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SYSTÉMIQUES

• Acetamipride

• Clothianidine

• DN‐Imidaclopride

• Dinotefuran

• Fipronil

• Imidaclopride

• Nitenpyrame

• Thiaclopride

• Thiamethoxame

TRIAZINES

• Atrazine

• DEA

Injection de 2mL
SPE en ligne

(HLB)

Analyse UHPLC‐MS/MS
Thermo TSQ Quantiva ESI 

SRM mode ±

Analyse: 
NÉONICOTINOIDES + FIPRONIL + TRIAZINES

Filtration (PETE) 

Vf ~ 500 mL
Phase dissoute

Aliquote de 10 mL + étalons internes

3

Matrix
Linearity range 

[ng∙L‐1]
R
2

LOD [ng∙L
‐1
] Accuracy % Recovery %

Drinking Water 0.1‐1000  0.9988‐0.9999 0.1‐1

Surface Water 5‐1000 0.9976‐0.9993 0.5‐5
90‐110 80‐110
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Cette présentation a été effectuée le 4 décembre 2018 au cours de la journée « Conférence de l’ASPQ – 
Pesticides dans l’alimentation et l’eau potable au Québec, éveiller l’attention! » dans le cadre des 22es Journées 
annuelles de santé publique (JASP 2018). L’ensemble des présentations est disponible sur le site Web des 
JASP à la section Éditions précédentes au : https://www.inspq.qc.ca/jasp.
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Quelques nanogrammes par litre

2.15 ng/L

SURFACE WATER (RIVER)

5

% Occurrence

Average 

[ng∙L‐1]

Max. 

[ng∙L‐1]

Clothianidin 100 6.5 11

Imidacloprid 100 1.9 4

Fipronil 25 0.3 0.3

Thiamethoxam 100 4.5 6

RIVM (2014)
8.3 ng/L
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DRINKING WATER

6

< 
CCME 

230 
ng/L

Montréal

[ng∙L‐1] SN

Acetamiprid ND ND
Clothianidin ND ND

DN‐Imi ND ND

Dinotefuran ND ND
Fipronil 5 2

Flonicamid ND ND

Imidacloprid 0.2 0.01
Nytenpiram ND ND

Thiacloprid ND ND

Thiamethoxam
ND ND

Total 5.2 2.0

Laval

[ng∙L‐1] SN

Acetamiprid ND ND
Clothianidin ND ND

DN‐Imi ND ND

Dinotefuran ND ND
Fipronil ND ND

Flonicamid ND ND

Imidacloprid 0.1 0.04

Nytenpiram ND ND
Thiacloprid ND ND

Thiamethoxam
ND ND

Total 0.1 0.04

Saint‐Hyacinthe

[ng∙L‐1] SN

Acetamiprid ND ND

Clothianidin 6 0.4

DN‐Imi ND ND

Dinotefuran ND ND

Fipronil ND ND

Flonicamid ND ND

Imidacloprid 1 0.1

Nytenpiram ND ND

Thiacloprid ND ND

Thiamethoxam 10 1

Total 17.0 1.1

TRIAZINES 
DANS L’EAU DU ROBINET
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 Atz
 DEA

MONTREAL AREA 
TAP WATER (2015‐2016)

~40‐90 tonnes 
par an

• Variabilité 
saisonnière

• Pool 
immense 
dans les sols
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TRIAZINES DANS L’EAU DU 
ROBINET

Rouge 20‐ 104 ng/l

TRIAZINES DANS L’EAU DU 
ROBINET AU QUEBEC

 ATZ DEA ƩATZ+DEA 
  [ng·L-1] [ng·L-1] [ng·L-1] 
Magog <LOD <LOD <LOD 
Mirabel <LOD 7.9 ± 0.1 7.9 
Montreal 38 ± 0.1 49 ± 0.7 87 
Mont-Saint-Hilaire <LOD <LOD <LOD 
Nicolet <LOD <LOD <LOD 
Pierreville <LOD <LOD <LOD 
Quebec  <LOD <LOD <LOD 
Richelieu 8.1 ± 3.6 <LOD 8.1 
Richmond <LOD <LOD <LOD 
Saint-Bruno-de-Montarville 27 ± 1.7 20 ± 1 47 
Saint-Césaire <LOD <LOD <LOD 
Saint-Constant 17 ± 0.3 59 ± 2.2 76 
Sainte-Marie <LOD <LOD <LOD 
Saint-Georges <LOD <LOD <LOD 
Saint-Hyacinthe <LOD 7.6 ± 0.07 7.6 
Saint-Jean-sur-Richelieu <LOD <LOD <LOD 
Saint-Jérôme <LOD 7.4 ± 1 7.4 
Salaberry-de-Valleyfield 21 ± 0.6 40 ± 1.3 61 
Shawinigan <LOD <LOD <LOD 
Sherbrooke <LOD <LOD <LOD 
Sorel-Tracy 6.2 ± 0.2 7.1 ± 0.8 13 
Terrebonne <LOD <LOD <LOD 
Thetford Mines <LOD <LOD <LOD 
Trois-Rivières <LOD <LOD <LOD 
Varennes 9.7 ± 0.2 35 ± 1 45 
Vaudreuil-Dorion <LOD <LOD <LOD 
Victoriaville <LOD 25 ± 18 25 
Yamaska 3.6 ± 0.2 11 ± 2.4 15 

 

 ATZ DEA ƩATZ+DEA 
  [ng·L-1] [ng·L-1] [ng·L-1] 
Acton Vale 15 ± 0.9 <LOD 15 
Asbestos <LOD <LOD <LOD 
Ayers’ Cliff <LOD <LOD <LOD 
Bécancour 10 ± 1.4 37 ± 2.6 47 
Blainville <LOD <LOD <LOD 
Boucherville <LOD 21.4 21.42 
Brossard 41 ± 0.3 63 ± 1.3  104 
Chambly 8.2 ± 0.5 14 ± 1.2 22 
Châteauguay <LOD <LOD <LOD 
Coaticook <LOD <LOD <LOD 
Cookshire-Eaton <LOD <LOD <LOD 
Cowansville <LOD <LOD <LOD 
Dollard-des-Ormeaux <LOD <LOD <LOD 
Donnacona <LOD <LOD <LOD 
Drummondville <LOD <LOD <LOD 
East Angus <LOD <LOD <LOD 
Granby <LOD <LOD <LOD 
Joliette <LOD <LOD <LOD 
L’Assomption <LOD <LOD <LOD 
Lac-Brome <LOD <LOD <LOD 
Lac-Mégantic <LOD <LOD <LOD 
Laval <LOD <LOD <LOD 
Lévis 9.9 ± 0.6 21 ± 0 31 
Longueuil 31 ± 2.3 30 ± 1 61 
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METHOD PERFORMANCE AND PROCEDURE IN FOOD 
COMMODITIES: 22 PESTICIDES (7 FAMILIES)

Imidacloprid

Atrazine

CarbarylMatrix Linearity range [ng·g-1] R2 LOD [ng·g-1] Accuracy % Recovery %

Tomate 0.5-600 0.9901-1.0000 0.4 - 2 74 - 109 71 - 122
Lettuce 0.5-600 0.9960-1.0000 0.05 - 0.7 77 - 116 82 - 106
Apple 0.5-600 0.9901-1.0000 0.08 - 1.2 73 - 118 72 - 107
Grape 0.5-600 0.9901-0.9983 0.5 - 1.8 81 - 115 72 - 111

Résidus dans la nourriture

Detection frequency (%) Concentration range (min-max) (ng g-1)

Lettuce (n = 39) Apple (n = 37) Grapes (n = 27) Tomato (n = 30) Lettuce (n = 39) Apple (n = 37) Grapes (n = 27) Tomato (n = 30)

Acetamiprid 0 41 4 3 <LOD <LOD–24 <LOD–108 <LOD–16

Clothianidin 23 3 19 3 <LOD–2.4 <LOD–0.1 <LOD–141 <LOD–3.2

DN-Imidacloprid 0 0 15 0 <LOD <LOD <LOD–11 <LOD 

Dinotefuran 0 0 4 7 <LOD <LOD <LOD–47 <LOD–20

Flonicamid 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

Imidacloprid 10 16 30 10 <LOD–5.0 <LOD–3.8 <LOD–29 <LOD–11

Nitenpyram 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

Thiacloprid 0 5 0 0 <LOD <LOD–28 <LOD <LOD 

Thiamethoxam 18 0 7 3 <LOD–8.3 <LOD <LOD–54 <LOD–1.4

Fipronil 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

Atrazine 33 0 0 0 <LOD–7.5 <LOD <LOD <LOD 

DEA 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

DIA 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

Cyanazine 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

Simazine 0 5 0 0 <LOD <LOD–0.4 <LOD <LOD 

Carbendazim 0 19 0 0 <LOD <LOD–28 <LOD <LOD 

Carbaryl 0 3 0 0 <LOD <LOD–1.1 <LOD <LOD 

Linuron 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

Phosmet 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

(EtO)3PS 10 0 0 0 <LOD–219 <LOD <LOD <LOD 

Dimethoate 8 0 0 0 <LOD–215 <LOD <LOD <LOD 

Famphur 0 0 0 0 <LOD <LOD <LOD <LOD 

Table 3. Method application to food commodities (N = 133) from Canada: summary of occurrence 
data (detection frequency, %) and concentration ranges (min–max; ng·g-1) of the targeted analytes in 
lettuce (n = 39), apple (n = 37), grapes (n = 27) and tomato (n = 30) samples.
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% OF PESTICIDES OCCURRENCE IN FOUR 
COMMODITIES FOUND IN QUEBEC, CANADA

0
5

10
15
20
25
30
35
40
45

A
ce
ta
m
ip
ri
d

C
lo
th
ia
n
id
in

D
N
‐I
m
id
ac
lo
p
ri
d

D
in
o
te
fu
ra
n

Fl
o
n
ic
am

id

Im
id
ac
lo
p
ri
d

N
it
e
n
p
yr
am

Th
ia
cl
o
p
ri
d

Th
ia
m
e
th
o
xa
m

Fi
p
ro
n
il

A
tr
az
in
e

D
EA D
IA

C
ya
n
az
in
e

Si
m
az
in
e

C
ar
b
en

d
az
im

C
ar
b
ar
yl

Li
n
u
ro
n

P
h
o
sm

et

(E
tO
)3
P
S

D
im

et
h
o
at
e

Fa
m
p
h
u
r

%
 O
cc
u
rr
en

ce

Lettuce (n = 39) Apple (n = 37) Grapes (n = 27) Tomato (n = 30)

Comparaison Bio vs. conventionel

Organic Conventional

Positive samples (22 pesticides) 21% 52%

Positive samples (8 neonicotinoids) 17% 43%

Average Σ22Pesticides [ng∙g
-1] 3 12.2

Average Σ8Neonicotinoids  [ng·g-1] 2.6 7.5
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Questions ou pdf?
sebastien.sauve@umontreal.ca

Haute résolution (LC-HRMS) Q-Exactive

Cellule (HCD)
fragmentation

C‐Trap
accumulation

Quadripôle
filtration

Orbitrap
analyseur

S‐lens

Z

r

In
te
n
si
té

m/z

• Détection à haute résolution et 
mesure de la masse avec une 
grande précision. 

• Le Q‐Exactive est un MS hybride 
formé d’un quadripôle, d’une 
cellule de collision et d’un 
analyseur Orbitrap.

• Pouvoir de résolution de 
17 500 à 140 000 FWHM
(m/z 200).

Ionisation
electrospray

Figure 4‐3. Schéma Q‐Exactive
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Dépistage non ciblé

EÉchantillonnage Extraction LC‐HRMS

Analyse ciblée Analyse suspectée Analyse non ciblée

Liste d’analytes Liste d’analytes suspectés d’être présents

Confirmation et quantification avec des standards de référence

Identification des candidats : temps de rétention, fragmentation, 
propriétés physicochimiques (log D), patron isotopique

Recherche de candidats d’intérêts : Base 
de recherche, génération de structure

Formule moléculaire

Figure 5‐1. Diagramme de l’explication d’une démarche de dépistage non ciblé
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RT: 2.32

RT: 4.60

RT: 3.62

RT: 1.65

CTC

4-ECTC

ICTC

• Plusieurs produits de dégradation de chlortétracycline ont pu être identifiés: 
4‐épichlortétracyline (4‐ECTC), isochlortétracycline (ICTC), 
4‐épi‐isochlortétracycline (4‐EICTC).

Figure 6‐9. Séparation chromatographiques et identification des produits de dégradation de la chlortétracycline

Dégradation des tétracyclines
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Dépistage non ciblé

RT: 0.00 - 12.00
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Filtration et détection des pics:
‐ Seuil à 5×105

‐ Temps de rétention entre 1 et 10 mins

Assignation des pics de masses à des formules 
moléculaires et à un nom de composé:
‐ Adduit nH+
‐ Éléments: C, H, O, N, S, P, F, Cl
‐ Base de données: Chemspider, PubChem

Confirmation de la présence du composé:
‐ Comparaison avec standard de référence
‐ Patron isotopique
‐ Forme du pic gaussienne
‐ Précision sur la masse (5 ppm)
‐ Log D correspond à la fenêtre d’extraction aqueuse

Liste des composés identifiés 
potentiellement d’intérêt

Figure 5‐3. Diagramme de 
l’explication de la recherche de 
composés d’intérêt.
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Chromatogramme acquisitionné en mode DDA 
(m/z 100 – 1000)
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ATRAZINE : SURVEILLANCE 2015-
2016
Région de

UE: 100 ng/L
OMS: 100 000 ng/L

EPA: 3000 ng/L
Canada: 5000 ng/L
Québec: 3500 ng/L

Atrazine dans l’eau potable

• Données préliminaires – Juan Manuel Montiel
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