiderme mince et
pulpe juteuse a maturité. Infusées dans l'eau, les feuilles du neem sont un remede

traditionnel contre le paludisme en Afrique.

L’huile de neem tirée de ses fruits est un produit naturel dont les extraits ont une action
extrémement toxique et non mutagene sur les insectes, mais reste inoffensive pour
I’homme et les animaux a sang chaud (http://www.afrik.com/article, septembre 2007).
La protection des 1égumineuses seches avec I’huile de neem a donné de tres bons

résultats au Togo, au Bénin et au Niger (DPV/GTZ, 1994 ; SPV/GTZ, 1995).
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Figure 11- Plant et fruits du neem ou margousier (Azadirachta indica A. Juss)

3.2- FRACTIONS DES PLANTES A PROPRIETES INSECTICIDES

Certains organismes végétaux élaborent des sécrétions naturelles comme les terpenes,
les alcaloides, les composés soufrés etc. qui font parties intégrantes de leurs systemes
de défense contre les phytophages selon I’hypothese co-évolutive de Ehrhich et
Raven (1964). Ce sont des principes actifs constitués de molécules contenues dans des
cellules spécialisées. Suivant le végétal et son stade de développement, les molécules

actives de la plante peuvent étre extraites en fonction des effets recherchés.
3.2.1- Les huiles essentielles

Les huiles essentielles sont extraites des plantes par divers procédés dont I’entralnement
a la vapeur d’eau et I’hydrodistillation (Martel, 1977 ; Esseric, 1980) et la pression
mécanique a froid (Naves, 1974 ; Paris et Aurabielle, 1981 ; Perut, 1986). Le choix de
la méthode d’extraction dépend de la qualité recherchée et de la nature du matériel

végétal a extraire.

L’activité insecticide des huiles essentielles sur les arthropodes des stocks de denrées
alimentaires a été largement démontrée (Keita er al., 2000 ; Kouninki et al., 2007).
Regnault-Roger et Hamraoui (1995) ont rapporté que I’huile essentielle de O. basilicum
présente une toxicité 1€tale pour le coléoptere Acanthoscelides obtectus (Say), la bruche

du haricot. L’activité insecticide des huiles essentielles d’O. canum et d’O. basilicum
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sur Callosobruchus maculatus (F.) (Coleoptera: Bruchidae) a été démontrée par
Keita et al. (2000). L’activité insecticide de 1’huile essentielle d’O. gratissimum sur
Tribolium castaneum est caractérisée principalement par 1’inhibition de la nymphose
des larves agées (Kouninki et al., 2007). L’huile essentielle de C. schoenanthus L.
Spreng. (Poaceae) inhibe les stades de développement de Callosobruchus maculatus

(F.) (Coleoptera: Bruchidae) (Ketoh et al., 2005).

3.2.2- L’huile de graines de neem

L’huile de neem est extraite des graines. Elle est obtenue par pression a froid des
graines moulues sans ajout de solvant (GTZ, 1995). Les graines sont décortiquées et
vannées pour éliminer les débris des enveloppes. Les amandes sont broyées et
transformées en une pate qu’on malaxe a la main pour en extraire I’huile de couleur
marron presque opaque et d’une odeur épicée bien spécifique. Il est nécessaire d’ajouter
un peu d’eau a la pate afin de pouvoir la pétrir plus facilement. La teneur en huile est
d’environ 40 a 50 %. La méthode permet d’extraire environ 150 mL d’huile a partir de
1 kg de poudre de graines. L'huile de graines de neem peut étre également extraite par
solvant organique mais elle sera de qualité inférieure par rapport a celle pressée a froid.
Les propriétés anti-appétantes de I’huile de neem ont été rapportées pour la premiere
fois sur les sauterelles par Pradhan er al. (1962). Les effets répulsifs et sub-létaux de
I’huile de neem sur le tribolium brun de la farine (Tribolium confusum Jacquelin du Val,
1863) et le charangon du mais (Sitophilus zeamais Motschulsky, 1855) étaient déja
démontrés au Togo par des tests de laboratoire ou la mortalité des larves était
enregistrée dans les grains de mais traités dans des jarres (Akou-Edi, 1983). De
nombreuses études indiquent que I’huile de neem a, sur les arthropodes, des effets anti-
appétants (Islam et al., 2007), répulsifs, larvicides (Awad et Shimaila, 2003 ; Okumu et
al., 2007), régulateurs et/ou inhibiteurs de croissance pouvant affecter la ponte chez les
femelles (Ahmed et al., 2001 ; Bruce et al., 2004 ; Agbodzavu, 2005) ainsi que la mue
et le développement des larves (da Silva et Martinez, 2004 ; Islam et al., 2007).
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3.3- CAFEIER (Coffea sp.), SCOLYTE (Hypothenemus hampei) ET
PARASITOIDES Cephalonomia stephanoderis ET Phymastichus coffea

La culture du caféier est faite pour son fruit le café. Deux especes originaires d’ Afrique
sont cultivées dans le monde : le café robusta et le café arabica. Le caféier robusta
(Coffea canephora Pierre ex A. Froehne, 1897) est d’origine Ougandaise a la
Guinéenne. Le caféier arabica (Coffea arabica L. 1753), originaire de 1'Afrique de
I'Est (Ethiopie, Soudan et Kenya), est le plus anciennement connu et le plus répandu
dans le monde. L’introduction de la culture du caféier au Togo remonte aux années
1930 - 1940 lorsque la variété Niaouli, originaire de Dahomey actuelle République du
Bénin, était cultivée de facon extensive sous ombrage forestier. Le scolyte des fruits du
caféier (H. hampei Ferrari) est le ravageur le plus important du café au monde. C’est un
Coléoptere de la famille des Scolytidae. Toutes les plantations de caféier de la plancte
sont menacées par ce coléoptere depuis I'Afrique jusqu'en Amérique du Sud et en Asie.
La population du ravageur est régulée par un important cortege d’ennemis naturels
parmi lesquels les hyménopteres C. stephanoderis et P. coffea. La proposition d’une
méthode de lutte efficace passe nécessairement par une meilleure connaissance de la

biologie du ravageur et de celle de ses parasitoides.
3.3.1- La culture du café dans le monde

L’espece Coffea canephora (Pierre ex A. Froehne, 1897) est la plus cultivée en
Indonésie et en Afrique (Wegbe, 2004). Le caféier arabica (Coffea arabica L. 1753) est
surtout cultivé en Amérique latine et en Afrique (Coste, 1989). La culture du caféier
couvre les zones tropicales ou les risques de gel sont peu probables a basse et moyenne
altitude et ou les pluies sont abondantes (Coste, 1989). L aire de dispersion de la culture
du caféier (Fig. 12) s’étend depuis 1'Amérique du sud jusqu'en Asie en passant par le

continent africain au sud du Sahara.
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Figure 12- Aire de dispersion des plantations caféieres dans le monde (Wegbe, 2004)

3.3.1.1 - Les chiffres mondiaux

La production annuelle mondiale du café se chiffre a environ 7,2 millions de tonnes.
Elle est fournie par environ 70 pays de 1’ Afrique, Asie, Amérique du Sud et Centrale et
Océanie (Charlery, 2002). Dans la production et la commercialisation du café,
I’ Amérique Centrale et du Sud fournit 53,4 % du café arabica contre 35,4 % du café
robusta fourni par les pays d’Afrique, d’Asie et le Brésil (Wegbe, 2004). Plus de
25 millions de personnes a travers le monde vivent directement de la culture du café, de
son transport, de son conditionnement et de sa commercialisation. La valeur moyenne
des exportations au cours de ces dernieres années est estimée a 11,214 milliards de
dollars US (Wegbe, 2004). Le café est un produit stratégique pour les pays producteurs
et importateurs qui annuellement déboursent plus de 50 milliards de dollars US pour le

transport et la distribution (Wegbe, 2004).

3.3.1.2 - Produits du café

Les graines apres torréfaction permettent d’obtenir des cafés en poudre solubles qui
servent a préparer des boissons instantanées. Celles-ci possedent des propriétés

stimulantes dues a la présence de la caféine. A 1’exception de la préparation d’extraits
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pour la patisserie et la confiserie, le café sert exclusivement a la confection des boissons
chaudes ou froides. La caféine, sous-produit de 1’'industrie de décaféination, est utilisée
en pharmacie (Coste, 1989). Les sous-produits de traitement post-récolte (pulpes issues
du traitement par voie humide ou coques provenant du traitement par voie séche) sont
compostés apres fermentation pour une excellente matiere fertilisante ou pour servir
d’aliment au bétail. Les tannins contenus dans les pulpes peuvent servir également a
tanner les cuirs. Les pulpes sont également utilisées pour la préparation d’alcool

éthylique et I’extraction des matieres pectiques.

3.3.1.3 - Dégats et pertes causés par le scolyte du café

Le scolyte cause des dégats sur toutes les phases de la fructification du caféier. La chute
des jeunes fruits infestés est parfois importante et peut atteindre 30 % des fruits apparus
(Decazy, 1989). Les galeries d’entrée du scolyte dans les cerises favorisent 1’infestation
par les bactéries (Erwinia) et les champignons (Aspergillus sp., Fusarium sp.,
Pennicillium sp.) qui peuvent étre nocifs pour la santé humaine, présence de
mycotoxines en particulier (Taniwaki et al., 1999). Les larves continuent d’évoluer dans
les cerises de la récolte a I’usinage aussi longtemps que les conditions de vie leur sont

LN

favorables. La cassure des grains "scolytés" fragiles pendant le décorticage est source de
perte de produit. Les pertes de production peuvent atteindre 93 kg/ha au Togo

(Wegbe et al., 2003).

3.3.2- La biologie/physiologie de la plante, de son principal prédateur et des
auxiliaires de culture associés

3.3.2.1- Le caféier (Coffea sp.)

Le caféier est une plante sempervirente appartenant a la grande famille des Rubiacées et
au genre Coffea qui compte plus de soixante-dix especes (Coste, 1989) parmi lesquelles
Coffea arabica (Linne 1753) et Coffea canephora (Pierre ex Froehner 1897) sont
largement cultivées pour leurs fruits contenant un alcaloide : la caféine. Le fruit du
caféier est une drupe communément appelée cerise, de forme globuleuse ou
subglobuleuse ou ovoide a maturité. La graine est de couleur gris-jaunatre a gris
ardoisée selon la variété. Sa taille est en moyenne 10 mm de longueur, 6 2 7 mm de

largeur et 3 a 4 mm d’épaisseur. La Figure 13 montre un plant de caféier portant des

cerises matures et immatures.
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Figure 13- Plant et fruits du caféier

3.3.2.2 - Le scolyte des fruits du caféier (Hypothenemus hampei Ferrari 1867)

Le scolyte des fruits du caféier (Fig. 14) est un petit coléoptere de la famille des
Scolytidae. Il vit et accomplit tout son cycle de développement aux dépens des grains de
café. Il est originaire d’ Afrique (Ticheler, 1961 ; Koch, 1973). Son aire de dispersion ne

cesse d’accroitre depuis sa découverte.

Figure 14- Scolytes adultes du café : femelle et méle (Borbon-Martinez cité par Wegbe, 2004)
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Le scolyte attaque les fruits du caféier a tous les stades de développement. L’ infestation
des plantations commence tres tot au moment ou les cerises, encore vertes apparaissent
sur les rameaux. Les femelles attaquent les jeunes fruits au niveau de I’apex. A
I’intérieur du fruit, elles creusent des galeries nutritionnelles peu profondes et
commencent par pondre des ceufs deux a trois par jour des que les feves deviennent
consistantes. L’éclosion des ceufs se produit 5 a 9 jours apres la ponte. La durée du
cycle de développement d’H. hampei varie entre 21 et 63 jours avec une moyenne de
28 jours (Bartra et al., 1982). A I'instar des coléopteres, H. hampei est un holométabole
dont le cycle de développement est caractéris€é par quatre stades : 1’ceuf, la larve, la
nymphe et 1’adulte (Wegbe, 2004). La femelle mesure en moyenne 1,4 a 1,9 mm de
long et 0,43 a 0,8 mm de large (Bergamin, 1943 ; Corbett, 1933). La taille de la femelle
est 1,4 fois plus grande que celle du male. Les males se reconnaissent par leur petite
taille ainsi qu’une paire d’ailes postérieures atrophiées inaptes au vol. Les fruits de
caféier non récoltés sur I’arbre ou tombés au sol communément appelés cerises d’inter-
campagne sont des lieux de refuge du scolyte. Ces cerises «scolytées» constituent la
principale source d’infestation ainsi que d’autres plantes hotes de la famille de
Rubiaceae, Capparidaceae, Rosaceae, Sterculiaceae, Euphorbiaceae, Malvaceae,

Dioscoreaceae, Convolvulaceea et de Fabaceae (Damon, 2000).

3.3.2.3 - Les deux principaux parasitoides du scolyte

3.3.2.3.1- Le parasitoide Cephalonomia stephanoderis (Betrem, 1961)

C. stephanoderis (Betrem) (Fig. 15) appartient a I'ordre des hyménopteres et a la
famille des Bethylidae. Parasite du scolyte, il a été découvert en Codte d’Ivoire par
Ticheler (1961). L’adulte est de couleur noir-marron et mesure 2 mm de long avec une
téte en forme rectangulaire (Betrem, 1961). La femelle pond en moyenne deux a trois
ceufs par jour. Le cycle complet varie entre 20 et 26 jours (Borbon-Martinez, 1989 ;
Wegbe, 1990). La durée de vie de I’'insecte varie entre 52 et 46 jours (Wegbe, 1990)
avec un taux de parasitisme de 50 % (Koch, 1973). C’est une petite guépe noire qui
recherche le scolyte en s'introduisant dans les cerises par les galeries creusées par ce
dernier. La petite guépe noire pond sur les larves et les nymphes du scolyte, dévore ses
jeunes larves et tue ses adultes. De l'oeuf, éclot une petite larve de guépe qui, fixée sur
sa nymphe hote, en aspire 'hémolymphe jusqu'a la tuer. Elle se métamorphose dans un

cocon en une nouvelle guépe.
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Figure 15- Adulte du parasitoide Cephalonomia stephanoderis (Dufour cité par Wegbe, 2004)

3.3.2.3.2- Le parasitoide Phymastichus coffea (L.aSalle, 1990)

P. coffea est tres peu étudié (LaSalle, 1990). Il a été découvert au Togo en 1987
(Borbon-Martinez, 1989) et mis dans la sous-famille de Tétrastichinae. Appartenant a la
famille des Eulophidae et a I’ordre des hyménopteres, cet insecte (Fig. 16) a fait preuve
d’excellent parasitisme contre le scolyte deés sa découverte (Feldhege, 1992). La taille
du male varie entre 0,45 et 0,55 mm alors que la femelle fait de 0,8 a 1,0 mm. Les
travaux de Feldhege (1992) ont révélé que la durée du cycle est comprise entre 27 et 30
jours. La longévité des adultes est relativement courte, 3 jours pour les femelles et 2
jours pour les males (Feldhege, 1992 ; Lopez-Vaamonde et Moore, 1998). L’insecte est
une petite guépe endoparasitoide des stades adultes du scolyte. Il attaque les scolytes
femelles au moment ol ces dernicres forent les cerises de caféier (Feldhege, 1992 ;
Infante et al., 1994). La petite guépe pond dans I’abdomen ou sur le thorax du scolyte.

Le développement larvaire et la nymphose se déroulent a I’intérieur de 1’hote.

Figure 16- Adulte du parasitoide Phymastichus coffea (Dufour cité par Wegbe, 2004)

48



3.3.3- les stratégies de protection du caféier
3.3.3.1- La lutte chimique

Au début des années 1970 et a I’instar des autres pays au monde, le Togo interdit l'usage
des pesticides polluants organiques persistants les uns apres les autres. Les pesticides
organochlorés ont été progressivement remplacés par les organophosphorés et les
pyréthrinoides de synthese. Cependant, 1’apparition de la résistance d’H. hampei aux
pyréthrinoides de synthese a nécessité la diffusion de nouveaux programmes de

traitement comprenant I’endosulfan et des insecticides de type organophosphorés.
3.3.3.2- La lutte culturale, agronomique ou mécanique

Elle regroupe l’ensemble des mesures créant des conditions défavorables au
développement du ravageur. La récolte sanitaire qui consiste a ramasser les cerises
d’inter-campagne restées sur les rameaux ou tombées par terre et a les détruire en est
I’une des principales. Les pratiques culturales comme la taille des caféiers, les
désherbages réguliers et la culture d’une méme variété permettant d’avoir une
maturation groupée sont des mesures appropriées pour réduire le risque d’attaques
(Decazy et Castro, 1990). L'écorcage des grumes abattues permet d'éviter que des
scolytes s’installent sous 1'écorce pour y pondre. Les adultes sont en effet attirés par les
odeurs des arbres en particulier ceux malades ou en déficience physiologique en cas de

sécheresse. Ce phénomene permet de les attirer vers des pieges odorants reproduisant le

spectre d'odeurs d'arbres malades (Dufour et al., 2001).
3.3.3.3- La lutte biologique

La lutte biologique contre le scolyte des fruits du caféier consiste a utiliser ses propres
ennemis naturels pour limiter sa population. Les principaux sont les parasitoides C.
stephanoderis et P. coffea (hyménopteres) et I’entomopathogene Beauveria bassiana,
un champignon cosmopolite qui attaque plus de 200 especes d’insectes. Ces ennemis
naturels du scolyte sont souvent utilis€és comme moyen de lutte biologique pour

contrOler sa population (Wegbe, 2004).
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3.3.3.4- La lutte intégrée

La lutte intégrée vise a combiner toutes les méthodes de lutte possibles et utiles contre
le ravageur. Elle comprend le piégeage, le meilleur produit de plantation, le controle

biologique et I'utilisation rationnelle des pesticides.
CONCLUSION

La synthese bibliographique indique que les huiles essentielles issues de plantes
aromatiques de la flore locale et leurs constituants ainsi que I’huile de graine de neem
possedent vis-a-vis des arthropodes des actions 1étales et sub-létales (effets répulsifs,
anti-appétants et inhibiteurs affectant la fécondité, la ponte, la mue, la croissance et le
développement des insectes). Elle nous renseigne aussi que le scolyte H. hampei est le
ravageur le plus important du café capable de causer des dégats énormes et des pertes
significatives. La lutte contre ce ravageur reste pour I’heure essentiellement chimique
malgré les problemes de résidus d’insecticide dans les récoltes et d’apparition d’insectes
résistants aux produits. Cette synthese bibliographique nous permet d’explorer les
propriétés insecticides des plantes aromatiques en vue de leur utilisation possible pour

le contrdle de la population du scolyte H. hampei dans la caféiculture.
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DEUXIEME PARTIE :
ETUDE EXPERIMENTALE

51



PREMIER CHAPITRE :

NIVEAUX DE CONTAMINATION DES SOLS, DES SEDIMENTS ET DES
EAUX PAR LES INSECTICIDES ORGANOCHLORES UTILISES DANS LES
CULTURES DE COTON, DE CAFE ET DE CACAO AU TOGO

INTRODUCTION

L’utilisation des pesticides dans I’agriculture a provoqué une contamination planétaire
caractérisée par une présence généralisée de résidus de pesticides dans les différents
milieux terrestres et aquatiques. Les sols agricoles sont suspectés d’étre aujourd’hui une
source importante de rejet des pesticides polluants organiques persistants (POPs) dans
I’environnement (Leone et al., 2001). La présence des organochlorés dans les sols parait
responsable de la pollution de I’air du fait de leur tension de vapeur ou par entrainement
particulaire 1ié a I’érosion €olienne (Beyer et Matthies, 2001). Les résidus hydrophobes
qui arrivent dans les milieux aquatiques sont adsorbés en grande partie par les sédiments

(Karickhoff et al., 1979 ; Kammann et al., 1992).

Des études ont révélé la présence de résidus d’organochlorés dans les sols agricoles, les
sédiments, les eaux de surface et souterraines dans certains pays de I’ Afrique au sud du
Sahara. Cette pollution est due probablement a 1’utilisation des insecticides
organochlorés dans 1’agriculture et pour la santé (lutte anti-vectorielle). Cependant,
aucun bilan environnemental des insecticides organochlorés utilisés dans les cultures de

de coton, de café et de cacao au Togo n’est encore réalisé.

Ce chapitre a pour objectif de fournir les premieres données pour une approche
d’évaluation des risques d’exposition des populations aux pesticides organochlorés

utilisés dans 1’agriculture au Togo en s’appuyant sur les objectifs spécifiques suivants :

e Recherche et dosage des insecticides organochlorés dans les sols sous culture de

cotonnier, de caféier et de cacaoyer,

e Recherche et dosage des insecticides organochlorés dans les sédiments du barrage

de Tové et de la riviere Agbassiandi dans la zone de production de café et de cacao,

e Recherche et dosage des insecticides organochlorés dans les eaux de puits et de

rivieres dans la zone productrice du coton.



1.1- NIVEAUX DE CONTAMINATION DES SOLS AGRICOLES PAR LES
PESTICIDES ETUDIES

Les sols des zones productrices de coton, de café et de cacao au Togo sont exposés aux
traitements phytosanitaires depuis plus de 30 ans, mais ils n'ont jamais été surveillés
relativement a leur contamination par les résidus de pesticides. L’aptitude d’un sol a
retenir ou a relacher les molécules insecticides dépend de plusieurs facteurs dont ses
propriétés physico-chimiques et minéralogiques (Kanazawa, 1989 ; Pignatello, 1998).
Cette section présente les sites de prélevement de sol, les méthodes d’analyse
spécifiques, les propriétés physico-chimiques et minéralogiques des sols étudiés et leurs

teneurs en résidus de pesticides organochlorés recherchés.
1.1.1- MATERIEL ET METHODES
1.1.1.1 Sites de prélévement

L’étude a été réalisée dans la Région des Plateaux au Togo, la seule région économique
du pays ou les trois cultures de rente (coton, café et cacao) sont pratiquées (Fig. 17). Les
échantillons de sol ont été prélevés en station et en milieu paysan. Les stations de
recherche agronomique de Tové et de Tomégbé, les champs des villages de Kpadapé,
Agbocopé, Maflo et de Dikpéléwou ont servi de sites de prélevement de sol dans la
zone de production de café et de cacao. Il s’agit de la zone des foréts denses semi-
caducifoliées aux sols ferrallitiques rouges bien drainés a texture argilo-sableuse
(Lamouroux, 1969). Les champs des villages d’ Adéta, Wahala et Morétan ainsi que les
stations de recherche agronomique de Kolo-Kopé et de Notsé ont constitué les sites de
prélevement de sol dans la zone cotonniere. C’est la zone de savane arborée de type

guinéen, aux sols ferrugineux tropicaux a texture sableuse (Lamouroux, 1969).
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Figure 17- Carte des zones agro-écologiques : points d’échantillonnage de sol

1.1.1.2 - Description de fosses pédologiques

Une étude de caractérisation pédologique a été réalisée dans chaque zone et les sols ont
été identifiés suivant les classifications francaise et américaine (CPCS, 1967 ; Soil
Survey Staff, 1992). Des parametres environnementaux comme le mode d’occupation
du sol, les cultures pratiquées et les types de traitements phytosanitaires ont été pris en

compte.
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Des échantillons de sol ont été prélevés sur les parcelles qui ont recu des traitements
phytosanitaires passés ou actuels. Ils ont été ensuite analysés en laboratoire pour la
détermination de leurs propriétés physico-chimiques et des teneurs en résidus
d’insecticides organochlorés. Les prélevements ont été effectués dans huit (08) champs
de coton et neuf (09) champs de café et de cacao. Les champs individuels échantillonnés
en milieu paysan ont été choisis sur la base des informations selon lesquelles ces
champs ont souvent recu des applications de produits phytosanitaires depuis au moins
20 — 30 ans. Les informations sur les précédents culturaux ont été recueillies aupres des
collectivités locales et des structures d’encadrement technique des paysans. Les sols ont
été prélevés par randomisation en cinq (05) points aléatoires sur 0,5 ha et mélangés pour
constituer un échantillon composite de 1 kg par site (AFNOR, 1999). Les prélevements
de sol sont effectués dans les vingt (20) premiers centimetres supérieurs au moyen

d’une tariere manuelle et d’un récipient en acier inoxydable.

Ces échantillons ont été séchés a la température ambiante de laboratoire (25 — 30° C)
avant la séparation des éléments grossiers de la terre fine au moyen d’un tamis de 2 mm.
La terre fine de chaque échantillon a été conservée a 1’abri de la lumiere jusqu’au

dosage des résidus de pesticides et analyses physico-chimiques.

1.1.1.3 - Analyses physico-chimiques et minéralogiques des sols

Le pH et la capacité d'échange cationique (CCE) ont été déterminés par les méthodes
AFNOR (1999). L'azote total et le carbone organique ont été dosés respectivement dans
les sols par la méthode de Kjeldahl (AFNOR, 1999) et la méthode de Walkley-Black
(Walkley, 1947). L’analyse physique en cinq fractions granulométriques (argile, limons
fin et grossiers, sables fins et grossiers) a été réalisée par la méthode de pipette
Robinson. Le triangle de texture de I’USDA (United State Department of Agriculture)
(Soil Survey Division Staff, 1993) a été utilisé pour la classification de la texture des
sols. La méthode de diffractométrie par rayons X (Sultanbayev er al., 1983) a été
utilisée pour I’analyse minéralogique des argiles des échantillons de sol. Les différentes

étapes de la méthode d’analyse sont présentées a I’annexe 2.
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1.1.1.4- Analyse et quantification des résidus de pesticides

L’essentiel du matériel utilisé est composé d’un broyeur type Rocking disks grinder
AUREC (Brussels, Belgium), d’un extracteur ASE 200 Dionex (Salt Lake City, Utah
Etats-Unis) et d’'un chromatographe en phase gazeuse Hewlett-Packard 5890 Series II
couplé au spectrometre de masse HP MSD 5971 équipé d’un détecteur sélectif

quadripolaire.

Les réactifs et les solvants utilisés sont de qualité analytique. Le dichlorométhane,
I'hexane, l'acétone et le sulfate de sodium anhydre proviennent de SDS (Solvant
documentation Synthese, Peypin France). La solution étalon mere : Pesticides-Mix
standard 20 (97,00 - 99,50 % de pureté) de Dr. Ehrenstorfer (Augsbourg, Allemagne) a
été fournie par Cluzeau Info Labo Sainte-Foy-la-Grande, France. Les cartouches de
Florisil® utilisées pour la purification des extraits étaient de Waters Cooperation
(Milford, Massachusetts). La terre de diatomée (Hydromatrix®) utilisée provenait de

Varian (Palo Alto, Californie).

L'extraction des résidus de pesticides des échantillons de sol a été réalisée par la
méthode ASE (Accelerated Solvents Extraction) (Dionex 2004a ; 2004b ; Gan et al.,
1999, Devault et al., 2007). Une quantité de 10 g de sol broyé a 100 um est mélangée
avec 5 g de terre de diatomée (Hydromatrix®) et mise dans une cellule d’extracteur en
acier inoxydable de capacité¢ 22 mL. Chaque échantillon est extrait pendant 5 minutes
par un mélange acétone/dichlorométhane (3:1 v/v) a une température de 75° C et sous
une pression de 100 bars avec un volume intermédiaire affleurant 60 % et en 2 cycles.
Les extraits recueillis sont évaporés a sec sous vide a 30 - 40°C au moyen d’un

évaporateur rotatif type Buchi. Les résidus secs sont repris dans 1,5 mL d’hexane et

gardés dans de petits flacons en verre pour I’analyse par GC/MS.

Les extraits ont été analysés par un chromatographe en phase gazeuse couplé a un
spectrometre de masse (GC/MS) de détecteur d’ionisation a impact d’électrons, 70 eV
opérant en mode SIM (Selected Ion Monitoring). Les ions moléculaires ou fragments
(m/z) utilisés étaient : a et y-hexachlorocyclohexane (HCH) (170, 181, 183, 219),
heptachlore (100, 272, 135), aldrine (66, 79, 261, 263), heptachlore époxyde
(81, 263, 353), 2-4DDE et 4-4DDE (246, 248) a-endosulfan (135, 197, 207, 241) ;
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dieldrin (79, 81, 261, 263, 279) ; 2-4DDD et 4-4DDD (165, 235, 237), endrine (81),
B-endosulfan (197, 241), 2-4DDT et 4-4DDT (165, 235, 237).

Les conditions chromatographiques étaient : Colonne capillaire HP-5MS
(longueur : 30 m, diametre intérieur : 0,25 mm, épaisseur du film: 0,25 um),
injection 1 pL. en mode splitless. La température du four était programmée comme suit :
température initiale 45°C pendant 1 min, suivie d'un premier gradient de température de
35°C/min jusqu' a 190°C, d'une deuxieéme rampe de 3° C/min jusqu' a 250°C pendant
3 min et d'une troisieme rampe de 20°C/min jusqu’a 280°C pendant 15 min. L'injecteur
et le détecteur étaient respectivement maintenus a 280°C et 300°C. Le gaz vecteur était

hélium de haute pureté (Air Liquide Alpha2) avec un débit constant de 0,8 mL.min"".

L'identification des pesticides organochlorés a été faite par calibration avec la solution
standard et la comparaison des indices de rétention des pics de la solution étalon avec
ceux des échantillons de sol, confirmée par le rapport ionique entre fragments
significatifs dans un méme pic. Les concentrations des résidus de pesticides ont été
déterminées par la méthode d’étalonnage externe par la comparaison de la surface du
pic d’'un composé avec la surface du pic du produit correspondant dans la solution
étalon. Les concentrations des résidus de pesticides ont été déterminées par la

formule suivante :

CiVi.SeVt
Cluglg)=——mm
(ug/g) Ve.Si.P
Ou Ci = concentration de la gamme étalon (ug/mL),

Vi = volume injecté de la gamme étalon (ul),
Se = surface du pic de I’extrait de sol (cmz),
Vt = volume total de I’extrait de sol (mL)
Ve = volume injecté de I’extrait de sol (ul),
Si = surface du pic de la gamme étalon (cm®)

P =poids du sol (g)
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1.1.2- RESULTATS ET DISCUSSION
1.1.2.1- Caractéristiques des sols

Les observations des fosses pédologiques (Fig. 18) révelent une différence significative
entre les caractéristiques morphologiques des sols sous culture cotonniere et plantations
de caféiers et de cacaoyers. Elles sont identiques a celles rapportées par
Lamouroux (1969) et Levéque (1979). Ce sont principalement des sols ferrugineux
tropicaux lessivés selon la classification frangaise (CPCS, 1967) correspondant aux
Alfisols de la classification americaine (Soil Survey Staff, 1992). Cependant, le
Référentiel Pédologique (AFES, 1995) n’a pas abordé les sols des régions tropicales.
Ces sols sont bruns, sableux, parfois a concrétions et peu épais, limités a moins de 0,5 m
en profondeur par une dalle de cuirasse ou de carapace dans la zone cotonniere. Ils
portent la culture de coton en alternance avec les cultures de mais et de niébé. Ils sont
souvent associés aux sols peu évolués d’érosion, verticalement peu différenciés, avec
une charge variable en éléments grossiers de 15 a 30 % et aux vertisols et/ou sols
hydromorphes a caracteres vertiques difficiles a travailler. La couverture pédologique
dominante dans la zone café, cacao est identique a celle signalée par Lamouroux (1969).
Il s’agit de sols ferrallitiques peu ou pas lessivés selon la classification francgaise (CPCS,
1967) correspondant aux oxisols et ultisols de la classification americaine (Soil Survey
Staff, 1992). Ils sont rouges, structurés et bien drainés sur une grande partie du profil,
souvent tronqués sur pente et remaniés présentant parfois des cailloux de quartz dans

I’horizon de surface.

Les résultats analytiques sont exprimés par rapport au poids sec de sol afin d'éliminer
l'incidence des fluctuations de la teneur en eau. Les résultats d’analyses des propriétés
physico-chimiques des sols (Tableaux 22 et 23) révelent qu’ils présentent une texture
sablo-limoneuse a limono-sableuse et sablo-argileuse a dominance de sable
(55,3 % - 82,8 %) dans la zone cotonnic¢re. En revanche les sols de la zone café, cacao
ont une texture limono-sableuse a limono-argilo-sableuse et argilo-sableuse a
dominance d’argile (19,25 % - 39,18 %) a I’exception des sols de Kpadapé qui ont 12 %
d’argile. Du point de vue minéralogique, les sols étudiés contiennent de la kaolinite, de

I'illite et de la smectite a des proportions variant de 1’état de traces a plus de 50 % aussi

bien dans les sols de la zone de coton que dans ceux de la zone de café et cacao
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(Tableaux 22 et 23). Nos observations recoupent celles de Lamouroux (1969) si ’on

compare les types d’argiles identifiés a ceux signalés par 1’auteur dans la méme région.

Coton a récolter

Cerises de caféier

® Profil de sol ferrallitique sous cacaoyer J Cabosse de cacao

Figure 18- Profils pédologiques examinés sous les cultures de coton, café et cacao
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Tableau 22- Quelques propriétés physico-chimiques des sols de la zone cotonniére (0-20 cm)

Parametres du Station de Recherche® Milieu paysan
sol étudiés

Kol 1 Kol 2 Kol3 Notsé 1 Notsé 2 Wahala Morétan Adéta
Argile (%) 7,01 28,25 21,01 11,03 15,51 8,25 7,03 13,35
Limon (%) 8,86 11,07 5,02 13,19 13,18 9,87 12,04 14,23
Sable (%) 82,80 55,30 6041 73,57 67,65 79,45 80,11 77,56
Texture LS SCL SCL SL SL LS LS SL
kaolinite % 25 80 trace 25 25 - - -
illite % 50 20 trace 50 50 - - -
smectite % 25 trace 100 25 25 - - -
carbone org % 0,45 0,78 0,83 0,49 0,88 0,17 0,23 0,51
Azote total % 0,04 0,065 0,077 0,044 0,077 0,014 0,02 0,048
C/N ratio 11,25 12,00 10,77 11,13 11,42 12,14 11,5 10,62
CEC’ 4,66 5,22 5,79 5,12 6,69 4.3 4,77 5,57
pHeau 6,13 6,43 6,36 6,64 6,08 6,37 6,22 6,46

® Station de Recherche Agronomique ; ” Capacité d’Echange Cationique en méq/100g ; méq : milli
équivalent ; Kol : Kolokopé

Tableau 23- Quelques propriétés physico-chimiques des sols de la zone de café/cacao (0-20 cm)

Parametres Station de Recherche® Milieu paysan
du sol étudiés

Tové Tové  Tom Dik Dik Kpa Kpa Agbo Maflo

café cacao cacao café cacao café cacao cacao cacao
Argile (%) 25,5 19,25 24,52 37,88 39,18 13,77 10,89 36,22 21,84
Limon (%) 17,65 22,57 16,79 10,36 12,15 19,44 21,07 8,18 12,13
Sable (%) 50,25 50,01 57,14 50,05 47,26 6531 66,12 54,09 64,09
Texture SCL SCL SCL SC SC SL SL SC SCL
kaolinite % 80 40 - - - - - - -
illite % 20 10 - - - - - - -
smectite % - 50 - - - - - - -
Corg % 445 424 3,56 342 3,13 259 2,25 3,05 2,09
Azotetotal % 0,39 0,27 0,21 032 0,19 022 0,14 0,18 0,12
C/N ratio 11,41 15,7 16,95 10,68 16,47 11,77 16,07 1694 1741
CEC” 9,12 8,55 8,69 10,89 11,2 7,34 8,93 10,9 9,87
pHeau 6,93 6,89 6,12 6,66 688 6,23 6,75 6,09 6,98

® Station de Recherche Agronomique ; " Capacité d’Echange Cationique en méq/100g; méq : milli
équivalent ; Agbo= Agbocopé, Dik = Dikpéléwou, Kpa = Kpadapé, Tom = Tomegbé

Le pH tend a étre neutre aussi bien dans les sols de coton que dans ceux de café et de

cacao. Cependant, la capacité d’échange cationique (CEC) et le taux de carbone

organique y different. De fortes valeurs de CEC et de carbone organique sont observées

dans la zone de cultures pérennes (café, cacao) sous forét ou 1’on observe un dépot

impressionnant de feuilles couvrant le sol. Par contre, le coton est une culture
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saisonniere qui laisse moins de biomasse dans le sol. Les plants de cotonnier sont
arrachés et brlilés apres récolte pour I’élimination des parasites. Les rapports C/N
paraissent semblables dans les sols sous cotonnier et caféier malgré les grandes
variations des teneurs en carbone organique. Les faibles rapports C/N (< 12) indiquent
une minéralisation rapide de la matiere organique et un taux d’azote élevé dans ces sols
(Pourriot et Meybeck, 1995). Les fortes valeurs de C/N enregistrées dans les sols sous

cacaoyers traduisent I’influence de leur couverture permanente par la biomasse.

La présence de I'illite, de la smectite et les taux de carbone organique prédisposent ces
sols a une bonne adsorption des pesticides chimiques. La forte variation des parametres
du sol comme la température, I’humidité, le pH et le taux de matiere organique
influence la dégradation biotique ou abiotique de la plupart des pesticides dans le sol
(Ghadiri et Rose, 2001). Ainsi, les faibles variations de pH et du rapport C/N observées
ici peuvent faire penser a une moindre implication des processus biologiques dans la
rémanence des pesticides a priori dominée par les processus physico-chimiques comme

I’adsorption sur les argiles ou la mati¢re organique.
1.1.2.2- Résidus de pesticides dans les sols étudiés

Les insecticides organochlorés détectés dans les sols analysés sont le DDT et ses
métabolites (DDE et DDD), I’aldrine, la dieldrine, 1’endrine, 1’heptachlore,
I’heptachlore époxyde, le lindane, I'a et le B endosulfan (Tableaux 24 et 25). En
I’absence de normes nationales ou provenant de pays a situation comparable, nous
avons utilisé par défaut des normes en provenance du Canada et des Pays-Bas dans
I’analyse de nos résultats. Le niveau résiduel des pesticides organochlorés détectés dans
les sols étudiés est comparable a ceux rapportés pour le Bénin, le Mali, le Sénégal, la
Gambie et la Tanzanie ou les cultures pratiquées et les techniques culturales et les

conditions naturelles sont assez proches de celles qui prévalent au Togo.
a) Approche par produit
e DDT et métabolites (DDE, DDD)

Les concentrations moyennes de DDT, DDE et DDD dans les sols de la zone cotonniere
au Togo varient entre 0,31 et 11,55 pg.kg” et vont de 0,21 4 78,60 pug.kg " dans les sols

de la zone de café et cacao (Tableaux 24 et 25) contre 4,8 pg.kg " décelés dans les sols
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du site maraicher de la vallée de I’Ouémé au Bénin (Assogba-KomlLa et al., 2007). Les
valeurs de la présente étude sont nettement trés inférieures au seuil de référence
(100 pgkg') marquant la limite entre sol contaminé et sol non contaminé selon les
directives de la protection des sols du Canada (Jauzein et al., 1995). Elles sont
comparables aux teneurs moyennes de 4-4 DDT (11 pgkg") et 4-4 DDD (< 6 ugkg™")
observées dans les sols agricoles des régions productrices du coton au Mali
(Dem et al., 2007). La littérature indique des concentrations résiduelles moyennes du
DDT et de ses métabolites de 0,1 2 97 pg.kg” dans les sols agricoles en Tanzanie
(Kishimba er al., 2004), de 1,79 a 7,93 pg.kg'1 au Sénégal (Cissé et al., 2003), de 1 a
1,40 ug.kg' en Egypte (Ahmed er al., 1998) et de 1,5 a 71,4 ugkg' dans les zones
frontalieres entre le Sénégal et la Gambie (Manirakiza et al., 2003). La présence du
DDE et du DDD dans les sols étudiés est indicatrice de l'activité métabolique de la
microflore existante (Beyer et Krynitsky, 1989). Le DDT est métabolis¢ en DDE par
des micro-organismes en conditions aérobies tandis qu’il est transformé en DDD dans

les conditions anaérobies (Boul, 1995 ; Heberer et Diinnbier, 1999).

o Aldrine

Les niveaux résiduels détectés dans les sols étudiés vont de 0,32 a 2,45 pgkg’
comparables a 0,496 pg.kg'1 observé dans les sols du site maraicher de la vallée de
I’Ouémé au Bénin (Assogba-KomLa et al., 2007). Ils sont assez approches de ceux
rapportés au Sénégal 1,16 pgkg' dans les sols de la zone des Niayes
(Cissé et al., 2003) et de 0,2 - 1,8 pg.kg'1 détectés dans les sols de la frontaliere de la
Gambie et du Sénégal (Manirakiza et al., 2003).

e Dieldrine

Les valeurs résiduelles détectées dans les sols analysés dans ce travail s'échelonnent
entre 0,48 et 13,40 pgkg' (Tableaux 24 et 25). Elles sont assez proches des données de
la littérature. La dieldrine a été détectée a une concentration de 2,15 pug.kg' dans les
sols de la wvallée de 1’Ouémé au Bénin (Assogba-KomlLa et al., 2007).
Kishimba et al. (2004) rapportent avoir décelé la dieldrine dans les sols en Tanzanie a
des concentrations moyennes inférieures a 14 p g.kg'l. La dieldrine a été détectée a des
concentrations moyennes de 0,2 - 0,8 pgkg' dans les sols agricoles des zones

frontalidres entre le Sénégal et la Gambie (Manirakiza et al., 2003), de 0,77 ug.kg™ dans
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les sols de la zone des Niayes au Sénégal (Cissé et al., 2003) et de 0,3 - 1,70 pgkg”
dans les sols en Egypte (Ahmed et al., 1998).

Tableau 24- Teneurs moyennes des sols en résidus de pesticide (0-20 cm) dans la zone de coton

(ngke")
(f; (:esztcitcéses Station de Recherche Milieu paysan
Valeurs

Koll Kol2 Kol3 Notsé 1 Notsé 2 Wahala Morétan Adéta limites
2-4 DDE 290 1,76 2,06 397 3,26 1,80 1,07 7,33
2-4 DDD - - - - 1,55 1,44 2,03 2,24
2-4 DDT - - 3,41 1,19 8,97 0,31 3,63 - 100°
4-4 DDE 1,94 198 1,70 2,63 2,02 7,73 1,75 3,50 100°
4-4 DDT 474 3,34 4,36 1,81 2,88 5,53 10,67 11,55 100°
lindane 2,07 091 331 0,64 4,22 4,17 - 4,79 0,05°
aldrine 0,32 - - - - - - - 2,5%
dieldrine 147 254 0,67 3,52 - 6,50 1,11 0,48 0,5*
endrine - - - 1,68 1,48 4,96 2,14 - 1?
heptachlore - - - - - 0,85 - 3,11 100°

hepta-époxyde 3,67 145 4,99 2,71 1,18 8,48 4,31 5,34

a-endosulfan 3,04 745 2,23 8,76 8,17 6,78 11,51 8,21 50°

B-endosulfan 1,64 - 1,34 - 1,62 1,05 0,92 - 50*%
Endosulfan
total 4,68 745 3,57 8,76 9,79 7,83 12,43 - 50*°

% Seuil de contamination de sol (ug.kg™") au Pays Bas (Department of Soil Protection, 1994)
®: Valeur guide des sols contaminés en pg kg™ de sol sec au Canada (Jauzein et al. 1995)
Kol : Kolo-copé ; hepta-époxyde : heptachlore époxyde

e Heptachlore

Il n’est pas présent dans les sols de la zone de production de café et de cacao. Il a été
seulement détecté dans les sols de la zone cotonniére (Tableau 24) a des valeurs de 0,85
ugkeg'et3,11p g.kg'1 contre 0,725 u g.kg'1 rapporté dans la vallée de I’Ouémé au Bénin
(Assogba-KomLa er al., 2007). Manirakiza et al. (2003) ont décelé dans les sols
agricoles des zones frontalieres entre le Sénégal et la Gambie 1’heptachlore a des
concentrations moyennes de 0,2 - 1,5 pg.kg". L’heptachlore a été mesuré 2 2,70 - 2,90

ug.kg ' en moyenne dans les sols en Egypte (Ahmed et al., 1998).
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Tableau 25- Teneurs moyennes des sols en résidus de pesticide (0-20 cm) dans la zone de café
et de cacao (ug.kg" poids sec)

Pesticides Station de Recherche * Milieu paysan
détectés Tové Tové Tom  Dik Dik Kpa Kpa Agbo Maflo Valeurs
café cacao cacao  café cacao café cacao cacao cacao limites
2-4 DDE 3,24 - 3,21 4,65 3,27 0,81 - 4,75 8,96
2-4 DDD 1,32 - 5,44 3,61 1,91 - 0,99 142 0,21
2-4DDT 075 - - 094 11,08 - L10 - - 100"
4-4 DDE 394 9,35 12,04 28,72 4,14 0,78 3,39 9,41 3,96 100°
4-4 DDT 2,778 5,67 18,55 74,26 25,84 8,82 14,88 11,36 78,60 100°
lindane 2,99 1,61 - 2,69 13,76 7,62 226 9,15 5,16 0,05*
aldrine - 1,44 - 2,45 - - - 1,00 - 2,5
dieldrine 3,66 1,87 5,39 13,40 1,89 4,55 4,84 2,38 0,5°
endrine 1,87 1,77 - 3,99 6,89 232 1,13 - 3,30 1
hepta-époxyde 3,51 1,31 9,76 8,64 8,57 14,68 - -
a-endosulfan 6,57 17,10 9,97 23,59 592 7,82 11,81 14,01 14,33 50°
B-endosulfan 0,16 - - - - - 0,37 - - 50

Endosulfan total 6,73 7,10 9,97 23,59 592 7,82 12,18 14,01 14,33 50

% Seuil de contamination de sol (ug.kg™") au Pays Bas (Department of Soil Protection, 1994)
®: Valeur guide des sols contaminés en pg.kg" de sol sec au Canada (Jauzein et al. 1995)
Agbo= Agbocopé, Dik = Dikpéléwou, Kpa = Kpadapé, Tom = Tomegbé

Hepta-époxyde : heptachlore époxyde

e Heptachlore époxyde

L’heptachlore époxyde a été décelé dans tous les sols étudiés a des concentrations
variant entre 1,18 pgkg” et 14,68 ugkg' (Tableaux 24 et 25). Ce qui suppose une
I'utilisation de 1’heptachlore dans I’agriculture au Togo et sa transformation en
heptachlore époxyde par les systemes biologiques des sols. L’heptachlore époxyde a
été détecté en moyenne 2 0,2 - 9,4 ug.kg" dans les sols agricoles des zones frontalires
entre le Sénégal et la Gambie Manirakiza er al. (2003) et 2 1,17 - 1,80 pg.kg" dans les
sols en Egypte (Ahmed et al., 1998).
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e Endrine

Les valeurs résiduelles de ’endrine vont de 1,13 pgkg” 2 6,89 ugkg' dans les sols
étudiés (Tableaux 24 et 25). Elles sont supérieures a 1,0 u g.kg'1 qui est une valeur limite
séparant un sol pollué d’un sol non pollué selon la directive de protection des sols au
Pays-Bas (Department of soil Protection, 1994). Ces valeurs sont également supérieures
a celles rapportées au Sénégal et en Gambie 0,2 - 1,0 pg.kg” (Manirakiza et al., 2003)
et en Egypte 1 pgkg”' (Ahmed et al., 1998). Elles sont assez proches de 3,568 pg.kg'1

signalés dans les sols de la vallée de I'Ouémé au Bénin (Assogba-KomlLa et al., 2007).
e Lindane

Les teneurs en lindane des sols étudiés (Tableaux 24 et 25) variant de 0,64 pgkg” a
13,76 ug.kg' sont supérieures a 0,05 pg.kg" fixé comme valeur de référence séparant
un sol pollué d’un sol non pollué selon la directive de protection des sols au Pays-Bas
(Department of soil Protection, 1994). Elles sont comparables a celles rapportée au
Bénin 2,457 pgkg' (Assogba-KomLa er al., 2007) et en Egypte 1,20 - 2,30 pg.kg'1
(Ahmed et al., 1998).

o Endosulfan

Les concentration de o-endosulfan (2,23 — 23,59 ugkg') et de p-endosulfan
(0,16 - 1.64 pg.kg'l) dans les sols étudiés (Tableaux 24 et 25) sont en dessous de la
valeur limite (50 pg.kg™") faisant la différence entre sol contaminé et sol non contaminé
selon la directive Hollandaise de la protection des sols (Department of soil Protection,
1994). Cependant, elles sont comparables a celles observées dans les sols de la région
productrice du coton au Mali ou le pesticide fréquemment détecté est le B-endosulfan
avec un maximum de concentration moyenne de 37 p g.kg'1 et les autres pesticides, y
compris I’a-endosulfan avec une valeur résiduelle de 10 ug.kg™ (Dem et al., 2007). Nos
résultats sont également comparables aux valeurs résiduelles de I’endosulfan observées
au Bénin 7,975 pgkg” (Assogba-KomLa ef al., 2007) et 2 0,3 - 6,7 pgkg" mesurées
dans les sols de Sénégal et Gambie (Manirakiza et al., 2003). Une présence significative
de traitement a I’endosulfan n’a pas été mise en évidence dans ces sols en termes de

concentration résiduelle.
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Les principaux résultats de cette étude et leur comparaison avec les observations faites

dans d’autres pays de 1’ Afrique subsaharienne sont récapitulés dans le tableau 26.

Tableau 26- Données comparatives des teneurs en résidus de pesticides dans la littérature

DDT et aldrine dieldrine endrine endosulfan Source
métabolites
0,21-78,60 032-245 048-1340 1,87-330 6,57 -14,33  Résultats du présent
travail
Bénin (Assogba-
4.8 0,496 2,15 3,568 7,975 Komla et al. 2007)
11-121 - - - 26,4 - 47 Mali (Dem et al., 2007)
0,1 -97 - <14 - - Tanzanie (Kishimba et
al., 2004)
1,5-714 0,2-1,8 - - - zones frontalieres
Sénégal -Gambie
(Manirakiza et al.,
2003)
1,79 -7,93 1,16 0,77 - - Sénégal (Cissé et al.,
2003)
1-1,40 - 0,3-1,70 <1 - Egypt (Ahmed et al.,
1998)

b) Le ratio DDT/métabolites

Dans la zone cotonniere, les résultats d’analyse font apparaitre peu de différence dans la

métabolisation globale et particulierement en aérobiose du DDT dans les sols des

parcelles de station (Kolokopé 1 et 2, Notsé 1) et les sols appartenant aux petits paysans

individuels présentant des ratios XDDT/X(DDE+DDD) < 1 (Tableau 27). Les

prélevements de sol en station ont été effectués suivant 1’altitude. Ce qui a conduit a une

discrimination observée dans la métabolisation au niveau des parcelles de Kolokopé 3 et

Notsé 2 qui sont des parcelles situées au bas du versant ou la métabolisation parait plus

faible avec des ratios ZDDT/ZDDE et XDDT/2(DDE+DDD) compris entre 1,73 et 2,24

(Tableau 27).

Tableau 27- Ratios Molécules meres / métabolites dans les sols de coton

Station Agriculteurs
Molécules Kol 1 Kol 2 Kol3 Notsé 1 Notsé 2 Wahala Adéta
SDDT/SDDE 0,98 0,89 2,07 0,45 2,24 0,61 1,06
SDDT/Smet 0,98 0,89 2,07 0,45 1,73 0,53 0,88
Ratio Ald/diel 0,22 0,00 0,00 0,00 - 0,00 0,00
Ratio Hep/Epoxy 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,10 0,58
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Dans les sols de la zone café/cacao, les ratios de métabolisation du DDT en aérobiose

en milieu paysan sont supérieurs a ceux observés dans les stations de recherche

agronomique (Tableaux 28 et 29).

Tableau 28- Ratios molécules meres / métabolites dans les sols de la zone café/cacao Sud

Station agronomique Agriculteurs
Ratios Tové Tové Kpa Kpa
café cacao café cacao
SDDT/SDDE 0,49 0,61 5,54 4,72
SDDT/Smet 0,42 0,77 5,54 3,65
Ratio Ald/diel 0,00 0,77 - 0,00
Ratio Hep/Epoxyde 0,00 0,00 - 0,00

Tableau 29- Ratios molécules meres / métabolites dans les sols de la zone café/cacao Nord

Station Ariculteurs
Ratios Tom Dik Dik Agbo Maf
cacao café cacao cacao cacao
SDDT/SDDE 1,22 2,25 4,98 0,80 6,08
SDDT/Smet 0,89 2,03 3,96 0,73 5,98
Ratio Ald/diel 0,00 0,18 0,00 0,21 0,00
Ratio Hep/Epoxy 0,00 0,00 0,00 - -

La meilleure métabolisation du DDT dans les sols de station que ce soit sous cotonnier,

cacaoyer ou caféier peut s’expliquer par :

- un meilleur contréle des doses apportées, en effet les stations d’expérimentation ont
visiblement cessé 1’utilisation du DDT conformément aux bonnes pratiques
agricoles auxquelles la loi nationale s’est finalement conformée en 2004 a travers
I’ Arrété 31/MAEP/SG/DA du 21 septembre 2004 portant interdiction d’importation

et d’utilisation d’organochlorés au Togo,

- une meilleure qualité du travail du sol qui permet une bonne oxygénation de ce

dernier et donc une bonne activité biologique dans ces sols,
- un bon drainage de ces sols ferrallitiques rouges qui favorise aussi leur aération.

¢) Origine des niveaux de contamination observés

L'accumulation du DDT et de ses métabolites (DDE et DDD), du lindane, de ’aldrine,

de la dieldrine, de I’endrine, de I’heptachlore et de 1’heptachlore époxyde dans les sols
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de culture du coton, du café et du cacao au Togo résulte vraisemblablement de leur
utilisation dans le passé. Selon des informations non vérifiables recueillies aupres des
structures techniques d’encadrement des paysans producteurs des trois cultures,
I’emploi de la plupart des molécules organochlorées en agriculture est arrété depuis les
années 1980 mais c’est tout récemment que I’ Arrété 31/MAEP/SG/DA du 21 septembre
2004 portant interdiction d’importation et d’utilisation d’organochlorés au Togo est en
application pour sanctionner les contrevenants conformément aux dispositions pénales
en vigueur au Togo. La présence de ces insecticides organochlorés dans les sols apres
20 ans de restriction ou d’arrét de leur utilisation en agriculture est trés certainement en
rapport avec leur persistance due a leur résistance a la dégradation naturelle. Une fois
dans le sol, on sait qu’ils vont alors s’adsorber fortement a ses particules colloidales

(argiles et matieres organiques) (Gevao et al., 2000).

Il est établi que la dégradation des pesticides organochlorées dans les sols dépend de
plusieurs facteurs environnementaux dont la température, le type de sol, le pH,
I’humidité et taux de carbone organique (Boul et al., 1994), aussi bien que des
parametres liés a la substance. Ces parametres affecteraient a la fois la concentration de
résidus de pesticides dans le sol et leur adsorption sur les divers composants du sol.
Ayant déterminé précédemment pour les sols étudiés dans ce travail le pH et le carbone
organique, il est intéressant de rechercher alors une éventuelle relation de cause a effet
entre ces deux parametres et les teneurs en résidus de pesticides. A partir des teneurs en
DDT, les coefficients de corrélation calculés d’une part pour le taux de carbone
organique des sols sous cotonnier (R* = 0,238) et des sols sous caféier et cacaoyer
(R2 = 0,166) et d’autre part pour le pH des sols sous cotonnier (R2 = 0,0006) et des sols
sous caféier et cacaoyer (R* = 0,086) indiquent qu'il n’y a relativement pas de
corrélation entre les concentrations des pesticides décelés et les propriétés du sol (taux

de carbone organique et valeurs de pH).

Harner et al. (1999) ont pu établir que, pour une utilisation ancienne, la dégradation des
pesticides organochlorés et leur adsorption sur les colloides du sol sont avant tout
déterminées par un équilibre du systeme sol-atmosphere. Ainsi, le manque de
corrélation entre les teneurs en résidus de pesticides du sol et ses parametres physico-

chimiques permet de penser que c’est peut étre cette voie de disparition des
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organochlorés dans le milieu étudié qui est maintenant privilégiée en accord avec les

apports anciens.

1.2- NIVEAUX DE CONTAMINATION DES SEDIMENTS PAR LES
PESTICIDES

Les sédiments sont des particules minérales et organiques issues de 1I’érosion des berges
et des sols attenant se retrouvant en suspension dans 1’eau et qui finissent par se déposer
au fond des rivieres, des étangs, des lacs, des barrages etc. Ils peuvent se présenter sous
forme de vases et de boues permettant I’appréciation de 1’accumulation de substances
chimiques rejetées dans I’environnement. Sur la base de considérations
hydrodynamiques, la recherche dans les sédiments de la riviere Agbassiandi (point
amont) et du barrage de Tové (point aval) prend en compte la zone de culture de café et

de cacao et les insecticides organochlorés utilisés dans ces cultures.
1.2.1- MATERIEL ET METHODE

1.2.1.1 - Sites de préléevement de sédiments

Les sédiments ont été prélevés dans le lit de la riviere Agbassiandi en amont et dans le
barrage de la station agronomique de Tové situé en aval représentés sur la carte jointe

(Fig. 19).

1.2.1.2 — Conditionnement des sédiments

Les échantillons de sédiment ont été séchés a 20° C sous hotte dans des cristallisoirs
pendant 30 jours. Les gros débris (feuilles, cailloux et coquilles de mollusques) ont été
séparés par un tri manuel apres séchage. Le sédiment sec a été concassé a 1’aide d’un
mortier agate et séparé en fractions sableuse et argilo-limoneuse par les tamis en acier

inoxydable de 2 mm et de 63 um.
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1.2.1.3- Mesure de carbone organique et d’azote total

Les dosages du carbone organique et de 1’azote total ont été réalisés sur la fraction
sableuse et la fraction argilo-limoneuse respectivement par méthode Walkley-Black

(Walkley, 1947) et méthode de distillation de Kjeldhal (AFNOR, 1999).
1.2.1.4- Analyse et quantification des résidus de pesticides

L’extraction de résidus de pesticides organochlorés des sédiments a porté sur la fraction
sableuse (@>63 um) et la fraction argilo-limoneuse (@<63 um) (Devault et al., 2007).
Elle a été réalisée sur des échantillons de 10 g par un mélange hexane/acétone (1 :1, v/v)
sous une pression de 1500 psi et a une température thermostat paramétrée en deux
phases de 50° C et 100°C suivant la méthode ASE (Gan et al., 1999). Les extraits sont
successivement lavés par 3 x 20 mL d’eau ultra-pure, 3 x 20 mL de solution de
méthanol/phosphate (4 : 1 v/v), 2 x 30 mL d’eau salée (NaCl) d’une concentration de
0,1g/mL et 2 x 30 mL d’eau ultra-pure. L’extrait lavé est filtré sur une couche de sulfate
de sodium anhydre pour un dernier séchage. Les volumes des extraits ont été réduits a

2,5 mL par évaporation sous vide a 35° C au moyen d’un évaporateur rotatif.

Les extraits réduits a 2,5 mL passent a la purification par adsorption sur florisil pour
éliminer les co-extraits (chlorophylle). Les 2,5 mL d’extrait concentré ont été élués
successivement par des mélanges de solvants organiques de polarité croissante comme
suit: 20 mL d’hexane/oxyde de diéthyle (94: 6 v/v), 10 mL d’hexane/acétone
(9:1, v/v) et 20 mL d’hexane/acétone (1: 1 v/v) (Devault et al., 2007). La vitesse
d’élution était de 0,5 mL/min environ. Les éluats obtenus séparément ont été évaporés
individuellement a 35° C sous vide a I’aide de 1’évaporateur rotatif jusqu’a des volumes
de 1 a 1,5 mL préts pour I’analyse en GC/MS. Les extraits de sédiment sont analysés
sur le chromatographe en phase gazeuse couplé au spectrometre de masse (GC/MS)

dans les conditions précédemment mentionnées (section 1.1.1.4).
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1.2.2- RESULTATS ET DISCUSSION
1.2.2.1- Caractéristiques des sédiments

Les résultats analytiques sont présentés dans les tableaux 30 et 31. Les sédiments sont
constitués de 11,77 % de gros débris (feuilles, cailloux et coquilles de mollusques)
regroupés dans la fraction grossiere (@>2 mm) (Riviere Agbassiandi), de 61,27 et
86,94 % de fraction sableuse (@3>63 pum) et de 1,28 et 38,73 % de fraction fine
(@<63 um) dite fraction argilo-limoneuse (Tableau 30). Il s’agit de sédiments a
dominance sableuse qui semble €tre en relation avec la constitution pétrographique des
bassins versants. Le sédiment du barrage de Tové présente le pourcentage le plus élevé
de fraction fine soit 38,73 % (Tableau 30). Le taux de carbone organique est de 0,46 et
1,16 % dans les fractions sableuses (9>63 um) et de 0,04 et 0,36 % dans la fraction fine
argilo-limoneuse (Tableau 31), laissant penser que la fraction @>63 um contient encore

des débris organiques.

Tableau 30- Quantité relative des fractions de sédiment (en %)

Diametre des fractions Barrage de Tové Riviere Agbassiandi
@ >2 mm - 11,77
@ >63 um 61,27 86,94
Total @ >63 um 61,27 98,71
@ <63 um 38,73 1,28

Le rapport C/N, compris entre 4 et 10 (Tableau 31), indique que la matieére organique
est rapidement biodégradable. Ce phénomene a été signalé par Pourriot et Meybeck
(1995) et Soltner (1996) qui ont montré I’existence d’un lien entre le rapport C/N, le
type de végétal et I’activité biologique du milieu. Selon ces auteurs, les matieres
organiques perdent davantage leur carbone sous forme de CO, au cours de leur
décomposition que leur azote, minéralis€é sous forme de nitrates non dosés par la
méthode de Kjeldahl ou réincorporé dans I’humus formé sous la forme organique qui
elle par contre est dosée. Il s’ensuit une diminution du rapport C/N conduisant a une
valeur caractéristique du type d’humus formé. Un C/N supérieur a 12 est I’indice d’une

activité biologique faible ou de la présence de débris végétaux a décomposition lente.

72



Tableau 31- Teneur en carbone organique et azote total de fractions sableuse (3>63 um) et
argilo-limoneuse (<63 um) (en %)

Barrage de Tové Riviere Agbassiandi
Parametres fraction fraction fraction fraction argilo-
sableuse argilo- sableuse limoneuse
limoneuse

Carbone organique total

(COT) 1,16 0,36 0,46 0,04
Teneur en azote total (N) 0,12 0,05 0,10 0,01
Rapport C/N 9,66 7,200 4,6 4,00

C/N : rapport taux de carbone organique total sur taux d’azote total
1.2.2.2- Résidus de pesticides dans les sédiments
a) Approche sédiment total

Les résultats (Tableau 32) montrent que le sédiment du barrage de Tové présente les
concentrations de résidus de pesticides organochlorés les plus élevées. Les fortes
concentrations de résidus organochlorés observées dans le sédiment du barrage de Tové
peuvent s’expliquer par I’'importance de la fraction argilo-limoneuse (@<63um) et de la
teneur en carbone organique relativement élevée. L'adsorption des résidus hydrophobes
sur les sédiments dépend de leur contenu en matiere organique (Pavillon, 1990), de la
taille des particules (Marchand et Martin, 1985) ainsi que du produit chimique
concerné. La granulométrie influe énormément sur la contamination des sédiments en
liaison avec la surface disponible pour I'adsorption des polluants hydrophobes

(Marchand et Martin, 1985 ; Hickey et al., 1995).
b) Approche par produit
e DDT et métabolites (DDE, DDD)

Les teneurs individuelles en DDT et métabolites (DDE, DDD) des sédiments étudiés
dans ce travail se situent entre 9,32 et 58,78 pg.kg'1 (Tableau 32). Elles restent faibles
devant les valeurs observées dans la lagune de Lekki au Nigeria 449 - 566 pg.kg’
(Ojo, 1991), dans le Lac Kariba au Zimbabwe 740 ng.kg' (Matthiessen, 1983) et dans
la lagune Ebrié en Cote d'Ivoire soit 997 pg.kg'1 de DDT total (Marchand et Martin,
1985). En revanche, les teneurs des sédiments étudiés en 4-4 DDE de 15,85 p g.kg'1 et

31,9 ug.kg" sont nettement supérieures 2 la valeur de 0,46 pgkg' observée dans les
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sédiments de rivieres du secteur d’Akumadan dans la Région Ashanti au Ghana (Ntow,

2001).

Tableau 32- Teneurs moyennes des sédiments en résidus de pesticides (ug.kg™)

pesticides détectés Barrage Tové Riviere Agbassiandi ~ Rapport Sédiment
barrage/riviere

o-HCH 73,64 16,37 4,50

lindane 61,66 11,22 5,50

2-4 DDE 4731 30,66 1,54

2-4 DDD 25,94 9,32 2,78

2-4DDT 58,78 16,14 3,64

4-4 DDE 31,9 15,85 2,01

4-4 DDT 45,6 19.6 233

aldrine 547 i )

dieldrine 58,13 28,19 2,06

endrine 52,11 43,34 1,20

heptachlore 14,03 8.09 173

heptachlore époxyde 128,58 20.97 429

a-endosulfan 125,19 40,99 3,05

B-endosulfan 39,12 3,41 11,47

Endosulfan total 164,31 44 4 3,70

e Aldrine

La concentration d’aldrine dans le sédiment du barrage de Tové est de 54,27 pgkg”
(Tableau 32). Elle est bien inférieure a celles observées dans les sédiments de la lagune
de Lekki au Nigeria 347 pg.kg” (Ojo, 1991), du Lac Nyumbaya Mungu en Tanzanie
131 pg.kg" (Paasivirta er al., 1988) et de la lagune Ebrié en Cote d'Ivoire 62,1 ugkg”
(Kaba, 1992).

e Dieldrine

La dieldrine a été détectée a des valeurs de 28,19 et 58,13 pg.kg'1 dans les sédiments
étudiés (Tableau 32). Ces valeurs sont inférieures a celles signalées au Nigeria 190 —
8460 pgkg' (Ojo, 1991) et en Cote d’Ivoire 125,8 pgkg' (Kaba, 1992). Cependant,

elles sont supérieures a celles rapportées en Tanzanie dans le Lac Nyumbaya Mungu
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3a6 pg.kg'1 (Paasivirta et al., 1988) et comparables a celles des Lacs en Ouganda
2239 pgkg! (Sserunjoji, 1974 ; 1976).

e Heptachlore

Les concentrations d’heptachlore dans les sédiments étudiés dans ce travail sont de 8,09
et 14,03 pg.kg' (Tableau 32). Elles sont trés inférieures a celles observées au Nigeria

1845 pgkg” (Ojo, 1991).
e Heptachlore époxyde

L’heptachlore époxyde a été décelé dans les sédiments (Tableau 32) a des valeurs
moyennes de 29,97 et 128,58 pg.kg'1 nettement supérieures a 0,63 pg.kg'1 mesurée dans
les sédiments de rivieres du secteur d’Akumadan dans la Région Ashanti au Ghana

(Ntow, 2001).
e o-HCH

Les concentrations de o-HCH (16,37 et 73,64 ugkg') observées dans les sédiments
(Tableau 32) sont inférieures a celles (116 p g.kg'l) rapportées au Nigeria dans la lagune
de Lekki (Ojo, 1991). Elles sont comparables a la moyenne observée au Zimbabwe
dans le Lac Mcllwaine 16 pg.kg' (Mhlanga et Madziva, 1990) et en Cote d'Ivoire dans
la lagune Ebrié 13,4ug kg™ (Marchand et Martin, 1985).

e Lindane

Trés peu de données sont disponibles sur les valeurs normatives de pollution des
sédiments. Les seules normes a notre connaissance concernent le lindane et vont de 0,1
a1 pgkg' (Pichard ef al., 2005). Les valeurs résiduelles du lindane dans les sédiments
étudiés dans ce travail (11,22 et 61,66 ug.kg™) (Tableau 32) sont comparables 2 celles
signalées dans la lagune Ebrié en Cote d’Ivoire 05 — 19 pgkg'
(Marchand et Martin, 1985) et supérieures au niveau résiduel (3,2 ug.kg™) observé dans
les sédiments de rivieres du secteur d’Akumadan dans la Région Ashanti au Ghana ou

le lindane a été utilisé pour le controle des mirides du cacaoyer (Ntow, 2001).
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e Endosulfan

Les teneurs en o-endosulfan des sédiments étudiés sont 40,99 et 125,19 pgkg’
(Tableau 32) nettement supérieures aux teneurs en B-endosulfan 3,41 et 39,12 pg.kg”
en liaison avec le rapport isomérique du produit commercial (70/30 ou 80/20). Ces
teneurs se situent entre les valeurs signalées au Nigeria variant de 7 2 1155 pg.kg”
(Ojo, 1991). Des teneurs de 0,19 pg.kg” en a-endosulfan, 0,13 pgkg” en p-endosulfan
ont été observées dans les sédiments de rivieres du secteur d’ Akumadan dans la Région
Ashanti au Ghana (Ntow, 2001) montrant que les deux isomeres peuvent avoir des

rémanences différentes.

Pour I’ensemble des produits suivis, la concentration observée dans le sédiment du
barrage de Tové est supérieure a celle observée dans le sédiment de la riviere
Agbassiandi de 1,2 a 11,47 fois (Tableau 32), montrant que le barrage crée une zone de

sédimentation artificielle favorisant I’accumulation des organochlorés.
¢) Approche par fraction de sédiment

La granulométrie et les caractéristiques physico-chimiques des fractions sédimentaires

ont été déterminées pour les deux sites (Tableau 33).

Tableau 33- Quantité relative des fractions de sédiment et leur teneur en carbone organique
total et en azote total (%)

Barrage de Tové Riviere Agbassiandi
Fraction Fraction Fraction Fraction
Parametres grossicre fine grossiere fine
Quantité des fractions 61,27 38,73 98,71 1,28
Carbone organique total (COT) 1,16 0,36 0,46 0,04
Teneur en azote total (N) 0,12 0,05 0,10 0,01
Rapport C/N 9,66 7,200 4,6 4,00

C/N : rapport taux de carbone organique total sur taux d’azote total

Les contaminants dans les sédiments se fixent essentiellement sur la fraction
argilo-limoneuse (@<63 pum) en raison de son importance quantitative (pouvant
atteindre 70 a 90 %) et qualitative (surface spécifique plus élevée) (Stone et Droppo,

1996). Dans ce travail, les résidus de pesticides organochlorés ont été mesurés dans la
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fraction argilo-limoneuse et dans la fraction sableuse (Tableau 34) afin de caractériser

leur répartition.

Tableau 34- Teneurs moyennes en résidus de pesticides par fraction de sédiment (ug.kg")

Barrage Tové Riviere Agbaaaiandi

Pesticides détectés Fraction fine Fraction grossiere Fraction fine Fraction grossiére

(<63 um ?>63 um (?<63 um (?>63 um
a-HCH 55,97 17,67 0,16 16,21
lindane 51,18 10,48 0,11 11,11
2-4 DDE 2791 19,40 0,00 30,66
2-4DDD 21,01 4,93 0,28 9,04
2-4DDT 58,78 0,00 0,48 15,66
4-4 DDE 20,74 11,17 0,00 15,85
4-4 DDT 27,36 18,24 1,57 18,03
aldrine 53,73 0,54 - -
dieldrine 58,13 0,00 1,13 27,06
endrine 52,11 0,00 0,87 42,47
heptachlore 14,03 0,00 0,57 7,52
heptachlore époxyde 96,44 32,15 0,60 29,37
a-endosulfan 82,63 42,56 0,00 40,99
B-endosulfan 36,77 2,35 0,00 3,41
Endosulfan total 154,45 9,86 0,00 44,40

Ces données ne permettent pas de retrouver directement l’origine du rapport de
répartittion de chaque produit entre le sédiment de lit de riviere et le sédiment de fond
de barrage observé sur le sédiment total. Si la prépondérance de la fraction argilo-
limoneuse dans le sédiment de barrage et des parametres physico-chimiques associés
justifient les teneurs observées dans le sédiment total, le rapport des concentrations

entre les deux situations ne peut étre approché directement.

Dans une étude sur le role de la granulométrie dans la teneur en résidus pesticides
organochlorés dans le sédiment total (Karickhoff et al. (1979), il a été€ démontré que les
particules les plus fines étaient responsables de 1’adsorption de ces produits sur la base

du rapport Quantité fixée sur les particules fines /Quantité fixée par le sédiment total.
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Aussi pour ces dex sites, la répartition des différents produits entre les deux factions
renommées fine (#<63 pum) et grossiere (P>63 pum) a été évaluée par ’intermédiare du

rapport K suivant pour les particules fines:

1
" 1+ RiFi

ou Ri est le rapport de la concentration de résidu de pesticide (i) mesurée dans la fraction grossiere
(@>63 um) a celle de la fraction fine (J<63 um) et Fi la contribution pondérale de la fraction grossiére

(0>63 um) sur celle de la fraction fine (F<63 um).

Un méme rapport peut étre défini pour la fraction >63 um. Le bilan de ces rapports par produit et par site

constitue le tableau 35.

L’importance de la fraction argilo-limoneuse (@<63 um) dans le piégeage des
contaminants organiques a €té observée dans le sédiment du barrage de Tové ou le
pourcentage de résidus fixés est supérieur a 60 % (Tableau 35). Ces observations
correspondent a celles faites par Karickhoff et al. (1979) montrant que les contaminants
organiques se fixent sur les particules les plus fines des sédiments en raison de leurs
charges spécifiques et des surfaces développées plus importantes. Les dérivés les plus
retenus sont le lindane et 1’aldrine, 1’endosulfan montrant une forte différence
isomérique pouvant expliquer les teneurs trouvées ici dans les sédiments de Tové et

celles de I’étude dans la Région Ashanti au Ghana (Ntow, 2001).

Par contre, la tendance est inversée au niveau du sédiment du lit de la riviere
Agbassiandi située en amont ou le pourcentage de résidus organochlorés fixés par la
fraction >63 um est quasiment de 100 % (Tableau 35), montrant que I’approche de
Karickhoff et al. (1979) est a pondérer en fonction de I’adsorption sur la matiere
organique présente dans cette fraction qui n’est totalement pas toujours représentée que
par des sables. Tenant compte des sites, on peut penser que le sédiment de la Riviere
Agbassiandi est bien plus récent que le sédiment du barrage de la station de Tové, donc

en liaison avec une exportation préférentiellement liée a la matiere organique.
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Tableau 35- Rapport de la répartition d’un pesticide organochloré dans la fraction fine ou
grossiere d’un sédiment (en %)

Fraction Fine (<63 um) Fraction grossiére (@>63 um)

Résidus détectés  Barrage Tové Riviere Barrage Tové riviere
Agbassiandi Agbassiandi

a-HCH 0,76 0,01 0,24 0,99
lindane 0,83 0,01 0,17 0,99
2-4 DDE 0,59 0,00 0,41 1,00
2-4 DDD 0,81 0,03 0,19 0,97
2-4DDT 1,00 0,03 0,00 0,97
4-4 DDE 0,65 0,00 0,35 1,00
4-4 DDT 0,60 0,08 0,40 0,92
aldrine 0,99 - 0,01 -
dieldrine 1,00 0,04 0,00 0,96
endrine 1,00 0,02 0,00 0,98
heptachlore 1,00 0,07 0,00 0,93
gggf;c;;ore 0.75 0.02 0.25 0.98
a-endosulfan 0,66 0,00 0,34 1,00
B-endosulfan 0,94 0,00 0,06 1,00
Endosulfan total 0,94 0,00 0,06 1,00

Les sédiments plus anciens retrouvés au pied du barrage sont donc plus a caractere
minéral faisant ainsi jouer la capacité d’adsorption physique liée au diametre des

particules.

Ainsi, I’évaluation de la contamination du milieu aquatique par une approche
sédimentaire s’avere plus complexe que son appréciation par les teneurs en
contaminants dans le sédiment total. Une répartition granulométrique complémentaire et
la mesure de parametres physico-chimiques attenants sont nécessaires pour une
meilleure compréhension de ce compartiment aquatique qui est aussi un €lément de

base du biotope comme un maillon initial de la chaine nutritionnelle.
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1.3- NIVEAUX DE CONTAMINATION DES EAUX DE PUITS ET DE
RIVIERES PAR LES PESTICIDES ETUDIES

Dans les milieux ruraux du Togo, I’approvisionnement en eau n’est pas organisé. L’eau
de boisson est directement puisée des puits, rivieres, fleuves, et des étangs. Peu de
données sont disponibles sur la qualité de telles eaux et la préoccupation sur cette
qualité prend une importance toute particuliere dans les zones productrices du coton,
café et cacao ou se concentre I’essentiel de I’utilisation des pesticides. Le fleuve Mono
et la riviere Anié€ sont les principales sources d’approvisionnement en eau de boisson
des populations dans la zone cotonniere. L’eau de puits constitue la premiere eau de
boisson des populations des localités d’Adéta entre la zone de café, cacao la et zone

cotonniere.

Cette partie se focalise sur 1’évaluation de la contamination de 1’eau de boisson des
populations dans les zones de cultures de coton, de café et cacao au Togo par les
pesticides organochlorés étudiés dans ce travail. La description détaillée des matériels et

méthodes d’analyse est suivie des observations expérimentales et de leur analyse.

1.3.1- MATERIEL ET METHODES

1.3.1.1- Sites d’échantillonnage

Deux séries d’échantillonnage ont été réalisées. Les premiers échantillons d’eau
proviennent du fleuve Mono et de la riviere Anié dans la zone de production de coton
dans I’Est de la région des plateaux du Togo (Fig.20); les seconds prélevements sont
effectués dans cinq puits a Adéta, zone limitrophe entre zone coton et zone café/cacao
(Fig.20). Chaque échantillon d'eau (2,5 litres de volume) est un composite de cinq
prélevements de 0,5 L par point de prélevement. Les échantillons d’eau ont été¢ mis dans
des bouteilles en verre et réfrigérés a +4°C jusqu' au dosage des pesticides recherchés

(48 h).

1.3.1.2- Analyse et quantification des résidus de pesticide

Les résidus de pesticide ont été extraits des échantillons d'eau par la méthode
d'extraction liquide-liquide avec du dichlorométhane (Hatrik et Tekel," 1996). Chaque
échantillon de 2,5 litres est fractionné en trois parties placées tour a tour dans une

ampoule a décanter et mélangées a 100 mL de dichlorométhane. Le mélange est agité
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manuellement pendant 30 minutes et laissé au repos pour la séparation des phases. La
phase aqueuse est soutirée et extraite a nouveau deux fois avec 50 mL de
dichlorométhane. Les extraits organiques recueillis sont d’abord filtrés deux fois sur un
lit de sulfate de sodium anhydre pour éliminer I’humidité. Ils sont ensuite évaporés a
sec par un évaporateur rotatif de Buchi a 35 - 40° C. Les extraits secs sont enfin
récupérés dans 1,5 mL d’hexane et conservés dans de petits flacons en verre jusqu'a

I'analyse par GC/MS.

Les extraits d’eau sont analysés par chromatographie phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse (GC/MS) dans des conditions décrites plus haut (section

1.1.1.4).
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1.3.2- RESULTATS ET DISCUSSION

Les résidus de pesticides organochlorés dosés dans les eaux sont présentés dans le

tableau 36.

Tableau 36- Teneurs moyennes en pesticides organochlorés (ug.L™") des eaux de riviere Anié,
fleuve Mono et des puits a Adéta

Pesticides détectés Riviere Fleuve Puits a Valeurs guides Union
Anié Mono Adéta de ’'OMS Européenne
7-4 DDE 0,03 0,05 0,02
4-4 DDE 0,02 ) )
4-4 DDT 0,11 0,15 0,03 2 0,1
. - 0,07 - 0,03 0,03
aldrine
o 0,04 0,06 0,02 0,03 0,03
dieldrine
. - 0,13 - 0,1
endrine
heptachlore 0,24 0,11 0,33 0,03 0,03
heptachlore époxyde 0,17 0.15 0,09 0,03 0,03
0,32 0,29 0,05 0,1
a-endosulfan
B-endosulfan 0,25 0,40 0,02 0,1
Endosulfan total 0.57 0.69 0.07 0.1

Approche par produit
e DDT

Les concentrations résiduelles de DDT dans les eaux de la riviere Anié (0,11 ug.L™) et
du fleuve Mono (0,15 pg.L™") (Tableau 36) dépassent respectivement de 110 % et
150 % la concentration acceptable de cette substance dans les eaux de boisson
O,1 p g.L'l) de la Directive du Conseil de I’Union Européenne (98/83/EC) (EU, 1998).
Cependant, ces concentrations sont inférieures a la limite maximale de résidu d’origine
étrangere (LMRE) (2 u g.L'l) de I’Organisation Mondiale de la Santé (WHO, 1998). La
concentration du DDT (0,03 p g.L'l) dans les eaux de puits a Adéta est inférieure aux
LMRE (0,1 pg.L'" et (2 ug.L™") de la Directive du Conseil de I’'Union Européenne et de
I’OMS respectivement. La concentration du DDT mesurée dans les eaux de puits a
Adéta en moyenne 0,03 ug.L" est nettement trés inférieures aux valeurs de 9,72 g.L'1
de 4-4 DDT et 5,58 pg.L'1 de 2-4 DDT rapportées au niveau de certains puits au
Sénégal (Cissé et al., 2003). La concentration de 9,00 pg.L™' de DDT a été signalée dans
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I’eau de puits en Tanzanie Kishimba er al. (2004). Des valeurs moyennes de 0,20 ug.L"’
(4-4 DDT), 0,23 p g.L'1 (4-4 DDE) et 0,4 pg.L"" (DDT total) en saison des pluies et de
0,20 ug.L"' (4-4 DDT), 0,12 ugL"' (4-4 DDE) et 0,27 ug.L"' (DDT total) en saison
seche ont été observées dans les eaux cotieres de Dar es Salaam et les eaux des rivieres
Msimbazi et Kizinga en Tanzanie (Mwevura et al., 2002). Au Ghana, Ntow (2005) a
décelé le 4-4 DDE dans les rivieres d’Akumadan, d’Afrensu, de Bosumpon et
d’ Anyinatase dans le district de Ofinso au Ghana a des valeurs résiduelles moyennes

inférieures 2 0,1 pg.L™".
e Aldrine

Le niveau résiduel de I'aldrine (0,07 p g.L'l) dans I'eau du fleuve Mono (Tableau 36)
excede la valeur de la LMRE de 1"Union Européenne (0,03 pg.L™"). L’aldrine a été
détectée 2 une valeur moyenne de 1,70 upgL’' dans l’eau de au Sénégal

(Cissé et al., 2003).
e Dieldrine

Les teneurs moyennes de la dieldrine 0,04 et 0,06 pg.L' dans les eaux de la riviere Anié
et du fleuve Mono (Tableau 36) dépassent la LMRE (0,03 pg.L’l) de la Directive du
Conseil de I’Union Européenne et de I’OMS. La concentration moyenne de la dieldrine
(0,02 pg.L'") dans les eaux de puits 2 Adéta est légerement inférieure 2 la norme de
potabilit¢ de ’'OMS et de I’'UE (0,03 pg.L'l). Mwevura et al. (2002) ont décelé la
dieldrine 2 0,65 pg.L" en moyenne dans les eaux cotidres de Dar es Salaam et les eaux

des rivieres Msimbazi et Kizinga en Tanzanie.
e Endrine

La teneur en endrine (0,13 pg.L'l) (Tableau 36) de l'eau du fleuve Mono excede la

valeur de la LMRE de I’'Union Européenne (0,03 pg.L™).
e Heptachlore et heptachlore époxyde

Les teneurs moyennes de 1’heptachlore (0,11 — 0,24 pg.L™") et de I’heptachlore époxyde
(0,15 - 0,17 pg.L'l) dans les eaux de la riviere Anié et du fleuve Mono (Tableau 36)
dépassent la LMRE (0,03 pg.L") de la Directive du Conseil de I’'Union Européenne et
de ’OMS. Les valeurs résiduelles de I’heptachlore (0,33 pg.L'l) et de I’heptachlore
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époxyde (0,09 pg.L'l) dans les eaux de puits a Adéta excedent également la LMRE
(0,03 ug.L™"). Au Ghana, Ntow (2005) a décelé I’heptachlore époxyde dans les rivieres
d’ Akumadan, d’Afrensu, de Bosumpon et d’Anyinatase dans le district de Ofinso au a
des valeurs résiduelles moyennes inférieures 2 0,1 ug.L". L heptachlore a été détecté

dans I’eau de puits au Sénégal a 3,43 u g.L'1 (Cissé et al., 2003).
¢ Endosulfan

Les concentrations de 1’a-endosulfan (0,29 - 0,32 pg.L'l) et de P-endosulfan
(0,25 - 0,40 pg.L'l) (Tableau 36) sont supérieures a la valeur guide (0,1 pg.L'l) de
I'Union Européenne. Les niveaux de résidus de I’a-endosulfan (0,05 pug.L™) et du
B-endosulfan (0,02 pg.L') n’excédent guére la limite maximale de résidu (LMR)
(0,1 ug.L™") de I’'Union Européenne. Au Sénégal, Cissé er al. (2003) ont obtenu des
teneurs de 1,26 pg.L"' en o-endosulfan et de 1,84 ug.L" en B-endosulfan dans les eaux
de puits dans la zone des Niayes. Au Ghana, Ntow (2005) a décelé 1'endosulfan a une
concentration de 0,036 ng.L'1 dans les eaux du lac Volta. Des valeurs résiduelles
moyennes de 0,06 pg.L”' de 1’o-endosulfan et 0,03 pg.L'1 du B-endosulfan ont été
mesurées dans les cours d’eau d’Akumadan, d’Afrensu, de Bosumpon et d’ Anyinatase

dans le district de Ofinso au Ghana (Ntow, 2001).

Les points d’eau échantillonnés pour la présente étude constituent les sources d’eau de
boisson des populations rurales. La concentration totale des pesticides détectés et
quantifiés (DDTs, aldrine, dieldrine, heptachlore, heptachlore époxyde, a-endosulfan et
B-endosulfan) est de 1,19 ug.L"' dans la riviere Anié et 1,42 ug.L"' dans le fleuve Mono
montrant une certaine homogénéité des eaux de surface en contact avec les mémes
pratiques agricoles. Elle est de 0,58 pg.L™' dans I’eau de puits 2 Adéta, montrant que
cette contamination des eaux de surface dans un bassin agricole traité aux mémes
produits a commencé a se transmettre aux eaux de nappes en interaction. Les valeurs
aisni observées sont plus élevées que la valeur guide pour une consommation directe

(0,5 ug.L'") de I'UE (EU, 1998).

Ces niveaux de résidus suffisamment élevés peuvent susciter des inquiétudes quant aux
impacts éventuels sur la santé des populations consommant les eaux ainsi contaminées

si ces captages ne sont pas retraités.
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14- APPROCHE DE LA REPARTITION DES PESTICIDES
ORGANOCHLORES ETUDIES DANS LES SOLS, LES EAUX ET LES
SEDIMENTS

Correspondant aux deux zones pédologiques (figure 17), deux types de cultures ont été
développés, le coton d’une part et le café ou le cacao d’autre part ; toutes les cultures
sont traitées par des pesticides organochlorés. Etant donné que la durée de vie de ces
composés est suffisamment longue dans le biotope étudié et que les gisements associés
aux traitements agricoles ou sanitaires constituent des stocks suffisants, 1’hypthese
d’une phase stationnaire de I’exportation et de la métabolisation peut €tre envisagée
pour ces composés dans les conditions pédo-biologiques et les apports d’eau de pluie
(moyenne de 1200 mm dans la zone coton et de plus de 1600 mm dans la zone
café/cacao). Méme si le bilan n’est pas trop négatif en termes de teneurs, la perduration
de cette contamination peut conduire a une pollution avérée des ressources en eau et

aliments de base.

L’empreinte de chaque famille d’organochlorés peut €tre identifiée par le rapport entre
molécule —mere et les métabolites issus de 1’aérobiose ou de 1’anaérobiose. Ainsi, dans

cette étude les différents groupes identifiés sont:

- Le groupe du DDT soit de ses isomeres 2-4 DDT et 4-4 DDT ainsi que les
métabolites afférents DDE correspondants a une dégradation en aérobiose et

accessoirement DDD en anaérobiose,

- Le couple aldrine/dieldrine caractérisé par la réaction d’époxydation, un processus

en aérobiose,
- Le couple heptachlore et son époxyde par la réaction d’époxydation,

- Le couple d’isomeres béta/alpha de 1’endosulfan, avec le ratio du produit

commercial de 20/80 soit 0,25.

1.4.1- Relation Sol/Eau

Ratio DDT

Les taux élevés du ratio DDT/métabolites au niveau des eaux de surface (2,20 pour la
riviere Anié et 3,0 pour le fleuve Mono sont treés proches de ceux des sols des parcelles

des stations agronomiques (2,07 pour Kolokopé 3 et 2,4 pour Notsé 2) (Tableaux 37 et
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38). Ce qui laisse penser que les parcelles de Kolokopé 3 et de Notsé 2 qui sont situées
au bas du versant sont en liaison avec la nappe fluviale en raison de leur situation

topographique basse.

L’eau de puits a Adéta est différente des eaux de riviere, ce qui est normal car ¢’est une
eau dormante correspondant a une nappe phréatique alimentée par gravitation et non par
entrainement et le ratio 1,5 pour DDT / DDE semble en accord avec ce qui est observé
dans les sols sur la parcelle d’Adéta (1,06) (Tableaux 37 et 38). Le niveau de
contamination de 1’eau de puits serait assez proche de celui de I’eau du sol sous

parcelles traitées aux organochlorés.

Tableau 37- Ratios molécules meres / métabolites dans les sols indicatifs de relation sol-eau

Station agronomique Agriculteurs
Molécules Koll Kol2 Kol 3 Notsé 1 Notsé 2  Wahala Adéta
SDDT/SDDE 0,98 0,89 2,07 0,45 2,24 0,61 1,06
SDDT/Smet 0,98 0,89 2,07 0,45 1,73 0,53 0,88
Ratio Ald/diel 0,22 0,00 0,00 0,00 - 0,00 0,00
Ratio Hep/Epoxy 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,10 0,58
Ratio Endo B/a 0,54 0,00 0,60 0,00 0,20 0,15 0,00

Kol : Kolo-copé

Tableau 37 (suite) : Ratios molécules meres / métabolites dans les sols indicatifs de relation

sol-eau
Ratios Station agronomique Agriculteurs
Tové café Tové cacao Kpa café Kpa cacao

SDDT/SDDE 0,49 0,61 5,54 4,72
SDDT/Smet 0,42 0,77 5,54 3,65
Ratio Ald/diel 0,00 0,77 - 0,00
Ratio Hep/Epoxyde 0,00 0,00 - 0,00
Ratio Endo B/a 0,02 0,00 0,00 0,03

Kpa : Kpadapé

Tableau 37 (suite) : Ratios molécules meéres / métabolites dans les sols indicatifs de relation

sol-eau
Ratios Station Agriculteurs
Tom cacao Dik café Dik cacao  Agbo cacao Maf cacao

SDDT/SDDE 1,22 2,25 4,98 0,80 6,08
SDDT/Smet 0,89 2,03 3,96 0,73 5,98
Ratio Ald/diel 0,00 0,18 0,00 0,21 0,00
Ratio Hep/Epoxy 0,00 0,00 0,00 - -
Ratio Endo B/a 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00

Dik : Dikpéléwou
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Tableau 38- Ratios molécules meres / métabolites dans les eaux indicatifs de relation sol-eau

Ratios Riviere Anié Fleuve Mono Puits a Adéta
SDDT/SDDE 2,20 3,00 1,50
SDDT/Smet 2,20 3,00 1,50
Ratio Ald/diel 0,00 1,16 0,00
Ratio Hep/Epoxy 1,41 0,73 3,67
Ratio Endo p/o 0,78 1,38 0,40

Dans la zone café/cacao, bien que les bassins versants soient différents et que le cacao
soit prédominant dans le Nord, les résultats de la zone de Tové et ceux de la zone de
Tomégbé concordent quelles que soient la culture et les pratiques agricoles aussi bien en
station agronomique qu’en milieu paysan. Cepenadant, les ratios de métabolisation du
DDT en conditions d’aérobie et d’anaérobie XDDT / X(DDE, DDD) dans les stations
agronomiques sont faibles devant ceux du milieu paysan : 0,49 pour station de Tové
café, 0,61 pour station de Tové cacao et 0,89 pour station de Tomegbé cacao contre
2,03 — 3,96 a Dikpéléwou, 3,65 — 5,54 a Kpadapé et 5,98 a Maflo en milieu paysan
(Tableau 37).

Autres molécules

L’étude sur la zone coton ayant montré qu’une contamination potentielle de 1’eau est
dans un rapport isomerique supérieure a 0,25 pour 1I’endosulfan du fait de la ségrégation
entre les deux isomeres par I’eau, la présence d’endosulfan avec des ratios de 0,78 et
1,38 montre que cette contamination est récente et certainement du méme type que celle

de I’eau de puits d’ Adéta de 0,40 (Tableaux 37 et 38).

1.4.2 Relation Sol/Sédiment

L’analyse faite suivant le modele de Karitchoff démontre que le sédiment pris en amont
de la riviere Agbassiandi est dominé par une adsorption récente sur la matiere organique
peu évoluée présente dans la fraction grossiere (> 63u). Elle indique par contre que la
présence d’organochlorés dans le sédiment du barrage de la station agronomique de
Tové est régulée par une adsorption sur les particules fines (< 63 p) d’origine minérale.
Les ratios de dégradation de molécules de la famille du DDT, plus anciennes dans les
deux sédiments (0,64 et 0,99) sont de I’ordre de ceux observés dans les sols de la station
de Tové (0,49 et 0,61) quelque soit la culture (Tableaux et 37 et 39). L’origine des
sédiments étudiés est donc bien en liaison avec une exportation des sols contigus en

place dans ce bassin versant.
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Tableau 39- Ratios molécules meres / métabolites dans les sédiments

Ratios Riviere Agbassiandi Barrage Tové
SDDT/SDDE 0,76 1,31
SDDT/Smet 0,64 0,99
Ratio Ald/diel 0,00 0,93
Ratio Hep/Epoxy 0,27 0,11
Ratio Endo B/a 0,08 0,31

La différence observée pour les autres molécules plus récentes (a I’exception de
I’heptachlore) montre que la contamination sédimentaire s’éleve du fait de la présence
de la retenue d’eau, correspondant au fonctionnement d’un barrage dit «au fil de
I’eau ». En raison du ralentissement du débit, les particules les plus lourdes (argiles)
sédimentent et déplacent les molécules organiques perstitantes associées a la matiere
organique digestible vers elles du fait de leur capacité d’adsorption. Les ratios aldrine
/dieldrine 0,93 ou d’isomeres de 1’endosulfan 0,31 observés laissent a penser que 1’eau
a déja pris en compte en amont des molécules plus récentes comme 1’aldrine qui tend a
s'accumuler dans le sol ou elle se transforme en dieldrine par époxydation
(Thompson et al., 1970). Bien que les sols ne présentent pas de contamination effective,
les sédiments révelent des phénomenes de transfert dans un bassin versant permettant

d’assister a la montée d’une deuxieme vague de contamination.

CONCLUSION

Cette étude menée pour la premiere fois dans les zones de principales cultures
d’exportation agricole (café, cacao et coton) au Togo révele une contamination des eaux
de surface et souterraines, des sédiments et des sols agricoles par les pesticides
organochlorés d’utilisation ancienne (DDT, aldrine, dieldrine, endrine, heptachlore,
lindane) ou actuelle (endosulfan). La contamination constatée est voisine voire en
dessous de celle connue et répertoriée ailleurs en Afrique. Cette contamination des sols
agricoles, des sédiments et des eaux par les pesticides organochlorés telle que observée

dans ce travail présente des risques d’exposition des populations a ces toxiques par :

¢ Ja mise en contact direct des contaminants avec les occupants des sols (inhalation de

poussiere), les exploitants des milieux aquatiques (les pécheurs),

89



I’ingestion de produits de péche et d’eau de boisson contaminés de résidus de

pesticdes organochlorés,

la réintroduction des contaminants dans la chaine alimentaire par les végétaux

cultivés sur ces sols contaminés.
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DEUXIEME CHAPITRE :

NIVEAUX DE CONTAMINATION DES DENREES AGRICOLES CAFE,
CACAO, MAIS ET NIEBE PAR LES PESTICIDES ETUDIES

INTRODUCTION

L’utilisation des pesticides pour la protection des cultures et des récoltes a engendré la
problématique de résidus de pesticides dans les denrées agricoles. Des résidus de
pesticides organochlorés ont été décelés dans les fruits et Iégumes, les céréales, les
tubercules et le lait maternel (Amoah et al., 2006 ; Ntow, 2001 ; Kaphalia et al., 1990 ;
Skaare, 1981). L’Homme est potentiellement exposé aux pesticides par voie alimentaire
(Harris et al., 2001 ; Chun et Kang, 2003). Le risque d’exposition des populations a ces
toxiques serait a reconsidérer au Togo si les principaux aliments de base (mais et
niébé) sont contaminés soit pendant leur mise en culture soit au moment de leur
stockage. Le café et le cacao sont des produits d’exportation de grande valeur
économique pour le Togo. Leur production doit donc se faire conformément aux bonnes
pratiques agricoles afin de leur garantir la valeur marchande attendue assurant ainsi une
source de revenu au cultivateur et une part plus importante dans la balance commerciale

du pays.

L’objectif de ce chapitre est de rechercher dans les grains de mais, les graines de niébé
et de café et les feves de cacao les insecticides organochlorés utilisés dans les cultures
de rente (café, cacao et coton) au Togo. Le chapitre expose les sites d’échantillonnage,

les méthodes d’analyse et les niveaux de contamination des différentes denrées.

2.1- MATERIEL ET METHODES

2.1.1- Site d’étude et échantillonnage

Les échantillons de grains de mais et de graines de niébé sont collectés dans dix
importants marchés locaux de la Région des Plateaux au Togo (Fig. 21). C’est la

principale zone productrice du café, cacao, coton, céréales et Iégumineuses a graines.
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Figure 21- Carte des zones agro-écologiques illustrant les points d’échantillonnage de denrées
agricoles

Les grains de mais et les graines de niébé de la nouvelle récolte d’aolt 2004 ont été
échantillonnés afin de s’assurer qu’ils sont exempts de tout traitement phytosanitaire

post-récolte étant donné que les greniers de mais et les stocks de niébé sont souvent
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traités aux pesticides afin de les protéger contre des attaques parasitaires et ce, méme en
stockage de courte durée (3 mois). Dans chacun des dix marchés, cinq prélevements de
100 g par échantillon et par produit ont été effectués directement aupres de cing
différents producteurs des leur entrée sur le marché. Les prélevements effectués dans les
dix marchés sont regroupés par produit pour constituer des échantillons composites
représentatifs de la région. Les graines de café et les feves de cacao sont collectées dans
les stations de recherche agronomique de Tové et de Tomégbé sur cinq parcelles
différentes de facon aléatoire. Les échantillons sont également regroupés par denrée

récoltée.

2.1.2- Analyse et quantification des pesticides dans le mais et le niébé

Le matériel utilisé pour le broyage des échantillons de grains de mais et de graines de
niébé et I’extraction des résidus de pesticides est identique a celui employé
précédemment dans le cas des sols. Les résidus de pesticides sont extraits de la farine de
mais et de haricot par la méthode Accelerated Solvent Extraction (Gan et al., 1999).
Une quantité de 5,36 g de grains finement broyés a été mélangés a 3,33 g de terre de
diatomée (Hydromatrix®) et mise dans une cellule d’extracteur en acier inoxydable de
capacité 22 mL. Chaque échantillon est extrait pendant cinq minutes par un mélange
acétone/dichlorométhane (3 :1 v/v) a une température de 110° C et sous une pression de
100 bars avec un volume intermédiaire affleurant 60 % et en 2 cycles. Chaque extrait a
été lavé a une solution aqueuse de NaCl (0,060 g.mL'l), séché au sulfate de sodium
anhydre et concentré a environ 2,5 mL par évaporation sous vide a2 35 — 40°C au moyen
d’un évaporateur rotatif avant d’étre purifié sur cartouches de florisil Sep-Pack® selon la
méthode EPA METHOD 3620 adaptée (US EPA, 1986, Devault et al., 2007). Pendant
la purification, I’élution a été effectuée successivement avec 20 mL d’hexane/ éther
éthylique (94 : 6 v/v), 10 mL d’hexane/acétone (9 :1, v/v) et 20 mL d’hexane/acétone
(1: 1 v/v). La vitesse d’élution est d’environ 0,5 mL.min"". Les éluats recueillis sont
individuellement concentrés a 1 ou 1,5 mL par évaporation sous vide a 35 — 40°C au
moyen de I’évaporateur rotatif type Buchi pour I’analyse en GC/MS. Les extraits de
grains de mais et de graines de niébé sont analysés sur le chromatographe a gaz couplé a
spectrométrie de masse (GC/MS) dans les mémes conditions que celles décrites plus

haut (section 1.1.1.4).
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2.1.3- Analyse et quantification des pesticides dans le café et le cacao

Les résidus d’insecticides organochlorés ont ét€ mesurés dans les graines de café et les
feves de cacao par Eurofins Scientific Analytics suivant la méthode DFG S19
Mini-Silica Gel-Eluate 1+2 telle que décrite par la fiche technique correspondant au test
S0101 et la méthode de référence LMBG L00.00-34 sur les échantillons extraits a
1"acétone. Avant 1’extraction, de 1 eau est ajoutée a chaque échantillon dans une quantité
qui tient compte de la teneur naturelle de 1"échantillon en eau de maniere a ce que
pendant 1’extraction le ratio acétone/eau reste constant a 2/1 (v/v). Pour la séparation
liquide/liquide, du chlorure de sodium et un mélange de cyclohexane et d’acétate
d’éthyle sont ajoutés 4 la préparation, 1’ensemble est mélangé avec soin puis laissé au
repos pour que les différentes phases puissent se séparer. Un aliquote de la phase
organique est séché avec du sulfate de sodium puis réduit en volume. Des volumes
identiques d’acétate d’éthyle et de cyclohexane sont ajoutés successivement au résidu.
L’eau restante est enlevée par un mélange de sulfate de sodium et de chlorure de
sodium; la solution est ensuite filtrée. L’extrait est purifié par chromatographie a
perméation de gel (GPC). L éluat obtenu passe ensuite sur une petite colonne de gel de
silice et est élué avec des solvants de polarité croissante. Cette étape est nécessaire aux
fins d’analyse chromatographique en phase gazeuse utilisant un détecteur a capture

d’électrons (ECD).
2.2- RESULTATS ET DISCUSSION

Les résultats (Tableau 40) indiquent la présence de résidus de pesticides organochlorés
dans les grains de mais et les graines de niébé. Les concentrations mesurées sont tres

variées.
2.2.1- Résidus de pesticides organochlorés dans les grains de mais

Les grains de mais analysés présentent des teneurs de 2,18 2 21,79 pgkg' en DDT et
métabolites, 18,09 ugkg” en dieldrine, 0,52 ugkg” en aldrine, 1,72 pgkg' en
heptachlore, 17,65 pgkg' en heptachlore époxyde, 6,35 pgkg' en lindane,
34,74 ugkg' en a-endosulfan et 65,71 ug.kg' en B-endosulfan (Tableau 40). Toutes
ces valeurs sont nettement en dessous des LMRE de la FAO et de ’OMS. Les valeurs

observées sont de 6,35 ug.kg' pour le lindane, 34,74 pgkg" pour I’a-endosulfan et

93



65,71 pgkg' pour le B-endosulfan. Elles sont aussi bien inférieures aux LMR de la

FAO et de ’'OMS.

Tableau 40- Teneurs moyennes des grains de mais et niébé en résidus de pesticides (ug.kg™)

Pesticides détectés niébé LMRE et mais LMRE et LMR*#*
(Vigna LMR* dela (Zea mays) delaFAO etde
unguculata) Norme I’OMS
frangaise
lindane 4,9 10 6,3 500
2-4 DDE 14,6 2,2
2-4 DDD 11,6 -
2-4 DDT 4,7 -
4-4 DDE 15,7 5,3
4-4 DDT 12,5 50 21,8 100
aldrine 59 10 0.5 20
dieldrine 39,5 10 18,1 20
endrine 13,2 10 - 20
heptaclore 3,9 10 1,7 20
Hepta-époxyde 48,8 10 17,6 20
a-endosulfan 98,9 50 347 100
B-endosulfan 88,5 50 65,7 100
Endosulfan (total) 187,3 50 100,4 100

* LMRE: limite maximale de résidu d’origine étrangere pour DDT, aldrine, dieldrine, endrine et
heptachlore (POPs) et limite maximale de résidu pour le lindane et I’endosulfan (ug.kg™) appliquées en
France

** LMRE : limite maximale de résidu d’origine étrangere concernant le DDT, I’aldrine, la dieldrine,
I’endrine et I’heptachlore (POPs) et limite maximale de résidu concernant le lindane et 1’endosulfan
(ugkg™") conjointement prescrites par la FAO et 'OMS (1998)

Tableau 41- Comparaison des données de contamination du mais (Zea mays) au Togo (ug.kg™)

Sources des données lindane Hepta-  dieldrine  aldrine DDT
chlore

Essobiyou (1990) 1-350 - 25-36 - 74

Djaneye-Boundjou et al. 2 492 63 38 -

(2000)

Résultats du présent 6,4 1,7 18,1 0,5 21,8

travail

Une comparaison faite entre les valeurs résiduelles de pesticides organochlorés

mesurées dans les grains de mais dans ce travail et les résultats des études antérieures
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réalisées au Togo par le Service de Protection des Végétaux en collaboration avec la
Coopération Technique Allemande GTZ en 1976 - 1978 (Essobiyou, 1990) et la Faculté
des Sciences de I’Université de Lomé (Djaneyé-boundjou et al., 2000) révele une baisse
tendancielle de la contamination du mais par les composés organochlorés (Tableau 41).
Osibanjo et Adeyeye (1995) avaient montré que 22 a 29 % des céréales mises sur le
marché au Nigéria présente des teneurs en aldrine, dieldrine et DDT supérieures aux

LMRE de la FAO et de I’OMS.
2.2.2- Résidus de pesticides organochlorés dans les graines de niébé

Les graines de niébé étudiées présentent des teneurs en aldrine de 5,99 pgkg”, en
dieldrine de 39,50 pg.kg'l, en endrine de 13,16 pg.kg'l, en heptachlore de 3,92 pg.kg'l,
en heptachlore époxyde de 48,88 pg.kg™”, en lindane de 4,96 ug.kg”, en a-endosulfan de
98,79 ug.kg", en p-endosulfan 88,51 ug.kg' et en DDT et métabolites de 4,71 a 15,76
ugkg' (Tableau 40). Les valeurs de la dieldrine, de 1’endrine et de I’heptachlore
époxyde dépassent la LMRE de la Norme Francaise (MAPF, 2002). Celles de I'a-
endosulfan et de B-endosulfan exceédent également la LMR de la Norme Frangaise

(MAPEF, 2002).

Les teneurs en résidus de pesticides organochlorés mesurées dans les graines de niébé
dans ce travail sont nettement en dessous des valeurs antérieurement observées par le
Service de Protection des Végétaux et la GTZ (Coopération Technique Allemande) en
1976 - 1978 (Essobiyou, 1990) et la Faculté des Sciences de 1’Université de Lomé
(Djaneyé-boundjou et al., 2000). Visiblement, il se dégage une diminution tendancielle

du niveau de résidus de pesticides organochlorés dans le ni€bé (Tableau 42).

Tableau 42- Comparaison des données de contamination du niébé (Vigna unguiculata) au
Togo (ugkg")

Sources des lindane Hepta- aldrine dieldrine endrine DDT
données chlore

Essobiyou (1990) 3-12100 5-17 - 55 110 2-1020
Djaneye-Boundjou 710 421 155 60 - -

et al. (2000)

Résultats du 4,9 39 5.9 39,5 13,5 12,5
présent travail
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2.2.3- Résidus de pesticides organochlorés dans le café et le cacao

Les résultats (Tableau 43) indiquent la présence de résidus de pesticides organochlorés
dans les graines de café et les feves de cacao. Les concentrations du DDT et de ses
métabolites varient entre 10 et 40 pgkg” dans les graines de café. Elles atteignent 50
ugkg' pour Iendrine, 60 pg.kg'1 pour la dieldrine et 1’a-endosulfan et 160 pg.kg'1
pour le lindane. La concentration de B-endosulfan dans les mémes graines de café est de
20 pg.kg " (Tableau 43). Au regard des valeurs guides, les teneurs du café en dieldrine,
endrine et lindane sont supérieures aux LMRE selon la réglementation Européenne en

vigueur (http://www.eurofin.com, janvier 2007) (Tableau 43).

Contrairement aux grains de mais, de niébé et de café ou les pesticides recherchés se
retrouvent presque tous, seul le DDT est décelé dans les feves de cacao a une

concentration de 5 pg.kg” (Tableau 43).

Les niveaux de contamination de denrées rapportés en Inde sont de 0,7 ug.kg' de DDT
et 2 pg.kg'1 de HCH du café soluble contre 24 ugkg" de DDT et 230 pg.kg'1 de HCH
du café moulu (Huq, 1995). Ces données de la littérature indiquent la contamination du

café par les pesticides organochlorés comme observée dans ce travail.

Tableau 43- Teneurs moyennes de graines de café et de feves de cacao en résidus de
pesticides (ug.kg™)

Pesticides détectés Café Cacao LMRE *dela  LMR** de
Directive la FAO et
Européenne de ’'OMS

lindane 160 <50

4-4 DDE 10

2-4 DDT 10

4-4 DDT 20 5

DDT (total) 40 <200

dieldrine 60 <20

endrine 50 <10

a-endosulfan 60 100
B-endosulfan 20 100
Endosulfan (total) 80 100

* LMRE : LMRE : limite maximale de résidu d’origine étrangere concernant le DDT, I’aldrine, la
dieldrine, I’endrine et ’heptachlore (POPs) et LMR : limite maximale de résidu concernant le lindane et
I’endosulfan (ug.kg") de la Directives Européennes en vigueur (http:/www.eurofin.com)

#* LMR : limite maximale de résidu concernant le lindane et 1’endosulfan (ug.kg") conjointement
prescrites par la FAO et I’OMS (1998).
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2.2.4 -Approche présence de pesticides organochlorés dans la chaine alimentaire

L’exposition par voie alimentaire aux résidus toxiques est fonction du degré de
contamination de la denrée, de sa préparation et de la quantité ingérée. Sur la base des
résultats obtenus, on pourrait conclure que le cacao et le mais ne représentent pas un
danger immédiat pour le consommateur tandis que les graines de niébé et de café
présenteraient un risque pour I’Homme. Au niveau du café, ce risque diminue du fait de
la torréfaction, de I’extraction a I’eau ou des processus d’élimination de la caféine.
Cependant, il est important de comprendre la présence de ces produits dans les graines
étudiées alors que les traitements sont anciens. Les graines de café et les feves de cacao
sont des récoltes de cultures pérennes. La présence d’insecticides organochlorés dans
ces denrées laisse supposer 1I’hypothese selon laquelle les insecticides s’accumulent
dans les sols et passent ensuite dans les plantes par la voie racinaire (Fismes et al. 2002,

Otani et al. 2007).

Le mais et le niébé sont des cultures saisonnieres. La présence des insecticides
recherchés dans les récoltes de ces cultures est trés vraisemblablement imputable au
passage de ces molécules du sol au végétal (Schroll et al., 1994 ; Otani et al., 2007). Le
mais est cultivé en alternance avec le coton tres exigeant en traitements phytosanitaires
et donc serait contaminé par la pratique d’assolement. Pour le niébé, la situation est
différente. Il sert de cible secondaire a différents prédateurs de cultures de rente dont la
chenille d’Helicoverpa armigera, parasite du cotonnier, ce qui fait qu’il est directement
traité. Aussi, les produits phytosanitaires destinés au coton, fournis par les structures
d’encadrement, sont souvent détournés par les petits cultivateurs pour le traitement de
leurs parcelles de niébé (Oloudé et al., 1995). Ce qui expliquerait la treés forte
contamination des graines de niébé. Précisons que la pression des ravageurs sur la
culture du niébé a atteint, dans le contexte national, un tel niveau que les traitements

phytosanitaires sont devenus absolument indispensables.

2.3- QUANTITE DE RESIDUS DE PESTICIDE ESTIMEE INGERABLE PAR
JOUR PAR PERSONNE : EDI (Estimated Daily Intake)

L'exposition aux pesticides par voie alimentaire peut causer a la fois des problemes de
santé sur le court terme (aigué€) ou le long terme (chronique) chez I’ Animal et I’Homme
(Scribner JD, Mottet NK. 1981 ; Robison et al., 1985 ; Menegaux et al., 2006 ;). Des

études ont montré de fortes associations entre les pesticides chimiques et les problemes
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de santé, en incluant les problemes de fertilité, les malformations congénitales, les
défauts de naissance, les tumeurs cérébrales, les cancers du sein, de la prostate et les

leucémies de 1'enfant (Velez et al., 2001 ; Oliva et al., 2001).

2.3.1- Le risque

L’approche du risque d’exposition des populations aux pesticides par le biais des
aliments ingérés doit tenir compte des habitudes alimentaires locales, de la teneur en
résidus de pesticides de chacun des aliments vecteurs du risque conjuguées aux données
sur la fréquence de la consommation de ces aliments et a I’importance significative
accordée a l’aliment. La quantit¢ maximale de résidus d’un pesticide pouvant étre
ingérée par jour et par personne est la somme des teneurs de chacun des aliments en

résidus de ce pesticide y compris celle d’eau de boisson (WHO, 1997).

2.3.1.1 - Bases du calcul du risque

a) Approche de la consommation réelle

Les lipides sont les principaux vecteurs de la contamination de la chaine alimentaire par
les pesticides organochlorés et celle de 'Homme est principalement liée aux lipides
issus des animaux. Pour I’OMS, la quantité maximale de résidus de pesticides ingérée
par jour et par personne est principalement déterminée par la somme des valeurs de
résidus obtenues pour les oeufs, le lait, la volaille, le bovin ou le poisson. Cependant au
Togo, la consommation de la viande est treés limitée dans les zones rurales étudiées. Le
lait et les oeufs font a peine partie du régime alimentaire des populations. Ainsi, la
contribution des vecteurs majeurs réels et quotidiens du risque d'exposition pour
I’Homme comme l'eau, le mais et le niébé est treés intéressante pour déterminer les
stratégies d'intervention les plus efficaces pouvant aider a la diminution de I'exposition

de I’Homme a ces substances dans le contexte local.

Ne disposant pas de statistique officielle sur la consommation quotidienne moyenne
d’aliments pour personne en milieu rural, une évaluation de la quantité d’aliments
consommés par jour par personne a été effectuée sur la base des données d’une enquéte
menée aupres de 50 ménages dans 5 villages de la Région des Plateaux au Togo suivant
la méthode décrite par Sawaya et al. (1999). La quantité moyenne de mais et de niébé
consommée par jour et pour un poids moyen adulte de 55 kg est évaluée respectivement

a 350 g et 45 g. La consommation journaliere d’eau de boisson par personne dépend de
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I’activité physique (la durée et I’intensité des exercices), des conditions climatiques et
du taux de transpiration (Montain, 1995). L'organisation mondiale de la sant¢ (OMS) a
estimé a 2,2 L d’eau de boisson la consommation quotidienne d’une femme adulte et a
2,9 L celle d’'un homme dans les conditions normales. Sous climat tropical, le travail
manuel augmente chez ’homme et la femme la prise quotidienne d’eau de boisson
atteignant 4,5 L (Howard et Bartran, 2003). Le Togo ne disposant pas de données
officielles sur la consommation journaliere d’eau de boisson par personne, nous avons
considéré, dans cette €tude, la valeur moyenne des données de la littérature ci-dessus

mentionnées soit 3,52 L=2,2L+29L+4,5L +4,5L)/4.

b) Approche quantitative d’exposition aux pesticides

ol

L’ingestion maximale "ajustée" de résidus de pesticide par jour et par personne est
calculée en prenant en compte de facteurs de correction (lavage, épluchage, cuisson
etc.) qui affectent le niveau de résidus de pesticide dans les aliments de table
(WHO, 1997). En absence de ces facteurs de correction au niveau local, I’ingestion
quotidienne de résidus de pesticide a été évaluée sur la base de la consommation

moyenne de chacun des aliments étudiés.

L’ingestion journaliere estimée de résidu de pesticide EDI (Estimated Daily Intake) a

été calculée pour chacun des pesticides suivis de la maniere suivante:

EDI jiment (ug-kg "' poids corporel/jour) = NR (ug.kg") x QAI (kg.kg"' poids corporel/jour)

EDI : Ingestion Journaliere Estimée de résidu de pesticide (Estimated Daily Intake)
NR : Niveau de Résidu de pesticide dans 1’aliment ingéré
QAI : Quantité d’ Aliment Ingéré

EDI cau de boisson (Mg-kg" poids corporel/jour) = NR (ug.L™") x VEI (L.kg" poids corporel/jour)

NR : Niveau de Résidu de pesticide dans I’eau ingérée
VEI : Volume d’Eau Ingérée

EDI 1o (1 g.kg'l poids corporel/jour) = Z; EDI (aliment ;) + EDI a4 de boisson

Enfin, pour chaque pesticide, le pourcentage total d’ingestion journaliere estimée de

résidu (EDI) a été calculé pour I’ensemble des aliments de base étudiés.
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2.3.1.2 - Apport quotidien en résidu de pesticide par les aliments étudiés

Les apports quotidiens en résidu de pesticide par aliment (le mais, le niébé et I’eau de

puits et de rivieres) sont présentés dans le Tableau 44.

Tableau 44- Apport quotidien en résidu de pesticides par chaque aliment (EDI*) ug.kg™ poids

corporel/jour

Pesticides EDI graines de EDI grains EDIeau @ EDIeau EDIeau ADI
détectés niébé du mais d’Anié du Mono de Puits FAO/OMS
lindane 0,00405 0,04039 8
2-4 DDE 0,01192 0,01386 0,00192 0,00320  0,00128 20
2-4 DDD 0,00954 0,000128 0,00032 20
2-4 DDT 0,00385 20
4-4 DDE 0,01290 0,03366 0,00128 0,000384 20
4-4DDT 0,01022 0,13866 0,00704 0,00960  0,00192 20
aldrine 0,00490 0,00335 0,00448 0,1
dieldrine 0,03232 0,11512 0,00256 0,00384  0,00128 0,1
endrine 0,01077 0,00832 0,2
heptachlore 0,00321 0,01094 0,01536 0,00704  0,02112 0,1
hept-époxide 0,04000 0,11235 0,01088 0,00960  0,00576 0,1
a-endosulfan 0,08083 0,22105 0,02048 0,01856  0,0032 6
B-endosulfan 0,07242 0,41810 0,016 0,02560  0,00128 6

* EDI = Estimated Daily Intake (quantité de résidu de pesticide estimée ingérable par jour)

Les quantités quotidiennes de résidu de pesticides "EDI" apportées par 1’ensemble des
aliments, somme des apports individuels par "zone d’eau”, sont consignées dans le
Tableau 45 ci-dessous. "EDI" de chaque pesticide pour une personne adulte de 55 kg
consommant dans la journée les deux aliments (mais, niébé) plus soit I’eau de la riviere
Anié, soit I’eau du fleuve Mono, soit I’eau du puits varie de 0,004 a 0,52 pg.kg'1
(Tableau 45).

Afin d'examiner d'éventuels effets néfastes sur la santé, ces valeurs ont été comparées
aux doses journalieres admissibles (D.J.A.) ou Acceptable Daily Intakes (ADI)
disponibles. La D.J.A. fixée par la FAO et ’OMS (1998) est la quantité de contaminant
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pouvant étre ingérée quotidiennement sans causer d'effets néfastes sur la santé

(Tableau 45).

Tableau 45- Apport quotidien en résidu de pesticides par I’ensemble des aliments (EDI*)
(ug.kg™") comparé ala D.J.A. de la FAO et de 'OMS (1998) (en %)

Zone d’eau de Zone d’eau du Zone d’eau de puits Valeurs de
riviere Anié fleuve Mono Adéta référence
FAO/OMS
Pesticides EDI EDI EDI DJA
détectés (ugkg") %DIA (ugkg!) %DIA (ugkg')  %DIJA (ngkg™h
lindane 0,044 0,55 0,044 0,55 0,044 0,55 8
2-4 DDE 0,027 0,14 0,029 0,15 0,027 0,14 20
2-4 DDD 0,01 0,05 0,01 0,05 0,01 0,05 20
2-4 DDT 0,004 0,02 0,004 0,02 0,004 0,02 20
4-4 DDE 0,049 0,25 0,047 0,24 0,047 0,24 20
4-4 DDT 0,158 0,79 0,159 0,80 0,151 0,76 20
aldrine 0,008 8,00 0,013 13,00 0,008 8,00 0,1
dieldrine 0,155 155,00 0,151 151,00 0,149 149,00 0,1
endrine 0,011 5,50 0,019 9,50 0,011 5,50 0,2
heptaclore 0,015 15,00 0,021 21,00 0,035 35,00 0,1
hept-epoxide 0,162 162,00 0,16 160,00 0,158 158,00 0,1
a-endosulfan 0,316 5,27 0,321 5,35 0,305 5,08 6
B-endosulfan 0,517 8,62 0,512 8,53 0,492 8,20 6

* EDI = Estimated Daily Intake (quantité de résidu de pesticide estimée ingérable par jour)
D.J.A. dose journaliere admissible (quantité de contaminant pouvant étre ingérée quotidiennement durant
toute la vie sans causer d'effets néfastes sur la santé (FAO/OMS, 1998).

L’examen comparatif des résultas indique que le risque est élevé pour la dieldrine
(0,149 a 0,155 pg.kg ' jour") et I'heptachlore époxyde (0,158 a 0,162 pg.kg”.jour™)
(Tableau 45). Ces valeurs représentent 149 a 155 % de la Dose Journaliere Admissible
(D.J.A.) pour la dieldrine et 158,17 a 162,07 % de la D.J.A. pour I’heptachlore époxyde.
En effet, les quantités potentiellement ingérables de ces deux substances dépassent
respectivement de 55 % et 62 % les doses journalieres admissibles (D.J.A.)

recommandées par I’OMS et la FAO (FAO/OMS, 1998).
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Par ailleurs, a I’exception de la dieldrine et de 1’heptachlore époxyde, nos résultats sont
tout a fait comparables aux données relatives aux pesticides organochlorés rapportées en
Russie (0,007 20,7 pg.kg " jour") (Sofina, 1991). La valeur résiduelle de DDTs pouvant
étre ingérée par jour et par personne calculée dans ce travail (0,25 pg.kg ' jour") est
sensiblement inférieure aux valeurs de 1,42 ug.kg™" jour' et 1,22 u g.kg'l.jour'1 signalées

respectivement au Japon (Nakagawa, 1995) et en Espagne (Herrera et al., 1996).
2.3.2- Calcul du pourcentage du DDT, dieldrine, heptachlore apporté par aliment

Le pourcentage en résidu du DDT, de dieldrine et d’heptachlore époxyde apporté par

chacun des aliments étudiés a été calculé de la facon suivante :
— R
Aa% = £2x100

Aa % = pourcentage de résidu de pesticide apporté par 1’aliment "a"
Ra =résidu de pesticide apporté par I’aliment "a"
Rt = résidu total de pesticide apporté par I’ensemble des aliments considérés

Le calcul du pourcentage d’apport quotidien en résidu du DDT, de dieldrine et

d’heptachlore époxyde par chacun des aliments étudiés indique que par jour (Fig. 22) :

- le mais apporte 88 a 92 % du DDT résiduel, le niébé 6 a 7 % et I’eau de boisson
1a6 %,

- le mais apporte 76 a 77 % de résidu de dieldrine, le niébé 21 a 22 % et I’eau de

boisson 1 a 3 %,

- le mais apporte 69 a 71 % de résidu d’heptachlore époxyde, le niébé 25 % et

I’eau de boisson 4 a 7 %.

La variation de I’apport total quotidien en résidu du DDT, de dieldrine et d’heptachlore
époxyde suit le changement de zone (zone d’eau de riviere Anié, zone d’eau du fleuve Mono et

zone d’eau de puits).
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Figure 22- Pourcentage de résidus de DDT, de dieldrine, et d’heptachlore époxyde apporté par
le mais, le niébé et 1I’eau de boisson
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CONCLUSION

Les denrées alimentaires de consommation courante au Togo que sont le mais et le
niébé, provenant de cultures sur sol en rotation de la zone de production cotonniere
contiennent des résidus de pesticides organochlorés, polluants organiques persistants ou
non (lindane et endosulfan) a des concentrations plus ou moins élevées. Le mais et le
cacao présentent des teneurs en résidus de pesticides organochlorés inférieures aux
limites maximales de résidus d’origine étrangere (LMRE) et limites maximales de
résidus (LMR) de la FAO et de I’OMS. Le niébé présente en revanche des teneurs en
dieldrine, endrine, heptachlore époxyde, a-endosulfan et en B-endosulfan supérieures
aux LMRE et LMR de la norme Frangaise. Les teneurs du café en lindane, dieldrine et
endrine excedent les LMRE de la réglementation Européenne en vigueur. Par rapport
aux normes de la FAO et de ’OMS, a la réglementation Européenne et a la norme
Francgaise, les valeurs expérimentales obtenues présentent dans 1’ensemble un risque de
contamination de ’Homme par voie alimentaire. La quantité de résidus de dieldrine et
d’heptachlore époxyde estimée ingérable par le biais de l'alimentation dans un contexte
local est nettement supérieure aux normes (D.J.A. de la FAO et de ’OMS) jugées

acceptables d'un point de vue toxicologique.
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TROISIEME CHAPITRE :

ETUDE CHIMIQUE ET EVALUATION DE L’ACTIVITE INSECTICIDE DES
HUILES ESSENTIELLES DE CINQ PLANTES AROMATIQUES LOCALES ET
DE L’ACTION DE L’HUILE DE NEEM SUR LE SCOLYTE (Hypothenemus
hampei) ET SES PARASITOIDES Cephalonomia stephanoderis,
Phymastichus coffea

INTRODUCTION

Les plantations caféieres de la planete sont menacées par le scolyte (Hypothenemus
hampei Ferrari 1867), un coléoptere de la famille des Scolytidae. Ce coléoptere creuse
des galeries dans les jeunes fruits de caféier, s'y nourrit et s’y reproduit. Il occasionne
ainsi d’énormes pertes €économiques par la chute des jeunes fruits attaqués, la
diminution de poids et de la valeur commerciale du café. Les plantations caféieres du
Togo n’échappent pas a cette réalité. Cette situation inquicte les petits planteurs aux
ressources treés limitées. Deux principaux parasitoides : Cephalonomia stephanoderis
Betrem (1961) (Hyménoptere: Bethylidae) et Phymastichus coffea LaSalle (1990)
(Hyménoptere: Eulophidae) cohabitent avec le ravageur dans les caféieres mais
n’arrivent pas a limiter sa population. Les scolytes sont si nombreux en cas d’invasion
qu’ils débordent leurs ennemis naturels. La récolte sanitaire qui consiste a ramasser les
fruits noirs "scolytés" d’inter-campagne et a les détruire demande un travail
supplémentaire et est tres peu pratiquée. Le contrle du scolyte se fait toujours par des
applications de 1’endosulfan. L’utilisation de cet insecticide organochloré pose des
problémes de résidus dans les récoltes et les eaux de surface et de puits pour la
consommation humaine dans les régions productrices de café et du coton au Togo. Nos
observations expérimentales révelent la présence de 1’endosulfan total a des teneurs de
80 ngkg" dans le café, 100,44 ugkg™' dans le mais, 187,30 pg.kg'1 dans le niébé et
0,07 — 0,69 pg.kg'1 dans I’eau de boisson. Par ailleurs, il a induit une résistance chez le
scolyte du café (Brun et al., 1989). Une nouvelle approche de lutte devient impérative
d’autant plus que cet insecticide est déja classé au plan international comme une

substance organique persistante.

Dans I'optique d’aller vers des alternatives plus écologiques capables de remplacer
notamment ’endosulfan dans la caféiculture, nous avons choisi comme insecte cible le

scolyte du fruit du caféier (Hypothenemus hampei).
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L'objectif de 1’étude est d'évaluer le potentiel insecticide d’extraits de quelques
végétaux locaux (I’huile de graine de neem: Azadirachta indica et les huiles
essentielles extraites d’aoellanthus : Aoellanthus pubescens, du basilic : Ocimum
basilicum, du basilic blanc : Ocimum canum, du basilic salutaire : Ocimum gratissimum,
et de la verveine des Indes : Cymbopogon schoenanthus) sur le scolyte. Ce chapitre
porte aussi sur l’identification des constituants des huiles essentielles de plantes

aromatiques étudiées.

3.1- ETUDE CHIMIQUE DES HUILES ESSENTIELLES DE CINQ PLANTES
AROMATIQUES LOCALES A EFFET INSECTICIDE

On sait que I’activité biologique d’une huile essentielle extraite de plante aromatique
dépend souvent de ses constituants majoritaires. Ainsi, il nous a paru intéressant de
chercher a connaitre la composition chimique des huiles essentielles d’A. pubescens,
d’O. basilicum, d’0. canum, d’O. gratissimum (Lamiaceae) et de C. schoenanthus
(Poaceae) retenues pour les tests biologiques dans ce travail. Cette étude s’inscrit dans
le contexte global de la valorisation des plantes aromatiques de la flore locale a huiles
essentielles par des applications agronomiques en complément d’autres applications

faites dans la pharmacopée.

L’objectif d’une telle étude est de préciser les chimiotypes d’huiles essentielles
préalablement a leur mise en ceuvre dans les bioessais en laboratoire pour 1’étude de

leur pouvoir pesticide.
3.1.1- MATERIEL ET METHODES
3.1.1.1- Récolte des plantes

Le matériel végétal a été collecté en juin 2005. Les especes d’O. basilicum, d’O. canum,
d'O. gratissimum et de C. schoenanthus ont été cultivées sur la Station
d’Expérimentation de 1’Ecole Supérieure d’ Agronomie (ESA) de I’Université de Lomé
située sur le campus universitaire de Lomé. Les feuilles sont récoltées au stade de pleine
floraison. Quant aux feuilles d’A. pubescens, elles ont été récoltées dans leur habitat
naturel dans la localité de Ogou-Kinko "village Eko" au Togo au niveau du 8° parallele
nord. Toute la biomasse ainsi collectée a été acheminée au Laboratoire de Pédo-chimie
de 'ESA ou elle a été séchée a la température de 20 - 25°C (sous climatiseur) pendant

sept jours avant I’extraction des huiles essentielles.
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3.1.1.2- Extraction des huiles essentielles

Un échantillon de 50 g du matériel végétal séché est extrait par entralnement a la vapeur
d’eau pendant 2 heures au moyen du dispositif de Clevenger modifié par
Craveiro et al. (1976). Le schéma du dispositif d’extraction d’huile essentielle par

entrainement a la vapeur d’eau est représenté par la figure 23.

A
[N

> N
3 » J“[,In.\‘/

g

Chauffe ballon
Générateur de vapeur
Extracteur
Réfrigérant muni d’un
dispositif de reflux

1 > 5. Essencier gradué en
millimetre

PR E

Figure 23- Schéma du dispositif d’extraction d’huile essentielle par entrainement a la vapeur
d’eau
Les essences obtenues sont conservées dans des flacons inactiniques en verre
hermétiquement fermés et couverts d’une feuille d’aluminium afin de renforcer la
protection contre la lumiere. Les flacons d’huile essentielle ainsi traités sont gardés au

réfrigérateur a 4 °C jusqu’a I’analyse.
3.1.1.3- Analyse chimique des huiles essentielles

L’analyse chimique des huiles essentielles a été réalisée a la fois par la chromatographie

en phase gazeuse au détecteur a ionisation de flamme (CPG/FID) et par la

chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (CPG/SM).
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Les échantillons d’huile essentielle sont analysés en CPG / FID sur un chromatographe
de type Varian 3300 équipé d’un Détecteur a lonisation de Flamme (FID). Les indices
de rétention sont calculés a partir de la colonne capillaire apolaire DB-5
30 m x 0,25 mm d.i; épaisseur du film 0,25 pm) et de la colonne polaire
Supelcowax10. La programmation de température sur la colonne DB-5 est la suivante :
50 °C (5 min), de 50 °C a 250 °C avec un gradient de 2 °C/min et la Supelcowax 10 :
50 °C (5 min), de 50 °C a 200 °C avec un gradient de 2 °C/min. Les températures de
I’injecteur et du détecteur sont respectivement de 250 °C et 300 °C. Le gaz vecteur est
I’hélium avec un débit de 1,50 mL/min. Le volume d’huile essentielle (non diluée)

injecté manuellement est de 0,2 pL.

L’analyse chromatographique en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse
(CPG/SM) est faite sur un chromatographe de type Hewlett Packard 5890 SERIES II,
couplé a un spectrometre de masse de type Hewlett Packard 5971 SERIES II a Impact
d’électrons opérant en mode EI 70 eV. Le type de colonne capillaire utilisée est la
DB5-MS (30 m x 0,25 mm d.i.; épaisseur du film 0,25 pm). La quantité d’huile

essentielle injectée et les parametres en CPG/SM sont les mémes que ceux en CPG/FID.

Les constituants de chaque huile essentielle sont identifiés par comparaison de leurs
spectres de masses avec ceux des produits de référence de bases de données Willey
(Mclafferty, 1994), NIST (NIST, 1992) aussi bien que par leurs indices de rétention
calculés a I’aide d’alcanes Cs-C;g comparés aux indices des produits de référence et des

données de la littérature (Kondjoyan et Berdagué, 1996 ; Adams, 2001).

Les pourcentages relatifs (%) des composés identifiés dans la composition chimique des
huiles essentielles ont été calculés a partir des aires de pics obtenus en chromatographie

en phase gazeuse GPC/FID sans aucun facteur de correction.

3.1.2- RESULTATS ET DISCUSSION

Les rendements en huile essentielle obtenus, par rapport a la matiere seche, sont les
suivants : A. pubescens 1,8 %, O. basilicum 1,9 %, O. canum 1,3 %, O. gratissimum
1,7 % et C. schoenanthus 2,3 %. L.’examen comparatif des résultats analytiques conduit
a une observation principale : la prédominance des composés monoterpéniques dans

toutes les huiles essentielles étudiées (Tableaux 46 et 47).
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Dans cette étude, le linalol (56,42 %) et la fenchone (28,60 %) sont les constituants
majoritaires de 1’huile essentielle d’A. pubescens qui conferent a cette huile essentielle
le chimiotype a linalol/fenchone. Le chimiotype a linalol/fenchone de I’huile essentielle
de A. pubescens vient d’étre identifié pour la premiere fois a notre connaissance en

référence aux autres chimiotypes déja décrits par Sanda et al. (1999) et Koba (2003).

Parmi les principaux constituants identifi€és dans 1’huile essentielle des feuilles
d’O. basilicum, ’estragole (76,73 %) est le plus important suivi du méthyl eugénol
(7,08 %). La prédominance de I’estragole indique que cette huile essentielle est du

chimiotype a estragole.

Le terpinéol-4 (34,69 %) et le linalol (22,70 %) sont les composés majoritaires suivis
secondairement du y-terpinene (7,34 %) dans 1’huile essentielle d’O. canum étudiée. La
prédominance de ces deux constituants attribue a cette huile essentielle le chimiotype a

terpinéol/linalol.

L’huile essentielle d’O. gratissimum présente des teneurs élevées en thymol (23,13 %),
ortho-cymene (22,10 %) et y-terpinene (16,87 %). Ces composés majoritaires
déterminent le chimiotype a thymol/ortho-cymene/y-terpinéne pour cette huile

essentielle.

Le constituant majoritaire de 1’huile essentielle de C. schoenanthus est la pipéritone
(65,61 %) suivi de loin du 2-caréne (21,74 %). La prédominance de la pipéritone et du
2-caréne indique que cette huile essentielle appartient au chimiotype a

pipéritone/2-carene.
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Tableau 46- Principaux constituants d’huiles essentielles de Aeollanthus pubescens et de
Cymbopogon schoenanthus

Principaux constituants des huiles Indice de rétention  Aeollanthus ~ Cymbopogon
essentielles IR pubescens schoenanthus

calculé Théorique Aires des pics en %*

Hydrocarbures monoterpéniques

o-Pinéne 928,82 939 1,18

camphene 943,59 954 0,22

Myrcene 985,81 99] 0,70

2-Carene 1003,97 1002 21,74
o-Phellandrene 1004,79 1003 0,10 0,11

Limonéne 1027,65 1029 4,15 3,94

Trans B-ocimeéne 1031,53 1050 0,10

v-Terpinéne 1053,58 1060 0,25

Terpinoléne 1082,48 1089 0,39

Monoterpénes oxygénés

1, 8-Cinéole 1028,40 1031 0,14 0,13
Fenchone 1091,56 1087 28,60 0,10
Linalol 1109,46 1097 56,42
Trans hydrate Pinéne 1122,70 1123 1,23
Camphor 1143,35 1146 1,05
Bornéol 1167,24 1169 0,44
Terpinéol —4 1176,01 1177 0,44 0,17
a -Terpineol 1191,07 1189 0,23 1,03
cis -Piperitol 1196,25 1196 0,39
Piperitone 1264,44 1253 65,61
Thymol 1290,10 1290 0,10

Hydrocarbures sesquiterpéniques

B -Elemene 1382,53 1391 0,79
trans a-Bergamotene 1426,56 1435 1,08
B -Selinene 1478,13 1490 0,93
Total 97,31 94,45

*Les pourcentages relatifs (%) des composés identifiés dans la composition chimique des huiles
essentielles ont été calculés a partir des aires de pics obtenus en chromatographie en phase gazeuse
GPC/FID sans aucun facteur de correction.
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Tableau 47- Principaux constituants d’huiles essentielles d’ Ocimum basilicum, d’ Ocimum
canum et d’ Ocimum gratissimum

Principaux constituants Indice de rétention IR~ Ocimum  Ocimum Ocimum

des huiles essentielles basilicum  canum  gratissimum
calculé  Théorique Aires des pics en %*
Hydrocarbures
monoterpéniques
o -Thujéne 922,40 930 0,04 1,63 7,17
a-Pinéne 929,61 939 0,28 1,99 2,84
camphene 945,28 954 0,06 0,20 0,18
Sabinene 968,42 975 0,18 0,17 0,87
Myrcene 986,96 99] 2,15 5,52
a -Terpinene 1014,75 1017 1,26 4,13
Limonene 1026,37 1029 0,23 2,66 1,16
ortho-Cymene 1027,04 1026 22,10
y-Terpinéne 1055,98 1060 0,18 7,34 16,87
Terpinolene 1082,79 1089 1,14
Para-Cymenene 1089,50 1091 1,78

Monoterpéenes oxygénés

1,8-Cineole 1029,94 1031 4,00 0,42
trans-thujan-4-ol 1069,55 1070 5,91 2,14
Cis-Thujone 1101,02 1102 1,25 0,66
Linalol 1109,46 1097 22,70

Camphor 1142,59 1146 0,63

Terpinéol —4 1176,21 1177 0,42 34,69 0,82
Estragole 1189,93 1196 76,73

Thymol 1290,48 1290 0,12 23,13
Methyl eugenol 1402,40 1404 7,08

Hydrocarbures

sesquiterpéniques

Caryophylléne 1410,07 1409 4,62

trans o-Bergamotene 1428,52 1435 4,94

Germacreme D 1570,81 1485 0,46 0,58
2E-a-Farnesene 148908 1490 1,30

Total 90,45 93,91 90,37

*Les pourcentages relatifs (%) des composés identifiés dans la composition chimique des huiles
essentielles ont été calculés a partir des aires de pics obtenus en chromatographie en phase gazeuse
GPC/FID sans aucun facteur de correction.

Les formules développées et le n° CAS des constituants majoritaires des huiles

essentielles étudiées sont représentés dans la figure 24.
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A

£

Linalol (C;yH;50) Fenchone (C,,H;c0) Limonene (CoH¢)
N° CAS: 56105-46-5 N° CAS : 1195-79-5 N° CAS: 7705-14-8
| | H,
OMe O
OMe OMe H,C Hy
Estragole (C,oH;,0) Meéthyl eugénol (C,,H,40,) 1,8 — cinéole (C;oH;30)
N° CAS: 140-67-0 N° CAS: 93-15-2 N° CAS: 470-82-6
OH
OH
Terpinéol-4 (C;,H;50) v-terpinene (C;oH;e) Thymol (C;,H;40)
N° CAS: 562-74-3 N° CAS: 99-85-4 N° CAS: 89-83-8

=~

Myrcene (CioHjg) Pipéritone (C,oH;60)
N° CAS: 123-35-3 N° CAS: 89-81-6

Figure 24- Formules développées et le n® CAS des principaux constituants majoritaires des
huiles essentielles étudiées

Bien que I’activité biologique des huiles essentielles soit attribuée a leurs composés
majoritaires, un effet synergique des constituants minoritaires n’est pas exclu. Ainsi, il
nous a paru au préalable intéressant d’évaluer le potentiel insecticide des huiles

essentielles a I’état brut pour des intéréts agronomiques que de poursuivre la

purification et rechercher I’isolement de la molécule insecticide.
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3.2- POTENTIEL INSECTICIDE DES HUILES ESSENTIELLES ETUDIEES ET
DE L’HUILE DE GRAINE DE NEEM SUR LE SCOLYTE DES FRUITS
DU CAFEIER (Hypothenemus hampei Ferrari 1867)

A ce stade de notre investigation, nous allons évaluer les propriétés insecticides des
huiles essentielles sur le scolyte adulte a travers des essais biologiques en laboratoire.
L’alternative de lutte recherchée ici se voulant avant tout respectueuse de
I’environnement, 2 méme de constituer une composante d’une approche de lutte
intégrée contre le scolyte, il est intéressant de connaitre 1’effet de ces huiles essentielles
ainsi que l'effet de I’huile de graine de neem sur ses deux principaux parasitoides
Cephalonomia stephanoderis (Betrem, 1961) (Hyménoptere: Bethylidae) et
Phymastichus coffea LaSalle (Hyménoptere: Eulophidae).

3.2.1- MATERIEL ET METHODE

3.2.1.1- Cadre expérimental et matériel utilisé

Les tests biologiques ont été réalisés dans le laboratoire d’entomologie de I’'Institut
Togolais de Recherche Agronomique, Zone Forestiere a Kpalimé dans la région
productrice de café, cacao située a 120 km au Nord-Ouest de Lomé. Le laboratoire

dispose d’une salle d’élevage équipée d’un thermometre et d’'un humidificateur.

Les populations naturelles d’H. hampei, C. stephanoderis et de P. coffea ont constitué le
matériel biologique. Les huiles essentielles d’A. pubescens, d’O. basilicum, d’O. canum,
d’O. gratissimum (Lamiaceae) et de C. schoenanthus (Poaceae) étudiées, I’huile de
graine de neem dont les caractéristiques physiques et chimiques sont présentées en
annexe 3 et I'insecticide commercial de référence, I’endosulfan (EC 500 g L'l) sont les
matieres actives utilisées. Le petit matériel de laboratoire comprenait les boites
d’élevage, les caisses d’émergence, un aspirateur a bouche (Fig. 25), les éprouvettes et
les béchers, ’aiguille a palper les insectes, une loupe et une micro-pipette de marque

Gilson, des flacons en verre, une toile moustiquaire et un chronometre.
3.2.1.2. Préparation de ’huile de graine de neem

Des graines de neem mires et séchées a 40 °C a I’étuve pendant trois jours ont été
décortiquées et vannées. Les amandes recueillies sont moulues a I’aide d’un moulin a
café. La pate obtenue est pétrie a la main avec quelques gouttes d’eau pour en extraire

I’huile (Agbodzavu, 2005).
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3.2.1.3- Collecte des insectes

Les stades larvaires des trois especes d’insecte se déroulent a I'intérieur des cerises de
caféier et seuls les individus aux stades adultes se déplacent et sont faciles a obtenir.
Pour cette raison, notre choix a porté sur le stade adulte des trois especes d’insecte. Les
cerises «scolytées» d’inter-campagnes sont d’abord récoltées dans les plantations des
paysans et sur les stations de I’Institut Togolais de Recherche Agronomique en zone
forestiecre. Elles sont ensuite placées dans les boites d’élevage et les caisses
d’émergence au laboratoire (Fig. 25). Enfin, a I'aide d’un aspirateur a bouche, les

insectes adultes qui émergent sont récupérés au fur et a mesure pour les tests

biologiques.

3.2.1.4- Préparation des doses de matiéres actives

La méthode des concentrations en série du laboratoire de phytopharmacie et de
médiateurs chimiques de 'INRA-Versailles a été adoptée pour le choix de la gamme
des doses (Bala, 1996). Les concentrations ont été déterminées suivant une progression
géométrique de raison r = 1,7782. Apres plusieurs tests préliminaires et pour chacune
des matieres actives, cinq concentrations 100 pg.mL", 180 pg.mL’, 320 pg.mL”,
560 pg.mL'l, 1000 ug.mL" ont été retenues. Elles sont préparées par dilution d’huile
essentielle brute ou d’huile de graine de neem dans I’eau distillée. Deux gouttelettes
d'agent tensio-actif émulsifiable "Akotoh" (savon indigiene) sont ajoutées a chaque

dilution pour réaliser une émulsion stable.

Des émulsions titrant 100 pg.mL’', 180 pgmL’', 320 pgmL’', 560 pgmL’,
1000 pg.mL™" d’endosulfan sont également préparées par dilution appropriée de la

formulation EC 500 g.L"' dans I’eau distillée.
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Figure 25- Matériel utilisé en tests biologiques : @ Boite d’élevage contenant des cerises,
@ Caisse d’émergence et @ Trois aspirateurs a bouche pour la récupération des insectes
émergeant

3.2.1.5- Conduite des essais biologiques en laboratoire

Un test de toxicité par contact direct, inhalation non exclue, d’huiles essentielles
étudiées, de I’huile de graine de neem et de I’endosulfan a été effectué sur des insectes

adultes. Ceux-ci, collectés a I’aide de I’aspirateur a bouche, sont introduits dans des
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flacons en verre (3 cm de diametre intérieur et 5 cm de hauteur) dont les parois internes
sont imprégnées au préalable de 100 uL de chaque concentration de produit testé.
L’unité expérimentale est constituée de 30 insectes adultes par flacon, produit, dose et

espece d’insecte et est en 5 répétitions.

N

La population naturelle de chaque espece d’insecte est soumise a 35 traitements
différents issus de la combinaison des niveaux des 2 facteurs (7 x 5 = 35 traitements).
Deux témoins absolus, I’eau distillée et 1'agent tensio-actif servant de ligne de base des
mortalités ont été parallelement réalisés. Les flacons contenant les insectes adultes sont
fermés a I’aide d’une toile moustiquaire fine et placés dans la salle d’élevage a 25°C et
a 60 % d’humidité relative suivant un dispositif completement randomisé. La durée
d’exposition des sujets est de 24 heures au bout desquelles les individus morts sont
dénombrés. Les mortalités ont été corrigées par rapport a la moyenne de la ligne de
base, mortalité moyenne des deux témoins absolus 1’eau distillée et I'agent tensio-actif,
en utilisant la formule d'Abbott (1925) recommandée par la FAO et ’OMS dans les

tests insecticides.

c__Aﬂ?—Ade
100 - Me

ol : Mc : mortalité corrigée (%),

x100

Mo : mortalité observée dans les lots traités (%)
Me : moyenne des mortalités issues des deux témoins négatifs eau distillée et agent tensio-actif (%)

3.2.1.6- Analyse statistique des données

Le traitement statistique des données a été réalisé en utilisant le logiciel STATISTICA
version 5.1 Module Switcher. Les produits et les doses ont été comparés entre eux a
travers les mortalités d’insectes qu’ils ont induites. Les écarts de mortalité étant
naturellement élevés chez les insectes, il a été nécessaire de procéder a des
transformations pour la normalisation des données afin de rendre le test de ségrégation
des moyennes sensible. Ainsi, les taux de mortalité corrigés ont été transformés par la
formule +arcsinus avant d’étre soumis 4 l'analyse de la variance. Le test de Newman et
Keuls a été utilisé pour la comparaison des moyennes de mortalité. Le niveau de

signification pour déterminer des différences entre les traitements est de P = 0,05.

La dose 1étale de chaque produit tuant 50 % de la population (DLsp) a été calculée par la

méthode des Probits de Finney (1971) a I’aide du programme Dslp version 4.5. 1l s’agit
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d’une analyse statistique faisant appel a des calculs log-probit difficiles a traiter
manuellement (Raymond, 1985). Elle implique des calculs que seul I’outil informatique
permet de réaliser. Les principales étapes du programme qui effectue rapidement ces

calculs sont présentées en annexe 4.

La détermination mathématique des DLsy ou autre indice de toxicité d’un produit
s'effectue a partir de courbes dose-réponse par des transformations mathématiques
permettant de calculer les divers parametres suite a la linéarisation des courbes. Pour
chaque dose de produit appliquée sur un groupe d’individus, on observe l'apparition
d'un effet. Les courbes dose-réponse sont établies en portant la fréquence d'apparition
de l'effet ou la proportion des individus qui manifeste cet effet (nombre d'individus
présentant l'effet par rapport au nombre total d'individus dans le groupe) en fonction de
la dose ou du logarithme de la dose. La fréquence d'apparition de I'effet recherché se
distribue d'une maniere statistique selon les lois de probabilité généralement gaussienne,
en fonction des doses données. Du fait méme de la nature biologique de la population, il
y a quelques individus treés sensibles, quelques uns, trés résistants et une majorité qui
réagit a des doses moyennes. La représentation graphique de ces fréquences prend
I'aspect d'une courbe en cloche (courbe de Gauss ou "Bell shaped curve"). Afin de
pouvoir extrapoler aux doses nulle et infinie, il est indispensable de linéariser la courbe
dose-réponse. La méthode des transformations en probits en fonction du logarithme de
la dose a un double avantage : il corrige I'asymétrie de la répartition des fréquences et
linéarise la courbe. La comparaison de plusieurs courbes pour diverses substances
permet d'appréhender leur toxicité, plus la pente sera forte, plus une légere modification
de la dose entrainera plus d’effet comme I’indique la pente A dans la figure 26. Une
faible variation de Log (DOSE) donne un fort changement de fréquence de l'effet. La
comparaison des courbes est utile pour comprendre la relative toxicité.

A
B
A

Figure 26- Courbe sigmoide dose — réponse

Remarque : A et B ont la méme DLs, mais 2 pentes différentes A est le plus dangereux car en
augmentant 1égerement la dose, on accroit de maniere importante 1’effet.
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Ce programme nous a permis, par traitement informatique, d’évaluer 1’éfficacité des

produits testés par le calcul de leur DLs.

3.2.2- RESULTATS ET DISCUSSION

Les taux de mortalité du scolyte du café en fonction des doses d’huiles essentielles et de
I’huile de graine de neem observés dans les tests biologiques sont présentés dans le

Tableau 48.

3.2.2.1- Effet de dose sur la mortalité d’ Hypothenemus hampei

Au regard des résultats (Tableau 48), les huiles essentielles d’A. pubescens,
d’O. basilicum, d’O. canum, d’0O. gratissimum (Lamiaceae) et de C. schoenanthus
(Poaceae) ont exprimé leur activité insecticide sur les populations naturelles
d’Hypothenemus hampei soumises aux différentes doses (Fig. 27). Les effets de ces
huiles essentielles sont assez proches de ceux de 1’endosulfan, I’insecticide commercial
actuellement utilisé au Togo contre le ravageur devenu résistant aux pyréthrinoides de
syntheése. L’activité insecticide de ces huiles essentielles sur le scolyte est également
comparable a celle de I’huile de graine de neem connue pour ses propriétés biocides

(Bruce et al., 2004 ; Okumu et al., 2007).

Tableau 48- Effet des différentes doses (ug.mL™") d’huiles essentielles, d’huile de neem et de
I’endosulfan sur la mortalité* d’H. hampei (en %)

Matieres actives

Dose
(ug.mL") ,

HE** d’A. HE d’0. HE d’0. HE d’0. HE de C. Huile de

pubescens  basilicum  canum  gratissimum  schoenanthus neem Endosulfan
1000 93,92a 91,96b  88,95c 88,74c 87,79¢ 88,67c 87,49¢
560 90,68b 68,02¢  60,71f 75,06d 34,271 60,05f 53,53¢g
320 54,57g 66,69  53,95¢g 46,97h 19,45j 47,04h 33,281
180 53,89¢g 32,821 18,19j 19,22j 17,98j 34,751 17,11j
100 16,83j 9,13k 8,65k 9,39k 9,30k 9,16k 9,34k

* Moyenne des répétitions (30 insectes adultes par répétition et 5 répétitions par traitement n = 150).

Les valeurs affectées d’'une méme lettre ne sont pas significativement différentes au seuil de 5 % selon le
test de Newman et Keuls.

** HE : huile essentielle
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L'analyse de la variance des données de mortalité en fonction du produit et de la dose
révele des différences de mortalité statistiquement significatives entre les traitements au
seuil de 5 % (Tableau 48). Elle indique, en revanche, qu’il n’y a pas de différence de
mortalité hautement significative entre les témoins absolus : 1’eau distillée et I'agent
tensio-actif. L'agent tensio-actif parait donc n’avoir pas d’effet significatif sur le scolyte.
Ce qui a permis de considérer la moyenne des deux témoins absolus comme la ligne de
base des mortalités. Les tests de ségrégation des moyennes conduisent a deux
principales observations : le taux de mortalité des scolytes croit avec la dose et varie

d’un produit a I’autre a une méme dose donnée (Han et al., 2006).
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Figure 27- Mortalité en % d’ Hypothenemus hampei en fonction des doses et produits testés

3.2.2.1.1- Dose — réponse (comparaison verticale)

L’endosulfan, I’huile de graine de neem et les huiles essentielles d’O. gratissimum et
d’O. canum ont présenté, a diverses doses, des différences d’efficacité hautement
significatives sur les populations de scolytes étudiées. Par contre, ’huile essentielle
d’A. pubescens exprime la méme efficacité aux doses de 180 et 320 ug.mL"' comme
I’huile essentielle d’O. basilicum aux doses de 320 et 560 pg.mL™" et I’huile essentielle

de C. schoenanthus aux doses de 180 et 320 u g.mL'1 au seuil de 5 % (Tableau 48).
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3.2.2.1.2- Produit et dose — réponse (comparaison linéaire)

L’analyse de la variance ne révele aucune différence de mortalité dans les populations
de scolyte soumises a I’endosulfan, a I’huile de graine de neem et aux huiles essentielles
de C. schoenanthus, d’O. gratissimum et d’0O. canum a la plus forte dose
(1000 pg.mL™"). A I’opposé, les huiles essentielles d’A. pubescens et d’O. basilicum
présentent a cette méme dose (1000 u g.mL'l) des différences d’efficacité significatives
(P =0,05). L’huile essentielle d’A. pubescens se révele statistiquement plus efficace a la
plus forte dose de 1000 ug.mL"' que les autres produits (Tableau 48). Les tests de
ségrégation des moyennes de mortalit¢é indique aussi que [’huile essentielle
d’O. basilicum a la dose de 1000 p g.mL'1 et ’huile essentielle d’A. pubescens a la dose

de 560 ng.mL" présentent des effets significativement assez proches.

A la dose de 180 pg.mL’l, I’endosulfan et les huiles essentielles de C. schoenanthus,
d’O. gratissimum et d’O. canum ne présentent aucune différence d’efficacité entre elles
au seuil de 5 % (Tableau 48). La ségrégation des moyennes indique également que
I’effet de I’huile essentielle d’A. pubescens a la dose de 100 ug.mL™" est assez proche de
ceux de I’endosulfan et des huiles essentielles de C. schoenanthus, d’O. gratissimum et

d’O. canum a la dose de 180 pg.mL'l.

A Texception de I'huile essentielle de C. schoenanthus, toutes les autres huiles
essentielles et I’huile de graine de neem se sont révélées plus toxiques pour le scolyte
que I’insecticide commercial, I’endosulfan. Les tests statistiques de ségrégation des
moyennes de mortalité des scolytes indiquent que 1’huile essentielle d’A. pubescens
parait la plus intéressante suivie de I'huile essentielle d’O. basilicum (P = 0,05)

(Fig. 27).

Par ailleurs, la littérature rapporte que les composés majoritaires identifiés dans les
huiles essentielles étudiées posseédent des activités insecticides. En effet, Kim et Ahn
(2001) ont démontré I’activité insecticide de I’estragole et de la fenchone sur trois
coléopteres des stocks de denrées alimentaires : le charancon du riz (Sitophilus oryzae
Linnaeus, 1763), la bruche chinoise (Callosobruchus chinensis Linnaeus, 1758) et le
lasioderme du tabac (Lasioderma serricorne Fabricius, 1792). L’activité insecticide du
linalol a été démontrée sur le pou de téte (Pediculus humanus Linnaeus, 1758) Capitis

par Yang et al. (2005). Le terpinéol, le thymol et le linalol ont montré leurs effets 1étaux
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sur le coléoptere la bruche du haricot (Acanthoscelides obtectus Say, 1831) (Regnault-
Roger et Hamraoui, 1995). Hummelbrunner et Isman (2001) ont rapporté 1’efficacité du
thymol comme insecticide de contact sur Iépidoptere Spodoptera litura
(Fabricius, 1775). Le terpinen-4-ol a causé 100 % de mortalité de charancon du blé
(Sitophilus granarius Linnaeus, 1758) a des doses de 0,5 ; 0,75 et de 1 pL/l apres 12 h
d'exposition (Kordali et al., 2006). La pipéritone est reconnue comme toxique pour les
adultes de la bruche du niébé (Callosobruchus maculatus Fabricius, 1775) et inhibe

également le développement larvaire de I’espece (Ketoh et al. 2006).

3.2.2.2- Effet des produits et doses sur les parasitoides

Les effets des produits testés ont ét€ mieux observés sur le parasitoide Cephalonomia
stephanoderis que sur le parasitoide Phymastichus coffea. Les taux de mortalité

observés sont présentés dans les Tableaux 49 et 50.

3.2.2.2.1- Mortalité du parasitoide Phymastichus coffea

Les données de mortalité observées dans les populations du parasitoide Phymastichus
coffea soumises aux différents tests sont dichotomiques, assez élevées et proches les

unes des autres quel que soit le produit et la dose (Tableau 49).

Tableau 49- Effet des différentes doses d’huiles essentielles, d’huile de neem et de 1’endosulfan
sur la mortalité* de P. coffea (en %)

Matieres actives

Dose
pgmL!' HE dA. HE d0. HE 0. HE d0. HE de C. Huile de

pubescens  basilicum canum gratissimum  schoenanthus neem Endosulfan
1000 98,98 99,19 96,81 97,99 98,99 97,64 98,48
560 96,78 96,77 96,22 97,54 98,99 96,86 99,99
320 97,88 98,99 95,80 96,70 89,99 98,60 96,99
180 97,43 89,99 97,45 98,08 97,80 96,40 98,99
100 98,13 97,73 96,30 99,99 98,56 96,21 97,99

** HE : huile essentielle

La mortalité des témoins traités a 1’eau distillée est aussi €levée et assez proche de celle
des populations soumises aux différents produits. Nous n’avons donc pas obtenu assez
de données crédibles sur la mortalité de P. coffea pouvant nous permettre de réaliser des

analyses statistiques et aboutir a des conclusions fiables.
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La non fiabilité des données de mortalité sur P. coffea serait liée a la courte longévité du
parasitoide. En effet, le cycle de développement de P. coffea dure environ 30 jours.
Cependant, la longévité des adultes n’est que de 2 jours pour les males et 3 jours pour
les femelles (Feldhege, 1992 ; Lépez-Vaamonde et Moore, 1998). Les sujets utilisés
dans les tests expérimentaux proviennent de leur habitat naturel et non d’un élevage
controlé. De ce fait, il nous a été difficile de maitriser les parametres biologiques des

populations de Phymasthichus coffea testées.

3.2.2.2.2- Mortalité du parasitoide Cephalonomia stephanoderis
La sensibilité du parasitoide Cephalonomia stephanoderis aux produits testés croit avec

la dose (Tableau 50 ; Fig. 28).

Tableau 50- Effet dose de cinq huiles essentielles, de I’huile de graine de neem et de
I’endosulfan sur la mortalité* de Cephalonomia stephanoderis (en %)

Dose Matiéres actives
pg.mL’!
HE** d’A. HE d’0. HE d’0. HE d’0. HE de C. Huile de
pubescens  basilicum canum gratissimum schoenanthus neem Endosulfan
1000 35,441 41,06j 32,5%h 36,121 24,63¢ 20,15f 33,0%9h
560 33,02h 40,13j 23,93¢ 24,05g 19,56f 13,30d 32,8%h
320 20,11f 15,88e 16,03e 3,38b 15,91e 10,02c 24.51g
180 10,37c 13,82d 13,57d 3,07b 10,24c I,11a 19,68f
100 9,98¢c 10,18c 13,16d 2,97b 3,79b 0,91a 13,24d

* Moyenne des répétitions (30 insectes adultes par répétition et 5 répétitions par traitement n = 150). Les
valeurs affectées de mémes lettres ne sont pas significativement différentes au seuil de 5 % selon le test
de Newman et Keuls.

** HE : huile essentielle

La ségrégation des moyennes montre que [’efficacité de 1’huile essentielle de
C. schoenanthus dépend de la dose au seuil de 5 %. A 1’opposé, I’huile essentielle d’O.
gratissimum n’a pas exprimé de différence d’efficacité aux doses de 100, 180 et
320 pg.mL" tout comme 1’huile de graine de neem et les huiles essentielles d’O. canum
et d’A. pubescens aux doses de 100 et 180 pg.mL". L’huile essentielle d’O. basilicum et
I’endosulfan n’ont pas présenté de différence d’efficacité aux doses de 560 et

1000 pg.mL™" au seuil de 5 %.
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L’huile de graine de neem s’est révélée la plus intéressante parce qu’elle est la moins

toxique pour le parasitoide Cephalonomia stephanoderis (Fig. 28).

45 -
40 - —

30 ~
25 A
20 ~
15 -

S |

Mortalité (%)

100 180 320 560 1000

Dose (en ppm)
O A. pubescens O 0. basilicum O 0. canum O O. gratissimum

O C. schoenanthus O Huile de neem 8 Endosulfan

Figure 28- Mortalité de Cephalonomia stephanoderis en fonction des produits et doses

3.2.2.3 - La dose létale causant 50 % de mortalité des populations d’Hypothenemus
hampei et du parasitoide Cephalonomia stephanoderis soumises aux tests

3.2.2.3.1 - La dose létale causant 50 % de mortalité dans la population de scolyte
(Hypothenemus hampei)

Les valeurs de la DLsy (Tableau 51) montrent que 1’huile essentielle d’A. pubescens
présente la plus faible DLsj vis-a-vis du scolyte du café soit 220 pg.mL'1 contre 280
ug.mL” pour I'huile essentielle d’O. basilicum, 320 pg.mL™" pour I'huile essentielle
d’0. canum, 350 pg.mL" pour I’huile essentielle d’O. gratissimum, 570 pg.mL™"' pour
I’huile essentielle de C. schoenanthus et 450 pg.mL'1 pour I’insecticide chimique,
I’endosulfan. L’huile essentielle d’A. pubescens parait la plus efficace contre le scolyte
avec la plus faible valeur de DLs, de 220 pg.mL™. Cette efficacité de I’huile essentielle

d’A. pubescens s’est déja dégagée a travers les résultats d’analyse statistique des

données de mortalité du scolyte en fonction des produits et des doses (Tableau 48).

La DLsy de I’endosulfan d’une valeur de 450 ppm observée ici est assez proche de la
réponse de différentes souches de scolyte en Nouvelle Calédonie ou la dose de 400

ppm était discriminante dans la séparation des phénotypes résistants des phénotypes
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sensibles (Brun et al., 1990). Les mémes auteurs ont noté une augmentation de la
mortalité de 13,3 a 35,6 % au sein des populations résistantes pour un accroissement de

la dose de 20 fois soit 400 ppm a 8 000 ppm.

Une étude d’évaluation de la sensibilité du scolyte (Hypothenemus hampei F.) a
I'endosulfan sur des bases enzymatiques et génétiques devrait contribuer a une meilleure
connaissance de la proportion d’individus résistants et a la distribution de cette

population au Togo.
3.2.2.3.2 - La dose létale tuant 50 % de la population de Cephalonomia stephanoderis

Les valeurs de DLsy (Tableau 51) des huiles essentielles vis-a-vis du parasitoide
C. stephanoderis sont de 1100 pgmL' pour O. basilicum, 1510 pg.mL' pour
O. gratissimum, 1690 pg.mL"' pour A. pubescens, 3620 ug.mL’' pour O. canum et
4700 pg.mL’ pour C. schoenanthus contre 2400 pg.mL"' pour l’endosulfan et
4850 pg.mL" pour I’huile de graine de neem.

On observe que les taux de mortalité du ravageur hypothenemus hampei et de son
parasitoide Cephalonomia stephanoderis et les valeurs de la DLsy des produits testés
sont inversement proportionnels. Une logique se dégage entre les résultats d’analyse

statistique des données de mortalité et les valeurs de la DLs.

3.2.2.3.3- Effet produit-dose comparé sur Hypothenemus hampei et son parasitoide
Cephalonomia stephanoderis

L’examen comparatif des taux de mortalités observés dans les populations du ravageur
et de son parasitoide C. stephanoderis soumises aux différentes doses de produits testés
révele visiblement que la mortalité des scolytes est plus élevée que celle du parasitoide.
L’huile de graine de neem se révele la moins toxique pour le parasitoide
C. stephanoderis que 1’huile essentielle d’O. gratissimum qui I’est moins que les huiles
essentielles, de C. schoenanthus, d’O. canum, d’A. pubescens, et d’O. basilicum

(Tableau 51).
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Tableau 51- DLs, d’huiles essentielles, de I’huile de graine de neem et de I’endosulfan

(ug.mL™)
Matieres actives
Matériel biologique (ravageur
scolyte du café et son HE HE HE HE HE H
parasitoide Ap. O.b. O.c. O.g C.s. neem Endo
Hypothenemus hampei
(Coléoptere)
(+) 220 280 320 350 570 340 450
Cephalonomia stephanoderis
(Hyménoptere)
(-) 1690 1100 3620 1510 4700 4850 2400

Les signes positifs (+) et négatifs (-) affectés respectivement aux especes & l’intérieur du tableau
définissent la sensibilité du scolyte et de son parasitoide Cephalonomia stephanoderis aux produits testés.
Le signe positif signifie plus sensible et le signe négatif moins sensible aux produits. Par rapport aux
DL50 observées, le signe négatif est affecté au parasitoide étant donné qu’il est moins sensible aux
produits et le signe positif au scolyte qui en est plus sensible.

En général, les huiles essentielles étudiées sont moins toxiques pour le parasitoide
C. stephanoderis que pour le scolyte. La sélectivité des huiles essentielles visiblement
observée dans cette étude concorde avec celle de Chiasson et Beloin (2007) qui ont déja
mis en évidence ’action sélective d’huile essentielle d’origine végétale vis-a-vis des
parasitoides et prédateurs. Le FACIN, un produit a base d’huile essentielle d’herbe du
genre Chénopode, originaire de I’ Amérique Centrale, est peu toxique pour le parasitoide
adulte des pucerons, Aphidius colemanii (Viereck) et pour les prédateurs des acariens
(les tétraniques), Amblyseius fallacis (Garman) et Phytoseiulus persimilis (Athias-

Henriot) (Chiasson et Beloin, 2007).

La sensibilité du scolyte (H. hampei) a I’huile de graine de neem est plus élevée que
celle du parasitoide C. stephanoderis. Ce qui dénote la sélectivité des extraits végétaux
naturels qui tuent heureusement plus le ravageur que son ennemi naturel. L’huile de
graine de neem parait la plus sélective. Ces observations recoupent celles contenues
dans la littérature (Simmonds et al., 2002 ; Lyon et al., 2003) indiquant que le neem
semble ne pas étre toxique pour certains parasitoides appartenant a l'ordre des
hyménopteres. Les parametres habituellement étudiés dans les tests d’évaluation de
I’effet du neem sur les parasitoides sont : le niveau du parasitisme, la survie des adultes
(mortalité), le développement, passage du stade larvaire au stade adulte, la durée de vie
et ’appétence. Simmonds et al. (2002), ont testé deux formulations de neem (un extrait

brut a 1’éthanol dosant 1 % d’azadirachtine et Azatin EC, 3 % d’azadirachtine) sur le

parasitoide Encarsia formosa et son hote, la mouche blanche ou aleurode des serres

125



(Trialeurodes vaporarium, Hémiptere) (un parasite de la tomate et du haricot vert). Ils
ont conclu n’avoir pas observé d’effet toxique des deux formulations du neem sur les
adultes d’E. formosa. Lyon et al. (2003) ont démontré que les produits qui contiennent
de l'azadirachtine a des concentrations fonctionnelles ont un effet minimal sur
Trichogramma minutum lorsqu’ils sont utilisés pour le controle de Ephestia kuehniella

(parasite de la farine de grains de céréales).

D’une maniere générale, tous les extraits végétaux testés affectent plus le ravageur
hypothenemus hampei que son parasitoide Cephalonomia stephanoderis. De ce fait, ils
peuvent etre compatibles au programme de gestion intégrée des populations du scolyte,
application d’insecticides a base de I’huile de graine de neem ou a base d’huiles
essentielles étudiées en association avec la lutte biologique dans les plantations

caféieres.

CONCLUSION

Les cinq especes végétales aromatiques locales étudiées dans ce travail ont donné des
huiles essentielles riches en composés a activité insecticide avérée : les chimiotypes a
linalol/fenchone, a estragole, a terpinéol/linalol, a thymol/ortho-cymene/y-terpinene et a
pipéritone/2-caréne. Le type a linalol/fenchone est mis en évidence ici pour la toute

premiere fois du moins a notre connaissance.

Les résultats des tests biologiques montrent que les huiles essentielles des plantes
aromatiques de la flore locale, répandues par ailleurs en Afrique de 1’Ouest, présentent
une activité insecticide relative vis-a-vis du scolyte et de son parasitoide
C. stephanoderis. Fort logiquement, le pourcentage de mortalité croit avec la dose, varie
suivant le matériel végétal et dépend de la sensibilité de I’espece d’insecte. Toutes les
huiles essentielles et I’huile de graine de neem sont visiblement plus toxiques pour le
ravageur H. hampei que pour le parasitoide C. stephanoderis. La sélectivité exprimée
par les essences est un parametre trés intéressant. A I’exception de 1’huile essentielle de
C. schoenanthus, toutes les autres huiles essentielles et 1’huile de graine de neem sont
plus toxiques pour le ravageur que I’insecticide commercial, I’endosulfan. Ces résultats
permettent de penser que ces extraits végétaux que 1’on est en mesure de produire
localement pourraient remplacer dans les petites exploitations rurales les produits

chimiques fort dangereux et coiliteux. Contrairement aux insecticides chimiques a une
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seule cible moléculaire, les insecticides naturels sont constitués de plusieurs composés a
mécanismes d’action multiples, ce qui peut retarder 1’apparition de populations

résistantes quant a leur utilisation en agriculture.

127



CONCLUSION GENERALE

PERSPECTIVES
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L’utilisation intensive des produits phytosanitaires et tout particuliecrement des
pesticides dans la protection des cultures n’a pas épargné le Togo. Depuis 1’époque
coloniale, des pesticides organochlorés connus comme le DDT, I’aldrine, la dieldrine,
I’endrine, 1’heptachlore, le lindane ou I’endosulfan ont été utilisés pour protéger les
plantations de caféier et de cacaoyer et la culture cotonnicre contre leurs ravageurs
respectifs. La forte rémanence de ces matieres actives qui était associée a leur efficacité
est aujourd’hui a I’origine de leur interdiction totale en agriculture en raison des risques
encourus en santé humaine et par I’environnement. Afin d’évaluer le niveau des effets
néfastes de ces substances chimiques, I’établissement d’un bilan environnemental est
apparu comme une phase préalable. Ainsi dans le cadre de cette these, nous avons
contribué a 1’évaluation de la contamination des compartiments environnementaux (eau,
sol, sédiment) et des cultures (alimentaires ou industrielles) par les pesticides
organochlorés (DDT, aldrine, dieldrine, endrine, heptachlore, lindane et endosulfan),

plus particulierement en zone de culture du café, du cacao et du coton au Togo.

Les résultats du bilan environnemental révelent la présence de DDT, DDD, DDE,
aldrine, dieldrine, endrine, heptachlore, heptachlore époxyde, lindane, a-endosulfan et
B-endosulfan dans les matrices étudiées : sol, sédiment, eau de rivieres et de puits, grain
de mais, graines de niébé et de café et feve de cacao. Si la contamination des sols au
Togo est comparable a celle constatée dans d’autres pays d’Afrique, voire plus faible,
elle marque une différence entre molécules issues de traitements anciens (DDT) et
molécules d’usage récent (endosulfan) posant le probleme de la pertinence du contrdle
des prédateurs de grandes cultures comme le café, le cacao ou le coton par les
organochlorés. L’approche par le taux de métabolisation de ces dérivés montre des
différences notoires entre produits et parcelles cultivées. Les sites étatiques (stations
agronomiques) s’averent plus biodynamiques que les sites de petits cultivateurs sans
possibilité de privilégier un meilleur respect de la 1égislation ou une meilleure conduite
des pratiques culturales tant le gisement en organochlorés dans ces sols est important.
Cette contamination des sols peut étre suivie dans les sédiments et les eaux. L’approche
sédimentaire montre que cette contamination est bien en relation avec les pratiques
agricoles du bassin versant étudié. Dans le lit de la riviere, les pesticides sont liés a la
phase organique fraichement emportée, alors que le sédiment de la retenue « au fil de
I’eau » se caractérise par une adsorption sur les particules fines minérales plus lourdes.

Les teneurs en pesticides organochlorés étant plus élevées dans les sédiments que dans
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les eaux, ceux-ci semblent constituer ici un réservoir potentiel de pollution pour
I’environnement. Comme les eaux de rivicres et de puits servent d’eau de boisson pour
les populations, leurs teneurs en résidus de pesticides organochlorés étudiés ont été tout
particulierement suivies et les résultats indiquent globalement qu’elles sont supérieures
aux normes de potabilité de I’eau recommandées par I’OMS et I’Union Européenne. Sur
les échantillons analysés, I’eau se caractérise par des rapports métabolique ou
isométrique spécifiques aux bassins versants suivis sans étre systématiquement en lien
direct avec les matrices précédentes (sol ou sédiment) tant pour les eaux de surfaces que

les eaux de puits.

En comparaison avec les valeurs indiquées nocives ou trouvées en d’autres lieux dans la
sous-région Ouest Africaine, on peut dire que celles mesurées dans les feves de cacao
et les grains de mais sont faibles et ne représentent pas un danger immédiat pour
I’Homme. A 1’'inverse, les teneurs du café en dieldrine, endrine et lindane sont
supérieures aux LMRE selon la réglementation européenne en vigueur. Les
concentrations de dieldrine, endrine, heptachlore époxyde, a-endosulfan et B-endosulfan
dans les grains de niébé excedent les valeurs de LMRE appliquées en France pour
d’autres haricots. Les rapports métaboliques et isométriques montrent que la
contamination des denrées de premicre nécessité (mais et niéb€) est en étroite relation
avec celle de I’eau ou celle du sol en fonction des types d’exploitation (station
agronomique ou milieu paysan) démontrant I’importance des pratiques agricoles. Il est a
noter que c’est cette composante de 1’alimentation qui contribue le plus a des valeurs

fortes alors que I’eau serait la premiere incriminée naturellement.

Nous sommes donc en mesure de dire que les risques d’exposition environnementale
des populations aux pesticides polluants organiques persistants existent bel et bien au
Togo. Le premier état des lieux réalisé dans cette étude doit étre poursuivi sur
I’ensemble du territoire afin d’identifier les zones a haut risque encore non identifiées.
Apres ce bilan environnemental qui souligne I’importance des pratiques agricoles
actuelles, la recherche d’alternatives a 1’utilisation de ’endosulfan dans la culture du
café a été menée a travers 1’évaluation de 1’activité insecticide des huiles essentielles de
cinq plantes aromatiques locales et de 1’huile de la graine de Neem sur le Scolyte H.
hampei. Nous avons ainsi pu montrer pour la premiere fois que les huiles essentielles

d’A. pubescens, d’O. basilicum, d’O. canum, d’O. gratissimum (Lamiaceae) et C.
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schoenanthus (Poaceae) et ’huile de graine de Neem ont une toxicité pour le Scolyte

des fruits du caféier.

A la plus forte dose testée (1000 pg.mL™), les pesticides naturels ont entrainé des taux
de mortalité atteignant ou dépassant 90 %. Les pesticides naturels testés ont montré des
doses 1étales pour le scolyte DLsy comprises entre 220 4 570 pug.mL™ comparables 2 la
DLs de I’insecticide commercial, I’endosulfan qui était de 450 ppm. L’huile essentielle
d’A. pubescens s’est révélée la plus intéressante avec une DLsy de 220 pg.mL™" et une
plage d’activité plus longue. Si les effets 1étaux de ces huiles essentielles sur le
parasitoide Phymastichus coffea n’ont pas pu étre bien observés en raison de la courte
longévité des adultes, toutes les huiles essentielles et I’huile de graine de neem testées
ont présenté une sélectivité vis-a-vis du parasitoide Cephalonomia stephanoderis. Elles
sont visiblement plus toxiques pour le scolyte H. hampei que pour le parasitoide
C. stephanoderis. Les tests biologiques ayant porté sur des sujets issus de leur habitat
naturel, les résultats de ces tests permettent d’envisager un passage au terrain méme s’il
est difficile de maitriser les parametres biologiques des populations sauvages étudiées.
Ces tous premiers résultats sur 1’efficacité des huiles essentielles de certaines plantes
aromatiques a huiles essentielles de la flore locale et celle de I’huile de graine de neem a
combattre effectivement le scolyte du café sont forts prometteurs pour que se poursuive

la recherche entamée dans ce domaine de 1’utilisation d’extraits végétaux locaux.
Ainsi, les perspectives ouvertes par ce travail portent sur plusieurs domaines:
* Diminution de la pression des produits phytosanitaires sur I’Environnement:

- meilleure connaissance de leur usage par le contr6le des matieres actives qui
arrivent au Togo pour s’assurer de la qualité et de 1a conformité des formulations

insecticides en particulier, sachant qu'un marché parallele transfrontalier existe,

- mise en place de pratiques culturales plus efficaces pour la dégradation de

dérivés persistants:

o) détruire les vieilles souches de caféier contenant des insecticides

organochlorés,
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o favoriser les processus de dégradation par des études de la dynamique
de la microflore des sols tropicaux et de sa capacité a dégrader les

pesticides persistants.

* Controle des denrées premieres café, cacao et de leurs produits dérivés (matieres

grasses de cacao (beurre de cacao),

* Etudes de stratégies d’information et de formation des populations pour augmenter le
niveau de prudence et encourager les interdictions des pesticides polluants organiques
persistants (POPs) nécessaires pour répondre a la question d’un public non encore averti
a notre connaissance des risques que les pesticides POPs représentent pour la santé

humaine,

*Développement de la filiere des huiles essentielles dans le cadre de la protection des

cultures et des personnes.

Le potentiel scientifique des différents chimiotypes des huiles essentielles est loin d’étre
épuisé. La sélectivité des huiles essentielles vis-a-vis du ravageur H. hampei et de son

parasitoide C. stephanoderis est particulierement surprenante.

- des études de mécanisme d’action des huiles essentielles et de leurs constituants
majoritaires sur les arthropodes permettront de comprendre la question de
sélectivité vis-a-vis du ravageur qui est un coléoptere et de son parasitoide, un

hyménoptere,

- des études spécifiques de corrélation entre 1’efficacité insecticide et le
chimiotype des huiles essentielles aideront a répondre a la question de choix de

type d’huile essentielle.

- la conduite des essais en plein champ sur station et en milieu paysan permettra
de confirmer ou d’infirmer nos résultats qui ne sont qu’issus des tests en

laboratoire.
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- ANNEXE 1-
LISTE DE QUELQUES METHODES D’ANALYSE NORMALISEES
1.1- Prélevement ou échantillonnage d’eau

Les opérations de prélevement ou d’échantillonnage d’eau peuvent étre faites selon les
normes AFNOR : NF ISO 5667-1 (1980), NF ISO 5667-2 (1991) et NF ISO 5667-3
(1994).

Domaine d’application

Les directives générales sur les précautions a prendre pour conserver et transporter des
échantillons d’eau sont particulierement applicables lorsque un échantillon, localisé ou

composite, ne peut étre analysé sur le site de prélevement.
Principe

L’utilisation de flacons en verre brun est recommandée. Ceux ci doivent &tre
préalablement nettoyés a 1’aide de détergent, rincés a 1’eau déminéralisée, séchés a
105 °C, rincés a I’aide du solvant choisi pour I’extraction et séchés a nouveau sous
courant d’air ou d’azote purifié. Il est recommandé d’ajouter le solvant d’extraction
dans le flacon au moment du prélevement. Les échantillons sont ensuite conservés a une
température comprise entre + 2 °C et + 5 °C, a 'obscurité, et analysés dans les

24 heures suivant le prélevement.
Interférences

Les phtalates qui pourraient étre introduits par I’emploi de flacons en matiere plastique

sont générateurs d’interférences analytiques.
Les phthalates

Les phtalates sont un groupe de produits chimiques apparentés du point de vue de leur
structure a 1’acide organique connu sous le nom d’acide phtalique. IlIs sont composés
d'un noyau benzénique et de deux groupements carboxylates placés en ortho et dont la
taille de la chaine alkyle peut varier. Ce sont des additifs utilisés couramment dans les

matieres plastiques et d’autres matériaux, principalement pour les rendre souples et
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flexibles. L’utilisation en tant que plastifiant représente 90 % des applications des
phthalates. De ce fait, ils se retrouvent dans diverses matieres plastiques, en particulier
le PVC, dans les revétements en vinyle, les rideaux de douche, certains sacs plastiques
et joints d’étanchéités souples, les couches, les jouets souples d'importation et méme
dans de nombreux matériels médicaux (poche de sang, cathéter, gants...). En revanche,
des effets ont ét¢ démontrés en ce qui concerne les problemes de fertilité ou de
croissance chez les enfants exposés a de fortes doses en période prénatale ou néonatale.
Les phthalates sont reconnus pour étre des perturbateurs endocriniens. Leur utilisation
dans les emballages alimentaires est tres réduite en Europe en raison de la

réglementation.

1.2- Prélevement ou échantillonnage de sol

Les opérations de prélevement ou d’échantillonnage de sol peuvent étre réalisées
suivant les normes AFNOR - NF X 31-100 (1992), AFNOR : NF ISO 10381-1
(X 31-008-1) (mars 2003), NF ISO 10381-2 (X 31-008-2) (mars 2003), et NF ISO
10381-4 (X 43-008-4) (octobre 2003).

Domaine d’application

Les échantillons de sol présentent souvent une grande variabilité géologique en plus de
la variabilité des types de polluants et une hétérogénéité de distribution de leur
concentration a I’échelle du lieu. Le prélevement des sols doit donc faire 1’objet de
stratégies et de plans d’échantillonnage qui ne s’appliquent pas dans le cas des autres

matrices.

Principe

La qualité du résultat analytique dépend directement de celle de 1’échantillon. Tout
risque d’interférence de la technique de prélevement sur 1’intégrité et la représentativité

de I’échantillon doit étre minimisé.

1.3- Preé-traitement des échantillons de sol

Les opérations de pré-traitement des €chantillons de sol peuvent €tre faites suivant les

dispositions de normes AFNOR : NF ISO 14507 (septembre 2003).
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Domaine d'application

AFNOR-Norme NF ISO 14507 (septembre 2003) définit une méthode de pré-traitement
des échantillons de sol en laboratoire avant la détermination des contaminants
organiques. Le pré-traitement décrit dans la norme a pour but de préparer un échantillon
pour essai dans lequel la concentration de contaminant est aussi proche que possible de

celle du sol d’origine.
Principe

Pour la détermination des composés peu volatils (composés ayant un point d’ébullition
supérieur a 300° C, pour une pression de 101 kPa), les sous-échantillons pour essai sont
prélevés sur 1’échantillon initial et subissent un broyage cryogénique avec criblage a
1 mm. Le résultat est ensuite extrait selon la procédure analytique spécifique décrite
dans la norme ISO/DIS 10382. S’il faut des échantillons composites, des extraits
d’échantillons individuels sont mélangés. Les échantillons broyés doivent étre

conservés a I’obscurité entre + 2° C et + 5° C et engagés en analyse avant 10 jours.

1.4- Dosage de pesticides organochlorés et de polychlorobiphényles

Les opérations de dosage de pesticides organochlorés et des polychlorobiphényles
(PCB) dans les matrices environnementales peuvent &tre faites suivant les

normes AFNOR-ISO et EPA.

1.4.1- AFNOR - Norme NF ISO 6468 (1997)

Domaine d’application

La méthode est applicable aux eaux ne contenant pas plus de 0,05 g.L"' de matiéres en

suspension. La limite de détection se situe entre 1 et 50 ng.L'1 suivant le congénere

considéré.
Principe

Une extraction liquide/liquide est réalisée a 1’aide d’un solvant, hexane, heptane ou
éther de pétrole. Il est recommandé d’effectuer 1’extraction dans le récipient
d’échantillonnage, par agitation dudit récipient (flacon) ou a l’aide d’un barreau
magnétique. L’extraction étant peu sélective, il peut s’avérer nécessaire, lorsque I’on

traite des échantillons chargés, de procéder a une purification destinée a éliminer les
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substances indésirables co-extraites afin de minimiser les interférences. Cette

purification pourra étre effectuée par percolation de I’extrait sur:
¢ colonne alumine/nitrate d’argent pour éliminer les composés polaires,
e colonne de gel de silice pour séparer les pesticides et les phtalates.

L’extrait purifié est ensuite concentré et analysé par chromatographie en phase gazeuse
équipée d’un détecteur a capture d’électrons (ECD). Dans tous les cas, il convient de
réaliser un essai a blanc sur de 1’eau pure et de déterminer le rendement d’extraction /

purification.
Interférences

Les PCB sont en général présents en tres faibles quantités dans les eaux : une des
principales sources d’interférences est la contamination en cours d’extraction. Les
phtalates ont une réponse importante sur les détecteurs cités : il est important d’éviter
tout contact de I’échantillon avec des récipients ou des objets en matiere plastique. Il
convient également de confirmer la présence de PCB, soit par I’utilisation de colonnes
de polarités différentes en détection ECD, soit par une identification par 1’intermédiaire

du spectre de masse.

1.4.2- AFNOR — Norme NF ISO 10382 (mars 2003)

Domaine d'application

La méthode est utilisée pour déterminer une liste de pesticides organochlorés et de PCB
dans les sols et les sédiments. La limite de quantification dépend de la matrice et est de

042a3,1 mg.kg'1 pour les sols et 0,2 2 1,5 mg.kg"' pour les sédiments.
Principe

Apres pré-traitement, 1’échantillon est extrait avec un solvant hydrocarboné. L’extrait
est concentré puis purifié a travers une colonne remplie d’alumine afin d’éliminer les
composés polaires. L’éluat est concentré, puis le soufre élémentaire est retiré par un
traitement a 1’hydrogénosulfate de tétrabutylammonium. Une séparation fractionnée sur

colonne de gel de silice permet d’éliminer les pesticides organochlorés les plus polaires.
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L’extrait purifié est ensuite analysé par chromatographie en phase gazeuse avec

détection par capture d’électrons (ECD).
Interférences

Les interférences sont essentiellement dues a des contaminations par des flacons non
adaptés ou a des contaminations croisées lors de 1’étape de préparation au laboratoire.
Les phtalates ont une réponse importante sur le détecteur ECD. Ils sont éliminés lors de

la purification par élution fractionnée sur colonne de gel de silice.

1.4.3- AFNOR - XP X 33-012 (2000)
Domaine d'application

La méthode est utilisée pour déterminer une liste d’Hydrocarbures aromatiques
polycycliques (HAP) et de Polychlorobiphényles (PCB) dans les boues susceptibles de

faire I’objet d’un épandage sur des sols.

Principe

Les PCB contenus dans les boues sont extraits par une des trois méthodes suivantes:
e extraction au Soxhlet a I’aide d’un mélange hexane/acétone,

e extraction en milieu ouvert ou fermé par chauffage aux micro-ondes,

e extraction a chaud sous pression (ASE).

Apres concentration, reprise a 1’hexane et si nécessaire purification, I’analyse des
extraits est réalisée par chromatographie en phase gazeuse avec détecteur a capture

d’électrons et/ou spectrometre de masse.
Interférences

Les composés présents dans les boues pouvant conduire a des interférences sont

nombreux : il est possible de les éliminer par purification:
e percolation sur colonne de FLORISIL® (élimination des composés polaires);

e percolation sur colonne d’alumine basique (élimination des composés acides) ;

159



e séparation sur gel de silice ;

e traitement a I’acide sulfurique (élimination des composés saponifiables) ;

e traitement a ’hydrogénosulfate de tétrabutylammonium ou au cuivre (élimination

du soufre libre) ;

choc thermique (élimination des paraffines chlorées).

Il convient également de confirmer la présence de PCB, soit par ’utilisation de
colonnes de polarités différentes en détection ECD, soit par une identification par

I’intermédiaire du spectre de masse.

1.4.4- MA. 403 - P. Ocl 4.0 (CEAEQ, 2002)

Domaine d’application

La Méthode d’ Analyse Approuvée, MA. 403 — P. Ocl 4.0, s’applique a la détermination
des insecticides de type organochloré dans les eaux souterraines, I’eau de surface et

I’eau potable.
Principe

Les pesticides organochlorés sont extraits de I’échantillon liquide avec du
dichlorométhane et, ensuite, deux fois avec de 1’hexane. Les extraits sont combinés et
concentrés a un petit volume. L’extrait concentré est dosé par chromatographie en phase
gazeuse couplée a un spectrometre de masse. Les concentrations des pesticides de type
organochloré contenus dans 1’échantillon sont calculées en comparant les surfaces des
pics des produits de I’échantillon a celles obtenues avec des solutions étalons de

concentrations connues.
Interférences

Les interférences peuvent étre causées par des contaminants contenus dans les solvants,
les réactifs, la verrerie ou les appareils de préparation. Tous les solvants, les réactifs et
les appareils doivent étre vérifiés régulicrement par 1’analyse de solutions témoins. Les
interférences causées par une contamination peuvent survenir lorsqu’un échantillon qui

contient une faible concentration de pesticides de type organochloré est dosé
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immédiatement apres un échantillon dont la concentration en pesticides organochlorés
est plus élevée "effet de mémoire". Pour éliminer cet effet de mémoire apres dosage
d’un échantillon dont la concentration en pesticides est trés élevée, on procede a

I’injection d’isooctane une ou plusieurs fois.

1.4.5- EPA METHOD 8080A (1994)

Domaine d’application

La méthode EPA 8080 est utilisée pour déterminer une liste de pesticides organochlorés
et de PCB dans des échantillons d’eau ou dans des matrices solides. La limite de
quantification dépend de la matrice et est de 0,07 pg.L"' pour les eaux de surface et

700 pg.kg" pour les sols trés contaminés.
Principe

L’extraction est en général réalisée au solvant, a pH neutre sur les eaux a ’aide de

chlorure de méthylene:
e EPA METHOD 3510 : extraction liquide/liquide en ampoule,

e EPA METHOD 3520 : extraction liquide/liquide a I’aide d’un systéme en continu,

et sur les solides,
e EPA METHOD 3540 : extraction au Soxhlet par mélange hexane/acétone (1:1),
e EPA METHOD 3541 : extraction automatisée par mélange hexane/acétone (1:1),

e EPA METHOD 3550 : extraction au bain a ultrasons a l’aide d’un mélange

hexane/acétone (1:1).

L’extraction est généralement suivie d’une purification sur colonne de FLORISIL®
(EPA METHOD 3620) ou de gel de silice (EPA METHOD 3630). On procede ensuite a
un changement de solvant par évaporation pour remplacer le chlorure de méthyleéne par
I’hexane, puis les extraits sont analysés par chromatographie en phase gazeuse, colonne

remplie, avec détection ECD et/ou SM.
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Interférences

En plus des interférents classiques, composés de temps de rétention similaires et
pollution croisée avec d’autres échantillons lors des phases de préparation, les phtalates
ont une réponse importante sur les détecteurs cités. Il convient donc de confirmer la
présence des PCB, soit par I'utilisation de colonnes de polarités différentes en détection

ECD, soit par une identification par I’intermédiaire du spectre de masse.

1.4.6- EPA METHOD 8081 (1994)

Domaine d’application

La méthode EPA 8081 aide a déterminer une liste de pesticides organochlorés et de
PCB dans des échantillons d’eau ou dans des matrices solides. La limite de
quantification dépend de la matrice et va de 0,054 a 0,9 ug.L'1 pour les eaux de surface,

et 0,57 a 70 ug.kg'1 pour les sols.
Principe

L’extraction est en général réalisée au solvant, a pH neutre sur les eaux a ’aide de

chlorure de méthylene :
e EPA METHOD 3510 : extraction liquide/liquide en ampoule,

e EPA METHOD 3520 : extraction liquide/liquide a I’aide d’un systéme en continu,

et sur les solides :
e EPA METHOD 3540 : extraction au Soxhlet par mélange hexane/acétone (1:1),
e EPA METHOD 3541 : extraction automatisée par mélange hexane/acétone (1:1),

e EPA METHOD 3550 : extraction au bain a ultrasons a 1’aide d’un mélange

hexane/acétone (1:1).

L’extraction est généralement suivie d’une purification par lavage de I’extrait avec un
mélange acide sulfurique/permanganate (EPA METHOD 3665), suivi d’un
fractionnement sur colonne d’alumine (EPA METHOD 3610), de FLORISIL® (EPA
METHOD 3620) ou de gel de silice (EPA METHOD 3630). On procede ensuite a un

changement de solvant par évaporation pour remplacer le chlorure de méthyléne par
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I’hexane, puis les extraits sont analysés par chromatographie en phase gazeuse, colonne
capillaire ou « wide-bore », avec détection ECD et/ou SM. La méthode décrit I’option «
double-colonne » pour I'identification des composés, dans laquelle deux colonnes de
polarités différentes sont couplées au méme injecteur. La quantification est réalisée sur
la somme des congéneres, dosage en profil, en utilisant une substance de référence de

composition la plus voisine possible du mélange a doser.

Interférences

En plus des interférents classiques, composés de temps de rétention similaires et
pollutions croisées avec d’autres échantillons ou des réactifs lors des phases de
préparation, les phtalates ont une réponse importante sur les détecteurs cités. Ils peuvent
étre éliminés par purification par perméation de gel (méthode EPA 3640) ou par élution
fractionnée sur colonne de gel de silice (méthode EPA 3660). La présence de composés
soufrés dans les échantillons analytiques conduit a une interférence ; il convient alors de
les éliminer en utilisant la méthode EPA 3660 (€élution fractionnée sur colonne de gel de
silice) et de confirmer la présence de PCB, soit par I’utilisation de colonnes de polarités

différentes en détection ECD, soit par une identification au moyen du spectre de masse.

1.4.7- EPA METHOD 8082 (1996)

Domaine d’application

La méthode EPA 8082 est utilisée pour déterminer une liste de pesticides organochlorés
et de PCB dans des échantillons d’eau ou dans des matrices solides. La limite de
quantification est estimée a 0,054 - 09 pgL' pour les eaux de surface et a

0,57 - 70 ug.kg™ pour les sols.
Principe

L’extraction est en général réalisée au solvant, a pH neutre sur les eaux a I’aide de

chlorure de méthylene :
e EPA METHOD 3510 : extraction liquide/liquide en ampoule ;

e EPA METHOD 3520 : extraction liquide/liquide a I’aide d’un systeéme en continu,

et sur les solides ;
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e EPA METHOD 3540 : extraction au Soxhlet par mélange hexane/acétone (1:1) ;
e EPA METHOD 3541 : extraction automatisée par mélange hexane/acétone (1:1) ;
e EPA METHOD 3550 : extraction au bain a ultrasons par mélange hexane/acétone (1:1).

Elle est généralement suivie d’une purification par lavage de I’extrait avec un mélange
acide sulfurique/permanganate (EPA METHOD 3665), suivi d’un fractionnement sur de
gel de silice (EPA METHOD 3630). On procede ensuite a un changement de solvant
par évaporation pour remplacer le chlorure de méthyléne par I’hexane, puis les extraits
sont analysés par chromatographie en phase gazeuse, colonne capillaire ou « wide-bore
», avec détection ECD et/ou SM. La méthode décrit 1’option « double-colonne » pour
I’identification des composés, dans laquelle deux colonnes de polarités différentes sont

couplées au méme injecteur.

La quantification est réalisée :

e Soit sur la somme des congéneres, dosage en profil, en utilisant une substance de

référence de composition la plus voisine possible du mélange a doser,

e Soit sur chaque congénere individuellement, en employant comme substances de
référence des solutions de chaque congéneére préparées individuellement.

L’utilisation d’un étalon interne est nécessaire pour la quantification en congéneres.

1.4.8- EPA METHOD 8270D (1998)

Domaine d’application

La méthode EPA 8270 est utilisée pour déterminer une liste de composés organiques
semi volatils, dont les PCB, dans des échantillons d’eau ou dans des matrices solides,
sols, déchets et supports de prélevement d’air. Aucune limite de quantification n’est
indiquée pour les PCB dans toutes sortes de matrices. La limite de quantification est
estimée a 600 ug.kg'1 pour les sols et les sédiments et a2 10 pg.L" pour les eaux de

surface.
Principe

L’extraction est en général réalisée au solvant, a pH neutre sur les eaux a I’aide de

chlorure de méthylene :
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e EPA METHOD 3510 : extraction liquide/liquide en ampoule ;

e EPA METHOD 3520 : extraction liquide/liquide a 1’aide d’un systéme en continu ;
e EPA METHOD 3535 : extraction sur phase solide ou SPE ;

e EPA METHOD 3540 : extraction au Soxhlet par hexane/acétone (1:1) ;

e EPA METHOD 3541 : extraction automatisée au Soxhlet par hexane/acétone (1:1) ;
e EPA METHOD 3545 : extraction par solvant pressurisé ;

e EPA METHOD 3550 : extraction au bain a ultrasons par hexane/acétone (1:1) ;

e EPA METHOD 3580 : dilution des rejets (rejets non miscibles a I’eau).

Elle est généralement suivie d’une purification par lavage de I’extrait avec un mélange
acide sulfurique/permanganate (EPA METHOD 3665), suivi d’un fractionnement sur
colonne d’alumine (EPA METHOD 3610) ou sur colonne de FLORISIL®
(EPA METHOD 3620) ou de gel de silice (EPA METHOD 3630).

Les extraits sont analysés par chromatographie en phase gazeuse, colonne capillaire,
avec détection SM. L’identification des composés est réalisée sur la base de la
comparaison de leur spectre de masse en impact électronique avec celui de composés de
référence ; la quantification est réalisée en comparant la réponse du pic de plus grande
intensité avec celui d’une solution étalon. Ceci nécessite la réalisation d’une courbe
d’étalonnage a cinq points en présence d’un étalon interne. La quantification est réalisée
sur la somme des congéneres, dosage en profil, en utilisant une substance de référence

Aroclor® de composition la plus voisine possible du mélange a doser.

1.4.9- EPA METHOD 8250 (1998)

La méthode décrite par cette norme est identique a celle de EPA 8270 a la différence
qu’elle utilise des colonnes remplies au lieu des colonnes capillaires pour la séparation

analytique.
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- ANNEXE 2 -

ANALYSE MINERALOGIQUE DES ARGILES PAR DIFFRACTOMETRIE X

La détermination de la nature minéralogique des argiles par la méthode de

diffractométrie X est en trois étapes :

2.1- Premiere étape

La premiere étape consiste a :

- peser dans un bécher 2 a 10 g de sol (2 a 3 g lorsque le sol est argileux, 5 g de sol
faiblement argileux et 10 g de sol sableux),

- ajouter 20 mL d’eau oxygénée (pH 7) et attaquer la matiere organique sur plaque
chauffante jusqu’a la fin de dégagement de CO,,

- utiliser plutdt de I’acide chlorhydrique a la place de I’eau oxygénée si les sols sont
riches en fer (sol de couleur rouge ou jaune) et attaquer sur plaque chauffante
pendant une heure,

- filtrer et laver I’échantillon a I’eau distillée jusqu’a 1’élimination des ions chlores
(CD),

- percer le filtre et récupérer I’échantillon dans un tube a essai,

- ajouter de I’eau distillée et passer aux ultrasons,

- agiter a la main et laisser I’échantillon au repos 2 h,

- déposer quelques gouttes de la suspension stable des particules a étudier sur une
lame de verre étiquetée et laisser sécher lentement,

- préparer 3 lames de verre par échantillon,

- introduire 2 lames sur 3 dans le four a 550°C pendant 1 h et laisser refroidir,

2.2- Deuxieme étape

C’est la phase d’analyse microscopique par diffractométrie X proprement dite. Trois

types de lame sont analysés pour chaque échantillon: lame normale, glycolée et

chauffée.

2.3- Troisieme étape

La troisieme étape concerne I’interprétation des graphiques. Quelques graphiques a titre

d’exemple sont présentés ci-dessous : lame normale, lame glycolée et lame chauffée.
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Echantillon : Lame normale "TR9N"

1000 -
500 1
0 +— + L
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1" 12 13 14 15
Degrés 6 (Anticathode : Cuivre)
Echantillon : Lame glycolée "TRON"
1000
500 1
0 + + + + ¥
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1" 12 13 14 15

Degrés ¢ (Anticathode : Cuivre)

Figure 29- Graphiques issus de 1’analyse minéralogique des argiles de sols étudiés
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Echantillon : Lame chauffée "TRON"

1000 -
500 1
0 L i ¥ i
1 6 7 8 9 10 1 12 13 14 15
Degrés 6 (Anticathode : Cuivre)
Echantillon : Lame normale "TR12T"
1000
500 1
0

6 7 8 9 10 11 12
Degrés ¢ (Anticathode : Cuivre)

Figure 29 (suite)- Graphiques issus de I’analyse minéralogique des argiles de sols étudiés
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Echantillon : Lame glycolée "TR12T"

mwMW\wwNﬂh«\M*,WW»f‘ I y P
7 8 9 10 1

Degrés 6 (Anticathode : Cuivre)

1000

500 1

Echantillon : Lame chauffée "TR12T"

6 7 8 9 10 1 12 13 14
Degrés ¢ (Anticathode : Cuivre)

Figure 29 (suite)- Graphiques issus de 1’analyse minéralogique des argiles de sols étudiés
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- ANNEXE 3 -
CARACTERISTIQUES DE L’HUILE DE GRAINE DE NEEM
3.1- Données de la littérature
Source des données : Internet France/Europe http://www.huile.com (octobre 2006).

3.1..1- Caractéristiques chimiques

Tableau 52- Composition chimique d’huile de neem (données de littérature
http://www.huile.com, octobre 2006)

Acides Gras En %
Acide myristique C14 :0 2,6
Acide palmitique C16 :0 13,6 2 14,9
Acide stéarique C18 :0 14,42 19,1
Acide oléique C18 :1 49,1261,9
Acide linoléique C18 :2 7,5a15,8
Acide linolénique C18 :3 0,5

Le taux d'éléments non saponifiables dans 1'huile de neem est d'environ 2%.

3.1.2- Caractéristiques physiques

Aspect : pateux a 20°C

Odeur : épicée caractéristique

Couleur : vert marron

Densité (a 30°C) : 0,908 a 0,934

Indice de saponification : 175 - 205

Indice d’iode : 65 - 80

Indice de réfraction (40°C) : 1,4615 a 1,4705

3.2- Caractéristiques chimiques de I’huile de graine de neem étudiée

Les analyses chimiques de 1’huile de graine de neem étudiée ont donné des teneurs en

acides gras en glycérides (Tableaux 53, 54 et 55).
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Tableau 53- Composition en acides gras et glycérides d’huile de neem (données du présent

travail)
Nom des composés Concentration (u g.mL'l) Concentration (%)
Acides gras 168,0680 14,90
Monoglycérides 0,0000 0,00
Diglycérides 83,3029 7,39
Triglycérides 876,2459 77,71
Total 1127,6168 100

Tableau 54- Composition des acides gras d’huile de neem (données du présent travail)

Acides gras En %
Acide palmitique C16 :0 14,20
Acide oléique C18 :1 46,06
Acide linoléique C18 :2 39,74

Tableau 55- Composition des triglycérides d’huile de neem (données du présent travail)

Triglycérides En %
Triglycéride TS0 8,98
Triglycéride T52 40,16
Triglycéride T54 48,78
Triglycéride T56 2,08
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- ANNEXE 4 -

PRINCIPALES ETAPES DU PROGRAMME DE CALCULS LOG-PROBIT

A partir des résultats bruts des tests biologiques comprenant le nombre de morts
observés a chaque concentration, le nombre total d’individus testés et la dose

correspondante, le programme principal calcule :

1) la mortalité relative a chaque concentration, corrigée en fonction de la mortalité

observée dans les témoins, selon la formule d’ Abbott (1925),

2) la meilleure droite de régression pondérée de la mortalité sur les doses. Ce calcul

comprend dans I’ordre :
¢ Ja transformation de chaque mortalité en probit,
¢ Ja transformation de la dose en unité logarithmique,
¢ e calcul de la droite de régression non pondérée,
e e calcul de la meilleure droite de régression pondérée par itérations successives,
3) une fois la droite calculée, les mortalités observées sont comparées aux mortalités

attendues selon un test du Xz, suivant la formule (Finney, 1971) :

(j—nj*Pj)~ nj*Pj)>
nj* Pj*(1-Pj)

Mz

j=1

ou N est le nombre de concentrations testées et ou, pour le jeé point, rj est le nombre de
morts observés parmi les n; individus testés et P; la mortalit€¢ attendue. Cette
comparaison permet de vérifier que la droite obtenue représente correctement les

données.
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La DLS50 ainsi que ses limites de confiance, et, éventuellement d’autres DL sont

calculées d’apres la formule exacte de (Finney, 1971) :

_ g*(m=Xi) ; *\/ g | (m=XD>\ u
DLx_m+ b*(1-g) ib*(l—g) (Snw+ Sxx ) H

t2

avece g - b2 E S H

ou b est la pente de la droite, H le facteur d’hétérogénéité, Xi la moyenne pondérée des
abscisses, Snw la somme des poids, Sxx la variance pondérée des abscisses, ¢ la valeur de la loi
de student suivant le niveau de confiance choisi et le nombre de degré de liberté
(ddl = w0 si H=1) et m I’abscisse correspondante a x % de mortalité.

Le calcul de la variance des points de la droite et des limites de confiance des mortalités
attendues (Finney, 1971) permet de voir si les points expérimentaux sont bien

compatibles avec la droite, avec un degré de confiance choisi.
Test de compatibilité des points vis-a-vis de la droite

Pour chaque point de la droite, le calcul de la variance permet de déterminer une valeur
inférieure (MINI) et supérieure (MAX), d’apres le niveau de confiance accordé. Si la

mortalité observée (MORT.) n’est pas contenue dans ces limites, le test rejette le point.

Si le test du y° rejette I"hypothese de la bonne représentation des données par la droite
de régression, on peut, soit réaliser un regroupement des valeurs observées et attendues
des mortalités des points extrémes afin de diminuer leur contribution au x2 (Finney,
1971), soit calculer I’indice d’hétérogénéité, H = xz/ddl (Firmey, 1971), qui interviendra

alors dans les calculs des DL et de I’intervalle de confiance des mortalités.

Sous-programme de parallélisme

Un sous-programme testant le parallélisme de plusieurs droites de régression est associé
au programme principal ; il permet de comparer la variance relative (la pente) d’un
nombre quelconque de droites de régression (seule la capacité mémoire de 1’ordinateur
est un facteur limitant) selon les formules de Finney (1971). Enfin, deux programmes de
tracé de courbes et de droites de régression nécessitent une table tracante (TRS-80,

CGP-115 ou Multi-Pen Plotter) (Raymond, 1985).
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Les programmes effectuent toutes les opérations de maniere automatique et
conversationnelle. Le regroupement des différentes options en "menu'' permet de
conduire I’analyse complete d’un ensemble de données suivant chaque cas particulier.
Le menu principal (menu I) permet d’appeler le sous-programme testant le parallélisme
et les programmes annexes (programme de mise en fichier et programmes pour les
tables tracantes), d’atteindre les fichiers de données déja stockés et d’en initier
I’analyse. Apres le calcul de la meilleure droite de régression pondérée, le menu 2
permet de réaliser ou non tous les calculs suivant les caractéristiques des données
(homogenes ou non) et les desiderata de I’expérimentateur (par exemple calcul de la DL

99 au niveau de confiance 1%) (Raymond, 1985).
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Drinking water, cowpea and maize grains were sampled in some potentially exposed agro-ecological areas
in Togo and analysed for their contamination by some common organochlorine pesticides. A total of
19 organochlorine pesticides were investigated in ten subsamples of maize, ten subsamples of cowpea and nine
subsamples of drinking water. Analytical methods included solvent extraction of the pesticide residues and their
subsequent quantification using gas chromatography-mass spectrometry (GC/MS). Estimated daily intakes
(EDISs) of pesticides were also determined. Pesticides residues in drinking water (0.04-0.40 pgl~") were higher
than the maximum residue limit (MRL) (0.03 pgl™") set by the World Health Organization (WHO). Dieldrin,
endrin, heptachlor epoxide and endosulfan levels (13.16-98.79 g kg™") in cowpea grains exceeded MRLs applied
in France (10-50 ugkg™"). Contaminants’ levels in maize grains (0.53-65.70 pgkg™") were below the MRLs
(20-100 pgkg™") set by the Food and Agriculture Organization (FAO) and the WHO. EDIs of the tested
pesticides ranged from 0.02% to 162.07% of the acceptable daily intakes (ADIs). Population exposure levels of
dieldrin and heptachlor epoxide were higher than the FAO/WHO standards. A comprehensive national
monitoring programme on organochlorine pesticides should be undertaken to include such other relevant sources
like meat, fish, eggs and milk.

Keywords: drinking water; maize (Zea mays); cowpea (Vigna unguiculata); organochlorine pesticides residues;

estimated daily intake (EDI)

Introduction

The Stockholm Convention on persistent organic
pollutants (POPs) (Programme des Nations Unies
pour I’Environnement (PNUE) 2001) was adopted
in May 2001 by the international community as a
response to the urgent need to reduce or eliminate
sources and releases of these hazardous chemicals in
order to protect human health and the environment
from their adverse effects. Togo is party to the
Stockholm Convention and has elaborated a national
plan for the implementation of this treaty. The drawing
of the national environmental contamination baseline
is among others required in view of the evaluation of
the effectiveness of the POPs reduction or elimination
measures adopted by the country.

POPs include organochlorine pesticides like DDT,
aldrin, dieldrin, endrin, heptachlor, which have been
widely used to control agricultural pests or disease
vectors in Togo. Production and use of most POPs
pesticides are banned in many countries throughout
the world. Togo has taken a recent regulation to
integrate this in the national law (Kolani et al. 2003).

POPs have been largely replaced by less persistent
molecules as organophosphates, carbamates and pyr-
ethroids. However, endosulfan, a persistent toxic
substance, not yet listed in the POPs Convention, is
still authorized in Togo for agricultural use in coffee
(Coffea sp.) and cotton (Gossypium sp.) production.
This practice leads to its illegal use by poor farmers for
cowpea (Vigna unguiculata) production. In addition,
crop rotation between cotton and maize (Zea mays),
potentially exposes maize grains to POPs pesticides
contamination (Schroll et al. 1994; Fismes et al. 2002).

Organochlorine pesticides resist chemical and bio-
logical degradation (Megharaj et al. 1997; Gevao et al.
2000), consequently they bioaccumulate in the
food chain (Bernhoft et al. 1997; Ruus et al. 1999;
Senthilkumar et al. 1999; Borga et al. 2001; Fisk et al.
2001). Humans may be exposed by the oral route to
pesticides through both food and drinking water
(Adeyeye and Osibanjo 1999; Badach et al. 2000;
Harris et al. 2001; Chun and Kang 2003). Chronic low
exposure levels to bioaccumulative pesticide residues
can result in various severe pathologies or adverse
effects including cancer, diabetes, endocrine
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disruption, reproductive failure or developmental
effects (Fry 1995; Romieu et al. 2000; Chandra et al.
2001; Picard et al. 2003). The level of human exposure
is related to the daily intake of contaminated foods and
drinks, associated with the frequency of consumption
of these products (Dagher et al. 1999). The population
exposure risk could be high in Togo where staple
foods like maize and cowpea grains are assumed to
be potentially contaminated.

Economically, maize and cowpea have an impor-
tant value in Togo. Their production is widely
distributed throughout the country. In addition, rural
populations depend on well and river water for
drinking and other domestic water uses. The proof of
significant contamination of drinking water and
miscellaneous foodstuff in Togo by POPs pesticides
was established by earlier work (Djaneyé-Boundjou
et al. 2000). However, limited information is available
on the health risk based on the exposure of the
population to pesticides by food and water intake.

The objective of this study is to test the content of
some common organochlorine pesticides in drinking
water and in maize and cowpea grains, which are local
staple foods, and to assess the health risk through
estimated daily intakes as compared with acceptable
daily intakes set by the Food and Agricultural
Organization/World Health Organization (FAO/
WHO).

Materials and methods
Sampling areas and samples collection

Maize and cowpea grain samples were collected
from ten different important local markets in the
‘Région des Plateaux’ in Togo (Figure 1). This part
of the country is the main producer of cotton, coffee
and cocoa (Theobroma cacao L.), which are the
principal cash crops. Moreover, food crops like
leguminous plants and cereals are also produced in
this region. Grains of the two species (maize and
cowpea), not subjected to post-harvest pesticides
treatments, were sampled from new harvest in August
2004 to ensure they were representative of the region,
and free of pesticides used in post-harvest protection.

At each of the ten markets, five subsamples of 100 g
of the different species were collected directly from five
different farmers. The grain sample, representative
of the region, was obtained by pooling these individual
samples. Water samples were collected from the Anié
River and the Mono River in the cotton production
area and from five wells in the town of Adéta in the
coffee and cocoa production area (Figure 1). Each final
water sample (2.5 litres of volume) was a composite of
five subsamples of 0.5 litres per site. All water samples
were collected in early September 2004 in glass bottles
and refrigerated at 4°C until extraction (48 h).
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Figure 1. Agro-ecological map of Togo and retained
sampling sites.

Reagents and solvents

Analytical grade reagents and solvents were used.
Standard Pesticides-Mix 20 with 97.00-99.50%
purity from Dr Ehrenstorfer (Augsburg, Germany)
was provided by Cluzeau Info Labo (Sainte-Foy-
la-Grande, France). Florisil® cartridges used for puri-
fication were purchased from Waters Cooperation
(Milford, MA, USA). Dichloromethane, hexane,
acetone and anhydrous sodium sulphate were obtained
from SDS (Solvant Documents Synthése, Peypin,
France). Diatomaceous earth (Hydromatrix®) was
from Varian (Palo Alto, CA, USA).

Extraction of the pesticides residues

Pesticide residues in water samples were extracted by
liquid-liquid extraction with dichloromethane (Hatrik
and Tekel 1996). The 2.5-litre sample was fractioned in
three subsamples which were placed in a separating
funnel and mixed with 100ml dichloromethane. The
mixture was hand shaken for 30 min and allowed to
settle for phase separation. The lower aqueous phase in
the separating funnel was taken and extracted twice
using 50 ml of dichloromethane. The combined organic
extracts from each sample were filtered twice through
a bed of anhydrous sodium sulphate to eliminate
residual water and concentrated to dryness using
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a Buchi rotary evaporator at 35-40°C. The dried
extract was then dissolved in 1.5 ml hexane and kept in
glass vials until GC/MS analysis.

Maize and cowpea grains were milled into flour
which was subjected to extraction using an accelerated
solvent extractor ASE 200 from Dionex (Salt Lake
City, UT, USA) (Gan et al. 1999). Each sample of
5.36 g flour was mixed with 3.33g of diatomaceous
earth (Hydromatrix®), packed in a 22ml cell and
extracted for Smin with acetone/dichloromethane
(3:1 v/v) at 110°C, 1500 psi with an intermediate flush
volume of 60% and for two cycles. The extract was
washed with 30ml of aqueous NaCl solution
(0.060 gml™"), dried on anhydrous sodium sulphate
and concentrated to about 2.5ml in a rotary evapora-
tor at 38°C before clean-up on a Florisil Sep-Pack®
Cartridges using adapted method (Miiller et al. 2000).
Elution was performed with 20 ml hexane/diethylether
(94:6 v/v), 10ml hexane/acetone (9:1,v/v) and 20 ml
hexane/acetone (1:1 v/v), respectively. The rate of
elution was about 0.5mlmin~'. The eluates were
collected separately and evaporated individually using
a Buchi rotary evaporator to about 1.0 or 1.5ml
residual solution ready to use for GC/MS analysis.

Analysis and quantification

All samples were analysed on a Hewlett-Packard
5890 Series IT GC coupled to an HP MSD 5971 mass
spectrometer operating in selected ion-monitoring
(SIM) and electron-ionization modes (70eV). The ions
used in SIM were: y-hexachlorocyclohexane (y-HCH)
(170,181, 183, 219); heptachlor (100,272, 135); aldrin
(66,79,261,263); heptachlor epoxide (81,263,353);
2,4-DDE and 4.4-DDE (246,248); «a-endosulfan
(135,197,207,241);  dieldrin (79, 81,261, 263,279);
2,4-DDD and 4,4-DDD (165,235,237); endrin (81);
p-endosulfan (197,241); 2,4-DDT and 4,4-DDT
(165,235,237). Chromatographic conditions were
HPSMS capillary column (30m x 0.25mm i.d. x
0.25pum film thickness), injection in splitless mode,
1 ul of extract. The oven temperature was programmed
as follows: starting temperature at 45°C for 1min,
followed by a first ramp of 35°Cmin~" up to 190°C,
a second ramp at 3°C min~" up to 250°C held for 3 min
and a third ramp at 20°Cmin~' to 280°C held
for 15min. The injector and the detector were
maintained at 280°C and 300°C, respectively. The
carrier gas was high purity helium at a constant flow
rate of 0.8 mlmin~". Identification of organochlorine
pesticides was performed wusing a solution of
pesticide standards. They were quantitatively deter-
mined by external standard method, comparing the
peak area of each detected constituent with the
same individual component in the corresponding
calibration curve.

Analytical quality assurance

In preliminary validation studies the samples of water,
maize and cowpea were spiked with a solution contain-
ing a mixture of the pesticide standards. Blank and
recovery experiments were run for the various sample
types using standard methods (Akerblom 1995;
Adou et al. 2001). In most cases the detected pesti-
cide recoveries ranged between 70% and 115% with
an acceptable repeatability standard deviation
(SD) < 12%. Data were not corrected according to
the recovery rate. The limit of detection (LOD) was set
at a signal-to-noise ratio equal to three and the limit of
quantification (LOQ) was determined to be three times
the LOD.

Determination of estimated daily intake (EDI)

The dietary intake of pesticide is obtained by multi-
plying the residue level in food by the estimated
amount of that food consumed per day. The total
dietary intake of the pesticide residue is then obtained
by summing up intakes from all foods and drinking
water containing this residue (WHO 1997). In this
study the average quantity of the edible parts of maize
and of cowpea ingested per day by an adult of 55kg
was estimated via the method previously described by
Sawaya et al. (1999). The estimated values were 350 g
for maize and 45 g for cowpea according to the inquiry
data collected from 50 households in five localities
in ‘Région des plateaux’. The volume of drinking
water daily intake per person depends on physical
activity: exercises intensity and duration, heat acclima-
tization, and individual sweat rate (Montain et al.
1995). The WHO estimated that adult females
needed 2.21day ™" and males 2.91day ™" under average
conditions. Under tropical climate, the manual labour
increases the need in drinking water up to 4.5litres
for both men and women (Howard and Bartran 2003).
To obtain the mean quantity of daily drinking
water intake, the average value (litres) of these data
was used:

(22429 +4.5+4.5)

) = 3.52litres.

Adjusted total estimated daily intake (EDI) was
calculated using the pesticide residue data, the food
and drinking water consumption and the correction
factors that take into account the effects of food
processing and cooking on residue levels (WHO 1997).
In the absence of domestic correction factors, non-
adjusted EDI was calculated as follows:

EDIroop (pg kgil bOdy weight d'dyil)
= RL (ugkg™") x FC(kg kg~! body weight day™"),



where RL is the residue level in food consumed; and
FC is the quantity of food consumed.

EDIprinkinG waTeR (Rg kg~ body weight day ™)
= RL (ugl™") x DW (1kg ™! body weight day),

where RL is the residue level in drinking water; and
DW is the volume of drinking water intake.

EDIroraL = YEDIroop + EDIDRINKING WATER -

Results and discussion

The average recoveries for all compounds ranged
between 70% and 115%. Repeated analysis gave
a standard deviation <12%. Detection limits varied
for the different pesticides and samples. They were
generally in the range 0.002-0.006pgl™' in water,
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0.2-1pgkg™! in maize (dry weight), and 0.5-3 ugkg ™'
in cowpea (dry weight).

Levels of pesticide residues in tested food and
water samples
Cowpea grains, maize grains and drinking water
samples analysed for pesticide residue level showed
that all samples were contaminated by DDT and its
metabolites (DDE, DDD), y-HCH, aldrin, dieldrin,
endrin, - and B-endosulfan, heptachlor and hepta-
chlor epoxide. The average concentrations of the
pesticides detected are shown in Tables 1 and 2.
Regarding drinking water contamination, the DDT
residue levels in Anié River (0.11pgl™!) and Mono
River (0.15pugl™") were found to be higher than the
maximum residue limit (0.1 pug1™") of European Union
Council Directive (98/83/EC) (European Union 1998).
However, these values were below the MRL (2 pugl™")

Table 1. Means, standard deviations of organochlorine pesticide residues detected in drinking water of Anié¢ River, Mono River

ad wells in Adéta town (ug17h).

Guideline values of

Detected Well at the World Health European Union
pesticide Anié River Mono River Adéta Organization (WHO) Council Directive
2,4-DDE 0.03£0.00 0.05+0.00 0.0240.00

4,4-DDE 0.02+0.00 - 0.00

2,4-DDD 0.00 - 0.00

4,4-DDT 0.114+0.01 0.154+0.01 0.034+0.00 2 0.1

Aldrin - 0.07 £0.00 - 0.03 0.03
Dieldrin 0.04+0.00 0.06+0.00 0.024+0.00 0.03 0.03
Endrin - 0.13+0.01 - 0.1
Heptaclor 0.24+0.01 0.11+0.01 0.33+0.01 0.03 0.03
Hepta epoxide 0.17+0.01 0.15+0.01 0.09+0.00 0.03 0.03
a-Endosulfan 0.32+0.01 0.29+0.01 0.05+0.00 0.1
B-Endosulfan 0.25£0.01 0.40 £0.02 0.02£0.00 0.1

Table 2. Means, standard deviations of organochlorine pesticide residues detected in maize and cowpea grains (ugkg ™).

Limit values® of the Food and

Detected Cowpea Agricultural Organization/World
pesticides (Vigna unguiculata) French® standard Maize (Zea mays) Health Organization (FAO/WHO)
y-HCH 4.954+0.5 10 6.35+0.8 500

2,4-DDE 14.57+0.9 2.184+0.2

4,4-DDE 1576 £1.2 5294+0.3

2,4-DDD 11.66 £ 1.0 -

4,4-DDD 4.71+0.4 -

4,4-DDT 1249+1.1 50 21.79+1.3 100

Aldrin 6.00+0.7 10 0.52+0.01 20

Dieldrin 39.50+1.2 10 18.09+1.2 20

Endrin 13.16 £ 1.1 10 - 20

Heptaclor 3.9240.6 10 1.72£0.02 20

Hepta epoxide 48.88+1.2 10 17.65+1.1 20

a-Endosulfan 98.80+1.3 50 3474+£1.2 100

B-Endosulfan 88.51+1.2 50 65.71+£1.2 100

Notes: “Maximum residue limits gug kg™") applied in France.
®Maximum residue limits (ugkg

~ ) prescribed jointly by the FAO/WHO.
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set by the WHO (1998). The residual level of DDT
(0.03 ug17") in well water at Adéta was below the MRL
of the European Union Council Directive and WHO
limit (0.1 and 2pgl™", respectively) (Table 1). The
concentration of aldrin (0.07 ugl™") in water of Mono
River exceeded the MRL (0.03 ug1™") of the European
Union Council Directive. It was the same for endrin
contamination (0.13 pgl™"). Average residues of diel-
drin (0.04-0.06 ug1™"), heptachlor (0.11-0.24 pgl™"),
and heptachlor epoxide (0.15-0.17ugl™") in fresh-
water from Anié and Mono rivers exceeded the MRL
(0.03 ug 17" of the European Union Council Directive
and WHO. Likewise, a-endosulfan (0.29-0.32pgl™")
and p-endosulfan (0.25-0.40 pgl™") residues were
higher than the MRL of the European Union
(0.1pgl™"). In well water from Adéta, the dieldrin
residue level (0.02pgl™") was close, but below the
MRL (0.03pgl™"). In the same manner, the residue
levels of a-endosulfan (0.05ugl™") and B-endosulfan
(0.02pgl™") were below the MRL (0.1pugl™h.
Conversely, the residue levels of heptachlor
(0.33ugl™") and heptachlor epoxide (0.09 pugl™") in
this well water exceeded the MRL (0.03 pug1™"). Similar
values (>0.1pgl™") have been reported by Awofolu
and Fatoki (2003) in freshwater of Buffalo,
Keiskamma, Swartkops and Tyume rivers in South
Africa. Well water pesticide concentrations in Adéta
were lower than those reported by Cissé et al. (2003) in
well water in Senegal (2,4-DDT: 5.58 pgl~'; 4, 4-DDT:
9.72pugl™"; a-endosulfan: 1.26 pgl™'; p-endosulfan:
1.84 ug1™"; aldrin: 1.70 pg1™"; heptachlor: 3.43 pugl™h).
In Tanzania, Kishimba et al. (2004) found DDT at
9ugl™" in well water. In the neighbouring Ghana,
Ntow (2005) detected endosulfan at a 0.036 ngl~" level
in water from Lake Volta.

In Togo, the sources of drinking water for rural
populations are wells located within the household
areas and the rivers close to farms and/or villages.
The presence of pesticide residues in well water
presumably supported the assumption of the vertical
mobility of organochlorine pesticides from various
sources in the soil profile (Piao et al. 2004). The overall
amount of DDTs, aldrin, dieldrin, heptachlor, hepta-
chlor epoxide «-endosulfan and B-endosulfan are
1.19pugl™" in Anié River, 1.42pgl™" in Mono River
and 0.58 pg1~" in well water from Adéta. These values
exceeded the MRL (0.5pgl™") applied in European
countries.

The average residue levels of DDT and its meta-
bolites (2.18-21.79 pgkg™"), y-HCH (6.35pgkg™"),
aldrin ~ (0.52pgkg™),  dieldrin  (18.09 pgkg™"),
heptachlor  (1.72pugkg™"),  heptachlor  epoxide
(17.65pgkg™"), a-endosulfan (34.74pugkg™") and
p-endosulfan (65.71 pgkg™") found in maize grains
were below the maximum residue limits recommended
by the FAO/WHO (Table 2). In cowpea grains, the
average residual levels of DDT and its metabolites

(4.71-15.76 pgkg™"), y-HCH (4.96 ugkg™"), aldrin
(6.00 pgkg™") and heptachlor (3.92 ugkg™") were also
below the MRLs allowed in France (Ministére de I’
Agriculture et de la Péche France (MAPF) 2002).
Conversely, the mean residue levels of dieldrin, endrin,
heptachlor epoxide and «- and B-endosulfan in cowpea
grains exceeded the MRLs applied in France. Their
concentrations ranged from 13.16 to 98.80 ugkg™'
(Table 2). Previous studies on food contamination by
pesticides in Togo (Djaneyé-Boundjou et al. 2000)
showed higher residues levels in edible grains (maize,
sorghum, rice and cowpea) DDT (20-300ugkg™"),
endrin (50-70 pgkg™"), dieldrin (10-63 pgkg™"), aldrin
(3-27ugkg™") and heptachlor (49-490 pgkg™").

The experimental data in Table 2 indicate that
cowpea grains were more contaminated than maize
grains in general. This is consistent with continued
direct use of the tested pesticides in cowpea cultivation
to control various insect pests (Oloude et al. 1995).
Furthermore, soil contamination due to pesticides
persistence is known to lead to uptake by subsequent
crop after a previous use (Schroll et al. 1994; Fismes
et al. 2002). This contamination route is likely the one
leading to maize grain contamination as found in this
work since this crop is not directly treated by pesticides
in local cropping practices.

Assessment of exposure

The presence of organochlorine pesticides in drink-
ing water and food indicates a current exposure of
humans and the environment to these hazardous
compounds. The estimated daily intake (EDI) of
individual pesticide varied within the range of 0.004—
0.52pug kg™ " day~". These findings are comparable with
those (0.007-0.7 ugkg ' day™") previously mentioned
for Russia (Sofina et al. 1991/1999; Barkatina et al.
1999). The EDI of DDTs (0.25ugkg ' day™') was
significantly lower than previous literature reports:
1.42pgkg 'day™! in Japan (Nakagawa et al. 1995)
and 1.22 ugkg ' day~! in Spain (Herrera et al. 1996).
The highest EDIs were found in this study for dieldrin
(0.149-0.155 ugkg ' day™") and heptachlor epoxide
(0.158-0.162 ugkg ' day™!). These values represented
149-155% of the acceptable daily intake (ADI) for
dieldrin and 158.17-162.07% of ADI for heptachlor
epoxide. The exposure level of the Togolese population
to dieldrin and heptachlor epoxide exceeded the
minimum level leading to health risk set by the FAO/
WHO (1998).

It is known that fatty food like fish, meat, eggs and
milk accumulate organochlorine pesticides and may
be making a more significant contribution to residue
exposure than water, maize or cowpea. However, in the
investigated areas, the consumption of fish and meat is
very limited. In addition, milk and eggs are scarcely
part of the diet.



Conclusion

Drinking water, maize and cowpea grains contamina-
tion by various organochlorine pesticides (most of
which are currently termed as persistent organic
pollutants) such as y-HCH, DDTs, aldrin, dieldrin,
endrin, heptachlor, heptachlor epoxide, and endosul-
fan were determined to estimate their human daily
intake in cash crop (cocoa, coffee, cotton) cultivation
areas in Togo. The findings indicated that concentra-
tions of organochlorine pesticides detected in water
from the Anié River (cotton area), the Mono River
(cotton area) and wells at Adéta (cocoa and coffee
area) were higher than the maximum residue limits
recommended by the European Union and the WHO.
In comparison with the French standard, the cowpea
grains tested were highly contaminated by dieldrin,
endrin, heptachlor epoxide, and endosulfan. Dieldrin
and heptachlor epoxide were the most worrying of
the tested pesticides due to their higher EDI values.
The experimental findings support the assumption
that maize is more likely to be the principal route
of pesticide intake by humans in the investigated
areas and very probably throughout the country.
Nevertheless, daily pesticide intake of even small
amounts of fatty food like fish, meat, eggs and milk
is an issue of concern to take into account in a broader
monitoring programme of organochlorines related to
food security. This study is a useful starting point for
exposure assessment and the evaluation of dietary
exposure from different relevant sources making up the
total exposure in studied localities.
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Abstract: Essential oil extracted from aerial parts of Aeollanthus pubescens was analysed
for its chemical composition and investigated for possible insecticidal activity against Hypothenemus
hampei (Ferrari), the major pest of coffee throughout the world. The GC and GC-MS analyses
indicated that linalool (56.4 %) and fenchone (28.6 %) were the main components of the tested A.
pubescens oil sample. Emulsions of crude essential oil of A. pubescens exhibited adulticidal activity
against coffee berry borer and response was being dose-related. The LD, were respectively 220
ppm for A. pubescens essential oil and 450 ppm for endosulfan, the conventional insecticide used
as standard. These preliminary findings indicate that the tested volatile oil have a potential insecticidal
activity and can be used as active ingredient in natural and sustainable pesticide within an Integrated
Pest Management approach to combat coffee berry borer.

Key-words: Hypothenemus hampei, insect pest, Aeollanthus pubescens, essential
oil, insecticidal activity.

Introduction: The coffee berry borer, Hypothenemus hampei (Ferrari), is the most
important coffee pest throughout the world and can be found in several coffee producing
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countries including Togo. The insect pest bores the bean, enters, feeds and reproduces inside
the seed decreasing coffee quality and its weight. Several biological control agents, including
parasitoids like Cephalonomia stephanoderis Betrem (Hymenoptera: Bethylidae) and
Phymastichus coffea LaSalle (Hymenoptera: Eulophidae), have been reported as natural
enemies of the coffee berry borer * but they do not satisfactorily limit H. hampei population
growth in coffee plantations in Togo where an organochlorine insecticide, endosulfan, is
still largely applied to control the pest. This chemical control is a very limited option due to
the economic situation of small holder coffee growers, the development of resistance to
endosulfan by the coffee berry borer 2, the heath and environmental concerns inherent to
the use persistent toxic substances.

Considering the current context of international trade, with more and more binding
regulation on pesticides residues in foodstuff leads to a growing interest in the use of less
toxic pesticides like those from plant origin including essential oils. Insecticidal activities
of local aromatic plants essential oils against stored-product insect were carried out >4,

In continuing to explore indigenous plants advantages such investigation, our aim in
this work was to study the chemical composition and insecticidal properties of Aeollanthus
pubescens (Lamiaceae) essential oil against H. hampei.

Material and Methods

Plant material and volatile oil isolation: Aerial parts (leaves) of A. pubescens
were harvested in August 2006 in Togo. This aromatic species was authenticated by Pr.
Akpagana at the “Laboratoire de Botanique et d’Ecologie VVégétale, Université de Lomé”,
where Voucher specimen was stored in the Herbarium. A sample (50 g) of air-dried plant
material was extracted by the hydro-distillation technique for 2 hours in a modified
Clevenger-type apparatus °. The extracted crude essential oil was stored in hermetically
sealed dark glass flasks with rubber lids, covered with aluminium foil to protect the contents
from light and kept under refrigeration at 4°C until use without any prior purification.

Essential oil analyses: In order to establish its percentage composition, the essential
oil sample was analysed on a GC Varian 3300 type chromatograph equipped with FID. An
apolar capillary column DB-5 (30 m x 0.25 mm i.d.; film thickness 0.25 um) and on a polar
column Supelcowax 10 with the same characteristics as above mentioned were used. The
DB-5 column temperature was programmed from 50°C (5 min), 50°C to 250°C at the rate
of 2°C/min. and Supelcowax 10 from 50°C (5 min.), 50°C to 200°C at 2°C/min. The injector
and detector temperatures were respectively 250°C and 300°C. The carrier gas was helium
at a flow rate of 1.50 ml/min. Sample (0.2 ul) of non diluted essential oil and standards
were injected manually. The GC-MS analysis was carried out on a Hewlett Packard 5890
series Il chromatograph, coupled with a mass spectrometer of the Hewlett Packard 5971
series type operating in the El mode at 70 eV. The capillary column type was DB5-MS (30
m x 0.25 mm i.d.; film thickness 0.25 um). The amount of samples injected and GC-MS
parameters were the same as above.

The components were identified based on the comparison of their relative retention
time and mass spectra with those of NIST ¢ and Wiley 7 libraries data of GC-MS system,
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literature data ®° and standards of the main components. The results were also confirmed
by the comparison of the compounds and co-injected standards elution order with their
relative calculated retention indices on non polar phases reported in the literature °.

Insects collection: Natural populations of insect pest were obtained from infested
cherries collected from coffee plantations. These cherries were stored in emergence cases
in the laboratory and emerged H. hampei adults were used for experiments.

Bioassay: The insecticidal activity of tested essential oil was evaluated through dose-
response experiment by direct contact application in laboratory conditions using five doses:
100, 180, 320, 560 and 1000 ppm (v/v). These doses were obtained by crude essential oil
emulsion in sterile distilled water. Two droplets of surfactant were added to ensure complete
emulsification of oil in water. Three controls were used like two negative ones: distilled
water and emulsifier (giving mortality base line) and one positive: a commercial insecticide,
endosulfan (EC 500 g L?). The adult insects were introduced in glass flask (3.0 cm internal
diameter and 5.0 cm height), the inner side of which was first impregnated with 100 uL of
testing products. Experimental unit involved 30 insects per flask for each dose and
experiments were carried out in five replicates. Glass flasks were covered with fine cloth to
prevent the insects from flying away. The bioassays were carried out in laboratory
(temperature 25°C, relative humidity 60 %) following a completely randomized device.
Mortality rate was recorded after 24-h exposure and data corrected using the Abbott’s formula
10°as recommended by WHO and FAO for insecticides testing:

Mo — Me
C=——x
100 — Me

Where: Mc: corrected mortality (%); Mo: mortality observed in the test (%); Me:
average of mortality base line recorded in the negative control (water & surfactant) (%).

100

Statistical analysis: The software package STATISTICA Module Switcher version
5.1 was used. The percentage mortality was determined and transformed to arcsine square-
root values. The data were submitted to variance analysis (ANOVA) to determine the
difference between the treatments. When appropriate the treatment means were compared
and discriminated by Newman and Keuls’s test (P < 0.05). The means of untransformed
data are reported. The lethal dose of tested substance which kills 50 % of the population
(LD,,) was calculated using Probit analysis **.

Results and discussion

Essential oil chemical composition: Essential oil sample analysed consisted
predominantly of monoterpenes (Table 1). Nineteen compounds were identified representing
97.4 % of the detected constituents which included 94.6 % of monoterpenes and less than 3
% of sesquiterpenes. Linalool (56.4 %) and fenchone (28.6 %) were the major constituents.

The linalool/fenchone chemotype of A. pubescens essential oil as found in this work
is very different from those previously reported >3, This probably represents an entirely
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new chemotype, since this type of essential oil compositional pattern has never been reported
for A. pubescens leaves essential oil according to our knowledge.

Dose-response bioassay: Tested volatile oil did kill the coffee berry borer like the
conventional insecticide, endosulfan (Figure 1). But none of the experimented doses led to
100 % mortality of the insect pest neither with the volatile oil nor with the reference
commercial pesticide (Table 2). There are significant differences between the mortality
levels at P <0.05 (ANOVA) according to the dose applied (Table 2). For products, the
higher the dose, the higher the resulting insect mortality. Conversely, ANOVA does not
reveal statistically a significant difference between mortality of the populations subjected
to distilled water and surfactant. It means that two droplets of emulsifier do not have a
lethal effect on the insect pest.

LD,, was 220 ppm for A. pubescens essential oil while LD, value recorded for the
commercial positive control, endosulfan was 450 ppm. In this study, insecticidal activity of
volatile oil could be attributed to the contact and fumigant effects.

A. pubescens

Fl Endosulfan
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Fig. 1. Mortality of coffee berry borer (Hypothenemus hampei) treated at
different doses with Aeollanthus pubescens essential oil and endosulfan

Conclusion: In this work, we have investigated chemical composition and for the
first time insecticidal activity of Aeollanthus pubescens essential oil against coffee berry
borer (Hypothenemus hampei), the most important insect pest menacing coffee production
throughout the world. The tested essential oil showed great promise for the botanical
pesticides to control coffee berry borer.
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Table 1. Chemical composition of Aeollanthus pubescens essential oil leaves from Togo

Compounds RI? Peak area (%0)?
Monoterpenes 94.6
o-Pinene 928 1.2
camphene 943 0.2
B-myrcene 985 0.7
o-Terpinene 1014 0.1
Limonene 1026 4.2
1,8-Cineol 1028 0.1
v-Terpinene 1053 0.3
cis-Sabinene hydrate 1067 0.2
Terpinolene 1082 0.4
Fenchone 1091 28.6
Linalool 1109 56.4
Camphor 1143 1.1
Borneol 1167 0.4
Terpineol -4 1176 0.4
o-Terpineol 1191 0.2
Thymol 1290 0.1
Sesquiterpenes 2.8
B-Elemene 1382 0.8
trans-o-Bergamotene 1426 1.1
B-Selinene 1478 0.9
Total 97.4

! Retention indices on an apolar DB-5 column: 2 Peak area percentages based on an
apolar DB-5 column, and values represent average of three determinations

Table 2. Insecticidal activity of A. pubescens essential oil on H. hampei

Dose (ppm) Mortalities (%)*
Aeollanthus pubescens commercial insecticide
essential oil Endosulfan
1000 93.9a 87.5¢c
560 90.7b 53.5d
320 54.6d 33.3e
180 53.9d 17.1f
100 16.8f 9.3g
LD, (ppm) 220 450

* Replicate average (30 adult insects per replicate and replicates per treatment: n =
150): Means within followed by the same letter are not significantly different (P =
0.05, Newman and Keuls’s test): Mortalities were transformed to arcsine square-root
before ANOVA: Means of untransformed data are reported.



	REMERCIEMENTS
	PUBLICATIONS ET COMMUNICATIONS SCIENTIFIQUES
	Table des matières
	LISTE DES FIGURES
	LISTE DES TABLEAUX
	ABREVIATIONS
	RESUME / ABSTRACT
	INTRODUCTION GENERALE
	PREMIERE PARTIE :CONTEXTE DE L'ETUDE
	PREMIER CHAPITRE : INSECTICIDES ORGANOCHLORES UTILISES DANS LES CULTURES DE CAFE, DE CACAO ET DE COTON AU TOGO ET ETAT DE CONTAMINATION DE L’ENVIRONNEMENT EN AFRIQUE SUBSAHARIENNE
	INTRODUCTION
	1.1- APERÇU SUR LE TOGO
	1.1.1- Les ressources humaines et naturelles du Togo
	1.1.2 – Les cultures de rente et vivrières du Togo
	1.1.3 - La filière des pesticides au Togo

	1.2- CARACTERISTIQUES SUCCINCTES DES INSECTICIDES RETENUS
	1.2.1- Choix des insecticides organochlorés étudiés
	1.2.2 - Le DDT (Dichlorodiphényltrichloroéthane)
	1.2.3 - L’aldrine
	1.2.4 - La dieldrine
	1.2.5 - L’endrine
	1.2.6- L’endosulfan
	1.2.7– L’heptachlore
	1.2.8 – Le lindane

	1.3–CONTAMINATION DE L’ENVIRONNEMENT EN AFRIQUE SUBSAHARIENNE
	1.3.1- Contamination des sols
	1.3.2- Contamination des eaux intérieures de l’Afrique
	1.3.3- Contamination des sédiments
	1.3.4- Contamination de l’air

	1.4–CONTAMINATION DES DENRES AGRICOLES ET ALIMENTAIRES EN AFRIQUE SUBSAHARIENNE
	1.4.1- Contamination des denrées agricoles
	1.4.2- Contamination des poissons
	1.4.3- Contamination des plantes aquatiques
	1.4.4- Contamination du lait maternel

	CONCLUSION

	DEUXIEME CHAPITRE:PRINCIPES D’ANALYSE DES RESIDUS DE PESTICIDES DANS LES MATRICES ENVIRONNEMENTALES, RISQUES LIES À L’EXPOSITION À CES TOXIQUES ET REGLEMENTATION
	INTRODUCTION
	2.1 - GENERALITES SUR LES METHODES D’ANALYSE DES PESTICIDES
	2.1.1- Le pré-traitement des échantillons
	2.1.2- L’extraction des pesticides
	2.1.3- La purification des extraits
	2.1.4- L’identification et le dosage des pesticides

	2.2- QUELQUES RISQUES LIES À L’EXPOSITION AUX PESTICIDES
	2.2.1- Problèmes de santé liés aux pesticides en général
	2.2.2- Les risques de santé liés à l’exposition aux pesticides organochlorés

	2.3 - LA REGLEMENTATION DES RESIDUS DE PESTICIDES
	2.3.1- Normes de Codex Alimentarius pour certains pesticides organochlorés
	2.3.2- Normes de potabilité de l’eau
	2.3.3- Dose Journalière Admissible
	2.3.4- La législation dans le secteur des pesticides au Togo

	CONCLUSION

	TROISIEME CHAPITRE : LES PLANTES AROMATIQUES ET LE NEEM, LA CAFEICULTURE, LE SCOLYTE DU CAFE (Hypothenemus hampei Ferrari) ET SES PARASITOÏDES Cephalonomia stephanoderis Betrem ET Phymastichus coffea LaSalle
	INTRODUCTION
	3.1- CARACTERISTIQUES BOTANIQUES ET UTILISATIONS DES PLANTES ETUDIEES
	3.1.1- Aeollanthus pubescens Benth.
	3.1.2- Ocimum basilicum L.
	3.1.3- Ocimum canum Sims.
	3.1.4- Ocimum gratissimum L.
	3.1.5- Cymbopogon schoenanthus L. Treng.
	3.1.6- Le neem (Azadirachta indica A. Juss)

	3.2- FRACTIONS DES PLANTES A PROPRIETES INSECTICIDES
	3.2.1- Les huiles essentielles
	3.2.2- L’huile de graines de neem

	3.3- CAFEIER (Coffea sp.), SCOLYTE (Hypothenemus hampei) ET PARASITOÏDES Cephalonomia stephanoderis ET Phymastichus coffea
	3.3.1- La culture du café dans le monde
	3.3.1.1 - Les chiffres mondiaux
	3.3.1.2 - Produits du café
	3.3.1.3 - Dégâts et pertes causés par le scolyte du café

	3.3.2- La biologie/physiologie de la plante, de son principal prédateur et des auxiliaires de culture associés
	3.3.2.1- Le caféier (Coffea sp.)
	3.3.2.2 - Le scolyte des fruits du caféier (Hypothenemus hampei Ferrari 1867)
	3.3.2.3 - Les deux principaux parasitoïdes du scolyte
	3.3.2.3.1- Le parasitoïde Cephalonomia stephanoderis (Betrem, 1961)
	3.3.2.3.2- Le parasitoïde Phymastichus coffea (LaSalle, 1990)


	3.3.3- les stratégies de protection du caféier
	3.3.3.1- La lutte chimique
	3.3.3.2- La lutte culturale, agronomique ou mécanique
	3.3.3.3- La lutte biologique
	3.3.3.4- La lutte intégrée


	CONCLUSION


	DEUXIEME PARTIE : ETUDE EXPERIMENTALE
	PREMIER CHAPITRE : NIVEAUX DE CONTAMINATION DES SOLS, DES SEDIMENTS ET DES EAUX PAR LES INSECTICIDES ORGANOCHLORES UTILISES DANS LES CULTURES DE COTON, DE CAFE ET DE CACAO AU TOGO
	INTRODUCTION
	1.1- NIVEAUX DE CONTAMINATION DES SOLS AGRICOLES PAR LES PESTICIDES ETUDIES
	1.1.1- MATERIEL ET METHODES
	1.1.1.1 Sites de prélèvement
	1.1.1.2 - Description de fosses pédologiques
	1.1.1.3 - Analyses physico-chimiques et minéralogiques des sols
	1.1.1.4- Analyse et quantification des résidus de pesticides

	1.1.2- RESULTATS ET DISCUSSION
	1.1.2.1- Caractéristiques des sols
	1.1.2.2- Résidus de pesticides dans les sols étudiés
	a) Approche par produit
	b) Le ratio DDT/métabolites



	1.2- NIVEAUX DE CONTAMINATION DES SEDIMENTS PAR LES PESTICIDES
	1.2.1- MATERIEL ET METHODE
	1.2.1.1 - Sites de prélèvement de sédiments
	1.2.1.2 – Conditionnement des sédiments
	1.2.1.3- Mesure de carbone organique et d’azote total
	1.2.1.4- Analyse et quantification des résidus de pesticides

	1.2.2- RESULTATS ET DISCUSSION
	1.2.2.1- Caractéristiques des sédiments
	1.2.2.2- Résidus de pesticides dans les sédiments
	a) Approche sédiment total
	b) Approche par produit



	1.3- NIVEAUX DE CONTAMINATION DES EAUX DE PUITS ET DE RIVIERES PAR LES PESTICIDES ETUDIES
	1.3.1- MATERIEL ET METHODES
	1.3.1.1- Sites d’échantillonnage
	1.3.1.2- Analyse et quantification des résidus de pesticide

	1.3.2- RESULTATS ET DISCUSSION

	1.4- APPROCHE DE LA REPARTITION DES PESTICIDES 0RGANOCHLORES ETUDIES DANS LES SOLS, LES EAUX ET LES SEDIMENTS
	1.4.1- Relation Sol/Eau
	1.4.2 Relation Sol/Sédiment

	CONCLUSION

	DEUXIEME CHAPITRE : NIVEAUX DE CONTAMINATION DES DENREES AGRICOLES CAFE, CACAO, MAÏS ET NIEBE PAR LES PESTICIDES ETUDIES
	INTRODUCTION
	2.1- MATERIEL ET METHODES
	2.1.1- Site d’étude et échantillonnage
	2.1.2- Analyse et quantification des pesticides dans le maïs et le niébé
	2.1.3- Analyse et quantification des pesticides dans le café et le cacao

	2.2- RESULTATS ET DISCUSSION
	2.2.1- Résidus de pesticides organochlorés dans les grains de maïs
	2.2.2- Résidus de pesticides organochlorés dans les graines de niébé
	2.2.3- Résidus de pesticides organochlorés dans le café et le cacao
	2.2.4 –Approche présence de pesticides organochlorés dans la chaîne alimentaire

	2.3- QUANTITE DE RESIDUS DE PESTICIDE ESTIMEE INGERABLE PAR JOUR PAR PERSONNE : EDI (Estimated Daily Intake)
	2.3.1- Le risque
	2.3.1.1 - Bases du calcul du risque
	a) Approche de la consommation réelle
	b) Approche quantitative d’exposition aux pesticides

	2.3.1.2 - Apport quotidien en résidu de pesticide par les aliments étudiés

	2.3.2- Calcul du pourcentage du DDT, dieldrine, heptachlore apporté par aliment

	CONCLUSION

	TROISIEME CHAPITRE : ETUDE CHIMIQUE ET EVALUATION DE L’ACTIVITE INSECTICIDE DES HUILES ESSENTIELLES DE CINQ PLANTES AROMATIQUES LOCALES ET DE L’ACTION DE L’HUILE DE NEEM SUR LE SCOLYTE (Hypothenemushampei) ET SES PARASITOÏDES Cephalonomia stephanoderis, Phymastichus coffea
	INTRODUCTION
	3.1- ETUDE CHIMIQUE DES HUILES ESSENTIELLES DE CINQ PLANTES AROMATIQUES LOCALES A EFFET INSECTICIDE
	3.1.1- MATERIEL ET METHODES
	3.1.1.1- Récolte des plantes
	3.1.1.2- Extraction des huiles essentielles
	3.1.1.3- Analyse chimique des huiles essentielles

	3.1.2- RESULTATS ET DISCUSSION

	3.2- POTENTIEL INSECTICIDE DES HUILES ESSENTIELLES ETUDIEES ET DE L’HUILE DE GRAINE DE NEEM SUR LE SCOLYTE DES FRUITS DU CAFEIER (Hypothenemus hampei Ferrari 1867)
	3.2.1- MATERIEL ET METHODE
	3.2.1.1- Cadre expérimental et matériel utilisé
	3.2.1.2. Préparation de l’huile de graine de neem
	3.2.1.3- Collecte des insectes
	3.2.1.4- Préparation des doses de matières actives
	3.2.1.5- Conduite des essais biologiques en laboratoire
	3.2.1.6- Analyse statistique des données

	3.2.2- RESULTATS ET DISCUSSION
	3.2.2.1- Effet de dose sur la mortalité d’Hypothenemus hampei
	3.2.2.1.1- Dose – réponse (comparaison verticale)
	3.2.2.1.2- Produit et dose – réponse (comparaison linéaire)

	3.2.2.2- Effet des produits et doses sur les parasitoïdes
	3.2.2.2.1- Mortalité du parasitoïde Phymastichus coffea
	3.2.2.2.2- Mortalité du parasitoïde Cephalonomia stephanoderis

	3.2.2.3 - La dose létale causant 50 % de mortalité des populations d’Hypothenemushampei et du parasitoïde Cephalonomia stephanoderis soumises aux tests
	3.2.2.3.1 - La dose létale causant 50 % de mortalité dans la population de scolyte(Hypothenemus hampei)
	3.2.2.3.2 - La dose létale tuant 50 % de la population de Cephalonomia stephanoderis
	3.2.2.3.3- Effet produit-dose comparé sur Hypothenemus hampei et son parasitoïdeCephalonomia stephanoderis



	CONCLUSION


	CONCLUSION GENERALE PERSPECTIVES
	REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES
	- ANNEXE 1- LISTE DE QUELQUES METHODES D’ANALYSE NORMALISEES
	- ANNEXE 2 -ANALYSE MINERALOGIQUE DES ARGILES PAR DIFFRACTOMETRIE X
	- ANNEXE 3 -CARACTERISTIQUES DE L’HUILE DE GRAINE DE NEEM
	- ANNEXE 4 -PRINCIPALES ETAPES DU PROGRAMME DE CALCULS LOG-PROBIT



