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RESUME

Le glyphosate est I’ingrédient actif de la famille d’herbicides la plus utilisée dans le monde. Il se
dégrade généralement en quelques semaines dans les sols, la majorité en acide
aminométhylphosphonique (AMPA). Ce dernier est plus persistant que le glyphosate, et peut
s’accumuler d’une année de culture a 1’autre. Les herbicides a base de glyphosate (HBG)
représentent 48 % des ventes agricoles au Québec et comportent des indices de risque pour la santé
(IRS) et des indices de risques pour 1’environnement (IRE) faibles. Le plan d’agriculture durable
(PAD) du Québec vise notamment a réduire de 500 000 kg les ventes de pesticides de synthése et
de diminuer de 40 % les IRS et IRE d’ici 2030. Les biosolides municipaux (BSM) sont proposés
comme fertilisants abondants, peu coliteux et riches en phosphore et azote. Cependant, ces derniers
peuvent contenir du glyphosate ainsi que des phosphonates pouvant eux-mémes générer du
glyphosate et de ’AMPA. Cette étude vise a évaluer si I’épandage de BSM : 1) peut contribuer
significativement a la charge en glyphosate et en AMPA des sols agricoles, 2) peut contribuer
significativement a la charge en éléments traces métalliques (ETM) et 3) permet de remplacer au
moins en partie la fertilisation minérale tout en maintenant des rendements similaires. Pour ce faire,
quatre exploitations agricoles de grandes cultures au Québec (Montérégie) ont été sélectionnées
pour établir les systémes expérimentaux. A chacun des sites sur une période de deux ans (2021 et
2022), deux champs ont été suivis. En 2021, un champ de soya Roundup® Ready a été semé sur
chacun des quatre sites, tandis qu’un second champ a été semé avec du mais Roundup® Ready. En
2022, les cultures ont été alternées, créant des rotations soya-mais-grain et mais-grain-soya pour
les deux années. Des échantillons de sol (0-20 cm) ont été prélevés a trois moments dans la saison
sur deux ans (2021 et 2022). Les BSM appliqués en 2021 et 2022 avaient des teneurs moyennes de
0,69 + 0,53 ng de glyphosate/g sec et de 6,26 + 1,93 pg d'AMPA/g sec. Malgré le glyphosate et
I’AMPA présents dans les BSM, le suivi des teneurs de ces deux composés sur deux ans dans des
cultures de mais-grain et de soya ne montre pas de différences significatives entre les parcelles
avec et sans application de BSM. Pour un méme site, les rendements mesurés a la récolte sont
similaires entre les traitements. Indépendamment des parcelles ayant re¢u des BSM, nos résultats
démontrent aussi une pseudo-persistance du glyphosate et de I’AMPA dans les sols pendant les
deux ans de I’étude. La pseudo-persistance se produit lorsque l'introduction d'un composé dans
I'environnement dépasse sa capacité a se dissiper. Les rendements des cultures sont différents entre
les sites ayant des quantités d’herbicides appliquées et des IRE et des IRS différents. Dans cette
étude, 1l a été possible d’obtenir de bons rendements en utilisant de faibles quantités d’ingrédients
actifs et des IRS/IRE bas.

Mots clés : BSM, IRS, IRE, mais-grain, soya, pseudo-persistance
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INTRODUCTION GENERALE

Les herbicides a base de glyphosate (HBG)

Les herbicides a base de glyphosate (HBG) sont une classe de produits a large spectre et non
sélectifs de la famille des amino-phosphonates dont l'ingrédient actif est le glyphosate (ACTA,
2010). Commercialisés pour la premicre dois en 1974 par la compagnie Monsanto, les HBG sont
épandus intensivement depuis plus de 40 ans et sont la catégorie d’herbicides la plus utilisée au
monde (Duke & Powles, 2008). Le marché mondial du glyphosate était évalué¢ a 9.3 milliards de
dollars américains en 2020 et on prévoit que ce marché atteindra 17.7 milliards de dollars
américains en 2031 (Transparency Market Research, 2022). Au courant des années 1990, le
glyphosate est devenu I’herbicide le plus vendu dans 1’ensemble des 25 principaux pays
producteurs agricoles (Benbrook, 2016). En 1996, les premieres cultures de technologie Roundup
Ready (RR) ont été introduites sur le marché pour le soya (Glycine max), le mais-grain (Zea mays)
et le coton (Gossypium) (Benbrook, 2016), participant ainsi drastiquement a 1’augmentation de
I’utilisation des HBG en grandes cultures. Cette nouvelle technologie a compleétement bouleversé
la manicre de penser I’agriculture et de gérer les adventices a 1'échelle mondiale (Duke & Powles,
2008). Au Canada, les cultivars RR sont autorisés depuis 1999 (Gorse & Rivard, 2011). Au Québec,
ce sont un peu plus de 2100 tonnes de glyphosate (ingrédient actif) qui ont été utilisées en 2022, la
majeure partie pour les grandes cultures, ce qui représente 53% des ventes totales d’ingrédients
actifs en milieu agricole (MELCCFP, 2024). L’efficacité herbicide de la molécule, le faible coft,
I’originalité de son mode d’action et 1’introduction des cultures RR sont les principales raisons du
succes mondial des HBG. Apres avoir pénétré dans la plante par les stomates, le glyphosate est
rapidement transporté vers ses principaux organes. La molécule inhibe la voie shikimate en
bloquant I’activité de la 5-enolpyruvylshikimate-3-phosphate synthase (ESPS) a 1’origine de la
formation de nombreux composés phénoliques essentiels (Gomes et al., 2014). Ainsi, les HBG sont
systémiques (ils tuent I’ensemble de la plante des feuilles aux racines) et a large spectre d’action
(ils agissent sur la quasi-totalité des végétaux) (Carpentier et al., 2020). Depuis quelques années,
I'augmentation des taux d'application des HBG par hectare est également liée a la montée des

résistances des mauvaises herbes au glyphosate (Cuhra et al., 2016).



Les impacts du glyphosate sur la santé et I’environnement

Les préoccupations croissantes concernant les risques pour la sant¢ humaine et I'environnement
associés a l'utilisation intensive de ce type d'herbicides ne cessent d'augmenter (Van Bruggen et al.,
2018 ; Gillezeau et al., 2019). En 2015, 1'0Organisation Mondiale de la Sant¢ (OMS) a classé le
glyphosate comme potentiellement cancérigéne pour les humains lorsqu'ils sont exposés a des
concentrations environnementales (Van Bruggen et al., 2018). En revanche, 1'Agence de Protection
de I'Environnement des Etats-Unis (U.S. EPA) n'a pas identifié¢ de risques pour la santé humaine
liés a l'utilisation du glyphosate (U.S. EPA, 2022). Le glyphosate se dégrade généralement assez
rapidement dans les sols agricoles, en quelques semaines dans des conditions climatiques
semblables a celles du Québec, mais cette dégradation entraine la formation d'acide
aminométhylphosphonique (AMPA) (Maccario, 2022 ; Silva et al., 2018 ; Silva et al., 2019 ;
Struger et al., 2015). Les temps de demi-vie en champ se situent entre 6 et 41 jours et 284 a 633
jours pour le glyphosate et I’AMPA, respectivement (Carretta et al., 2022 ; Lewis et al., 2016).
L’AMPA est plus persistant que le glyphosate dans les sols, et peut s’accumuler d’une année de
culture a I’autre (Banks ef al., 2014 ; Okada et al., 2016 ; Simonsen et al., 2008 ; Travaglia et al.,
2015). L'AMPA, méme pour les plantes génétiquement modifiées pour résister au glyphosate, est
phytotoxique (Gomes et al., 2014 ; Smedbol et al., 2019). Les effets de I'AMPA sur la santé
environnementale sont encore peu explorés (Van Bruggen et al., 2018). Une étude menée par
Samson-Brais ef al. (2022) dans un champ de grandes cultures au Québec a révélé que 1'ajout
d'autres herbicides aux applications de glyphosate ne semble pas affecter la persistance du
glyphosate et de 'AMPA dans les sols de cultures de mais et de soja au cours d'une saison de
culture. Comme dans de nombreuses régions agricoles industrielles a travers le monde (Glozier et
al., 2012 ; Battaglin ef al., 2014), le glyphosate et ' AMPA sont détectés dans toutes les eaux de
surface échantillonnées au Québec (Giroux, 2019 & 2022), et leur fréquence de détection a
augmenté depuis 2005 (Giroux, 2019 & 2022). Cela souligne l'importance de mieux comprendre
les facteurs qui influencent la persistance et la dispersion de ces composés dans 1'environnement.
De plus, le glyphosate est également détecté dans certains produits alimentaires canadiens (EFSA,
2015). Du fait de la présence de glyphosate et d’AMPA dans la nourriture végétale, ces deux
composés sont aussi trouvés dans le lait maternel ainsi que dans les déjections (urinaires et fécales)

animales et humaines (Krueger ef al., 2013 ; Niemann et al., 2015).



Les biosolides municipaux (BSM)

L’ épandage de biosolides municipaux (BSM) est proposé dans la politique québécoise de gestion
des matieres résiduelles comme source abondante et peu cotliteuse de fertilisants riches en
phosphore et azote pour les sols (Hébert, 2015). Plusieurs études affirment que 1’épandage de BSM
fournit des rendements aussi satisfaisants qu’avec 1’application d’engrais de synthése (Vasseur et
al., 1999 ; Warman & Termeer, 2005 ; Brown et al., 2020). Les BSM proviennent du traitement
des eaux usées. Le traitement des eaux usées municipales représente non seulement des colts
¢levés pour les collectivités, mais aussi une source majeure d’émission de gaz a effet de serre (GES).
Du méthane (CHa) et de I’oxyde nitreux (N20) sont produits lors du traitement des eaux usées et
aussi lors de 1’¢élimination du produit résultant (Brown et al., 2010). En effet, I’enfouissement et
I’incinération des BSM émettent plus d’émissions de GES que I’épandage en champs (Brown et
al., 2010). En ce sens, le Centre de Référence en Agriculture et Agroalimentaire du Québec
(CRAAQ) recommande 1’épandage de BSM comme matiére résiduelle fertilisante (MRF) pour les
grandes cultures (Parent &Gagné, 2010). De plus, les BSM sont généralement épandus a proximité
des municipalités les produisant, réduisant I’impact environnemental et économique de leur
transport. L utilisation de BSM permet également de diminuer la production de GES issus de la
production et de I’importation des engrais de synthése. Pour que les MRF puissent étre valorisées
en champ, celles-ci doivent répondre a des critéres de qualité environnementale, notamment en ce
qui a trait aux contaminants chimiques, aux agents pathogeénes, aux odeurs et aux corps étrangers
(Hébert, 2015). Plusieurs études existent concernant les risques de contamination par les ETM liés
a la valorisation des BSM sur les terres agricoles (Marcela ef al., 2020 ; Perron & Hébert, 2008 ;
Pepper et al., 2008). Ces dernieéres montrent généralement une augmentation des teneurs de certains
de ces ¢éléments sans toutefois dépasser les limites réglementaires des pays respectifs. Bien que
I’épandage de BSM reste souvent polémique au sein de la société, au Québec, cette pratique est,
depuis quelques années, de plus en plus populaire aupres des producteurs de grandes cultures
(Heébert, 2015). En effet, en 2021, un total de 794 000 tonnes de BSM a été généré au Québec et
346 000 tonnes (i.e. 44%) ont été épandues dans les champs (Recyc-Québec, 2023).

Les phosphonates sont des agents chélatants que I’on peut trouver dans les produits ménagers de
lessive et de nettoyage de la vie quotidienne (Jaworksa et al., 2002 ; May et al., 1986), les

retardateurs de flamme, les produits anti-corrosion et anti-tartre et comme agent complexants dans



I’industrie textile (Studnik et al., 2015 ; Nowack, 2003). Ces produits sont ainsi présents dans les
eaux usées et les stations d’épuration et peuvent se dégrader en partie en glyphosate et en AMPA
(Botta et al., 2009 ; Grandcoin et al., 2017 ; Struger et al., 2015), le méme composé que le principal
produit de dégradation du glyphosate dans les sols. De plus, I’omniprésence du glyphosate dans
notre environnement et 1’utilisation de celui-ci dans les zones urbaines peut aussi contribuer a sa
présence dans les eaux des stations d’épuration (Botta et al., 2009). En France, des concentrations
¢levées de glyphosate dans les eaux de surface des zones urbaines apres des pluies importantes ont
¢été attribuées au lessivage de résidus d’HBG des bords de route et de voies de chemin de fer (Botta
et al., 2009). Dans la méme ¢tude, des concentrations systématiquement élevées d' AMPA dans les
eaux des égouts sont rapportées et attribuées a la dégradation partielle des phosphonates contenus
dans les détergents. Dans le sud de 1’Ontario au Canada, en utilisant un marqueur des eaux usées
municipales (I’acésulfame, un édulcorant), les concentrations d’AMPA dans les cours d’eau ont
été principalement reliées a I’usage des HBG, et non aux phosphonates contenus dans les eaux
usées (Struger et al., 2015). Ainsi, I'utilisation massive des HBG et des phosphonates peut
expliquer I’omniprésence du glyphosate et de ’AMPA dans ’environnement, en particulier dans
les eaux de surface (Giroux, 2019 & 2022). A notre connaissance, une seule étude rapporte des
teneurs en AMPA dans les BSM, soit celle de Ghanem ef al. (2007) en France avec des valeurs de
1230 ng d’AMPA-g’!. Le présent projet permettra de vérifier si 1'épandage de BSM contribue a
la rentabilité des cultures sans représenter une source supplémentaire significative de glyphosate
et ’AMPA dans les sols agricoles et donc un risque supplémentaire pour I’environnement, tout en
limitant les cofits €économiques et environnementaux associ€és a leur incinération et leur
enfouissement et en limitant les cofits économiques et environnementaux associés a la production

et a ’importation des engrais de synthese.

Le plan d’agriculture durable (PAD)

Depuis plusieurs années, les gouvernements autant ici qu’ailleurs encadrent et tentent méme
d’interdire 1’utilisation du glyphosate en agriculture sans pour autant y parvenir. L’actualité,
spécifiquement en Europe, démontre le mécontentement des producteurs agricoles face a la
réglementation et aux normes environnementales. L’importante utilisation du glyphosate démontre
la dépendance des producteurs et productrices agricoles a cet ingrédient actif. De plus, le PAD du

Québec 2020-2030 vise a accélérer ’adoption de pratiques agroenvironnementales responsables et



performantes afin de répondre aux préoccupations des acteurs du milieu agricole et des citoyens
(MAPAQ, 2020). Le PAD a comme premier objectif de réduire de 500 000 kg les ventes de
pesticides de synthese et de diminuer de 40 % IRS et IRE d’ici 2030 (MAPAQ, 2020). Les IRS
sont un indicateur de risque toxicologique. La toxicité aigué et les effets chroniques sont les
parametres considérés dans la détermination d’un IRS. Les IRE tiennent compte des propriétés et
des comportements des pesticides dans ’environnement et de leur potentiel écotoxicologique.
Dans le cadre de ce projet, les quantités d’ingrédients actifs appliqués, les IRS et IRE et les
rendements des cultures ont été mis en relation afin de mieux comprendre comment il est possible

de diminuer les quantités d’ingrédients actifs et les risques tout en conservant de bons rendements.
Sites expérimentaux et objectifs de recherche

Le premier objectif de ce mémoire est de documenter ’utilisation des BSM comme fertilisant tout
considérant les apports en glyphosate, AMPA et ETM associés & I’utilisation de ce type de MRF.
Ensuite, les teneurs en glyphosate et en AMPA mesurées dans les parcelles qui n’ont pas regu de
BSM vont permettre d’évaluer la persistance et la diffusion de ces deux composées dans les sols
agricoles sur deux saisons de culture. Pour répondre aux objectifs du projet, des parcelles
expérimentales ont été mises en place au Centre de recherche sur les grains (CEROM) ainsi que

chez trois producteurs de grandes cultures en Montérégie.

Le premier chapitre porte sur I’épandage de BSM en grandes cultures. L’objectif est de déterminer
si 'usage des BSM sur les sols agricoles peut contribuer significativement a I’augmentation des
teneurs en glyphosate et en AMPA et en ETM. L’objectif est également de comparer les
rendements des cultures entre les parcelles ayant eu une fertilisation minérale et celles ayant utilisé
des BSM. Les teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols ont €t¢ mesurées par
chromatographie en phase gazeuse couplée a un détecteur a capture d’électrons (GC-ECD). La
méthode Mehlich IIT a été utilisée pour extraire les ETM du sol. Les rendements des cultures ont

¢été déterminés a I’aide des capteurs de rendements des moissonneuses-batteuses des producteurs.

Le deuxiéme chapitre porte sur la dynamique du glyphosate et de I’AMPA dans les sols agricoles
sur deux ans d’étude. Les objectifs visent a 1) évaluer les risques de persistance et d’accumulation

du glyphosate et de ’AMPA dans les sols, et 2) évaluer le lien potentiel entre les rendements des



cultures et la quantité d’ingrédients actifs, I’IRS et I'IRE. Comme dans le chapitre 1, les teneurs en
glyphosate et en AMPA dans les sols ont ét¢ mesurées par chromatographie en phase gazeuse
couplée a un détecteur a capture d’¢lectrons (GC-ECD) et les quantités d’ingrédients actifs et les

IRS/IRE ont été déterminés a I’aide du site internet de SAgE pesticides.
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1.0 Abstract

Municipal biosolids (MBS) are suggested to be abundant, sustainable, inexpensive fertilisers, rich
in phosphorus and nitrogen. However, MBS can also contain glyphosate and phosphonates that can
degrade to AMPA. Glyphosate-based herbicides (GBH) are used in field crops all over the world.
Most glyphosate generally degrades within a few weeks, mainly as aminomethylphosphonic acid
(AMPA). AMPA is more persistent than glyphosate and can accumulate from one crop year to the
next. AMPA is phytotoxic even to glyphosate-resistant crops. The aims of this study were to assess
whether MBS applications constitute: 1) an additional source of glyphosate and AMPA to
agricultural soils with respect to GBH, 2) a significant source of trace metals, and 3) a partial
replacement of mineral fertilisation while maintaining similar yields. To this end, four experimental
agricultural sites with two fields each were selected in Québec (Canada). Soil samples (0-20 cm)
were collected to estimate the as yet unmeasured contribution of MBS application to glyphosate
and AMPA inputs in agricultural soils. MBS applied in 2021 and 2022 had mean concentrations of
0.69 = 0.53 pg glyphosate/dry g and 6.26 £ 1.93 pg AMPA/dry g. Despite the presence of
glyphosate and AMPA in MBS, monitoring of these two compounds in corn and soybean crops
over two years showed no significant difference between plots treated with and without MBS
applications. For the same site, yields measured at harvest were similar between treatments. MBS
application could thus represent a partial alternative to mineral fertilisers for field crops, while
limiting the economic and environmental costs associated with their incineration and landfilling. It
is also an economic advantage for agricultural producers given the possibility of using fewer

mineral fertilisers and therefore reducing the environmental impact of their use.

Keywords: Glyphosate-based herbicides, MBS, phosphonate, soybean, corn, yield



1.1 Introduction

The application of municipal biosolids (MBS) is now proposed in Québec’s waste management
policy as an abundant and inexpensive source of phosphorous- and nitrogen-rich fertilisers for soils
(Hébert, 2015). MBS comes from wastewater processing in treatment plants. Wastewater treatment
not only represents high costs for communities but is also a major source of greenhouse gas (GHG).
Methane (CH4) and nitrous oxide (N20) are produced during wastewater treatment but also during
disposal of the resulting waste, MBS (Brown et al., 2010). In fact, landfilling and incinerating MBS
emits more GHG than land application (Brown et al., 2010). For this reason, the Québec Reference
Centre for Agriculture and Agri-food (CRAAQ) recommends spreading MBS as residual fertiliser
for field crops (Parent & Gagné, 2010). A number of studies claim that applying MBS provides
yields as satisfactory as applying synthetic fertilisers (Vasseur et al., 1999; Warman & Termeer,
2005). Although the application of MBS remains controversial, this practice has become
increasingly popular with field crop producers in recent years in Québec and elsewhere (Hébert,
2015). In 2021, a total of 794 000 tonnes of MBS were generated in Québec, of which 346 000
tonnes (i.e. 44%) were spread in agricultural fields (Recyc-Québec, 2023).

Glyphosate-based herbicides (GBHs), intensively applied for over 40 years, are the most widely
used in the world, with a production of 825 000 tons of active ingredient in 2014 (Benbrook, 2016).
GBHs are used for weed control in agricultural settings, in conjunction with crops genetically
modified to tolerate glyphosate, as well as in non-agricultural settings (Benbrook, 2016). In
conventional and no-till agriculture, GBH may intensively be applied to control weeds pre or post
crops seeding but also before or after harvest. Non-agricultural applications (around 10 % of global
GBH use) include weed control on railways, parks and private gardens. Fields of genetically
modified glyphosate-tolerant soybeans, maize, canola and cotton in the USA, Argentina and Brazil
are major contributors to the high amounts of GBH applied worldwide each year (Benbrook, 2016).
But in Europe for instance, where no genetically modified crops are used, GBH may still be used
in cereals and oilseeds cropping systems, as well as in orchards and vineyards (Silva et al., 2018).
In Québec, glyphosate represents 48% of agricultural sales with nearly 1700 tonnes (MELCCEFP,
2023). Concerns about the risks to human and environmental health from the massive use of this
class of herbicide continue to grow (Van Bruggen et al., 2018; Gillezeau ef al., 2019) and several

studies focused on the toxicity of glyphosate and AMPA on both human and environmental health



(Ferrante et al., 2023; Martins-Gomes et al., 2022; Peillex & Pelletier, 2020). In 2015, the World
Health Organization classified glyphosate as potentially carcinogenic to humans exposed to
environmental doses (Van Bruggen et al., 2018). In contrast, the U.S. Environmental Protection
Agency has found no risk to human health from glyphosate exposure at environmental doses (U.S.
EPA, 2022). Dissipation of glyphosate in agricultural soils is generally rapid, on the order of a few
weeks in Québec or under similar climatic conditions, but results, in parts, in the production of
AMPA (Maccario, 2022; Silva et al., 2018; Silva et al., 2019; Struger et al., 2015). As it is the case
around the world, glyphosate and aminomethylphosphonic acid (AMPA) have been detected in all
sampled surface waters in Québec for over a decade (Giroux, 2019 & 2022). Field half-lives range
from 5.7 to 40.9 days and 283.6 to 633.1 days for glyphosate and AMPA, respectively (Carretta et
al., 2022; Lewis et al., 2016). AMPA may thus accumulate from one crop year to the next
(Maccario, 2022). AMPA is also phytotoxic, even for plants genetically modified to tolerate
glyphosate (Gomes et al., 2014; Smedbol et al, 2019). However, AMPA impacts on the
environmental health have yet been sparsely studied (Van Bruggen et al., 2018).

In addition to the breakdown of glyphosate, a second important source of AMPA in the
environment comes from the degradation of phosphonates (Botta ef al., 2009; Grandcoin et al.,
2017; Struger et al., 2015). These chelating agents are found in everyday household laundry and
cleaning products (Jaworska et al., 2002; May et al., 1986), flame retardants, anti-corrosion and
anti-scaling products, and as complexing agents in the textile industry (Studnik et al., 2015;
Nowack, 2003). Thus, the massive use of GBHs and phosphonates, including in urban areas, may
explain glyphosate and AMPA omnipresence in the environment, particularly in surface waters
(Giroux, 2019 & 2022), and wastewater treatment plants (Botta et al., 2009). For example, in
southern Ontario, Canada, using a municipal wastewater marker (the sweetener acesulfame),
AMPA concentrations in streams were primarily linked to the use of GBH, but not to phosphonates
in wastewater (Struger et al., 2015). In France, high concentrations of glyphosate in surface waters
in urban areas after heavy rainfall have been attributed to the leaching of GBH residues from
roadside and railroad tracks (Botta et al., 2009). In the same study, systematically high
concentrations of AMPA in sewage water were reported and attributed to the partial degradation
of phosphonates contained in detergents. However, glyphosate and AMPA contents are not

routinely monitored in MBS production, or field application. Adding organic amendments such as
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compost (urban solid organic waste) to soils can influence microbial structure, moisture and
nutrient availability, as well as increasing organic matter and improve soil porosity, structural
stability and biological activity (Crecchio et al., 2001, 2004; Zhen et al., 2014). Compost additions
can influence mineralisation processes in soils (Getenga & Kengara, 2004; Alexa et al., 2009).
Compost may therefore influence the persistence of glyphosate in the soil, but few studies have
investigated this process. According to Getenga & Kengara (2004), who studied the mineralisation
of glyphosate with different loads of compost to soils, there appear to be a rapid mineralisation
phase of around 20 days associated with the microbial degradation of free glyphosate which is
followed by the slower degradation of adsorbed glyphosate (Getenga & Kengara, 2004). Alexa et
al., (2009) obtained similar results. However, in Getenga & Kengara (2004), compost applications
did not appear to influence glyphosate degradation. For MBS to be valued in the field, they must
meet environmental quality criteria, particularly regarding chemical contaminants, pathogens,
odors and foreign bodies (C-P-O-E) (Hébert, 2015). However, some contaminants, such as trace
metals, are of great concern. Several studies have been carried out on the risks of trace metal
contamination associated with the use of MBS on agricultural fields (Marcela et al., 2020; Perron
& Hébert, 2008; Pepper ef al., 2008). These generally show an increase in the contents of some
trace elements, without however exceeding the regulatory limits of the countries where studies
have been run. Furthermore, to our knowledge, only one study reports AMPA contents in MBS,

namely Ghanem et al. (2007) in France, with values ranging from 1 to 30 pg of AMPA-g™!.

We tested the following hypotheses: 1) applying MBS can significantly contribute to glyphosate
and AMPA contents in field crop soils, in addition to the ones resulting from GBHs applications,
2) applying MBS does not increase the risk of soil contamination by trace metal elements, and 3)
yields will be equivalent between plots treated with and without MBS. In the present study, total
fertiliser inputs between plots were equal. Plots with MBS were fertilized using one MBS
application and a complementary application of mineral fertilisers to match the mineral fertilization

of plots without MBS application.
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1.2 Materials & Methods
1.2.1 Study sites & experimental design

The experiment was established in eight open fields at four agricultural sites in Quebec, Canada
(Fig. 1.1). Sites were selected based on similar soil types (silty-clay), use of corn-soybean rotations,
use of glyphosate-based herbicides, as well as agricultural practices including conventional

production methods and direct seeding.
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Figure 1.1 Field sites were located in East Montérégie, Québec; St-Robert (46°00° N, -72°96’ W),
La Présentation (45°62° N, -73.05* W), St-Césaire (45°41° N, -72°96’ W), and St-Mathieu-de-
Beloeil at the CEROM (45°58’ N, -73°24’ W).

At each site in 2021 and 2022, two fields were prepared with a randomized complete block design
with four blocks, where each block was randomly divided into MBS treated and untreated plots
(Fig. 1.2). The numbers in the figure correspond to the plot numbers. In 2021, one field was seeded
with Roundup Ready soybean, while the second was seeded with Roundup Ready corn. In 2022,

following the same experimental design, crops were alternated, establishing soybean-corn and
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corn-soybean rotations over 2021 and 2022 at each site. Corn hybrids and soybean varieties varied
A) Experimental design, plot layout & sampling

among sites. Therefore, in total we had 384 samples: 2 years X 4 sites X 2 crop soils X 2 treatments

x 4 blocks x 3 sampling campaigns.

Block

~20m

101 | 102 | 201 | 202 | 301 | 302 | 401 | 402

100 m

~ 160 m

Row crop @ Soil sample

D With MBS D Without MBS
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B) Experiment timeline for 2021 and 2022

Fertilization/

i .. Harvest
Seeding Herbicide

| |
May l’ ! : July October
Cl I C2 C3

Treatment MBS

Figure 1.2 A) Experimental design of the plots set up on 4 study sites, plot layout & sampling, B)
Experiment timeline for each site.

1.2.2 Crop management and sampling

Crops at all sites were grown and maintained following the recommendations of the CRAAQ
standard agricultural practices (Parent & Gagné, 2010). Corn and soybean were seeded from May
7™ to May 14™, 2021 and 2022, except at CEROM where soybean was seeded June 14" in 2022,
due to weather condition (Fig. 1.2B). MBS was obtained from a regional wastewater treatment
plant and applied to the experimental plots in early May before seeding (Fig. 1.2B). MBS applied
to the field were from the C2-P2-02-E2 category. The different MBS categories come into play
regarding the type of culture, and the separation distances between application site and neighbors.
The MBS application rates were determined for each site in accordance with the local
environmental legislation (i.e. the “Reglement sur les exploitations agricoles”), which stipulates
that Québec farms are required to respect a maximum phosphorous dosage as determined by the
Ministry of the Environment (Parent & Gagné, 2010). Therefore, MBS application rates were
calculated based on, first, the estimated phosphorous contents of the MBS deriving from the
average phosphorus contents measured in the MBS of the wastewater treatment plant over the years
2019 to 2021, and second, the phosphorus requirements of each crop according to the CRAAQ
guidelines (Parent & Gagné, 2010). Fertiliser nutrient inputs (N-P-K) were equivalent between the
plots with and without MBS application. However, control plots were solely fertilized using

mineral fertilisers whereas treated plots were mainly fertilized with MBS and complementary
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mineral fertilisers to fulfill the remaining nutritional needs. Annual average temperature (°C) and

total precipitation (mm) per day, for each site are reported in Table 1.1.

Table 1.1 Environmental variables of the four experimental sites. For each site, soil texture was
determined at the Institut de Recherche et de Développement en Agroenvironnement (IRDA) with
soil samples from 0-20 cm depth taken in the Fall of 2020; average precipitation (mm), average
temperature (°C) and 30-year average from May to October were all taken from the nearest
weather station to the site (MELCCEFP, 2022).

Site Soil Texture Precipitation (mm)“ Temperature (cC)“
2021 2022 1991-2020 | 2021 2022  1991-2020
Heavy clay
CEROM (Clay 72%, Silt 73.0 115.3 102.1 17.7 16.9 16.3
28%, Sand 0%)
La Clay loam
Présentation (Clay 30%, Silt 73.0 115.3 102.1 17.7 16.9 16.3
34%, Sand 36%)
Silty clay loam
St-Césaire (Clay 35%, Silt 79.9 110.1 106.5 17.7 17.0 16.5
46%, Sand 19%)
Silty clay loam
St-Robert (Clay 35%, Silt 81.5 108.4 99.9 18.1 17.5 16.7
50%, Sand 15%)

¢ Government of Québec, Ministry of the Environment, the Fight Against Climate Change,
Wildlife and Parks, 2022.

In 2021 and 2022, each plot was sampled three times per year (Fig. 1.2B) Campaign 1 (C1), used
as a baseline control, was sampled before MBS application, seeding and the initial use of
glyphosate-based herbicide, whereas campaign 2 (C2), was performed during the growing season,
7 to 10 days following the last GBH application. Finally, the third campaign (C3) took place before
harvesting. During each campaign, 10 soil cores per plot, ~5 m apart, were randomly sampled
across the plot using a manual corer at 0-20 cm depth (Fig. 1.2AB). All 10 cores were pooled to
form composite sample for each plot (Fig. 1.2A) to obtain representative values for soil chemistry
in the given plot as suggested by (Khiari, 2014). Each sample core was geo-referenced for
subsequent sampling campaigns over both 2021 and 2022. In the field, each sample was manually

homogenized in plastic bags, subdivided in identified containers and placed in coolers containing
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ice-packs, before being stored at -20°C back at the university until processing. Soil samples were

then freeze-dried, ground and sieved (2 mm pore size).

1.2.3 Carbon, nitrogen, glyphosate and AMPA contents

The percentage of organic carbon and total nitrogen of the soil samples by weights were measured
using a CE-Instruments NC2500TM elemental analyzer, with a relative precision of £ 5 % (10),
corrected for atomic weight. We estimated the percentage of organic matter in the soil for C3
samples, from 2021 and 2022, by multiplying the percent of organic carbon by a factor of 2.0.
Although the factor of 1.72 is routinely used, this approach often underestimates the organic matter
content of soils (Pribyl, 2010). A factor of 2.0 is found to generate results closer to reality in most

situations (Pribyl, 2010).

A slightly modified procedure from Maccario ef al. (2022) and Samson-Brais et al. (2022) was
used to analyse glyphosate and AMPA contents. Briefly, an extraction solution was prepared by
mixing 34.5 mL of NH4OH (28-30%) with 13.6 g de KH2POj4 and adjusting the final volume to 2
L. A 40 mL volume of the extraction solution was transferred to a Falcon tube containing 5 g of
soil sample. The Falcon was mixed on a vortex for 30 s before being placed on a rotation wheel at
200 rpm for 45 min. A Varian GC 3800 gas chromatograph fitted with a Zebron ZB-1 (30 m 0.25
mm D, 0.25 m) was used to analyze the samples. The chromatograph conditions used to detect
glyphosate and AMPA were as follows: 280 °C injector temperature; 300 °C detector temperature,
and an oven temperature program, 70 °C (hold for 1 min, 1 °C -min™! at 84 °C, 4 °C -min™! at 120

°C, 80 °C-min! at 250 °C, hold for 5 min, for a total cycle time of 30.63 min).

To minimise uncertainty in chromatograph measurements, GC-ECD performance parameters were
checked daily to ensure that they were suitable for glyphosate/ AMPA analysis. The detection limit
and the quantification limit were determined on the basis described by Mocak et al. (1997). The
calculated detection limits and quantification limits were 0.02 pg-g' and 0.05 pug-g™', and 0.03
ng-g! and 0.09 ug-g! for glyphosate and AMPA, respectively (Samson-Brais et al., 2022). Six-
point calibration curves showed good linearity for both analyses (r* > 0,95; p < 0,0001 for
glyphosate and AMPA) within the expected concentration range. With regard to sample

quantification, each batch of samples included a standard curve made up of five standards (0, 0.1,
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0.2,0.3, 0.4 and 0.6 pg-g', and 0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 and 1.2 pg-g"! for glyphosate and AMPA,

respectively) in the same matrix as the samples.

1.2.4 Elementary soil analysis

Elementary analyses were performed on soil samples from C1 and C3 for both 2021 and 2022. The
analyses were carried out by the agri-environmental analysis laboratory at the Institut de Recherche
et de Développement en Agroenvironnement (IRDA). This laboratory is accredited by the
MELCCFP and by the Ministry of Agriculture, Fisheries, and Food of Québec according to the
international standard ISO/CEI 17025. The Mehlich III method was used to extract all soil
elements. Detection limits were 3 mg-kg™! for phosphorus (P), potassium (K) and aluminium (Al),
5 ng-g! for calcium (Ca), 2 pg g for magnesium (Mg) and iron (Fe), 0.06 pg-g™! for boron (B),
molybdenum (Mo), nickel (Ni), cobalt (Co) and lead (Pb), 0.1 pg-g™! for copper (Cu) and zinc (Zn),
0.5 ng-g’! for manganese (Mn) and sodium (Na), and 0.02 pg-g™! for cadmium (Cd) and chrome
(Cr). The quantification limits were 10 pug-g™! for P, K and Al, 15 ug-g™' for Ca, 5 pg-g"! for Mg
and Fe, 0.2 ug-g! for B, Mo, Ni, Co and Pb, 0.4 pg-g! for Cuand Zn, 2 pg-g! for Mn and Na, and
0.05 pg-g! for Cd and Cr.

1.2.5 Yield measurements

Yield and grain moisture measurement were taken at harvest, directly in the field where each
producer was equipped with a yield sensor. During the two years of the study, yields and grain
moisture were measured once each year at the four sites at crop harvest. Yields were then adjusted
to 15% moisture to enable comparison between control and MBS-treated plots. Yields are

expressed in tonnes per hectare and moisture content is expressed as a percentage (%).
1.2.6 Statistical analyses

In order to use samples with glyphosate or AMPA contents below the detection limit in our
analyses, or between the detection limit and the quantification limit, we assigned arbitrary values.
Specifically, glyphosate or AMPA contents below the detection limit were assigned a (detection

limit)/2 (i.e. 0.01 pg-gland 0.02 pg-g! for glyphosate and AMPA, respectively), while samples
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with contents between the detection limit and quantification limit were assigned a (quantification
limit)/2 value (i.e. 0.03 pg-g™' and 0.05 pg-g™! for glyphosate and AMPA, respectively).

All statistical analyses were performed on R (4.2.1. R Core Team, 2022) under a Windows 10
operating system. For statistical comparisons, the significance level was set a p value < 0.05. The
Ime4 package (Bates et al., 2015) was used to run all the following models, while the marginal r-
squared values for the mixed models were calculated based on the method of Nakagawa et al.
(2017). We fitted a generalized linear mixed model to predict glyphosate and AMPA as a function
of the interactions between treatment, sampling campaign, and year, for each crop type. The model
used a gamma distribution with a logarithmic link function, which is appropriate when the response
variance increases with the average, and the response variable is positive, close to zero, and
continuous. Next, we fitted a linear mixed model to predict organic matter and trace metal contents
as a function of the interaction between treatment and sampling campaign for each crop type.
Finally, we fitted a random mixed model to predict crop yields as a function of the interaction
between treatment and sampling year for each crop type. All models include the effect of site and
block as random effects. The ggplot2 package (Wickham et al., 2016) was used to generate the
graphs presented in the article.

1.3 Results
1.3.1 Chemicals characteristics of MBS

Chemical characteristics of the applied MBS were provided by the waste management and
reclamation company that delivered the product. Average N, P, and K, for the MBS from 2021 and
2022 were 12.86 + 0.02, 15.56 = 0.21 and 1.84 + 0 kg-t!, respectively. MBS were 66% organic
matter (OM) (on a dry basis) in 2021 and 2022. Despite the high OM content, MBS application did
not significantly impact OM contents in either MBS-treated soil corn plots (p > 0.05; R? = 0.58) or
soybean plots (p > 0.05; R?> = 0.49) in the 0-20 cm study area at the time of sampling campaign 3
in 2021 and 2022. After two years of MBS application, OM percentages remained similar in soils
from plots with and without MBS.
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1.3.2 Glyphosate and AMPA contents in MBS

Glyphosate and AMPA contents (Table 1.2) varied, sometimes considerably, between and within
sites, highlighting the heterogeneity of MBS composition. This variation did not correspond to the
delay between the date of delivery and sampling of the MBS at each site, as this delay was different
from one site to another. No pattern could be observed between the delivery and sampling time and
the glyphosate and AMPA contents measured in the MBS. MBS applied in 2021 and 2022 had
mean concentrations of 0.69 = 0.53 pg glyphosate-dry g”! and 6.26 £ 1.93 pg AMPA-dry g™!. The

maximum contents measured are 1.27 = 0.60 ug glyphosate-dry g and 8.48 + 1.65 pg AMPA -dry
I

g

Table 1.2 Glyphosate and AMPA contents (ug-g™') in MBS in 2021 and 2022 at the four study
sites. For each site: the mean and standard deviation of glyphosate and AMPA contents were
determined (four subsamples per MBS pile).

) 20214 20224
e Glyphosate (ugg’) AMPA (ug-g’) Glyphosate (ug-g') AMPA (ng'g’)
CEROM 0.19+0.06 5.83+£1.23 1.27 £0.60 722+1.71
St-Robert - - 0.73+£0.31 848 +£1.65
La Présentation - - 0.94 +£0.22 542 +1.10
St-Césaire 0.64 + 0.66 6.81 £1.07 0.35+0.39 3.79+1.26

4. Values are presented as mean + SD.
p

1.3.3 Glyphosate and AMPA contents in soils

Glyphosate contents 2021 and 2022 soil samples (n = 384) ranged from below the detection limit
to 1.04 ug-g!, while AMPA contents varied from below the detection limit to 1.69 ug-g'. At least
one of the two compounds was detected in 94% of the samples, and both glyphosate and AMPA
were detected in 85% of the samples. At each sampling time (C1, C2, C3) in both years of the
study, no significant difference was observed in the soil between plots of corn with and without
MBS application at any of the four sites with regard to glyphosate contents (p > 0.05; R? = 0.40,
Fig. 1.3), or AMPA contents (p > 0.05; R?=0.33, Fig. 1.4). There was also no significant difference
in glyphosate contents (p > 0.05; R? = 0.52, Fig. 1.3), or AMPA contents (p > 0.05; R> = 0.38, Fig.
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1.4) measured in any of the soybean fields. This result is the same at each site taken separately
(Annexe C to F). MBS application therefore does not appear to significantly increase glyphosate

and/or AMPA contents in field crop soils. Rather, glyphosate and AMPA contents measured in the

soils appeared mainly due to GBH applications.
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Figure 1.3 Soil glyphosate content (ug-g™') in (A) corn and (B) soybean fields measured at each sampling campaign in 2021 and 2022.
In each plot, 10 soil cores were sampled with a probe at a depth of 0-20 cm. The 10 cores were pooled to form composite samples for
each plot, which is what each point in the figure corresponds to. A generalized linear mixed model predicted glyphosate as a function
of the interactions of the treatment, sampling campaign and year for each crop type (p < 0.05). Boxplots represent median, and 25 and
75 % quantile. Dots represent glyphosate contents measured in the soil (n =4 for a total of n = 384). Colours represents site, solid lined
boxplots represent MBS treatment, and dotted lines represent plots without MBS treatment.
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Figure 1.4 Soil AMPA content (ug-g") in (A) corn and (B) soybean fields measured at each sampling campaign in 2021 and 2022. In
each plot, 10 soil cores were sampled with a probe at a depth of 0-20 cm. The 10 cores were pooled to form composite samples for each
plot, which is what each point in the figure corresponds to. A generalized linear mixed model predicted glyphosate as a function of the
interactions of the treatment, sampling campaign and year for each crop type (p < 0.05). Boxplots represent median, and 25 and 75 %
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1.3.4 Elementary contents of MBS

Elementary analyses of MBS show that this product may contain significant amounts of trace
metals (Cu, Zn, Ni, Cd, Cr, Pb). But the application of MBS over two consecutive years had no
impact on Cu contents (p > 0.05; R =0.99), Zn (p > 0.05; R = 0.69), Ni (p > 0.05; R* = 0.83), Cd
(p > 0.05; R2=0.87), Cr (p > 0.05; R = 0.76) and Pb (p > 0.05; R? = 0.93) in corn and soybean
soils (Annexe G). No significant difference was observed in elementary analyses between plots
with and without MBS at the four study sites. Furthermore, all elementary contents of MBS met

the regulatory standards (Hébert, 2015).

1.3.5 Crop yields

No significant differences were observed in crop yields between plots with and without MBS
application at any of the four sites for both corn crops (p > 0.05; R? = 0.51) and soybean crops (p >
0.05; R? = 0.46) in 2021 or 2022 (Table 1.3). Yields in plots treated with MBS were similar to
those in control plots and were in line with typical yields in the study region. Yields in 2021 were
higher than the regional average; 10.10 t-ha! and 3.40 t-ha™! for genetically modified corn and
soybean crops, respectively (ISQ, 2023) with the exception of corn yields in control plots at the
CEROM site (9.96 t-ha-1) (Table 1.3). Yields for 2022 were also higher than the regional
average;10.77 t-ha! and 3.39 t-ha’! for genetically modified corn and soybean, respectively (ISQ,
2023) (Table 1.3).
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Table 1.3 Corn yields (A) and soybean yields (B) in plots with and without MBS application.
Yields were measured at harvest in 2021 and 2022 for corn and soybean in tonnes-ha™!. A linear
mixed model predicted yield as a function of the interaction between treatment and year for each

crop (p <0.05).

A 2021 ¢ 2022¢
Sites with MBS  without MBS with MBS without MBS
(t-ha™l) (t-ha’) (t-ha™l) (t'ha’)
CEROM 1025+£0.09 996+038  12.61+0.39  12.03+0.43
St-Robert 10.52+0.64 1086+046 11.61+0.55 11.16+0.66
La Présentation 1276 £ 027 12.44+0.57 13.04+0.33 12.54 + 0.40
St-Césaire 12.73£039 12.890+031 1139+0.10 11.66+0.42
Average yield of the region” 10.10 10.77
20214 20224
B Sites with MBS  without MBS  with MBS without MBS
(tha™) (tha) (tha™) (tha)
CEROM 426+028 426+025  3.60+0.68 425+ 0.56
St-Robert 3.84+042 3.69+047  3.93+047 4.07+0.43
La Présentation 446+0.04 442+022  5.54+0.10 5.47+0.15
St-Cesaire 483+0.15 457+0.19  3.57+0.28 3.69+0.19
Average yield of the region” 3.40 3.39

¢, Values are presented as mean + SD.
b Institut de la statistique du Québec (ISQ).
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1.4 Discussion
1.4.1 Glyphosate and AMPA contents were higher in MBS than in soils

One objective of this study was to assess whether MBS applications increased glyphosate and/or
AMPA contents in soil. Several studies have quantified glyphosate and AMPA contents in water
from wastewater treatment plants (Kolpin et al., 2006; Botta et al., 2009; Struger et al., 2015) and
in different residual fertilisers (Ghanem et al., 2007), but never in agricultural soils following the
application of MBS from wastewater treatment plants. Glyphosate contents in MBS (0.19 + 0.06
ng-glto 1.27£0. 60 pg-g’!; Table 2) were generally higher to contents reported for agricultural
soils in North America (0.07 £ 0.10 pg-g") (Maccario et al., 2022), South America (0.08 £ 0.09
ng-glto0.35+n.a.pggl) (Giard et al., 2022; Bento et al., 2019) and Europe (0.10 £ n.a.“ pg-g
1) (Silva et al., 2018). Moreover, AMPA contents measured in MBS (3.79 £ 1.25 ug-g™! to 8.48 +
1.65 pg-g’!; Table 2) were well above those previously reported in the literature for agricultural
soils (0.15 £ n.a.“ pg-g' to 1.5 £ n.a.“ ng-g’!') (Maccario et al., 2022; Giard et al., 2022; Silva et
al., 2018 and Bento et al., 2019). To our knowledge, only one study in France has presented
contents in MBS from different wastewater treatment plants ranging from 1 to 30 pg of AMPA- g’
! (Ghanem et al., 2007). Contents measured in MBS from the present study fall within this range
(Table 2; Ghanem et al., 2007). Moreover, a study by Kolpin et al. (2006) conducted at 10 sites
across the USA reported that over 65% of their sewage plant water samples contained AMPA,
while over 15% of the samples contained glyphosate. Most of these concentrations were below 1
ng-L! for both compounds, except for three samples for glyphosate and nine samples for AMPA
out of the 40 samples (Kolpin et al., 2006). Depending on the wastewater treatment process, it is
possible to observe different glyphosate and AMPA contents in MBS produced by different
wastewater treatment plants. Wastewater treatment plants in Quebec are either mechanized or
“pond” type stations (Vigneux ef al., 2016). Our study was limited to measuring glyphosate and
AMPA contents in MBS applied in the Québec agricultural region from a single local wastewater
treatment plant where no drying is used. Additionally, as previously mentioned, all MBS belong to
a specific quality class (i.e. C2-P2-02-E2) according to the four environmental criteria allowing

their use as fertilisers in field crops.
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Despite the quantifiable presence of glyphosate and high AMPA contents in MBS used in this
study, both glyphosate and AMPA contents in soils from plots receiving MBS applications were
not different from those measured in un-treated control plots (Fig. 3 & 4). This is mainly due to the
relatively small quantities of MBS that could be applied (~4 t wet weight/ha) in order to comply
with the maximum phosphorus inputs allowed under local fertilizing regulations (Parent & Gagné,
2010; Hébert, 2015). Indeed, the four sites in our study were characterized with a high phosphorous
saturation index (Table S1 et S2). Therefore, the amounts of glyphosate from an application of
GBH at the rate of 1.67 L-ha™! with 540 g-L! active ingredient are of the order of 900 g-ha.
Knowing that the glyphosate molar mass is 169.97 g-mol™!, we obtain a number of moles. A second
calculation can be made assuming that one mole of glyphosate applied is converted into one mole
of AMPA. The amount of AMPA equivalent from an application of GBH at a rate of 1.67 L-ha™!
with 540 g-L! active ingredient is of the order of 590 g-ha' AMPA equivalent. Considering the
average AMPA content in MBS measured in this study (6.26 ug-g!), we can see that an application
of MBS at a rate of 4 t-ha’! corresponds to 13 g-ha' of AMPA equivalent. Thus, one GBH
application represents a potential maximum AMPA input to soil about 40 times greater than that
that deriving from one 4 t-ha' MBS application (590 g-ha! / 13 g-ha'). Therefore, MBS
applications did not seem to affect the dynamics of glyphosate and AMPA, which is in line with
other studies on the matter (Erban et al., 2018; Getenga & Kengara, 2004).

To further validate our results on the use of MBS in agriculture, future studies should assess the
longer-term impacts of MBS on glyphosate and AMPA contents in soils at a larger number of sites.
It would be relevant to make an inventory of glyphosate and AMPA contents in MBS from different
wastewater treatment plants and see whether, at different spreading rates, MBS could contribute
significantly to glyphosate and AMPA contribution in soils. It will also be essential to determine
the impact of MBS fertilisation in agricultural fields on the resident soil bacterial communities as
we did in our companion article (Blakney et al., 2024). Applying MBS to agricultural fields raises
important questions about how MBS may change bacterial community composition, and function,
or contribute human pathogenic bacteria to the food supply chain. We know that MBS can contain
low contents of various potential human pathogens (Ryan et al., 2009; Walterson et al., 2015;

Depoorter et al., 2016; Scott et al., 2022). With a pressing need for this data, our companion article,
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Blakney et al., (2024) investigated the impact of MBS use on bacterial communities in agricultural

soils.

1.4.2 Risks of agricultural soil contamination by trace metals

Another objective of our study was to assess whether the application of MBS leads to an
accumulation of trace metals in the soil. Trace metals have long been a source of concern for many
agricultural stakeholders (Perron & Hébert, 2007). High contents of these elements can be toxic
for crops (Hébert, 2015). In order to ensure product quality, the Québec regulation limits trace
elements contents in MBS. Our results did not show any significant differences in soil trace
elements contents between control plots and those treated with MBS (Annexe G). On the other
hand, several studies from different countries, have reported higher trace metals contents due to
MBS application (Marcela et al., 2020; Perron & Hébert, 2008; Pepper et al., 2008). However, the

contents of these elements were systematically below the limits defined by each country.

1.4.3 MBS are a substitute to mineral fertilisers with agronomic, economic and environmental

benefits

MBS are rich in N and P, and their use can provide competitive yields for both corn and soybean.
Indeed, several studies have shown that fertilising crops with MBS provides yields as good as with
mineral fertilisers (Vasseur ef al., 1999; Warman & Termeer, 2005; Hébert, 2015). Our results
point to the same trend, with equivalent yields between plots treated with MBS and plots receiving
equivalent fertilization via mineral fertilisers only (Table 3). MBS application to agricultural soils
represents a significant potential for providing nutrients and reducing mineral fertilizers, thereby
limiting GHG emissions associated with MBS incineration or landfilling. (Hébert, 2015). MBS
applications to soils promote the degradation of OM under aerobic conditions, which are far less
conducive to the formation of powerful GHG such as CH4 (Vigneux et al., 2016). Furthermore,
although mineral fertilisers are an essential input for agricultural crops in Canada, the application
of N fertilisers produces N>O, a GHG with a global warming potential 265 times greater than CO»
over a 100-year period (IPCC, 2022). The production and transport of fertilisers, particularly N
fertilisers, also generates considerable amounts of GHG (Chai et al., 2019; Chataut et al., 2023).
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Growers also benefit economically from using MBS as fertilisers, as they can access them at low

cost, and reducing the need to purchase expensive mineral fertilisers.

1.5 Conclusion

The ubiquity of glyphosate and AMPA in the environment is at the heart of hot debates around the
world. Meanwhile, the agriculture sector needs to be increasingly resilient in the face of the climate
crisis. Farmers are being asked to make greater use of organic fertilisers and residual fertilising
materials to reduce their dependence on mineral fertilisers, which are monetarily and energetically
costly and contribute to GHG emissions. Therefore, municipal biosolids could be an alternative to

conventional mineral fertilisers.

Our study enabled a better understanding of the environmental and economic values associated
with using MBS as fertilisers. Glyphosate and AMPA contents in soils of experimental field plots
treated with MBS were measured and compared to control plots fertilized with mineral fertiliser.
Although glyphosate and AMPA were measured in significant quantities in MBS, there were no
differences in glyphosate and AMPA soil contents between treatments. In addition, corn and
soybean yields were as high in MBS treated plots as in control plots. As such, from an
environmental point of view, MBS is a convincing alternative to mineral fertilisers. Their use
reduces GHG emissions linked to incineration and landfilling of wastewater treatment by-products,
in addition to limiting GHG emissions associated with mineral fertiliser production. To our
knowledge, this is one of the first reports presenting the contents of these two compounds in soil
following MBS application. In the future, it would be interesting to assess glyphosate and AMPA
contents in MBS from different wastewater treatment plants, to expand to other locations, and over
longer time-scales. It would also be interesting to replicate this type of study in other crops where

the application of MBS is permitted.
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DEGRADATION, L’AMPA, DANS UN CONTEXTE DE REDUCTION DE L’USAGE
DES PESTICIDES ET DES INDICES DE RISQUES POUR LA SANTE ET
L’ENVIRONNEMENT AU QUEBEC

Ariane Charbonneau?, Marc Lucotte®, Matthieu Moingt®

 Laboratoire d’analyses environnementales de I’Institut des sciences de I’environnement (LAE-
ISE), Université du Québec a Montréal (UQAM), 201, Avenue du Président-Kennedy, Montréal,
QC, H2X 3Y7, Canada

® GEOTOP & Laboratoire d’analyses environnementales de 1’Institut des sciences de

’environnement (LAE-ISE), Universit¢ du Québec a Montréal (UQAM), 201, Avenue du
Président-Kennedy, Montréal, QC, H2X 3Y7, Canada

Ce chapitre sera soumis, dans sa version anglaise, pour publication dans la revue Canadien Journal

of Soil Science.

29



2.0 Résumé

L’ambitieux plan d’agriculture durable (PAD) du Québec vise notamment a réduire de 500 000 kg
les ventes de pesticides de synthese et de diminuer de 40 % les indices de risque pour la santé (IRS)
et ’environnement (IRE) d’ici 2030. Les herbicides a base de glyphosate (HBG) représentent 48 %
des ventes agricoles de pesticides au Québec en 2022 et ont des IRS et IRE beaucoup plus faibles
que d’autres herbicides. La dissipation du glyphosate dans les sols agricoles est généralement
rapide, de I'ordre de quelques semaines au Québec ou dans des conditions climatiques similaires,
mais entraine, en partie, la production d AMPA. Afin d’avoir une meilleure compréhension de
I’impact de I’utilisation des HBG sur I’environnement des zones agricoles, cette étude en champ a
permis 1) d’évaluer les niveaux de persistance et d’accumulation du glyphosate et de I’AMPA dans
les sols agricoles, et 2) d’évaluer le lien entre les rendements des cultures et la quantité
d’ingrédients actifs appliquée et ’IRS et ’IRE. Pour ce faire, quatre sites de grandes cultures au
Québec (Montérégie) ont été sélectionnés. A chacun des sites, deux champs ont été suivis sur deux
ans. En 2021, un champ de soya Roundup® Ready a été semé sur chacun des quatre sites, tandis
qu’un second champ a été semé avec du mais Roundup® Ready. En 2022, les cultures ont été
alternées, créant des rotations soya-mais-grain et mais-grain-soya pour les deux années. Des
échantillons de sol (0-20 cm) ont été préleveés a trois moments dans la saison de culture sur deux
ans (2021 et 2022). Nos résultats démontrent que les dynamiques du glyphosate et de I’AMPA ont
peu été affectées par le type de culture ou le climat. Aucun lien direct n’est observé entre les teneurs
de glyphosate et d’AMPA mesurées dans les sols et les quantités appliquées d’HBG. Dans cette
étude, il a été possible d’obtenir des rendements compétitifs en utilisant de faibles quantités

d’ingrédients actifs et en maintenant des IRS/IRE bas.

Mots clés : pesticides, pseudo-persistance, accumulation, ingrédients actifs, mais-grain, soya
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2.1 Introduction

L'utilisation du glyphosate en agriculture demeure un sujet de controverse. En Europe, les
agriculteurs se montrent de plus en plus mécontents face aux réglementations visant a réduire ou a
interdire l'usage des herbicides a base de glyphosate. Au Québec, malgré le travail de sensibilisation
pour limiter son utilisation, ces herbicides constituent 53 % des ventes de pesticides, avec pres de
2 100 tonnes écoulées en 2022 (MELCCFP, 2024). A I'échelle mondiale, les herbicides & base de
glyphosate sont la famille d'herbicides la plus utilisée depuis les années 1970 (Benbrook, 2016).
IIs sont fréquemment utilisés pour le désherbage dans les cultures, souvent en association avec des
variétés génétiquement modifiées capables de résister a leur application, mais ils sont également
présents dans des contextes non agricoles (Benbrook, 2016). Les inquié¢tudes concernant les
impacts sur la santé humaine et I'environnement liés a leur utilisation croissante s'intensifient (Van
Bruggen et al., 2018 ; Gillezeau et al., 2019). En 2015, I'Organisation mondiale de la santé a classé
le glyphosate comme potentiellement cancérigéne pour les humains exposés a des doses
environnementales (Van Bruggen ef al., 2018). En revanche, I'Agence américaine de protection de
l'environnement a déclaré qu'il n'existait aucun risque pour la santé¢ humaine a ces mémes niveaux
d'exposition (U.S. EPA, 2022). La dissipation du glyphosate dans les sols agricoles se produit
généralement rapidement, en quelques semaines au Québec, bien qu'elle entraine ¢galement la
formation d'acide aminométhylphosphonique (AMPA) (Maccario et al., 2022 ; Silva et al., 2018 ;
Silvaet al., 2019 ; Struger et al., 2015). L'AMPA présente une phytotoxicité, méme pour les plantes
génétiquement modifiées pour tolérer le glyphosate (Gomes ef al., 2014 ; Smedbol et al., 2019).
Les temps de demi-vie pour le glyphosate et 'AMPA varient considérablement dans les sols, allant
de 6 a 41 jours pour le glyphosate et de 284 a 633 jours pour ' AMPA (Carretta et al., 2022 ; Lewis
et al., 2016). Une étude de Samson-Brais et al. (2022) a révélé que la combinaison d’autres
herbicides aux applications d’HBG n'affectait pas la persistance du glyphosate et de 'AMPA dans
les sols cultivés en mais et en soja. Des recherches menées par Maccario et al. (2022) ont montré
que le glyphosate et 'AMPA pouvaient persister plus d'un an dans les sols agricoles du Québec.
Parallélement, comme observé dans d'autres régions du monde (Glozier et al., 2012 ; Battaglin et
al.,2014), le glyphosate et ' AMPA ont été détectés dans toutes les eaux de surface échantillonnées
au Québec depuis plus de dix ans (Giroux, 2019 & 2022). Ceci souligne la nécessité d'une meilleure
connaissance des variables qui influencent les processus de dissipation et de persistance de ces

composés dans l'environnement. Ainsi, cette étude permettra, entre autres, d’évaluer la persistance
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du glyphosate et de I’AMPA sur plus d’une saison de culture, ce qui a été trés peu étudié au Québec

et ailleurs dans le monde.

De plus, le plan d’agriculture durable (PAD) du Québec 2020-2030 vise a accélérer I’adoption de
pratiques agroenvironnementales responsables et performantes afin de répondre aux
préoccupations des acteurs du milieu agricole et des citoyens (MAPAQ, 2020). Le PAD a comme
premier objectif de réduire de 500 000 kg les ventes de pesticides de synthese (en ingrédients actifs)
et de diminuer de 40 % les indices de risque pour la santé (IRS) et I’environnement (IRE) d’ici
2030 (MAPAQ, 2020). Dans le cadre de ce projet, les quantités d’ingrédients actifs appliqués, les
IRS et IRE et les rendements des cultures ont ét¢ mis en relation afin de mieux comprendre s’il est
possible de diminuer les quantités d’ingrédients actifs et les IRS et IRE sans affecter le rendement

des cultures.

Dans cette étude, les hypothéses testées sont que : 1) les teneurs en glyphosate demeurent stables
et les teneurs en AMPA augmentent a la suite de I’application d’HBG sur une saison de culture, 2)
le glyphosate et ’AMPA persistent dans le temps dans les sols agricoles, mais ne s’accumulent pas
sur deux saisons de culture, et 3) une diminution de la quantité d’ingrédients actifs et les IRS/IRE

est possible sans affecter le rendement des cultures.

2.2 Matériels et méthodes
2.2.1 Sites a I’étude et plan expérimental

Cette étude a été mise en place dans les mémes huit champs des quatre sites au Québec, Canada
que ceux présentés dans le chapitre 1 (Fig. 1.1). Les sites ont été sélectionnés sur la base de types
de sol similaires (limono-argileux), de rotations mais-grain-soya, d'utilisation d'HBG, ainsi que de
pratiques agricoles comprenant des méthodes de production conventionnelles et le semis direct. Un
hectare par champ sur chaque site a été sélectionné pour les années 2021 et 2022. Chaque hectare
de culture était divisé en quatre sous-parcelles de 20 m par 100 m environ selon les machineries
agricoles utilisées par les producteurs. En effet, ces parcelles correspondent aux sous-parcelles n°
101,202, 301 et 401 présentées dans le chapitre 1 (Fig. 1.2A). Ce sont donc les parcelles du chapitre
1 n’ayant pas recu d’applications de BSM. A chacun des quatre sites en 2021, un champ a été

ensemencé avec du soya Roundup Ready®, tandis que le second champ a été ensemencé avec du
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mais-grain Roundup Ready®. Les hybrides de mais-grain et cultivars de soya étaient différents
entre les sites. En 2022, suivant le méme schéma expérimental, les cultures ont été alternées,
¢tablissant des rotations soya-mais-grain et mais-grain-soya en 2021 et 2022 (Tableau 2.1). Au
total, 192 échantillons ont été récoltés : 2 années x 4 sites X 2 champs % 4 blocs x 3 campagnes

d'échantillonnage.

Tableau 2.1 Nomenclature et rotations des cultures des sites a 1’étude

Champ A Champ B
Site
2021 2022 2021 2022
1 Mais-grain Soya Soya Mais-grain
2 Mais-grain Soya Soya Mais-grain
3 Mais-grain Soya Soya Mais-grain
4 Mais-grain Soya Soya Mais-grain

2.2.2  Gestion des cultures et échantillonnage

A tous les sites, les cultures ont été cultivées et entretenues selon les recommandations des
pratiques agricoles normalisées du CRAAQ (Parent & Gagné, 2010). Le mais-grain et le soya ont
été semés du 7 au 14 mai 2021 et 2022, sauf au CEROM ot le soya a été semé le 14 juin 2022, en
raison de conditions météorologiques défavorables (Fig. 1.2B). La température moyenne annuelle
(°C) et les précipitations totales (mm) par jour, pour chaque site, sont indiquées dans le tableau 1.1.
Le calendrier expérimental est identique a celui présenté dans le chapitre 1 (Fig. 1.2B). Les détails
complets des pratiques agricoles de 2021 et 2022 pour chacun des sites sont présentés aux annexes
A et B. Chaque année, chaque parcelle a été échantillonnée trois fois par an (Fig. 1.2B). La
campagne 1 (Cl), utilisée comme controle, a été échantillonnée avant l'ensemencement et
l'utilisation initiale HBG, alors que la campagne 2 (C2), a été réalisée pendant la saison de
croissance, 7 a 10 jours apres la derniere application d’HBG de I’ensemble des quatre sites. Enfin,
la troisiéme campagne (C3) s'est déroulée avant les récoltes des cultures. Au cours de chaque
campagne, 10 carottes de sol par parcelle, espacées d'environ 5 m, ont été prélevées au hasard dans
la parcelle a I'aide d'un carottier manuel a une profondeur de 0 a 20 cm (Fig. 1.2A). Les 10 carottes

ont été regroupées pour former un échantillon composite pour chaque parcelle (Fig. 1.2A) afin
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d'obtenir des valeurs représentatives de la chimie du sol dans la parcelle donnée (Khiari, 2014).
Chaque carotte d'échantillon a été géoréférencée pour les campagnes d'échantillonnage ultérieures
en 2021 et 2022. Sur le terrain, les échantillons ont ét¢ homogénéisés manuellement dans des sacs
en plastique, subdivisés dans des conteneurs identifiés et placés dans des glaciéres contenant des
blocs réfrigérants, avant d'étre stockés a -20°C a l'université jusqu'au traitement. Les échantillons

de sol ont ensuite été lyophilisés, broyés et tamisés (taille des pores de 2 mm).

2.2.3 Teneurs en glyphosate et en AMPA

Comme détaillé dans le chapitre 1 (section 1.2.3), la méme procédure 1égérement modifiée de
Maccario et al. (2022) et Samson-Brais et al. (2022) a été utilisée pour analyser les teneurs en
glyphosate et en AMPA. En bref, une solution d'extraction a été préparée en mélangeant 34,5 mL
de NH4OH (28-30 %) avec 13,6 g de KH2POq4 et en ajustant le volume final a 2 L. Un volume de
40 mL de la solution d'extraction a été transféré dans un tube Falcon contenant 5 g. d'un échantillon
de sol. Le contenu Falcon a ét¢ mélangé au vortex pendant 30 s avant que ce dernier ne soit placé
sur un agitateur rotatif vertical a 200 tr/min pendant 45 min. Un chromatographe en phase gazeuse
Varian GC 3800 équipé d'un Zebron ZB-1 (30 m 0,25 mm ID, 0,25 m) a ét¢ utilisé pour analyser
les échantillons. Les conditions de chromatographe utilisées pour détecter le glyphosate et ' AMPA
¢taient les suivantes : température de l'injecteur de 280 °C ; Température du détecteur 300 °C et un
programme de température du four, 70 °C (maintenir pendant 1 min, 1 °C-min-1a 84 °C, 4 °C -min-
12120 °C, 80 °C-min-1 a 250 °C, maintenir pendant 5 min, pour un temps de cycle total de 30,63

min).

2.2.4 Mesures des rendements et calculs des quantités d’ingrédients actifs et des indices de
risque pour la santé et ’environnement

Les mesures de rendement et d'humidité des grains ont été réalisées directement au champ lors de
la récolte, chaque producteur étant équipé d'un capteur de rendement. Pendant les deux années de
1'étude, les rendements et I'humidité des grains ont été évalués une fois par an sur chacun des quatre
sites lors de la récolte. Les rendements ont ensuite été standardisés a 15 % d'humidité. Les

rendements sont exprimés en tonnes de matiere seche par hectare.
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Le site internet de SAgE pesticides (https://www.sagepesticides.qc.ca/) a été utilisé¢ afin de
déterminer les quantités d’ingrédients actifs et les IRS et IRE de chaque herbicide appliqué a

chacun des sites. Les quantités d’ingrédients actifs sont exprimées en g-ha™.

2.2.5 Analyses statistiques

Afin d'utiliser des échantillons dans nos analyses ou la teneur en glyphosate ou en AMPA était
inférieure a la limite de détection (LDD), ou entre la limite de détection et la limite de quantification
(LDQ), nous avons attribué des valeurs arbitraires selon la méthode de Mocak et al. (1997). Les
résultats inférieurs a la LDD ou situés entre la LDD et le LDQ ont été attribués a des valeurs égales
a la moiti¢ de la LDD ou de la LDQ, respectivement, en accord avec d'autres études (Beecraft &
Rooney, 2021 ; Pelosi et al., 2022). Tel que présenté au chapitre 1 (section 1.2.6), les teneurs en
glyphosate ou en AMPA inférieures a la limite de détection se sont vues attribuer une (LDD)/2
(c'est-a-dire 0,01 pg-g! et 0,02 ug-g™! pour le glyphosate et 'AMPA, respectivement), tandis que
les échantillons dont les teneurs se situent entre la limite de détection et la limite de quantification
se sont vus attribuer une valeur (LDQ)/2 (c'est-a-dire 0,03 pg-g™' et 0,05 ug-g"! pour le glyphosate
et ' AMPA, respectivement).

Toutes les analyses statistiques ont été effectuées sur R (4.2.1. R Core Team, 2022) sous un systeme
d'exploitation Windows 10. Pour les comparaisons statistiques, le niveau de signification a été fixé
a une valeur p <0,05. La normalité et 'hnomogénéité de la variance pour les deux composés ont été
testées a l'aide des tests de Shapiro-Wilk et de Levene. Comme les données ne respectaient pas les
prémisses paramétriques, une transformation logarithmique a été effectuée. La fonction « aov » a
¢été utilisée pour exécuter tous les modeles suivants, tandis que la fonction « r2 » a été utilisée pour
déterminer les r-carré des modeles effectués. Pour chaque type de culture dans chaque champ (A
et B), pour chaque site (1 a 4) et pour chaque année, I’effet de la campagne d’échantillonnage sur
les teneurs en glyphosate et en AMPA a été évalué a l'aide d'une analyse de variance (ANOVA),
suivis d'une comparaison par paire post-hoc a I'aide de la fonction TukeyHSD. Ensuite, nous avons
aussi évalué I’effet de I’interaction entre la campagne d’échantillonnage et I’année a 1’aide d’une
ANOVA, suivis d'une comparaison par paire post-hoc a l'aide de la fonction TukeyHSD. Enfin,
pour chaque type de culture et chaque année, nous avons comparé les rendements entre les sites a

I’aide d’'une ANOVA, suivis d'une comparaison par paire post-hoc a l'aide de la fonction
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TukeyHSD. Le package ggplot2 (Wickham ef al., 2016) a été utilisé pour générer les graphiques

présentés dans ce chapitre.

2.3 Résultats
2.3.1 Teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols de 1’étude

Dans les champs de mais-grain en 2021, les teneurs en glyphosate étaient comprises entre < LDD
et 1,04 pug-g! avec une valeur moyenne de 0,19 + 0,18 pg-g! alors que les teneurs en AMPA
étaient comprises entre < LDD et 1,35 ug-g!' avec une valeur moyenne de 0,43 + 0,42 pg-g™'. Pour
la méme année, dans les champs de soya, les teneurs en glyphosate variaient de <LDD a 0,55 ng-g’
!avec une valeur moyenne de 0,22 + 0,18 pg-g™! alors que les teneurs en AMPA étaient comprises
entre < LDD et 1,24 ng-g™! avec une valeur moyenne de 0.44 = 0.34 pg-g'. Dans les champs de
mais-grain en 2022, les teneurs en glyphosate étaient comprises entre < LDD et 0,67 pg-g! avec
une valeur moyenne de 0,18 = 0,17 pg-g! alors que les teneurs en AMPA étaient comprises entre
la LDD et 0,95 png-g"! avec une valeur moyenne de 0,32 + 0,18 pg-g™!. Pour la méme année, dans
les champs de soya, les teneurs en glyphosate variaient de la LDD 4 0,53 pg-g™! avec une valeur
moyenne de 0,13 £ 0,13 pg-g! alors que les teneurs en AMPA étaient comprises entre la LDD et

1,56 ng-g! avec une valeur moyenne de 0,37 + 0,31 ug-g’'. Les teneurs moyennes en glyphosate

et en AMPA pour chacun des sites sont présentées a I’annexe H.

2.3.2 Dynamique des teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols de 1’étude
2.3.2.1 Evolution temporelle des teneurs en glyphosate et en AMPA sur une année de cultures

Au site 1, dans le champ A, il n’y avait aucune différence significative entre les teneurs en
glyphosate et en AMPA des trois campagnes d’échantillonnage en 2021 (Figure 2.1A). Dans le
champ B, les teneurs en glyphosate de la C3 étaient significativement plus faibles que les teneurs
de la CI et la C2 en 2021 tandis qu’aucune différence significative n’était observable entre les
teneurs en glyphosate des différentes campagnes en 2022 (Figure 2.1B). Dans le champ B, en 2022,
les teneurs en AMPA de la C1 étaient inférieures a celles de la C2, mais non significativement
différentes de la C3 et que les teneurs mesurées en C2 étaient similaires a celles de la C3 (Figure
2.1B). Aussite 2, dans le champ A, les teneurs en glyphosate de la C2 et de la C3 étaient similaires,
mais significativement plus faibles que celles mesurées lors de la C1 en 2021 (Figure 2.2A). Dans

le champ B, les teneurs en glyphosate mesurées dans les sols n’étaient pas différentes entre les
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campagnes et ce peu importe I’année (Figure 2.2B). Concernant les teneurs en AMPA, dans le
champ A, en 2022 les teneurs en AMPA de la C1 étaient significativement plus basses que celles
de la C2, mais non différentes de la C3 et que les teneurs de la C2 étaient similaires a celles de la
C3 (Figure 2.2A). Dans le champ B, les teneurs en AMPA en 2021 étaient similaires entre toutes
les campagnes (Figure 2.2B). Au site 3, dans le champ A, qu’aucune différence n’était observable
entre les teneurs en glyphosate de chaque campagne d’échantillonnage en 2022 (Figure 2.3A).
Dans le champ B, les teneurs en glyphosate dans les sols étaient similaires entre les différentes
campagnes, aussi bien en 2021 qu’en 2022 (Figure 2.3B). Dans le champ A en 2021, aucune
différence n’était observable entre les teneurs en AMPA des différentes campagnes en 2022 (Figure
2.3A). Dans le champ B, les teneurs en AMPA dans les sols étaient similaires entre les campagnes,
aussi bien en 2021 qu’en 2022 (Figure 2.3B). Au site 4, dans le champ A, aucune différence n’était
observable entre les teneurs de glyphosate dans les sols de ce champ entre les différentes
campagnes en 2022 (Figure 2.4A). Dans le champ B, les teneurs en glyphosate n’étaient pas
différentes entre les trois campagnes annuelles que ce soit en 2021 ou en 2022 (Figure 2.4B).
Concernant les teneurs en AMPA dans les sols du champ A, aucune différence significative n’était
observable entre les campagnes aussi bien en 2021 qu’en 2022 (Figure 2.3A). Dans le champ B,
aucune différence significative n’était observable pour les teneurs en AMPA entre les trois

campagnes en 2022 (Figure 2.3B).

37



A Mais-grain Soya B Soya Mais-grain

o0
S~
[eT]
=
©
(%]
> [ [ =
315 15
o a
g
3
o 10 | 1.0
g_ a
Z a
o0 a
c 05 a ab 0.5 a a a a
o ; . == b
5 T $ = = o e = —— —
o T —— = =] —_—
2o 0.0
& c1 c2 c3 A o2 c3 c1 c2 c3 C1 c2 C3
oo
S~
2
=15 15
©
(%]
>
3 a
< 1.0 1.0
a a
S T ]
<
b ab
S o0s z a 051 ° ; !
v a a a b b
e

§ —— :J;l ==
& 00 — 0.0 — ——

by c2 C3 C1 c2 C3 C1 c2 C3 C1 Cc2 c3

Campagne Campagne

Figure 2.1 Teneurs en glyphosate et AMPA du sol (ug-g') du Site 1 dans les champs A et B
mesurés lors des trois campagnes d’échantillonnage en 2021 et en 2022. Une analyse de variance
(ANOVA) a permis de comparer le glyphosate et ’AMPA en fonction de la campagne
d’échantillonnage a chaque année. Les boites a moustache représentent la médiane et les quantiles
a 25% et 75%. Les points représentent les moyennes des teneurs dans le sol (n = 4). Les lettres (a
et b) expriment une différence significative entre les valeurs (valeurs p <0,05).
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Figure 2.2 Teneurs en glyphosate et AMPA du sol (ug-g') du Site 2 dans les champs A et B
mesurés lors des trois campagnes d’échantillonnage en 2021 et en 2022. Une analyse de variance
(ANOVA) a permis de comparer le glyphosate et ’AMPA en fonction de la campagne
d’échantillonnage a chaque année. Les boites a moustache représentent la médiane et les quantiles
a25% et 75%. Les points représentent les moyennes des teneurs dans le sol (n =4). Les lettres (a
et b) expriment une différence significative entre les valeurs (valeurs p < 0,05).
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Figure 2.3 Teneurs en glyphosate et AMPA du sol (ug-g™') du Site 3 dans les champs A et B
mesurés lors des trois campagnes d’échantillonnage en 2021 et en 2022. Une analyse de variance
(ANOVA) a permis de comparer le glyphosate et ’AMPA en fonction de la campagne
d’échantillonnage a chaque année. Les boites a moustache représentent la médiane et les quantiles
a25% et 75%. Les points représentent les moyennes des teneurs dans le sol (n = 4). Les lettres (a
et b) expriment une différence significative entre les valeurs (valeurs p <0,05).
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Figure 2.4 Teneurs en glyphosate et AMPA du sol (ug-g!) du Site 4 dans les champs A et B
mesurés lors des trois campagnes d’échantillonnage en 2021 et en 2022. Une analyse de variance
(ANOVA) a permis de comparer le glyphosate et ’AMPA en fonction de la campagne
d’échantillonnage a chaque année. Les boites a moustache représentent la médiane et les quantiles
a25% et 75%. Les points représentent les moyennes des teneurs dans le sol (n =4). Les lettres (a
et b) expriment une différence significative entre les valeurs (valeurs p < 0,05).
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2.3.2.2 Evolution temporelle des teneurs en glyphosate et en AMPA sur deux années de cultures
en rotation

Dans chaque champ aux quatre sites, nous avons comparé¢ les teneurs en glyphosate et en AMPA
mesurées dans les sols au début de 1’étude (2021, C1) et celles observées a la fin de celle-ci (2022,
C3). Une ANOVA a permis de comparer les teneurs en glyphosate et en AMPA a la campagne
d’¢échantillonnage pour chaque champ au courant des deux années de 1’étude. Au site 1, 3 et 4, cette
analyse a montré que les teneurs en glyphosate et en AMPA de la C1 en 2021 ne sont pas
significativement différentes des teneurs de la C3 en 2022, et ce pour les deux champs par site. Par
contre, au site 2, les teneurs en glyphosate dans les sols des champs A et B étaient significativement
plus ¢levées a la C1 en 2021 qu’a la C3 en 2022, tandis qu’aucune différence n’a été mesurée entre
les teneurs en AMPA a la premicre campagne d’échantillonnage de 2021 et la derniére campagne

d’échantillonnage de 2022.

2.3.3 Variabilité spatiale des teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols de 1’étude

Pour les champs cultivés en mais grain en 2021, les teneurs en glyphosate dans les sols n’étaient
pas significativement différentes entre les sites pour chacune des campagnes d’échantillonnage,
sauf lors de la C3 ou le site 3 avait des teneurs en glyphosate significativement plus faibles que les
autres sites de I’étude (Figure 2.5). Le constat est différent pour les teneurs en AMPA dans les sols
alors que ces dernicres sont hétérogeénes entre les sites selon la campagne. Quelle que soit la
campagne d’échantillonnage, le site 1 est celui dont les teneurs en AMPA ¢étaient les plus basses
alors que le site 4 présentait les teneurs en AMPA mesurées les plus élevées (Figure 2.5). En 2022,
les teneurs en glyphosate n’étaient pas significativement différentes pour le site 2 et 3 a toutes les
campagnes d’échantillonnage et les teneurs en glyphosate étaient également similaires entre les
sites 1, 2 et 3 au moment de la C1 et C2 (Figure 2.6). Le site 4 présentait des teneurs plus élevées
que les sites 2 et 3 peu importe la campagne, mais similaires a celles mesurées dans les sols du site
1 peu importe la campagne d’échantillonnage considérée. En ce qui concerne I’AMPA, aucune
différence significative n’était observable entre les teneurs mesurées aux quatre sites lors de la C1
et C2, mais lors de la C3 les teneurs €taient significativement plus faibles au site 2 comparativement
aux sites 3 et 4 (Figure 2.6). En 2021, les teneurs en glyphosate dans les sols des champs cultivés
en soya ¢étaient similaires entre les sites 2 et 3 durant toutes les campagnes d’échantillonnage alors

que les valeurs pour les sites 1 et 4 étaient similaires pour les C1 et C2 et pas forcément différentes
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des sites 2 et 3. Cependant, lors de la C3, on notait des différences marquées avec les teneurs les
plus faibles au site 1 et les plus hautes au site 4 (Figure 2.7). Les teneurs en AMPA étaient
hétérogeénes. En effet, les teneurs en AMPA mesurées au site 1 étaient significativement plus basses
que celles mesurées aux trois autres sites lors des campagnes C2 et C3 (Figure 2.7). Pour la culture
de soya en 2022, les teneurs en glyphosate n’étaient pas significativement différentes entre les sites

lors de la C3 (Figure 2.8), mais 1’étaient entre les sites 1 et 4 lors de la C2 et C3 (Figure 2.8).
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Figure 2.5 Teneurs en glyphosate et AMPA du sol (ug-g™') des quatre sites dans les champs de
mais grain en 2021. Pour chaque campagne d’échantillonnage, une analyse de variance (ANOVA)
a permis de comparer le glyphosate et ’AMPA en fonction du site. Les boites a moustache
représentent la médiane et les quantiles a 25% et 75%. Les points représentent les moyennes des
teneurs dans le sol (n = 4). Les lettres (a, b et ¢) expriment une différence significative entre les
valeurs (valeurs p < 0,05).
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Figure 2.6 Teneurs en glyphosate et AMPA du sol (ng-g™!) des quatre sites dans les champs de
mais grain en 2022. Pour chaque campagne d’échantillonnage, une analyse de variance (ANOVA)
a permis de comparer le glyphosate et ’AMPA en fonction du site. Les boites a moustache
représentent la médiane et les quantiles a 25% et 75%. Les points représentent les moyennes des
teneurs dans le sol (n = 4). Les lettres (a et b) expriment une différence significative entre les
valeurs (valeurs p < 0,05).
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Figure 2.7 Teneurs en glyphosate et AMPA du sol (ug-g™) des quatre des sites dans les champs
de soya en 2021. Pour chaque campagne d’échantillonnage, une analyse de variance (ANOVA) a
permis de comparer le glyphosate et ’AMPA en fonction du site. Les boites a moustache
représentent la médiane et les quantiles a 25% et 75%. Les points représentent les moyennes des
teneurs dans le sol (n = 4). Les lettres (a, b et c) expriment une différence significative entre les
valeurs (valeurs p < 0,05).
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Figure 2.8 Teneurs en glyphosate et AMPA du sol (ng-g™!) des quatre sites dans les champs de
soya en 2022. Pour chaque campagne d’échantillonnage, une analyse de variance (ANOVA) a
permis de comparer le glyphosate et ’AMPA en fonction du site. Les boites a moustache
représentent la médiane et les quantiles a 25% et 75%. Les points représentent les moyennes des
teneurs dans le sol (n = 4). Les lettres (a, b et ¢) expriment une différence significative entre les
valeurs (valeurs p <0.,05).
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2.3.4 Rendements, quantités d’ingrédients actifs & IRS/IRE

En 2021, les rendements obtenus pour les champs de 1’étude étaient supérieurs aux moyennes
régionales de 10,10 t-ha! et 3,40 t-ha™ pour les cultures de mais-grain et de soya respectivement
(ISQ, 2023) (Tableau 2.1 et 2.3). En 2022, les rendements de chaque site ont également été
supérieurs aux rendements moyens régionaux de 10,77 t-ha! et 3,39 t-ha! pour le mais-grain et le

soya, respectivement (ISQ, 2023) (Tableau 2.2 et 2.4).

Les rendements mesurés pour la culture de mais-grain en 2021 aux sites 2 et 3 sont
significativement plus élevés que les rendements mesurés au site 1 et 4 (Tableau 2.2). En plus
d’utiliser des HBG, d’autres ingrédients actifs ont été utilisés aux sites 2 et 3, ce qui explique leurs
IRS/IRE plus élevés (Tableau 2.2). Les rendements mesurés pour la culture de mais-grain en 2022
au site 2 sont significativement plus élevés que les rendements mesurés au site 4 (Tableau 2.3). Les
rendements mesurés aux sites 1, 2 et 3 ne sont pas significativement différents. C’est le méme
constat pour les rendements aux sites 1, 3 et 4 (p > 0.05). Comme en 2021, en plus d’utiliser des
HBG, d’autres ingrédients actifs ont été utilisés au site 2 et 3. C’est ce qui explique les IRS/IRE
plus élevés en 2022 (Tableau 2.3). Les rendements mesurés pour la culture de soya en 2021 aux
sites 2 et 3 sont significativement plus €élevés que les rendements mesurés au site 4 (Tableau 2.4).
Les rendements mesurés aux sites 1, 2 et 3 ne sont pas significativement différents. C’est le méme
constat pour les rendements aux sites 1 et 4. Dans ce cas-ci, en plus d’utiliser des HBG, d’autres
ingrédients actifs ont été utilisés au site 1, 2 et 3. C’est ce qui explique les IRS/IRE plus ¢élevés
(Tableau 2.4). Les rendements mesurés pour la culture de soya en 2022 au site 2 sont
significativement plus élevés que les rendements mesurés aux trois autres sites (p < 0.05) (Tableau
2.5). Les rendements mesurés aux sites 1, 3 et 4 ne sont pas significativement différents. Tout
comme la culture du mais grain en 2021 et 2022, en plus d’utiliser des HBG, d’autres ingrédients

actifs ont été utilisés aux sites 2 et 3. C’est ce qui explique les IRS/IRE plus élevés (Tableau 2.5).
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Tableau 2.2 Pour chacun des sites : les rendements de mais- grain en 2021 en tonnes-ha™! a 15%
d’humidité /hectare ; le total d’ingrédients actifs de ’HBG (glyphosate) et des autres herbicides
en gramme (diméthénamide-p, saflufénacil, mésotrione, rimsulfuron et Clopyralide) par hectare
et les indices de risque pour la santé et I’environnement associés.

Site 1 Site 2 Site 3 Site 4
Rendements (t-ha!) 9,96 +0,38° 12,44+0,57*° 12,89+0,31° 10,86+ 0,46
HBG (glyphosate g i.a./ha) 3402,0 3348,0 1890,0 1620,0
Autres herbicides (g i.a./ha) - 601,2 215,2 -
Total 3402,0 3949,2 2105,2 1620,0
IRS 68 170 99 38
IRE 6 36 83 2

Les lettres (a, b et ¢) expriment une différence significative entre les valeurs (valeurs p < 0,05).

Tableau 2.3 Pour chacun des sites : les rendements de mais- grain en 2022 en tonnes-ha a 15%
d’humidité /hectare; le total d’ingrédients actifs de ’HBG (glyphosate) et des autres herbicides
en gramme (dicamba, diméthénamide-p, saflufénacil, mésotrione, rimsulfuron) par hectare et les
indices de risque pour la santé et I’environnement associés.

Site 1 Site 2 Site 3 Site 4
Rendements (t-ha™) 12,03 £0,43® 12,54 +£0,40° 11,66+0,42%® 11,16+0,66°
HBG (glyphosate g i.a./ha) 1620,0 2754,0 1350,0 1620,0
Autres herbicides (g i.a./ha) - 601,2 559,0 -
Total 1620,0 3355,2 1909,0 1620,0
IRS 33 150 46 38
IRE 3 35 43 2

Les lettres (a et b) expriment une différence significative entre les valeurs (valeurs p < 0,05).
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Tableau 2.4 Pour chacun des sites : les rendements de soya en 2021 en tonnes-ha a 15%
d’humidité /hectare; le total d’ingrédients actifs des HBG (glyphosate) et des autres herbicides en
gramme (dicamba, diméthénamide-p, imazéthapyr, cléthodime, flumioxazine, chlorimuron-ethyl)
par hectare et les indices de risque pour la santé et I’environnement associés.

Site 1 Site 2 Site 3 Site 4
Rendements (t-ha™) 426+025%  442+022* 457+0,19° 3,69+0,27°
HBG (glyphosate g i.a./ha) 3132,0 2970,0 1350,0 1620,0
Autres herbicides (g i.a./ha) 288.8 576,0 424.9 -
Total 3420,8 3546,0 1774,9 1620,0
IRS 142 136 61 38
IRE 19 23 128 2

Les lettres (a et b) expriment une différence significative entre les valeurs (valeurs p < 0,05).

Tableau 2.5 Pour chacun des sites : les rendements de soya en 2022 en tonnes-ha a 15%
d’humidité/hectare; le total d’ingrédients actifs des HBG (glyphosate) et des autres herbicides en
gramme (diméthénamide-p, 2.4D, s-métolachlore, métribuzine, flumétsulame) par hectare et les
indices de risque pour la santé et I’environnement associés.

Site 1 Site 2 Site 3 Site 4
Rendements (t-ha™) 4,25 +0,56° 547+0,158  3,69+0,19° 4,07 +0,43°
HBG (glyphosate g i.a./ha) 1242,0 2667,4 1350,0 1620,0
Autres herbicides (g i.a./ha). - 1417,9 2014,5 -
Total 1242,0 4085,3 3364,5 1620,0
IRS 27 136 340 38
IRE 2 23 222 2

Les lettres (a et b) expriment une différence significative entre les valeurs (valeurs p < 0,05).
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2.4 Discussion

2.4.1 Teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols agricoles du Québec similaires a celles
mesurées a travers le monde

Les teneurs en glyphosate mesurées dans les sols des sites de 1’étude (0,05 £ 0,05 pg-g!' 40,42 +
0,15 pg-g') étaient généralement du méme ordre de grandeur que les teneurs rapportées pour les
sols agricoles en Amérique du Nord (0,07 + 0,10 pg-g!) (Maccario et al., 2022), Amérique du Sud
(0,08 + 0,09 pg-g' 20,35 +n.d.“ pg-g') (Giard et al., 2022 ; Bento et al., 2019) et Europe (0,10
+ n.d. ¢ pg-g!) (Silva et al., 2018). De plus, les teneurs en AMPA mesurées dans les sols de
I’ensemble des sites (0,04 + 0,02 pg-g! a 1,02 + 0,22 pg-g'!) étaient aussi généralement du méme
ordre de grandeur que celles précédemment rapportées dans la littérature pour des sols agricoles
(0,15+n.d.“ng-g'al,5+nd?pgg') (Maccario et al., 2022 ; Giard et al., 2022 ; Silva et al.,
2018 et Bento et al., 2019).

2.4.2 Dynamique du glyphosate et de I’AMPA dans les sols agricoles
2.4.2.1 Dégradation et dispersion du glyphosate et de I’AMPA dans les sols agricoles

Les temps de demi-vie rapportés dans la littérature dans des sols agricoles varient de 6 a 41 jours
et de 284 a 633 jours pour le glyphosate et 'AMPA, respectivement (Carretta et al., 2022 ; Lewis
et al., 2016). 1l faut rappeler que I’application d’HBG se faisait pour la majorité du temps 30 jours
avant la C2. En considérant seulement les temps de demi-vie fréquemment rapportés dans les sols
agricoles (6 a 41 jours), il était alors attendu d’observer plus fréquemment des teneurs en
glyphosate similaires entre les trois différentes campagnes d’échantillonnage et d’observer une
augmentation significative des teneurs en AMPA au moment de la C2 sur une saison de culture
dans cette étude. C’est ce qui a généralement été observé pour les teneurs en glyphosate aux sites
3 et 4 (Figure 2.3 ; Figure 2.4). Au site 1, en 2022, ’application d’HBG a eu lieu seulement 11
jours avant la seconde campagne d’échantillonnage pour le soya. Selon les temps de demi-vie dans
les sols rapportés dans la littérature pour le glyphosate, ceci pourrait expliquer les teneurs en
glyphosate significativement plus €élevées a la C2 comparativement a celles de la C1 dans le champ
A (soya) (Figure 2.1A). Selon le méme raisonnement, les teneurs en glyphosate significativement
plus ¢élevées lors de la C1 comparativement a la C2 et a la C3 dans le champ A du site 2 en 2021
(Figure 2.2A) pourraient €tre expliquées par une application d’HBG faite en pré-semis (i.e. 14 jours

avant la C1).

50



Les teneurs en glyphosate dans le sol étaient généralement similaires pour la C1, C2 et la C3 d’une
méme année de culture. Cependant, les teneurs en AMPA n’ont pas augmenté a la C2,
contrairement a ce qu’on s’attendait. En effet, seul le champ B du site 4 en 2021 avait des teneurs
en AMPA significativement plus élevées lors de la C2 comparativement aux campagnes C1 et C3
(Figure 2.4B). L'AMPA est le principal métabolite du glyphosate dans le sol. Nous estimons donc
qu'il est raisonnable de supposer que la majorité des teneurs en AMPA mesurées pendant la saison
de croissance résulte de la dégradation du glyphosate. Cependant, en raison des temps de demi-vie
¢levés de ’AMPA, il est possible qu'une partie de ' AMPA provienne des années antérieures. Cette
explication ne va donc pas dans le méme sens que les résultats obtenus. Par contre, nous savons
que dans les champs agricoles, le glyphosate est pulvérisé sur le feuillage des cultures alors qu’une
partie du produit va se déposer directement sur le sol. Le vent peut emporter une partie du produit
sur des sols et plantes avoisinant (Gomes et al., 2014). Bien qu’une partie du glyphosate et de
I’AMPA soit adsorbée dans les sols, ils ont différentes voies de dissipation (Gomes et al., 2014).
En effet, le glyphosate et 'AMPA issus d'applications d’HBG ou de I’érosion des sols par le vent
ont été détectés dans des échantillons d'air provenant de zones agricoles aux Etats-Unis (Chang et
al., 2011). La quantit¢ de glyphosate mesurée lors de la diffusion par pulvérisation et par
ruissellement peut étre similaire, avec respectivement 6,9% et 3,9% de la quantité appliquée (Lup1
et al., 2019). Une part importante du glyphosate est lixiviable pendant quelques semaines apres
l'application d’HBG. Le glyphosate est généralement détecté plus souvent au printemps pendant la
période d’application des HBG (Carles ef al., 2019) et jusqu’a 47 % du glyphosate appliqué peut
étre emporté par ruissellement (Rampazzo et al., 2014 ; Yang et al., 2015). L'AMPA est aussi
lixiviable (Imfeld et al.,, 2013 ; Landry et al., 2005). Le glyphosate et ' AMPA sont présents en
grandes quantités dans les cours d'eau du Québec depuis plus d'une décennie (Giroux, 2019 &
2022). Cela suggere qu'une partie du glyphosate provenant des applications d'herbicides est
transportée vers les cours d'eau par ruissellement. Cela pourrait expliquer en partie la faible
augmentation des niveaux d'’AMPA observée a la station C2. (Figure 2.1 a 2.4). De plus, une
fraction du glyphosate et de I’AMPA adsorbée dans le sol peut également étre lessivée longtemps
apres la derniere application d’HBG (Simonsen et al., 2008). Le glyphosate et I’AMPA ont donc
pu étre lessivés et c’est ce qui pourrait expliquer en partie pourquoi les teneurs en AMPA n’ont pas

augmenté apres 1’application d’HBG. En effet, au moment de la C2, nous n’avons observé aucune
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augmentation dans les teneurs de ces des deux composés suite a I’application d’HBG, sauf pour
I’exception décrite plus haut. En ce sens, plusieurs études rapportent les risques de la dispersion du

glyphosate et de I’AMPA dans I’environnement (Glozier ef al., 2012 ; Battaglin et al., 2014).

2.4.2.2 Pseudo-persistance du glyphosate et de I’AMPA dans les sols agricoles

Dans cette étude, les teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols n'ont pas montré
d'augmentation significative au cours des deux années de culture sur les quatre sites analysés
(Figures 2.1 a 2.4). Pour le site 2, les teneurs en glyphosate étaient plus élevés ala C1 en 2021 qu'a
la C3 en 2022, probablement en raison d'une application d’HBG effectuée en pré-semis avant la
C1 (Figure 2.2A). Les teneurs de ces deux composés étant restées similaires malgré les applications
répétées d’HBG, cela suggére une pseudo-persistance dans les sols agricoles. La pseudo-
persistance se produit lorsque l'introduction d'un composé dans l'environnement dépasse sa
capacité a se dissiper. Le temps de demi-vie du glyphosate est généralement court, allant de
quelques jours a quelques semaines (Al-Rajab et al., 2010 ; Carretta et al., 2022 ; Cheah et al.,
1998 ; Lewis et al., 2016 ; Mamy et al., 2005 ; Simonsen et al., 2008 ; Yang ef al., 2015), alors que
celui de ’AMPA est estimé étre jusqu’a six fois plus long (Bergstrom et al., 2011 ; Shushkova et
al., 2010 ; Simonsen et al., 2008 ; Singh ef al., 2016 ; Yang et al., 2015). Cependant, d’autres
¢tudes font état d'un temps de demi-vie encore beaucoup plus long pour ces deux composés dans
le sol, alors que ces derniers peuvent étre mesurés plus d'un an apres la derniere application d’HBG
(Bergstrom et al., 2011 ; Carretta et al., 2022 ; Lewis et al., 2016), ce qui suggere la persistance du
glyphosate et de ’AMPA dans les sols agricoles sur plusieurs années (Primost et al., 2017).
Plusieurs études menées en Amérique du Sud rapportent que le glyphosate et I’AMPA ont persisté
dans les sols agricoles suite a des applications d’HBG (Aparicio ef al., 2013 ; Primost et al., 2017)
et plus récemment en Europe (Karanasios et al., 2018 ; Silva ef al,, 2018). D’un autre coté, le
glyphosate peut se diffuser par le vent (Bento ef al., 2017 ; Chang et al., 2011) et avec les eaux de
surface (Zheng et al., 2018). En effet, le glyphosate et ' AMPA provenant des applications d’HBG
ou des sédiments érodés par le vent ont été détectés dans des échantillons d'air provenant de zones
agricoles aux Etats-Unis (Chang et al., 2011). Une partie du glyphosate appliqué peut étre emporté
par ruissellement (Rampazzo et al., 2014 ; Yang et al., 2015) et I’AMPA est également lixiviable
(Imfeld et al., 2013 ; Landry ef al., 2005). Les teneurs mesurées peuvent alors provenir de la

dispersion du glyphosate des champs a proximité.
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Considérant que le taux de dégradation du glyphosate est plus lent a des températures plus basses
(Helander et al., 2012), les hivers froids du Québec peuvent impacter les teneurs en glyphosate et
en AMPA mesurées contrairement a d’autres régions du monde ou la saison hivernale est plus
chaude qu’au Québec. En effet, Borggaard et al. (2008) mentionnent qu’en climat froid, le temps
de demi-vie du glyphosate peut étre aussi long que 460 jours. Ainsi, le processus de dégradation
du glyphosate aurait tendance a ralentir. En effet, dans un climat froid, les deux composés peuvent
étre détectés plusieurs mois apres les dernicres applications d’HBG (Kjaer et al., 2005 ; Simonsen
et al., 2008 ; Bento et al., 2016). Le fait que, dans la présente ¢tude, le glyphosate et ' AMPA sont
détectables dans les sols de grandes cultures traités avec des HBG semble indiquer que ces
composés sont persistants pendant plus d'un an dans les sols sans pour autant s’accumuler au fil du
temps. Cette observation est contraire a d'autres études qui rapportent une accumulation de
glyphosate dans les sols au fil du temps (Simonsen ef al., 2008 ; Banks ef al., 2014 ; Travaglia et
al., 2015 ; Okada et al., 2016).

Les quantités d’HBG appliquées a chacun des sites sont différentes entre les sites et entre les types
de cultures (Tableaux 2.1 a 2.4). Tout comme dans 1I’é¢tude de Maccario et al. (2022) et Samson-
Brais ef al. (2022), les teneurs en glyphosate et en AMPA mesurées dans les sols étaient similaires
malgré des applications d’HBG différentes, ce qui suggere que les teneurs en glyphosate et en
AMPA dans les sols n’augmentent pas nécessairement avec des applications d’HBG plus
importantes. D’autres études ont aussi montré que les teneurs en glyphosate et en AMPA n’étaient
pas plus élevées malgré des applications répétées d’HBG (Andréa et al., 2003 ; Samson et al., 2022).
Ce constat suggere qu’une quantité de glyphosate et ’AMPA diffuse dans d’autres écosystémes
comme les cours d’eau (Imfeld ez al., 2013 ; Landry ef al., 2005 ; Norgaard et al., 2014 ; Rampazzo
etal., 2014 ; Yang et al., 2015) et/ou que la majorité du glyphosate est dégradé en AMPA et qui a
son tour est dégradé. Cependant, I’AMPA est connu pour avoir une capacité de rétention supérieure
a celle du glyphosate, probablement en raison d’un type différent de site de fixation (Sidoli ef al.,
2016). Alors, les sols ont une capacité d'adsorption plus élevée pour I'AMPA que pour le glyphosate,
ce qui pourrait expliquer son ubiquité et son contenu généralement plus €levé dans les sols.
L'AMPA peut aussi €tre dégradé par des microorganismes du sol, qui l'utilisent comme source
d'azote et de phosphore (McGrath ef al., 1997 ; Quinn et al., 2007 ; Sviridov et al., 2015). L activité

microbienne est grandement affectée par les conditions environnementales. L humidité du sol
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¢levée et les températures plus chaudes de 1’été au Québec peuvent donc accélérer la dégradation
du glyphosate et de I’AMPA (Bento et al., 2016 ; Muskus et al., 2019). Des applications répétées
d’HBG peuvent entrainer I’inhibition de la biodégradation du glyphosate limitant la production
d'AMPA et aboutissant finalement a un contenu AMPA similaire, quel que soit le nombre
d’applications sur une saison de culture. Il est également probable que I’absence de différence dans
les teneurs en AMPA associées a la répétition des applications d’HBG est due a son effet négatif
sur les micro-organismes responsables de la dégradation de I'AMPA comme observé
précédemment dans des études en laboratoire (Andréa et al., 2003 ; Duc, 2011 ; Lane et al., 2012 ;
Newman et al., 2016 ; Zobiole et al., 2011). C’est probablement pourquoi aucune augmentation
des teneurs en AMPA n’a été observée apres les applications d’HBG sur les quatre sites étudiés
(Figure 2.1 a2 2.4). Tous les phénomenes expliqués plus haut peuvent en partie expliquer pourquoi
les teneurs en glyphosate et en AMPA de cette étude ne sont pas nécessairement plus élevées avec

une utilisation plus importante d’HBG (Tableaux 2.1 a 2.4 et Figures 2.5 a 2.8).

Lors de la saison de culture (mai a octobre) en 2022, une plus grande quantité de précipitations a
été regue sur I’ensemble des sites allant de 26,9 mm a 42,3 mm de plus qu’en 2021 (voir tableau
1.1 — Chapitre 1). Les précipitations aux quatre sites en 2022 ont méme dépassé les précipitations
moyennes pour la période de 1991-2020. Grandcoin et al. (2017) expliquent que le risque de
lessivage de I’AMPA vers les rivieres est principalement 1i€¢ aux épisodes pluvieux peu de temps
apres ’application de HBG. La pluie et I'érosion peuvent également transporter des particules de
sol contenant du glyphosate et de ' AMPA vers les eaux de surface (Maqueda ef al., 2017; Rendon-
von Osten & Dzul-Caamal, 2017 ; Wang ef al., 2016 ; Yang et al., 2015) alors qu’une partie du
glyphosate et I’AMPA présents dans le sol peut €tre exportés vers les eaux souterraines apres de
fortes pluies (Maqueda et al., 2017 ; Rendon-von Osten & Dzul-Caamal, 2017). En revanche, cette
différence de précipitation entre les deux années de I’étude ne semble globalement pas avoir affecté
les quantités présentent dans les sols alors qu’aucune différence significative n’a été observée entre
les teneurs des deux composés du début et de la fin de 1’étude (Figure 2.1 a 2.4). Bergstrom et al.
(2011) ont montré une persistance du glyphosate jusqu’a 6,5 fois plus €élevée dans les sols argileux
que dans les sols sablonneux. Plusieurs autres auteurs ont également montré que le glyphosate est
plus persistant dans les sols avec une teneur en argile plus élevée (Maqueda et al., 2017 ; Okada et

al., 2016 : Sidoli et al., 2016). Ainsi, le glyphosate et I’AMPA pourrait €tre moins sensibles au
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lessivage dans les sols argileux (Bergstrom et al. (2011). Dans notre étude, les quatre sites ont un
pourcentage d’argile supérieur a 34 % (Tableau 1.1 — Chapitre 1) a I’instar de ce qui est
majoritairement présenté par les auteurs cités plus haut, ce qui pourrait corroborer cette hypothese.
D’autres ingrédients actifs en plus du glyphosate ont également été appliqués aux sites 2 et 3 dans
les deux cultures en 2021 et 2022 et également au site 1 pour le soya en 2021. La combinaison
d’HBG avec d'autres herbicides ne semble pas avoir eu d'effets notables sur la persistance du
glyphosate dans les sols, en accord avec les résultats de Samsons-Brais et al. (2022). Malgré la
saison hivernale, les conditions environnementales changeantes, les rotations des cultures et les
applications d’HBG répétées et distinctes, les teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols n’ont
pas augment¢ apres deux ans d’étude indiquant une pseudo-persistance de ces deux composés dans
les sols. Les HBG ne sont pas seulement utilisés en milieu agricole ou des cultures résistantes y
sont cultivées. Par conséquent, il faut considérer cet enjeu dans sa globalité, car la diffusion du
glyphosate et de I'AMPA dans I'environnement peut étre significative (Scribner et al., 2007 ;
Glozier et al., 2012 ; Battaglin et al., 2014).

2.43 Maintenir de bons rendements en diminuant les quantités d’ingrédients actifs et les
IRS/IRE

En ce qui concerne le mais-grain, la littérature ne rapporte aucune différence de rendements entre
des parcelles utilisant un HBG de fagon unique ou répétée alors que I’impact de 1’utilisation ’HBG
et de d’autres types d’herbicides reste incertain (Dalley et al., 2004 ; Craven et al., 2021 ; Samson-
Brais et al., 2022 ; Smedbol et al., 2020 ; Walter et al., 2004). Dans notre étude, dans la culture de
mais-grain en 2021, les quantités d’ingrédients actifs et les IRS/IRE sont nettement plus bas pour
les sites 1 et 4 comparativement aux sites 2 et 3, mais les rendements sont tous supérieurs aux
rendements moyens régionaux (Tableau 2.1). De méme, en 2022, les quantités d’ingrédients actifs
et les IRS/IRE sont nettement plus bas pour les sites 1 et 4 comparativement aux sites 2 et 3, mais
les rendements sont également tous supérieurs aux rendements moyens régionaux. Nous observons
les mémes constats dans la culture du soya en 2021 et 2022 (Tableau 2.3 et 2.4). Peu importe
I’année et la culture, les rendements des sites ayant utilisés de plus grandes quantités d’ingrédients
actifs et des IRS/IRE élevés ne sont pas significativement différents des autres sites. Ainsi, nos
résultats suggérent qu’il est possible d’obtenir de bons rendements avec des doses d’application

d’ingrédients actifs réduites et de faibles IRS/IRE (Tableaux 2.1 a 2.4). Cependant, les sites qui ont
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les indices de risque les plus bas sont ceux qui n’utilisent que du glyphosate, ce qui ouvre la
problématique de résistances aux herbicides. Cette derniére représente une menace importante a la
production agricole rentable, et elle continuera a évoluer, chaque fois qu’un seul herbicide sera
exclusivement utilisé pour lutter contre les adventices (Damalas & Koutroubas, 2024), dans ce cas-
ci, les HBG. Actuellement, au Québec, six mauvaises herbes résistantes au glyphosate ont été
détectées depuis 2017 di a son utilisation massive (Agri-Réseau, 2024). C’est d’ailleurs 31 % des
cas de résistance aux herbicides qui impliquaient une résistance au glyphosate en 2023 au Québec
(LEDP, 2024). Cette problématique force les producteurs agricoles a augmenter la quantité dHBG
utilisé, mais aussi de combiner ces derniers avec d'autres types d'herbicides avec des ingrédients
actifs différents qui ont des IRS/IRE plus ¢élevés (Duke & Powless, 2009 ; Heap & Duke, 2018).

Les cultures génétiquement modifiées de mais-grain et de soya sont les grandes cultures les plus
cultivées au Québec (ISQ, 2023) avec des superficies cultivées autour de 300 000 hectares pour
chacune des cultures (ISQ, 2023). En 2021, le glyphosate contribuait seulement a 3 % et 7 % aux
indices de risque pour I’environnement et pour la santé, respectivement, sur 1’ensemble des
pesticides utilisés en milieu agricole (MELCCFP, 2023). Nos résultats ont montré que les
rendements obtenus n’ont pas été influencé par les quantités d’ingrédient actifs utilisés. En
considérant les ventes totales d’HBG qui ont atteint 2 100 tonnes en 2022 (53% des ventes
agricoles) (MELCCFP, 2024) et les grandes superficies cultivées en mais-grain et soya, nos
résultats semblent donc indiquer que les ambitieux objectifs du PAD concernant la diminution des
IRE et IRS et des ventes de pesticides passent autant par la diminution de 1’'usage des pesticides

autres que les HBG, mais aussi par la baisse de 1’utilisation des HBG eux-mémes.

2.5 Conclusion

L’omniprésence du glyphosate et de I’AMPA dans notre environnement est largement documentée.
Dr’ailleurs, la dépendance aux pesticides est toujours d’actualité dans 1’agriculture québécoise,
malgré la pression de plus en plus forte a diminuer son usage. Le glyphosate et son produit de
dégradation, I’AMPA sont deux composés qui persistent dans les sols. Plusieurs études rapportent

une persistance dans les sols agricoles de ces deux composés sur une année.

Par cette étude, nous avons montré que sur une période de deux ans, les teneurs en glyphosate et

en AMPA sont demeurées similaires entre la premiere campagne d’échantillonnage de I’année 1 et
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la derniere campagne d’échantillonnage de I’année 2. Donc, sur deux ans d’étude avec une rotation
de culture (i.e. mais-grain-soya ou soya-mais-grain), une saison hivernale et des applications
répétées d’HBG, nous avons observé une pseudo-persistance des teneurs en glyphosate et en
AMPA dans le sol. Le deuxieme objectif de 1’étude concernait la faisabilité¢ de 1’atteinte de
I’objectif 1 du PAD dans le contexte des quatre sites étudiés. Effectivement, cette étude a montré
qu’il est possible d’obtenir de bons rendements avec 1’utilisation de doses réduites d’ingrédients
actifs et des herbicides avec des IRS/IRE bas. Le constat est aussi que cela a été possible en raison
de lutilisation seule d’HBG, ce qui pourrait en contrepartie avoir une incidence sur le

développement d’une résistance au glyphosate des adventices visés.

Finalement, dans un but d’adoption de pratiques agricoles agroenvironnementales et dans un
contexte d’utilisation massive d’HBG, cette étude montre le phénomene de la pseudo-persistance
du glyphosate et de ’AMPA malgré des applications répétées dans les sols agricoles des sites
étudiés. C’est un enjeu important pour les producteurs considérant que le produit de dégradation
du glyphosate, I’AMPA, est phytotoxique méme pour les cultures génétiquement modifiées et peut
impacter 1’activité microbienne affectant la disponibilité des nutriments. Les objectifs du PAD
doivent prendre en compte 1’état actuel des ventes de pesticides et également, I’enjeu des mauvaises
herbes résistances afin de clarifier les actions a prendre pour les atteindre et ainsi offre de

I’accompagnement approprié¢ aux producteurs agricoles.
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CONCLUSION GENERALE

Cette étude avait pour but principal de mesurer les teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols
du CEROM et de trois entreprises agricoles de grandes cultures sur deux ans (i.e. 2021 et 2022)
incluant une rotation des cultures (i.e. mais-grain-soya ou soya-mais-grain). Chaque site était

soumis a des applications d’HBG suivant les pratiques phytosanitaires habituelles des producteurs.

Le chapitre 1 a permis d’évaluer si 1'épandage de BSM contribue au rendement des cultures sans
représenter une source supplémentaire significative de glyphosate, d’AMPA et d’ETM dans les
sols agricoles. Les mesures obtenues des teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols a permis
d’observer que I’épandage de BSM aux quatre sites étudiés n’a pas augment¢ significativement les
teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols. De plus, les analyses élémentaires du sol étudiées
ont permis de montrer que [’épandage de BSM n’a pas augmenté significativement les
concentrations des ETM dans les sols agricoles (Cu, Zn, Ni, Cd, Cr, Pb). Aussi, la prise des mesures
de rendements de culture a permis de confirmer 1’hypothése selon laquelle 1’utilisation de BSM,
riches en N et en P, peut fournir des rendements compétitifs pour le mais-grain et le soya. Nos
résultats indiquent que les rendements étaient équivalents entre les parcelles traitées au BSM et les

parcelles recevant une fertilisation équivalente via des engrais minéraux uniquement.

Le chapitre 2 portait sur la dynamique de glyphosate et de I’AMPA dans un contexte de réduction
de I'utilisation des pesticides. Des teneurs en glyphosate similaires entre les trois différentes
campagnes d’échantillonnage ont été observées, mais contrairement a ce qui était attendu, aucune
augmentation significative des teneurs en AMPA au moment de la C2 n’a été observée malgré un
temps de demi-vie plus grand que le glyphosate. D’ailleurs, dans cette étude, une pseudo-
persistance du glyphosate et de I’AMPA dans le sol a été observée sur une période de deux ans.
Cette ¢tude a aussi montré qu’il est possible d’obtenir des rendements élevés avec des quantités

d’ingrédients actifs faibles et des IRS/IRE bas.
Le premier chapitre permis d’analyser I’impact de 1’utilisation des BSM comme fertilisant sur les

teneurs en glyphosate et en AMPA dans les sols. En effet, les engrais minéraux sont un intrant

important pour les cultures agricoles du Québec. L’application d’engrais azotés de synthése produit
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toutefois des émissions de N>O, un GES avec un potentiel de réchauffement planétaire beaucoup
plus élevé que celui du CO». Aussi, la production des engrais de synthése, notamment d’engrais
azotés, entraine des émissions de GES considérables. L’utilisation de BSM peut donc étre un
exemple de valorisation des déchets bénéfiques pour les producteurs agricoles, la municipalité et
I’environnement a de trés faibles colts pour les producteurs agricoles. Le deuxiéme chapitre a
¢galement permis d’analyser la persistance du glyphosate et de I’AMPA indépendamment de
I’application de BSM. Cette ¢tude présente une vue d'ensemble de 1'utilisation du glyphosate et de
I'AMPA dans les sols agricoles, dans un contexte ou le gouvernement vise a réduire 1'usage des

pesticides et a diminuer les risques pour la santé et I'environnement."

Ce présent mémoire montre qu’il est possible de fertiliser en complémentarité avec des engrais
minéraux les champs de grandes cultures et d’obtenir de bons rendements en grains sans apport
supplémentaire de glyphosate et d’AMPA dans le sol. Le maintien de 1’usage actuel des HBG n’est
pas soutenable considérant les risques importants de ruissellement du glyphosate et d’AMPA dans
notre environnement sachant que leur fréquence de détection est tout pres de 100% (Giroux, 2022)
et des cas de résistances des adventices au glyphosate de plus en plus répertoriés. Le PAD (2020-
2030) du gouvernement québécois, avec ses cibles de réduction de 500 000 kg des ventes de
pesticides de synthese et de diminution de 40 % des IRS et IRE est donc une bonne occasion pour
revoir I'usage des HBG et des pesticides en général en agriculture. Les connaissances générées
dans ce mémoire sont pertinentes pour les nombreux acteurs du milieu agricole qui accompagnent
les producteurs jour apres jour. Une étude complémentaire portant sur d'autres types de MRF, ainsi
qu'une investigation de la pseudo-persistance du glyphosate et de I'AMPA au Québec, sur un plus
grand nombre de sites expérimentaux, seraient particulierement utiles pour enrichir les résultats
présentés dans ce mémoire. Il serait alors pertinent de déterminer les quantités de glyphosate et
d’AMPA qui se dissipent dans I’environnement (i.e. cours d’eau) apres 1’application d’HBG au sol
pour mieux comprendre cet enjeu environnemental. Cette persistance et cette diffusion des deux
composés soulévent des inquiétudes sur la santé et la durabilité des sols. Il est crucial de mieux
comprendre les enjeux autour de I’usage des HBG et de développer des alternatives visant a réduire

ses impacts, tout en préservant des rendements compétitifs.
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ANNEXE A

2021 AGRICULTURAL MANAGEMENT CALENDAR

Site CEROM La Présentation Saint-Césaire Saint-Robert
Crop Corn Sov Corn Sov Corn Sov Corn Sov
Cultivar MZ3690DBR Maris R2X MZ3818 Cobra R2X Pride 6012G2 Ezra DK-4617 P[?;TI;E{
AS53]
Pre- Date Mav 4 April 20 April 14 April 20
. Product WeatherMax WeatherMax WeatherMax Crucial 540
seeding na n.a na
herbicide | Dose (L/ha) 33 33 25 1
Post- Date June 9 May 12 May 13 Mav 24 Mav 15 June 10
\ . We; ; . We ) . Weathe . W g ) . . i
seeding Product WeatherMax cather Extendimax cathe Integrity cather Frontier Stm_l,e al | Destra Lm,l'm Fn,r,trm Diligent | Pursuit CreditXtreme
herbicide Max rMax Max 540 IS XC 340
e
#1 Dose (L/ha) 3 2.5 0.825 1.2 09 33 0.8 2.3 “_b glff; 2.3 0.176 | 0.31 3
Post- Date June 10 June 29 June 21
seeding Product WeatherMax WeatherMax Arrow-X-Act
herbicide e e e
£ Dose (L/ha) 25 22 1.125
Date May 11 May 9 May 15 May 11 Mav 14 May 11
Fertilizer |Formulation| 27-0-0 |0-46-0 0-46-0 7-25-3 | 32-0-0 | 21-0-0 7-25-3 25-0-0 6-24-6 6-24-6 19-19-0) 20--8-24 na
#1 i
Dose | g5 | 141 130 60 Vha |125 Vha| 45 Uha 30 Vha 260 50 Vha 50 Vha 188 Vha| 248
(kg/ha)
Date Tune 7 June 2 June 28 June 23
Fertilizer [Formulation|  46-0-0 46-0-0 32-0-0 32-0-0
2 n.a na na n.a
Dose - e -
12 150* 233*
(ke/ha) 5 55 5
Date May 11 Mav 4 May 8 May 13
Biosolids Dose
1 2.02 378 21 6.3
(towha)
, Cl May 11 April 27 April 28 April 20
S I
B 2 Tuly 27 Tuly 15 Tuly 10 Tuly 23
C3 October 1 October 7 October 12 October 8
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ANNEXE B

2022 AGRICULTURAL MANAGEMENT CALENDAR

Site CEROM La Présentation St-Césaire St-Robert
Crop Corn Soy Corn Soy Corn Soy Corn Soy
. . . Pionner
Cultivar MZ3505DBR| P12T94E MZ3117 Kiytes 3490VT2P Hana PC3575VT2 POOAS3X
Pre- Date
seeding Product na na na na
herbicide | Dose (L/ha)
Post- Date June 14 May 7 May 12 May 11 May 25 May 18 June 20
hgee;"li?:dge Product Factor 540 ?::;d:g “‘;;aier Integrity “‘;;aier Frontier | Engenia Sm;j[? all D?;tra Sto;j? al Boundary| Broadstrike CreditXtreme
#1 Dose (L/ha) 3 23 24 0.9 33 0.8 0.74 25 275 gha 15 15 90 gha 3
Post- Date June 20 June 20
seeding Product na WeatherMax Enlist Duo na na
herbicide | Dose (L/ha) 27 434
Date May 12 June 4 May 7 May 12 May 14 May 11
Fertilizer | Formulation | 18-18-04 | 0-46-0 | 7-25-3 [32-0-0|21-0-0 e 25-0-0 6-24-6 6-24-6 19-19-0[20--8-24|
Al Dose (kg/ha) 270 20 60 Vha |1251Vha|45 lha 190 50 Vha 50 lha 188 Vha| 248
Fertilizer Date June 3 June 3 June 21 June 23
w Formulation 46-0-0 na 46-0-0 na 32-0-0 na 32-0-0 na
Dose (kg/ha) 260 55 204* 233*
Biosolids Date May 11 May 6 May 12 May 25
Dose (ton'ha) 6.6 3.5 2.04 33 | 3.5 5.8
Sampling C1l May 3 April 28 May 3 May 25
date C2 July 20 July 18 July 15 July 14
C3 October 12 October 4 October 11 | October 5 October 4
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Soil glyphosate content (ug/g)

Soil glyphosate content (ug/g)
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ANNEXE C
SOIL GLYPHOSATE CONTENT (ug-g!') IN CORN FIELDS WITH AND WITHOUT MBS
MEASURED DURING EACH SAMPLING CAMPAIGN IN 2021 AND 2022 AT CEROM, ST-
ROBERT, LA PRESENTATION AND ST-CESAIRE
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ANNEXE D
SOIL GLYPHOSATE CONTENT (ug-g!) IN SOYBEAN FIELDS WITH OR WITHOUT MBS
MEASURED DURING EACH SAMPLING CAMPAIGN IN 2021 AND 2022 AT CEROM, ST-
ROBERT, LA PRESENTATION AND ST-CESAIRE.
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ANNEXE E
SOIL AMPA CONTENT (ug-g"') IN CORN FIELDS WITH OR WITHOUT MBS MEASURED
DURING EACH SAMPLING CAMPAIGN IN 2021 AND 2022 AT CEROM, ST-ROBERT,
LA PRESENTATION AND ST-CESAIRE.
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ANNEXE F
SOIL AMPA CONTENT (ug-g") IN SOYBEAN FIELDS WITH OR WITHOUT MBS
MEASURED DURING EACH SAMPLING CAMPAIGN IN 2021 AND 2022 AT CEROM, ST-
ROBERT, LA PRESENTATION AND ST-CESAIRE.
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Mean element concentration (ug/g)
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ANNEXE G
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ANNEXE H
TENEURS EN GLYPHOSATE ET EN AMPA DU SOL (ug-g"') MESUREES A TOUS LES
SITES DANS LES CHAMPS A ET B EN 2021 ET 2022.

2021¢ 2022¢
A Sites
Glyphosate AMPA Glyphosate AMPA
1 0.28+0.28  0.04+0.02 0.10 £0.08 0.14+£0.09
2 0.16+0.13  0.33+£0.22 0.08 £0.08 0.23+0.13
3 0.08+0.05 0.32+0.27 0.06 £ 0.03 0.42+0.11
4 0.23+0.12 1.02 +£0.22 0.29+0.15 0.70 £ 0.41
20214 20224
B Sites
Glyphosate AMPA Glyphosate AMPA
1 0.18+0.14  0.29+0.37 0.17 £ 0.04 0.25+0.16
2 0.12+0.03  0.28+0.15 0.05 £0.05 0.23+0.12
3 0.18+0.10 047+0.21 0.08 £ 0.06 0.35+0.09
4 039+0.25 0.73+0.37 0.42+0.15 0.45+0.25

4 Les valeurs sont présentées sous forme de moyenne + SD.
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