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- - RELATION 
ENTRE L'EFFICACITB BIOLOGIQUE 
ET LE COMPORTEMENT CHIMIQUE 

DU BIFENOX DRNS LE SOL 
DUNE CULTURE D'ORGE D'HIVER 

Ge travail a c o m e  objectif 1'6itude du cornportanent 
du Bifenox, rn herbicide de la fmdle  des diphhyl6- 
theres, le methyl 5 - (2,4 - dichlmo-phenoxy) - 2 - ni- 
&benzoate, dans le sol dame culture d'olrge d'hiver. 
On envisage la persistance dam le sol de ses &idus et 
d'lun de ses m6tabolites p b t i e l s ,  le nibofhe. Cela en 
fundion du  bps et de la profondem pour &valuer sa 
phytotoxidE. 

Gtte &nde a &4 entrqrise par l'intem6diaire d'ana- 
lyses ohimiques et biologiques. 

En plus, nous avons efC.eotu6 des observations bido- 
giques, concernant leur efficacit6 & la&ard de~,  planks 
adventices preentes dms cet es&. 

* Departamento de Biologia, Laborat6rio de Ecologia Aplicada, Uni- 
wrsidade dos Awres, P-9500 Ponta Delgada, Apres. Portugal. 
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Erjte trabalho tern como objective o estudo do c m -  
pmtanento do Bifenox, uim herbicida da f d a  das dife- 
nileteres, o metil 5 - (2'4 - diclmo-fenoxi) - 2 - nitro- 
benzoato e de um dos selm metabolibs, o nitrofem, no 
solo de wna 8ciultura de cevada do inverno, relativaanente 
2 persist6ncia dois sew residuos no mesmo. Este estudo 
f d  feito em fun@o do kempo e da profundidade, a fim 
de estudar a sua fitotoxidade rehtivamente 21 cultura em 
quest50 e mdo ambiente. 

Parialelanente, f o r m  feitas olbservacSes biol6gicas 
c m  vista B determinaciio da sua efkhcia em relac50 i s  
plantas adventicias presentes neste ensaio. 

1.0 LES RESIDUS DE PESTICIDES ET L'IMPORTANCE DE 
LEUR DOSAGE 

L'utilisation d e  substances chimiqua pour cmbattre les 
maladies des pplntes provoqukes par les agents pathoghnes 
soit d'o-e animale, soit d'origine v&6tale, remonte A 1'An- 
tiquitk. 

Les produits utilisBs provenaient ceplendant de la chimie 
inorganique. I1 faut attendTe la prernigre moiti6 du XXe sihcle 
et surtout depGs les trds dernigres d6cemies, pour voir l'appa- 
ritioin des prduits organiques de sbthl.se. A partir de ce 
moment 12, et jusqu'8 prhent, le nombre de prduita a crQ 
d7une facon errtraordinaire. On peut e s the r  qu'aujourd'hui, le 
nmbre  des produits diff6rent.s atteint plusieurs centaines (I). 

Du point de vue historique, le d&veloppement et l'utilisa- 
tion des pesticides peut se situer de la f a ~ o n  reprise au ta- 
bleau I. 
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Arsenites (Chine) 
CS, comrne fumigants 

(France) 

Classification historique 

Ere des produits naturels 
Eke des fumigants 

Produits inorganiques et 
*ow&- es 

Ere des insecticides de 
synth&se 

N6diateurs chiimques 

Avec le dkveloppement massif dw pesticides, un prolbEme 
ce pose: Quelle esit la persistawe, dans l'envlromment, de ces 
produits et, leur toxicit6 B 1'6gard de d'homme, des anirnaux 
et Ides +g4taux? 11 faut attendre les amCw 1950 pour que 
soient publiCs pdusiews trlavaux concernant le problblQm de la 
prkence des rhidus de pesticides et de leurs mktabolites dans 
les &es vivants, l'eau, le sol et  l'air (1). 

G t t e  quwtion, est ult&ieuremeolt &ord& au niveau officiel 
pm les oatnit& d'Agr&ation, et au niveau intmnatimal par 
les grapes  d'expents, na tament  lYO.M.S., la F.A.O. et la 
C.E.E. Ils impment pour chaque prolduit les <&mites anaximales 
de rksiduss de facon A limiter les r6sidus m niveau toxicolo- 
giquement acceptatde. Ce niveau est bas6 sur le concept de la 
dose jowali&re admissible (WJA) qui se dkfinit c o m e  &ant 
la aquailltit6 d'un pesticide qui, d'aprk l'msemble des donn6es 
connues, parait pouvoir etre ingCr6e chaque jour pendant tout 
la vie sans risques app~6ciablesa (4). 

Le problhe  aimi dkfini, on camprend la nkessit.6 des 
mcherches sur les modes de dis~ipation et de dkgradation des 
pesticides (dam le sol d dans la biosphere en gh6ral. 



U. faut comaitre leur influence sur l'huilibre des Ccosys- 
t h e s  et SIX l'homrne. 11 convient donc pour chaque produit 
utilisb, de dbfinir son inocuit6 du point de vue toxicobogique, 
Ccahgiqule et son Cvolutim dans les sols. Pow atteindre cet 
ojebctif, il faut m c m i r  aux m6thdes qualihtives et q u t i t a -  
tives de la Chimie Amlytique. 

Par aoie bidogique, la prksence d'une mol4cule peut &re 
mise en Cvidence par les sympt6mes toxicobgiques qu'elle 
induit. Cependant, il peut &re difficile de s6parer la pr6sence 
de la mol&ule initiale de ses mCtabollites 6sm la base de ces 
seules donn6es. 

Au contraire, les m6thodes de l'analyse chomique permet- 
tent l'identificatioa et  le dosage des mktab~olites qu'elle que 
sait leur impact sur les syst&nes biologiques. 

2.0 LE PROBLgME DE LA PERSISTANCE DES HERBICIDES 
DANS LE SOL 

Pami les diffbrents types de polIution par Ies pesticides 
c'est, notamment, leur presence dans le sol 2t laquelle nous 
nous intx5ressons particulSrement. 

La pensistance des pesticides dans le sol est souhaitable 
pour ernpikher la concurrence des plantes adventices sur la 
culture, unais elle doit &re limithe Zi h culture ernvisagik et 
aucun rhsidus ne doit prbsentm une phytotoxicitb a l'kgard de 
la cultwe suivante de la rotation cultmale. 

La &sparition d'um molCcule d'un pesticide dans le sol est 
sous la d6pmdance de divers mhcanismes physiques, cb-iques 
et Mologiqw. 

LZ faut, donc, suivre non seulment la molCcule de l'herbi- 
cide mais, aussi, ses prduits de IdCgradoltion et de mbtaboli- 
sation et comaitre lews effets bidogiques sur la plante et 
6ventuellement & l'ensmble de la micmflore du sol. Le recours 
aux techniques de l'analyse chimique adapt& h chaque pr& 
bI&me est, c m e  nous avons d4j8 dit, indispensable. 
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3.0 ETUDE D'UN CAS PARTICULIER; LE BIF8NOX 

Nous allons, maintenant, appliquer les considerations que 
nous awns d6fhies d a s  les points 1.0 et 2.0 A un cas conwet; 
le Bifenox. . . . .  

Le Bifenlox est un herzb.icide d k m u v e r t - ~ r  la %cii.tCI MOW 
Chemical et appartenant & pr6sent A R h h e  - Poulenc Agro- 
c m e .  Il wit coanmercialis4 dam .diff&ents pays sous le  n m  
de marque Modom. Du point de vue chimique, c'est m herbicide 
de la FamNe des diphhy16bhers. S'agit du methyl 5 - (2,4 - 
dichloro-phenoxy) - 2 - nitrobenmate. 

L'olbjectif de nobe ;travail sera : 

1. dy&udier b comportment du Menox dam le sol, 
dytme eulture d'orge d'hiver, du point de vue de la 
persistmce dms le s d  de ses rbidus et d'un de 
ses m&aboli.tes potentiel: b nitrof h e ,  en f onction 

> ,  . .  du temps et de lal'i.FM~ndem;'--~ . : 1.' : --  . . . . . .  

2. d'4ylaluer l'effimit6 du produik A ly4gard des advm- 
.: ... : . tices par des ~bsexvations bialogiqus; . . . .  

3.- de d&mniner - l'infhence de -lihwbicide sur la cul- 
ture &&pale. 
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&TUDE EXPERIMENTALE 

1.0 LE CHOIX DE LA MeTHODE DE DOSAGE 

La littkrature (18) renseigne de nombreuses mCthodes pour 
l'analyse des rCsidus de pesticides. 

Nous n'envisagerons, cependant, que les mbthodes pour 
lesquelles les pmsibilitPs techniques et instrumenbales pou- 
vaient Ctre mises a notre disposition. 

Ainsi nous avons considhe deux mCthodes : 

1.0 La polarographie impdsionnelle MfCrentielle (P.D.I.) 

2.0 La cholmatographie en phase gazeuse 

1.1 k W Y S E  DU PRODUIT PUR 

La formation pr6sumee de Nitrof6ne a partir du Bifbnox (19) 
nous B conduit a envisager une mkthode d'analyse qui puiss~e 
cmduire B la d6terminlation simultanke d'e la m~lCcule initiale 
(Bif Cnox) et de son mbtabolite potentid (Nitrof he ) .  

1.1.1.1 La mol6cule de Bifbnox pr6sente ua groupement 
NOz rbductible dans les conditions d'utilisation de 1'6lectrode 
B gouttes d'e mercure. I1 est 'one possible de recourir la 
polarographie diffkrentielle pour l'analysie des rbsidus de cette 
molkule. 

Des premie~s essais ont 6te entrepris au Centre de Recher- 
c h e ~  de Phytopharmacie (F.S.A.Gx). 
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Lies cmditions otpCratoires g6n6rales u t i l i sk  smt  les sui- 
vantes (20) : 

- Analyseur pob.rographique E.G. Mod. 384 
- Electrode & gouttes de mercure statique E.G. Mod. 

303 
- Node poilarographique: hpulsimn~d diffdrentiel 
- Dba&age des solutions: N, pur pendant 3' 
- Electrode de rhfkrence: Ag/AgCl/KCl stat 
- Amplitude des impulsions: 50 mV 
- BQlayage ides potenti&: 4 mV see-' 
- Soustraction des blancs: mi 
- T a p s  de vie de la goutte de Hg : l>> 

Les solutions nsnt toutes pr6parbes dans un milieu H,O - 
mBthaoo1 50/50, contenant les differents milieux de base. 

Les cam~ct6ristiques polarographiques du Bif 6mx s'e trou- 
vent dans le tableau I1 (20). 

Concentration 
en bifc;nOa: 

Mil@ & base 

Ed : potentiel de @art en Volt 
Ep : potentiel au sornrnet du pic en Volt 
I : intensit6 du pic en Amp6res 
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Les milieux de base oonstitu6s per A d H - b G 1  0,25 N ou 
HAc-N&c semblent les plus indiq*. 

La h i t e  de sensiMt6 se situe, pour le bifenox vers 
0,Ol p g l d .  

Si on suppose que 25 gr de sol swt  extmits par 5 0 d  de 
solvant, cette concentration carrespond & une d6teetion ljmite 
de 0,008 g.p.m., si Yon repend 25 nil de l'extmit qui, apxh 
manipulation somt p o r e  de lOml et analys.6~ coirmne indiqu6 
~11x5 hut. 

1.1.1.2 La molkde de Nitrofhne, contemmt elle aussi un 
gs?olqmment NO2 a t  reductible & l'6lectrode B gouttes de mer- 
cum?. 

Les pmsiiblitb de dosage du Nitmfhe par cette mkthode 
ont CtB exanhCes par A. WPXN et R. DELEU (a). Les con&- 
tions &ratoires g4n6raJes uLtSis&s sont les suivlanks : 

- Methanol- Tampon a'c6tique pH 4,6 (V/V) 
- Patentiel de 1/2 vague: - 0,374 VJESC 
- La limite de sensibilit.4 tr,ouv& a 4 6  -1- 0,01 p g / d  

La p s s i U t 6  de dosage par C.P.G. du Bifhox d du Nitro- 
fitne d6coule de la presence des groupernents NO2 et Cl. &mi, 
il est possible d'utiliser s d t  le dbtecteur ?i capture d'&lectrons 
(E.C.D.) qui pr6sente une g r a d e  sensibilit.6 B Pdgard des 
corn+pa6s po lych l~s ,  soit le d6tecteur sp6cifLque B lhmte 
(N.P.S.D.) qui a m e  t r b  b m e  selectivitB 21 rl'6ga.d dm d6riv8s 
mganiques a m t h  avec, cependant, m e  moins blonne sensibilitk 
que le detectem B capture d'41ectrtrms. 

Nms avons essay4 l'utilisation de ces d e n  types de detec- 
teurs pow Ie dosage du Bifknox et du Nitrofbe, soit en solution 
pure, adt  clans les extraits de sol. 
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Les oonditions d'andyse c~anatogr&phigue et leis temps 
de &tention qui en 'd&oulent smt repris dam le tableau III. 

Conditions 
Appareil 

Phase 

Longueur 
Diamgtre 
int6rieur 
Sm vecteur 

tesse d6rou- 
ment du 
papier 

'emps de 
&ention 

A 
Carlo Erba Fractovap 

no 4.200 

Remplie 

SEE50 (1,5 %)/SP2AO1 
(1,95 %) sur chromosorb 

100/120 mesh 
l m  

E.C.D. 

5,O min 
2.0 min 

B 
Car10 Erba Fractovap 

no 4.200 

Remplie 

SP2250 (1,5 '%)/SP2401 
(1,95 %) sur chromosorb 

10/120 mesh 
l m  

E.C.D. 

6,5 min 
2,3 min 

C 
Carlo Erba Fractovap 

no 4.160 

9.9 min 
7.2 rnin 
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1.1.2.2 Droite de calibrage du Bifdnax 

La droite de calibrage a CtC Ctablie B plartir de solutions 
de BifCnox dans l'hexane. Les conditions de chromatographie 
sont celles qui sont iindiquCes dans les conditions de la colonne B 
du tableau ID. 

Le gmphique de h fig. 1 reprCsente cette droit de calibrage. 
A partir de cette droite on peut Ctablir que la lirnite de 

sensibilitk se situe vers 0,005 gg/rnl en Eifiinox. Si on part de 
25 g de sol extraits par 50 ml de s o h n t ,  cette limite correspond 
a urn Limite de dCtection d'environ 0,01 ppm. 

1.2 COMPARAlS0.N E W R E  LA MBTHODE POLAROGRAPHI- 
QUE ET LA MgTHODE CHROMATOGRAPHIQUE 

L'analyse plolarographique diffCrentiellc ne convient pas 
pour l'analyse de solutions contenant en melange le Bifenox et 
le Nitrofhe; ces deux composb p~hentent  des potentiels de 
rauction b p  voisins pour &re diff6rmciCs. Par cmtre, la 
chrmatographie gazeuse permet la s6paratim de ces deux 
cmpos6s. Elle sera choisie pour ce motif. 

1.3 CHOIX D'UNE METHODE D'ANALYSE - EXTRACTION 
ET PURIFICATION 

Plusieurs essais ant entrepris en w e  d'obtenir un rende- 
ment dtextraction au moins &a1 & 90 %, sans pour autant que 
mt extrait prbente des interf6rencm au dosage chramato- 
graphique . 
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Fig. 1 - Droite de calibrage du Bifbnox dam l'hexane. 
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Technique 1 

a. M o d e  o p k r a t o i r e  

1.0 Addition de 1 ml d'une sollution de Bif6n.o~ dms l'acb 
tane (18,8 pg/unl) & 25 g de sol baanco humide (22,6 % 
humidit6). 

2.0 Skhage h Pair, mvirou 24 h 
3.0 Extraction de la rnatiCre active par agitakion de 1'Cchan- 

tillon avec 50 ml d'ac6tone p.a. pendant 30 rnin. 
4.0 Laisser reposer pendant la nuit 
5.0 Agitation 30 unin. 
6.0 Refraidir dam le frigo envirm 3 h 
7.0 Filtrer sur filtre Shleicher & SchW 602 eh% 
8.0 Pr&lever 25 nil de la solution filtde 
9.0 Evaporation 8 sec h YCvaporateur ratatif 
10.0 Faire passer un courant de N2 pendant 3min. 
11.0 Ajouter 1 d d'une solution oontenant du N i t r o f b  5 

7,4 pgJlml (Ctalon interne) et de l'i~apr~opaline 1'08 pg/ml 
dam un m6lamge benz&ne/bldne (50/50) 

12.0 Evaporation A sec 
13.0 ?&h passer un cowlant de N2 pendant 3 min. 
14.0 Ajouter 40 ml benz6ne p.a. 
15.0 Anidyse de la phase benzknique par Chrolmatographie 

en phase gazeuse (conditions A et C du tableau III). 

O b s e r v a t i o n s :  

- Nous avms p&prC awsi un blanca. 
- La r8Crence est c'onstituke par dllutioa h 50 ml d'ac4 

tone de 1 ml de la solution de BifCnox. 

Une q m t i t 6  de cette solution 6vapmi5e et r ~ d e e  dam Ie 
benzhe sert de t6moin 100 %. 
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TABLEAU IV 

Echantillon C. classique 

I I 
ji, (moyenne) pour 10 r6p6titions 
ji, (moyennel pour 5 r6p6titions 

c. D i s c u s s i o n  

1.0 Le soh6ma analytique ne contient pas de stade de puri- 
fication 

2.0 L'olbs~em.tion du table~au IV mlomtre que : 

- Les rendeonents. obienus, sd t  par chromabolgmphie 
classique, soit par chromatxgraphie capillaee n'attei- 
gnent pas 90 % de la quantit6 apliqwk. 
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- La reproductibilitk des rksultats balss6e sur la seule 
mesure de hauteur est moins bonne en chrmato- 
graphie capillaire qu'en chromatographie classique. 

- Les faibles rendements obtenus peuvent avoir colmlme 
cause : 

* 1e phknom6ne de volatisation Cventuel du produit. 
N 6 w o i n s ,  la  faible tension de vapeur du produit 
naus permet d'karter cette possibilit6. 

" Le phenomhe d'irnmobilisation di3 i l'kvaporation 
de l'eau. 

L'inknsitk et l'irrkversibilit.4 de l'adsorption des 
produits est sous la d6pendance directe de la teneur 
en e m .  Une diminution de celle-ci accroit l'impor- 
W c e  de l'ad~~orption. 

Technique 2 

a. M o d e  o p 6 r a t o i r e  

1.0 Addition de 0,5 ml d'une solution de Bif6nox dans I'ac6- 
tone (18'8 pg/ml) A 25 g de sol humide bhnco place 
dans un Erlenmeyer 

2.0 Les Bchantillms bouch6s sont laissh au frigo pendant 
24 h 

3.0 Extraction de la matihe active par agitation de l'khan- 
tilloln avec 50 ml d'ac6tone p.a. pendant 30 min. 

4.0 Laisser reposer pendant une nuit 
5.0 Agitation 30 min. 
6.0 Rafroidir dans le frigo environ 3 h 
7.0 Filtrer sur un filtre Shleicher & Schull 602 ehY2 
8.0 Prklever 15 ml de la solution filtr6e 
9.0 Evaporation A sec h l'kvaporateur rotatif 

10.0 Faire passer um courant de Nz pendant 3 rnin. 
11.0 Ajouter 10 ml d'une solutiom de nitrofhne 0,185 pg/ml 

(6talm interne) dans le benzhe 
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12.0 Agitation pendant 5 min. 
13.0 %cup&ation de la phase benzhique 
14.0 Analyse de la phase bmz&ique par chromatographie 

en phase gazeuse (Condition A du tableau Ill). 

O b s e r v a t i o n s :  

- Nous avms pr6parC aussi un blanco 
- La rbfbrence est constitu6e, par diiution B 50. ml d'acC- 

tone de 1 ml de la solution de Bifknox. 

Une quantig de cette solution 6vapcrrCe et reprise dans 
le benzgne, sert de t6moin 100 %. 

Rendement en pourcentage de ricup6ration 

- - 

ji (moyenne) pour 6 r@&titions 
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c. D i s c u s s i o n  

1.0 Les r&ultats du tableau V montrent un rendement 
moyen plus &lev6 que dam l'essai precedent. 

2.0 La faible rel>xductibilit6 des r&ldtats kouve son ori- 
gine dans .la prhence d'une interfkrence. 

Celle-ci se marque par m e  alt6ration continue du 
courant de base. Ce qui entraine une d~imhution de h 
hauteur dm pics du Bifhox. La technique suivante 
envisage une purification des exbraits. Cette operation 
tente 1'6Wation de l'inte~krence qui empCche la 
mesure exacte des pics. 

Technique 3 

a. M o d e  o p e r a t o i r e  

Les @t+s 1 B 7 sont identiques it ceiux qui mt Ctk &on& 
dans h technique 2. 

8.0 R6lever 10 ml de la solution filt* dans un ballon rod6 
de 1 0 0 d  

9.0 Ajouter 5 ml d'eau distillke 
10.0 Evaporation B sec B l'kvaporateur rotatif 
11.0 Faire passer un courant de N, pendant 3 min. 
12.0 Laisser dans le frigo pendant 24 h 
13.0 tA ja ,k r  1 0 d  d'une solution de nitrofene 0,185 pg/ml 

en bemiine 
14.0 Agitation pendant 30 min. 
15.0 R&up&ation de la phase benzhique 
16.0 Analyse de la phase benzknique par chrmatogxaiphie 

en phase gazeuse (conditions A du tableau m). 

- Nous amn3 pr6parb aussi un blanco. 
- La r6f6rmce est comtituee par dilution B 50 ml d'ace- 

tone de 1 d de la sulutim de W6nox. 
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Une qumtitd die cette solution CvaporB et reprise dam le 
benzgne, sert die t6rnoj.n 100 %. 

b. R d s u l t a t s  

Rendement en powcentage de rBcup6ration 

2 (moyenne) pour 6 r&&titions 

c. D i s c u s s i o n  

1.0 L'extraction est quantitative 
2.0 La x e ~ r l o d u b t  des r&ultats est assuree. 
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Technique 4 

a. M o d e  o p e r a t o i r e  

Lors de lba lyse  de certains pr616vements de sol (22.4.83), 
la purification Ctablie dans la technique 3, ne sernble pas suffi- 
sante, voir figure 2. 

Pour i%miner I'interfCrence, nous avons modifi4 la puri- 
fication dbcrite dans la technique 3. 

Le mode opkatoire jusqu'au point 7 comes~gmnd a celui 
qui est h i t  dans h technique 2. 

8.0 Mlever  25 ml d'extrait dms un Man rod6 de 100 rnl 
9.0 *vaporation B sec a lYCvaporateur rotatif 

10.0 Ajouter 0,5ml d'acCbne p.a., 10 rnl d'eau dristillBe et 
10 ml de M z h e  p.a. 

11.0 Agitation pendant 30lmin. 
12.0 Rc.Cc.~wp6ratim de la phase bednique, apr& 15 min. de 

refroidissement dam le frigo 
13.0 Analyse de la phase benzknique par chromatographie 

en phase gazeuse (cmdibions B du tableau 111). 

b. D i s c u s s i o n  

La r&&ition des amlyses de sol a p r b  cette mCthode de 
purification a montri? que Ba ligne de base r a t e  stable. Voir 
Eiure 3. 

La m&th& de purification nous semble swliaplge et nous 
allme consiM6rer cette mCthode canme valable pour les essais 
sdvants. 

R e m a r q u e :  

Lors de l'andyse des 6chantiUons du sol trait&, il est bien 
evident que le nitrofhe que nous recherchoms c o m e  h n t u e l  
m&bolite, ne p u t  plus &re considM c m e  &talon interne. 
Le dosage s'est Barit par rapport B une droite de calibrage. 



L'EFFICACITfi BIOLOG. ET LE COMPORTEMENT CHIMIQUE DU BIFENOX 

Fig. 2 - Chromatogramme obtenu dans les analyses des kchantillons 
de sol. Profondeur: 10-30cm. a. t =O 

b. t = 2 h  



F 

Temps (min.) Temps (min.) 

b. 

Fig. 3 - Chromatogramme obtenu dam I'analyse des kchantillons 
de sol ap&s purification. a. t = 0 

b. t = 2 h  
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2.0 Ml3THOlX D'APPLICATIQN DU PRODUIT 

Le Bifbox a kt6 appdiqu6 sous la forune de suspem' lion con- 
centnk (S.C.) & une c u l b e  d'urge d'hiver s,uivant la m&hode 
des W s  a16abires, en 6 r6p6titions de pa~celles de 3 m x 20 m. 

Dam chaque bloc est pr6vu m e  parcelle non traib2e qui 
s a t  de bianco. Chgue parcelle est khantiUonnt5e am dewr 
pmfolldeum : 0-10 cm let 10-30 cm. 

La loclahation, type de sol et conditions d'applicatioo sont 

TABILEllU VII 

Lieu : Orbais, Province de Namur (Belgique) 
Type de sol : limon 
Culture : orge d'hiver, var. Gerbel 
Date de semis : 29.09.82 
Pulv6risation : - en pr64mergence : 04.10.82 

- en post4mergence :'- 10.11.82 
Nmbre de passages du pulvBrisateur : 1 
QuantitB de produit par passage du pulv6rfsateur : 

- Dose simple : 1,6'71/ha 
- Dose double : 333 1/ha 

Dosage : - dose simple : 800 g/ha en M.A. 
- dose double : 1 000 g/ha en M.A. 

R e m a r q u e :  

Nms avons travail16 sur les parcelles qui co~resgmdent & 
la pr44rnergence pax les analyses ohimiques. Par contre, 
leis ~obs~ermtions biologiques se rapportent aux deux modes 
d'application. 
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3.1 A~talyse BioZogiiue - estimation de l'dfficacitd et sdlec- 
ti& du B i w x  

L'actim du Bif4nox et sa s61ectivit6 est faite sur une 
estimation visuelle suivan+t m e  khelle logarithmique de cob- 
tion props6 par 1e M t 4  des Wthodes de YEhrapean Weed 
Research Council. 

Dans la cotation, on peut distingm : 

lo Sur les mauvaises herbes: 

a. Cmptages 
b. 'Observations visuelles 

2" Slur la culture: 
Olbservations visuelles 

Suivant l'bchelrle lolgarithdque, ainsi: 

1 = absence de mauvaises h,enlses 
9 = envahissement comparable & celui des parcelles 

titnoins 

Suivant l'bchele logarithunique, ainsi : 

1 = Btat vBg6tatif comparable aux parcelles tBmoins 
9 = deskuotion t~taile de la oulture 
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3.2 Andyse des ddpots initi.taux 
. . 

Dans cbomes  des tparceNes, ont 134 plach sur un papier 
filtre, pour Bviter les 6ventuels rejaillissments de la bodlie, 
4 @apes  de 3 lmelles muvre-objets en verre. La surface tobale 
de t rds  plaquetbes est de 43,2 d. 

Sans &emdm l'&apomtion du vbhiculant, les plaques sont 
recueillies par groupes de trois dam dm filacons d'extraction 

La matihe active prbmte  dans le d&6t est mise en solu- 
tion par lagitation dans 15 d d'me solution be toluhne conte- 
nmt 14'8 pg/ml de nitrofBne. 

La sduticm est andysCe par ~~oanabgraph ie  en phase 
gazeuse ,en cdonne r q l i e  et avec un d6tecteur N.P.S.D. 

- . .  

L'analyse des rhidus a 6tt.l: faite suivant la mbthode mise 
au point dans le point 1.3. 

.. - - . -- 
. . ?  . .. . . 

....% 
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WULTATS ET DISCUSSION 

1.0 ANALYSE BIOLOGIQUE - ESTIMATION DE L'gFFICA- 
CITB DU BIFBNOX ET DE SA SBlXCTIVITE 

Environ 7 seanaines apr&s lies trai-ents de pr6-bergence 
(le 23.11.82), on prm4da d'w d&nmbranmt. des mauvaises 
hwks .  

Ce comptage a 6t6 effectd dam tr& aires de un tiers 
de mZ par parceue; ceUes-ci sont dbMt&s  au m y e n  d'm 
cadre mobile avec un biers de m2 plac6 au haa rd  dans la 
parwlle. 

Les chiffres moyens t o u v h  dam les 6 rk&tition6 et 
ramen& au m2 smt rkpr6sentks dans le tableau VIII. 

En plus, l'actim herbicide du prduit  0 6tk observ& it 

plusiews reprises. 

Lbotion sur la c6r&le a Ct6 contr6E diff6rentes dates 
est estimb suivant la r n h  bchelle logarithmique indiqub au 
point 1.1. 

Les cotations smt indiques dam le tableau IX. 



Total I 2 2 
gh6ral 

agrestis 

Total des m- 

dimtyl6es i ' 8 

Lamium 
amplexicaule 

Galium 
oparine 

Capsella 
bursa-pastoris 

Ranunculus 
arvensis 

Stellaria 
media 





HERNANI SILVA LEXL 

ba r&olte fut. .effectube parcelle pm parcelle B la mois- 
someuse-batteuse. T4ans chaque parcde, il 6tait r6coM en un 
sewl passage, une surface &ale B la longueur de la parcelle 
mdtiplik pas la largueur de la barre de coupe (19 m x 2,80 m) 
soit une smfiace totale de 53,2 m2. 

Les rendkents furent napport6s en kg/ha (vair ta- 
bleau IX). 

Le cdcul Statistiquc des rCsultats a Ct6 effectub. Le coef- 
ficient de variation eat de 4,72 %. II ressort de ces calculs 
qu'il n'y a pas deLdiff6rences sigrificatiives lorsque Yon com- 
pare entre eux les diffhrents rendmmts obtenus. 

1.4 Discussim 

1.4.1 Efficaciti herbicide 

11 resmrt de ces cmpbages et oibeervations que la suspen- 
sion comentr& contenant par litre 480 g de Bifknox appUqu6 
en pr6-6mergence et en post-kmergence pr6hivemde (le 
10.11.82 au skade D de la culture) aux doses de 1'67 1/ha et 
3,33 1/ha ne poss&de aucune efficacit6 he~bicide 1 1'6gard de 
Stellaria media, mauvaise herbe prCsente en grand nombre 
dans I'asai. 

Lmque le Bif6nox est appliquk aux d m e s  doses au 
printemps (13.04.83 au s@kde HI de la culture) s m  action 1 
1'6gard de cette esgce est meilleure (22). 

A l'kgard des autres dicotylbes presentes dans l'essai et B 
l'6gal.d d'autres dicotyl6es repr&sent&s dam cet essai le BifC- 
nox p m d e  &e dficacit6 trh satisfaisante. 

Vis-his des gramin& (Ahpernus agrestis, Avena fatua) 
le Bifhox ne gossMe aucune action. 
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Il resort  de ces o ~ r v a t i o n s  que, lors des observations 
du 18.11.82, des d s a t s  ont kt6 observ6s. Ils sont faibles pour 
les applications de pr6-hergence et se cmct6risdent par un 
retard de croismance et un aspect moins dense de la culture. 
Par contre, pour les apglica&n.s r6alisks en pmt4mergence 
le 10.11.82, les d6gfits Ctaient plus graves et se caract6risaient 
par de nm~heuses n6croses blanches dans les feuilles. 

D m s  les dem cas, ces d&g$ts m t  6tk tempmaires et  lolrs 
des observations r&di&es un mois plus tard (23.12.82) ils 
n'6baient pl'us visibles. 
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2.0 AJVALYSE DES DtPOTS INlTIAUX 

Dosage de la m&&e a c t i . ~  dam les d@&s initbux 

Doses applliqu6es 
M.A., g/ha 

800 1 1600 

- 
Matibre active ,,,g/cmz 
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d pour chaque dose 

Dose simple 
(29, C9, E9) 

Dase double 
@lo, a o ,  E10) 

Teneurs moyennes, pg/~m2 

a. Les teneurs moyennes trouvCels d,ans l,e tableau XI 
c~mesponden t 

Dose simple - 630 g/ha M.A. 
Dose double - 1 272 g/ha M:A. 

b. Pour la dose si5mple les quant ik  retrouvkes de Bifknox 
rqrCsentent en m'oyenne 78,75 % les qumti tb  thCori- 
qujes. 

Pour k dose double les qu~anti~tCs retrouvCes de BifC- 
nox reprhentent en moyenne 79,50 % des quantigs 
th6oriques. 
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3.0 ANALYSE DES RGSI23US 

3.1 Les r6sultat.s des analyses de n5sidus de Bif6nox dans le 
sol s a t  repris dam les tableaux XI1 et XIII. Lymtractim 
de ohawn des pr6li!mmenks 0-10 an a 6G x4alis6e en double. 

L"andy6e de chacyn des extraits est elle-m&me r6p6kC.e. 
h i  donc, 4 rbultats sont associh k l'horizon superieur de 
chacune deis parcelles. 

Par contrey pour l'horizon infk~ieur (10-30 cm) me seule 
extraction et me sede analyse ont 6tk effwtu& pour la date 
du 22.4.83. 

Pour le 26.6.83, lbxtraction a Cti analysk en double. 
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TABLEXU W 

(Tmeur en Bif4nm d m s  Ze sol (ppm sur Ea m$i6re  s6che) 

Doses appliquks 
M.A. g lha I 

\\ Profondem 

Echantillons "1 @Iocrn 1 
I_ 
I 



Teneur sn B i j h x  duns le s d  (ppm sur b m M r e  sdche) 

Doses aml iqdes  
M.A. g lha 
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L'obwrvation des tableaux montre que : 

a. Le Bif6nox reste totalement fix6 dans les 10 premiers cm 
de sol. 

b. I1 faut oependant nemarquer : 

- Les concentrations t r o u v h  pour la dose simple 
et pour la dose double ne sont pas dms un 
rapport 1 : 2; 

- Une oertaine irreproductibilit6 se marque surtout 
au niveau des rbultats de la dose double. 

A notre ads,  ces deux constatations peuvent trou- 
ver leur origine dms  une certaine irrhgdaritk cons- 
ts,& dms les d&p&s initiaux. 
En effet, l'observation du tableau XI, mn t re  

que pax les &hantdlons C10, les teneurs moyen- 
nes rekrouv6es sont plus 6lev6es que dans la par- 
celle A10. 

- En plus de la variabilitk entre paa-celles, il faut 
constater m e  certaine dispersion des rbd;tats 
B Pin** d'une m b e  pmcelle. Le cas le plus 
faappiant consiste dans la pam:eUe C10 du 26.6.83. 

Les r&&,itions sur le meme extrait sank excellentes, 
mais les r&ziltats entre 2 bhantillons divergent. 

.Ce ananque de reprocluctihilitk, trmve son o~igine 
dam la difficult& renc'ontr6es & l'hrnog6n6isation 
d'm so1 humide. 
H h l e  qu'une BMe pwtiouli&re devrait &re 

etre entreprise sw la &&re de conditiomner un 
sol, ten m e  de scm hmogdnCisation. 
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c. Le6 valeurs des rhsidus retrouv6es pour l'hou5zon 
10-30 1can ne sont pour awum des deux .p&lkvemenb 
significativement difI6rentes de h lirnite de sensi- 
bilitk de la m&hde; 0,002 p.g.m. Ce produit n'a 
done pas d6pass6 les 10 gremciers ern de profondeur. 

d. En ce qui concerne la prCsence de nitrofkne, les 
r4sdtats des analyses rnonhnt que, s'il existe, il 
se trouve B une teneur inf6rieure & la b i t e  de 
dktection de la mCtMe c'est-&dire 0,002 p.p.m. 

CONCLUSIONS 

1.0 En ce qwi ooacerne, l'efficacit6 du Bifbnox, l'andyse 
biologique mnt re  qeu le Bif6nox appliqu6 s'ous la fome  d'une 
suspension coaxentr6e, contenant 480 .g/l, a p ~ & s  me suspension 
concentrree contenant 500 g / l  de chlortolmon, en pr6eunergence 
et -en pmtkmergence pr4hivernale en m6la1nge avec- MCPP aux 
dose de 1,67 et 3,33 lfia, ne poss&le aucune efficacitk 
herbicide k l'hgard de St&arZa media, mauvaise-hwbe presente 
en grand nmbre  dam l'eswli. Pair cmtre il possae une bonne 
efficacit4 sur b s  au<tres dicotyl4es p&sentes clans cet essai. 

2.0 En ce qui cancene la phytotoxicitk du Bif6nox nous 
diong cansidkrer : - 

a. Andyse biobgique 

Pour la applications de prQ~miergence les dkghts sont fai- 
bles et se mract4risaient par un retard de crloissance et un 
asp& mobs dense de la culture. Pour les applications en post- 
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6unergence les dCg& sont plus grand6 et se cmct6risaient 
par de nombreuses nCcroses dim3 les 'feuilles. Ces dCghts n'ont 
pas 6t6 visibles dans les pmelles trdt6es au printenps avec 
Bif4nox en m6lange le M4cuprap. 

De toute facoo, dans deux cas, ces d6g&ts cat kt4 tempo- 
haires et, plus tard, & nY6taient plus visibles et on peut dire 
que le Bifenox prhente un effect phytotoxique temporake 
vis-his de la ckrkale 6tudi6e. En plus, ces d6g&ts4 n'ont pas 
influencks les rendeanents de la r6colte. 

1.0 Sur base des observations bi01ogique3 de l'orge d'hiver, 
il est peranis d'uzvmwr que les rbidus trouvCs dam le s d  le 
22.4.83 et 1e 26.6.83 n'ont aucun effet phytotoxique sur cette 
m h e  c6rWe. 

Il est, .cependmt, intkessant de faire la cornpara' sson avec 
d'aubres herbicides (pendhethaline et triflurahe) qui ont kt6 
6tudib sur la m&me culture et pendant la m h e  p6ride. 

Ce-s herbiddes ont 6th app1iquCs le 4.10.83 aux doses : 

: dose simple 2,5 l/ha 2 330 g/;l en M.A. (Pen- 
d ~ e t ~ e )  - 
dose doutbile 5 lJha 

Tr&bn: dose simple 1,5 1/ha h 480g/l en M.A. (Tri- 
flmaline) 
d~me doubrle 3 1/ha 

cette &ude a 6th entreprise aux prufondeurs (0-5/5-10: et 
10-30 a). 

Les rbdtats des analyses de r6sidus relportks. par calcul 
sur les 0-10 an, sont repds dans le  tableau X N  (3). 
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TABLEAU XIV 

T e m r s  en triflurabine et pendidthaline clans le sol ( p p  sur 
la &%re sZche) (pr6ldvmmt effectd Ze 27.6.83) 

Dose 1 Simple Double 
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L'obmation du tableau XIV muntre : 

1. Dose simple 

pour le profil cultural 0-loan les t enem tnsuv6es 
soit pour 10 trifluraline, soit pour la pendim6bhaUne s8mt sup& 
rieures aux tenleurs trouvkes pour le Bifdnox pour le m6me 
prdil. 

- Que pow le prafil cultural 0-10 cm 1 s  teneurs trouvkes 
soit pour la trifluraline, soit pour la pendimBbhaline sont su1&- 
rieures aux teneurs trouvCes par le Bifenox pour le mCme profil. 

Il smble, dam, que par rapport au Bifhox le permanence 
dans le s d  de la triflurahe et de la penh6thaline soit plus 
grmde. 

-Cependant, B y aurait peut-&re inthrCt & continuer cette 
&ude pour dkterminer si ces rk idm de Bifknox peuvent avoir 
une action phykotuxique sur une culture suivante. 

- Il y a lieu de remarquee que l'6tude de la m8tabolisation 
du Bifenox est inico1qABte. Nms n'avons recherch4 que le nitro- 
f k e  dont nous avions la matigre active & l'Btat pur. 

Il y await lieu d'&eprendre la reclherche des autres 
mCtabolites indiquks dam la literature (24) notamnent le 5 - 
(2,4 dichlwophmoxy) - 2 - nikobenzoi: acid et  le 5 - (2,4 
dkhlorophemxy) antranilk acid. 

-Enfin, l'Ctude des r6sidus de Bif6nox a 6th limitka au 
sol. Dans le cadre d'm travail ult6riew, iil y aurait lieu d'envi- 
sager la pr&mce de cet herbicide dans le v&g&al (pailles- 
graines) . 
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