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Introduction

Dans le cadre de I’ Accord de libre-échange nord-américain (ALENA), la United States
Environmental Protection Agency (EPA) et I’Agence de réglementation de la lutte
antiparasitaire (ARLA) ont convenu d’harmoniser leurs lignes directrices concernant les
essais, de telle facon qu'un seul ensemble d’essais puisse étre utilisé pour I’homologation
des pesticides au Canada et aux Etats-Unis. Le présent document présente une orientation
harmonisée dans le cadre de ’ALENA pour les études de la dissipation (en milieu)
terrestre au champ (DTC), réalisées pour déterminer la transformation, le transport et le
devenir des pesticides dans des conditions d’utilisation réelles et représentatives. Ces
¢tudes au champ sont nécessaires pour corroborer les données physicochimiques ainsi
que de mobilité et de biotransformation provenant des études en laboratoire. Les études
sur le devenir dans I’environnement ont montré que la dissipation des pesticides peut se
faire a différentes vitesses dans les conditions du champ et peut entrainer la formation de
produits de dégradation a des concentrations différentes de celles observées dans les
¢tudes en laboratoire.

L’objectif du présent document d’orientation révisé est de s’assurer le plus possible que
les études DTC sont effectuées de fagon a donner aux évaluateurs et aux gestionnaires du
risque davantage confiance dans les données produites et de leur permettre de mieux
comprendre les hypothéses et les limitations concernant les données et les demi-vies
estimatives des produits chimiques. Des études bien congues sur la dissipation au champ
fourniront également un mécanisme de rétroaction pour tester 1’hypothése élaborée
pendant la phase de formulation du probléme aux fins de 1’évaluation du risque.

Lors de 1’élaboration du document d’orientation, I’EPA et ’ARLA ont mis en ccuvre un
programme ¢tendu d’examen et de vulgarisation, en sollicitant la participation, grace a
plusieurs rencontres, des intervenants et de la communauté technique : trois colloques 4)
5) 6), une réunion 7) du Scientific Advisory Panel (SAP) et un atelier 8). En travaillant
étroitement avec les intervenants, I’ARLA et I’EPA ont élaboré un modeéle conceptuel
pour la conception des ¢tudes en milieu terrestre, qui €valuera la dissipation globale d’un
pesticide au champ. Le modéle conceptuel, qui est spécifique a chaque pesticide, est basé
sur les propriétés physicochimiques du produit, les études en laboratoire sur le devenir
dans I’environnement, le type de formulation et le profil d’emploi projeté. C’est une
prévision de I’importance relative de chacun des processus de transformation et de
transport, qui peut intervenir dans la dissipation d’un pesticide dans les conditions du
champ, et elle représente la somme totale de tous les processus de dissipation potentiels
(voir figure 1). Elle peut étre utilisée comme hypothéese de travail pour les études DTC.

Un modele conceptuel est élaboré pour chaque pesticide pris individuellement, en
appliquant les hypothéses découlant des données de laboratoire, combinées au type de
formulation et aux conditions au champ dans lesquelles I’étude sera effectuée; il ne
comprend que les processus de devenir qui sont « significatifs » pour le pesticide visé.
Bien que la responsabilité de déterminer quels processus sont significatifs reléve du
commanditaire de 1’étude, I’EPA et ’ARLA peuvent étre consultées apres 1’élaboration
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d’un modele conceptuel spécifique a un pesticide pour savoir si un processus de
dissipation particulier (c.-a-d. représenté par des modules d’étude individuels) devrait
étre inclus dans le protocole d’étude. Grace a I’utilisation de la méthode du modéle
conceptuel, les commanditaires de 1’étude devraient pouvoir fournir des données utiles
pour I’évaluation et la caractérisation de 1’exposition et du risque, justifier pleinement les
revendications de dissipation dans I’analyse finale et réduire le nombre d’études rejetées.

Tout comme 1’évaluation du risque écologique est en constante évolution, il faut aussi
que les évaluations du risque soient fondées sur une caractérisation plus précise des
données. Dans cette caractérisation, il est essentiel de bien comprendre les hypothéses et
les limitations inhérentes aux données. L’étude DTC est la pierre angulaire qui fournit les
principaux moyens pour vérifier I’hypotheése du comportement des pesticides dans les
conditions réelles d’utilisation. Bien que les données en laboratoire constituent le
fondement de I’hypothése et la base de la méthode du modéle conceptuel, 1’étude DTC
représente le principal mécanisme pour tester et raffiner I’hypothése du devenir et du
transport d’un pesticide dans I’environnement, en conditions réelles d’utilisation.

Le modéle conceptuel

Des études DTC bien congues doivent répondre a la question fondamentale de
I’évaluateur du risque : « Ou est allé le pesticide apreés son application au

champ? » En utilisant un modele conceptuel dans la phase de conception de 1’étude, le
commanditaire de 1’étude peut répondre a cette question en déterminant quelles voies de
dissipation doivent étre évaluées pour caractériser de facon appropriée le comportement
d’un pesticide au champ dans les conditions réelles d’emploi. Le commanditaire de
I’étude doit considérer le profil d’emploi et s’assurer que la conception de 1’étude dans
son ensemble tienne compte des possibles effets de la formulation. Différentes
conceptions peuvent étre requises pour les formulations de type multiple, comme les
concentrés granulaires et émulsifiables.

Avant de procéder a une étude, le commanditaire doit considérer méthodiquement tous
les processus et voies potentiels de dissipation et déterminer lesquels d’entre eux sont
essentiels pour répondre a la question fondamentale de 1’évaluateur du risque (figure 1).
Un modéle conceptuel basé sur les propriétés du pesticide, les résultats du devenir
environnemental en laboratoire, le type de formulation et les profils d’emploi prévus,
peut canaliser les études sur les principales voies de dissipation. Toute voie de dissipation
qui pourrait expliquer, en partie, le taux observé de dissipation chimique a partir de la
surface du sol, devrait étre intégrée a la conception de 1’étude.

L’une des facons d’aborder la conception de 1’étude est de considérer chaque voie de
dissipation comme un module potentiel de I’étude. En utilisant le modéle conceptuel, le
commanditaire de 1’étude peut déterminer quels modules sont nécessaires pour
caractériser de facon appropriée les voies actives de dissipation au champ. L’avantage de
cette approche est qu’elle offre une certaine souplesse, car elle répond aux besoins en
données en incluant les modules qui, soit concordent avec 1’étude de base au champ, soit
se différencient de celle-ci. Par exemple, les expériences de ruissellement peuvent étre

Projet de directive - PRO2005-01
Page 2



effectuées dans le cadre d’études de petites parcelles et les expériences de volatilité dans
le cadre d’expériences séparées, soit au champ, soit en laboratoire. La décision
concernant I’inclusion d’un module reléve en dernier ressort du commanditaire de
I’étude.

Avant de mettre en route une étude DTC, le commanditaire de 1I’étude doit établir une
hypothése de travail pour le modéle conceptuel spécifique au pesticide. Cette hypothese
de travail peut constituer la base de consultations optionnelles de I’EPA ou de ’ARLA et
peut étre incluse dans une section du rapport final. L hypothese de travail est la base du
modele conceptuel spécifique au pesticide et sert a déterminer dans quelle mesure la
conception de 1I’étude permet de bien cerner le devenir du pesticide au champ dans les
conditions réelles d’utilisation. L hypothése de travail doit comprendre les paramétres
ci-dessous :

. Estimations de la contribution de chaque module au processus de dissipation
(quantitative et (ou) qualitative), basées sur les propriétés physicochimiques ou le
devenir déterminés en laboratoire

. Modules de base de 1’étude :
. Transformation abiotique/biotique dans le sol
. Lessivage
. Modules additionnels :
. Volatilisation
. Ruissellement
. Absorption par les plantes
. Lessivage profond
. Autres

Le modéle conceptuel décrit ci-dessous devra ensuite étre modifié en fonction des
conditions prévues sur chaque site d’étude DTC. Les modifications de la contribution a la
dissipation, évaluée en laboratoire, pour chaque module (a la fois quantitative et (ou)
qualitative), doivent étre décrites aussi bien pour les modules de base de 1’étude que pour
tout module additionnel nécessaire d’aprés un examen des données de laboratoire. Les
modifications du modele conceptuel doivent €tre basées sur les propriétés du sol au
champ, comparativement aux éléments suivants : sols utilisés dans les études en
laboratoire, données météo, bilan hydrique, type de formulation, mode d’application,
effet de la culture (s’il y en a), pratiques agronomiques et d’autres facteurs encore.

Pour déterminer si un module devrait étre inclus ou exclu, le commanditaire de 1’étude
doit tenir compte des éléments suivants :

. Seules les voies de dissipation qui font partie de 1’étude au champ ou mesurées
dans le cadre d’une étude réalisée selon des lignes directrices acceptables peuvent
étre considérées comme influant de fagon « significative » sur le devenir d’un
pesticide et (ou) sur ses produits de dégradation au champ.
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. Des modules additionnels ne devraient pas étre exclus de 1’étude lorsque les
données montrent que des processus connexes pourraient contribuer a une
dissipation « significative » du pesticide ou entrainer une dissipation du pesticide
préoccupante au plan toxicologique. (Voir la section I.B. pour une discussion sur
les indicateurs utilisés pour déterminer 1’inclusion de modules additionnels.)

. Idéalement, une fois tous les modules choisis, la dissipation totale attribuée a des
modules non retenus ne devrait pas dépasser 10 a 20 %.

. Etant donné que 1’étude ne comprend pas de modules de dérive, il faut utiliser un
équipement spécial pour réduire au minimum toute perte due a la dérive de
produit pulvérisé.

Finalement, c’est au commanditaire de 1’étude qu’il incombe d’établir I’hypothése
concernant les voies de dissipation (c.-a-d. le mod¢ele conceptuel), dont dépendra I’issue
de I’¢tude DTC. Cette derniere devra vérifier ’hypothese retenue et le rapport final devra
inclure I’hypothése et les résultats analysés de fagon a confirmer ou a modifier
I’hypothese (figure 2).

Figure 2 Modéle conceptuel des facteurs influant sur la dissipation d’un
produit chimique au champ
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Figure 3 Processus itératif pour I’évaluation des résultats de DTC dans
le cas d’un modéle conceptuel spécifique a un pesticide
(d’aprés Purdy, 2002)
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Modules additionnels pour I’étude

L’¢étude DTC de base est axée sur la dissipation du pesticide a partir de la couche
superficielle du sol dans une étude portant sur un sol dénudé; elle peut étre utilisée pour
¢valuer la dégradation au champ uniquement si les autres principales voies de dissipation
(p. ex. sorption et fixation, lessivage, volatilisation, ruissellement et absorption par les
plantes) ont été quantifiées et se sont révélées négligeables. En plus des éléments
d’orientation décrits dans le présent document, I’EPA ou I’ARLA peut exiger d’autres
¢tudes de dissipation pour répondre a des questions spécifiques d’évaluation du risque.
En décidant si un module additionnel est requis dans une €¢tude au champ, le
commanditaire de 1’étude doit poser les questions suivantes :

1. Quel est le potentiel de dissipation du composé d’origine et de ses principaux
produits de transformation par une voie donnée (p. ex. volatilisation, lessivage,
ruissellement, absorption par les plantes, etc.)?

2. Le potentiel est-il assez €levé pour justifier des analyses dans les conditions du
champ représentatives de ’utilisation réelle?
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Dans la plupart des cas, ’emploi des critéres proposés a I’annexe IX ou une approche
selon des « éléments de certitude » fondée sur les propriétés physicochimiques et les
données sur le devenir obtenues en laboratoire sont les meilleurs moyens pour répondre a
ces questions et déterminer si un ou plusieurs modules additionnels devraient étre inclus
dans I’étude DTC. Avec cette approche, les modules suivants doivent étre considérés
dans toutes les phases de conception de I’étude :

Lessivage. Les ¢tudes en laboratoire sur 1’adsorption et la désorption, le lessivage
sur colonne, la solubilité et la persistance peuvent prédire la possibilité de
lessivage jusque sous la zone radiculaire. L’étude DTC de base a généralement
incorporé une composante de lessivage et requiert des analyses de carottes de sol
jusqu’a une certaine profondeur de ce dernier, habituellement 6 po ou 15 cm 1) 2)
3). Si on ne décele ni le composé d’origine ni ses produits de dégradation
préoccupants dans aucune carotte jusqu’a une certaine profondeur, I’analyse de
carottes plus profondes n’est généralement pas nécessaire. Cependant, si on
suspecte pour le site visé (topographie a écoulement préférentiel ou a karsts) des
mécanismes de lessivage autres que I’écoulement a travers un milieu poreux,
alors les carottes de sol de toutes profondeurs doivent étre analysées. Un traceur
classique, comme 1’ion bromure, doit étre appliqué sur la parcelle expérimentale
afin de vérifier la profondeur de lessivage de 1’eau au cours de 1’étude.

Ruissellement. Le ruissellement est possible aussi bien pour les produits
chimiques faiblement adsorbés et trés solubles que pour ceux fortement adsorbés
et 1égérement solubles. Les premiers peuvent étre entrainés par ruissellement dans
la phase dissoute, et les seconds a 1’état adsorbé sur la phase particulaire.
Cependant, le potentiel de ruissellement dépend davantage du type de
formulation, de la culture de couverture, du mode d’application (p. ex.,
application en surface par opposition a incorporation dans le sol), des facteurs
propres au site (p. ex. pente, type de sol, capacité d’infiltration et intensité des
précipitations) que des propriétés chimiques de la ou des maticres actives et du ou
des produits de transformation. Selon les conditions du site particulier d’étude de
la dissipation au champ, la perte due au ruissellement peut constituer une
composante significative ou non significative de la dissipation du pesticide a
partir de la surface. Un simple collecteur du ruissellement au bas de la pente du
champ peut étre suffisant pour ajuster la quantité de pesticide perdue des suites
d’un ruissellement causé par un événement non prévu (comme un orage).

Volatilité. La volatilisation d’un produit chimique appliqué est une fonction du
partage du produit entre les phases solide, liquide et gazeuse du milieu constituant
le sol ainsi que d’autres facteurs (p. ex. vitesse du vent, température et humidité).
Cependant, la méthode d’application du produit chimique (p. ex. incorporation
dans le sol par arrosage) peut permettre d’éliminer la volatilisation. Ainsi,
I’incorporation dans le sol et I’application par arrosage sont employées pour
limiter les pertes de produit chimique par volatilisation.
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Absorption par les plantes et translocation. Pour les pesticides systémiques et
les produits de transformation dont le mode d’action comporte I’absorption par
les tissus végétaux (racines, feuilles, etc.), il peut s’agir d’une importante voie de
dissipation. Le commanditaire de 1’étude peut caractériser cette voie en procédant
a une ¢étude d’une parcelle cultivée au champ ou a des études en serre avec la
meéme culture.

En résumé, le processus de sélection des modules a inclure dans la série d’études DTC
reléve de la responsabilité du commanditaire de I’étude. La conception de I’étude doit
prévoir les besoins de 1’évaluateur du risque, qui se basera sur une explication claire des
hypothéses avancées pour 1’élaboration de la conception de I’étude. Bien que cela ne soit
pas exigé, le commanditaire de 1’étude peut, au début du processus, consulter I’évaluateur
et le gestionnaire du risque au sujet de la conception du modéle spécifique au pesticide.
Une consultation préalable donnera au commanditaire le temps d’évaluer les besoins de
I’évaluateur du risque et d’éviter les dépenses inutiles en temps et en ressources. Un
modele conceptuel spécifique au pesticide et bien élaboré doit €tre préparé et utilisé
comme base pour cette consultation.

Comme on 1’a noté ci-dessus, 1’étude DTC est une entreprise clé, car elle fournit les
principaux outils pour tester I’hypothése de transformation-dégradation, de transport et
de devenir dans I’environnement, ¢laborée pendant la phase de formulation du probleme
dans le cadre d’une évaluation du risque. Les éléments d’orientation actuels ont été
¢laborés pour permettre a 1’évaluateur du risque de mieux comprendre les hypothéses et
les limitations inhérentes aux données, d’avoir un meilleur point de vue en matiére
d’estimation de I’erreur sur les résultats de I’étude et une plus grande confiance quant aux
résultats obtenus. Le document d’orientation a été rédigé de fagon a offrir le maximum de
souplesse pour la conception de I’étude tout en augmentant la confiance dans les
données. Le concepteur de 1’étude doit donc aborder I’hypothése générale concernant le
devenir d’un pesticide en se basant sur toute une combinaison de données, incluant les
¢tudes en laboratoire et les propriétés physicochimiques ainsi que les caractéristiques
propres au climat, au sol, a I’agronomie et au site. Une fois qu’une hypothése a été
¢laborée, la conception de I’étude peut inclure des modules additionnels, selon les
besoins. Les modules peuvent étre utilisés parallelement a 1’étude de base du sol ou ils
peuvent étre « branchés » directement avec utilisation d’autres données, a la condition
que celles-ci soient valides et appropriées du point de vue scientifique. Un des points les
plus importants a se rappeler lors de la conception de la présente étude est que les
résultats de cette derni¢re décrivent les principales voies de dissipation du pesticide dans
I’environnement.
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Utilisation des résultats de I’étude de la dissipation terrestre au champ

Les résultats de 1’é¢tude DTC sont utilisés pour valider et (ou) raffiner I’hypothése voulant
que le pesticide se dissipe selon le modéle conceptuel spécifique au pesticide. Les
différences entre les résultats de 1’étude au champ et le modéle conceptuel spécifique au
pesticide qui a ét¢ ¢laboré pourraient laisser entrevoir la nécessité d’une révision du
modele conceptuel spécifique au pesticide et peut-€tre aussi la nécessité d’études
additionnelles en laboratoire et (ou) au champ (figure 2).

Méme si cette section présente des exemples de cas ou les résultats de I’étude DTC
pourraient étre utilisés quantitativement, il ne faudrait pas faire abstraction de la valeur
de I’¢tude pour les évaluations qualitatives. Une composante critique de toutes les
évaluations du risque est la caractérisation de celui-ci, dans laquelle les suppositions, les
limitations et les incertitudes inhérentes a 1’évaluation du risque sont prises en compte et
ou on explique I’effet potentiel de ces facteurs sur le risque global. Les résultats de
I’étude DTC ont été et continueront a étre un élément critique de la composante de
caractérisation du risque aux fins de I’évaluation de ce dernier; c’est aussi la seule avenue
par laquelle I’hypothése du comportement au champ, basée sur les recherches en
laboratoire, peut étre vérifice.

Les résultats des études de dissipation au champ sont employés pour évaluer la
persistance au champ du composé d’origine, la formation et la réduction des produits de
transformation, la rémanence de résidus et le potentiel de lessivage dans des conditions
représentatives de 1’utilisation réelle. Lorsque d’autres modules sont compris dans
I’étude, les résultats de ces essais pourraient fournir des renseignements importants sur
les principales voies de dissipation, comme la transformation, le transport, la
volatilisation, 1I’absorption par les plantes et le ruissellement. Bien qu’elle ne soit pas
spécifiquement pertinente au présent document d’orientation technique, une breve
discussion sur la fagon dont les résultats de I’étude DTC peuvent étre utilisés pour les
¢valuations du risque mérite qu’on s’y attarde. En plus de sa valeur pour caractériser la
dissipation d’un pesticide dans un environnement réel au champ, les résultats de I’étude
de dissipation au champ peuvent servir a évaluer les algorithmes et les données d’entrée
pour les modéles de devenir environnemental, et a élaborer des évaluations plus affinées
du risque écologique. Les sections suivantes examinent certaines des utilisations et des
limitations potentielles des résultats des études DTC a des fins quantitatives.

Evaluation du modeéle

Pour évaluer I’efficacité du modéle, les résultats des études DTC peuvent étre comparés
aux estimations produites par le Pesticide Root Zone Model (PRZM). Bien que les études
actuelles au champ ne déterminent pas toujours les voies spécifiques de dissipation et
n’expliquent pas les valeurs aberrantes, les études de dissipation au champ peuvent étre
congues pour vérifier les hypotheses concernant les voies de dissipation prévues par les
modeles de devenir environnemental, comme le PRZM. Les travaux de modélisation
peuvent non seulement servir a mettre 1’accent sur les résultats des études de dissipation
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au champ et a les interpréter, mais ils peuvent également étre employés pour évaluer le
modele.

Contribution aux modéles de devenir et de transport dans I’environnement

Actuellement, I’EPA et I’ARLA n’utilisent pas de facon réguliére les taux de dissipation
déterminés au champ comme entrées pour la dégradation aux fins de la modélisation du
devenir et du transport, par exemple avec les modéles PRZM/EXAMS. Une application
de ce type est trompeuse lorsque les demi-vies de dissipation (souvent les valeurs TDj,
et non les demi-vies réelles) comprennent des voies combinées de dissipation
(dégradation-transformation et transport) a partir de la surface. Une vitesse rapide de
dissipation au champ peut €tre attribuable a la dégradation, au déplacement hors de la
surface du sol ou aux deux. L’examinateur s’attendrait donc a ce qu'un produit chimique
persistant et trés mobile ait une demi-vie de courte durée a la surface (a la condition qu’il
y ait des précipitations ou de I’irrigation) du fait qu’il se déplacerait hors de cette surface.

Les modgeles actuels utilisent des entrées représentant les voies individuelles de
dissipation (valeur de demi-vie par dégradation, constantes de vitesse, coefficients de
sorption/partage) de facon a simuler la dissipation globale. Ainsi, le remplacement d’une
demi-vie de dissipation par une demi-vie de persistance permettrait de traiter
efficacement le déplacement hors-surface (et potentiellement vers le compartiment visé,
soit les eaux de surface ou les eaux souterraines) comme s’il s’agissait de dégradation. Il
pourrait étre possible, dans certains cas, de remplacer les entrées du module spécifiques a
la voie par une vitesse de dissipation combinée, déterminée par une étude au champ dans
les conditions suivantes :

. Le seul centre d’intérét des travaux de modélisation étant de simuler le
ruissellement vers une masse d’eau, cela ne requiert qu’une estimation de la
quantité de produit chimique qui est disponible a la surface et soumise au
ruissellement pendant un temps donné.

. Le poids de la preuve en laboratoire et au champ indique que la dissipation au
champ peut étre attribuée en toute confiance au seul processus de
dégradation-transformation (c.-a-d. que les pertes sont négligeables par les autres
voies de dissipation, comme le lessivage, le ruissellement, la volatilisation et
I’absorption par les plantes).

Evaluation de ’exposition terrestre

Bien que les résultats de I’étude au champ puissent étre utilisés pour déterminer le
potentiel de résidus de pesticide dans le sol d’une année a 1’autre, la plupart de ces études
ne fournissent pas des renseignements suffisants sur les concentrations de résidus chez
les plantes ou sur d’autres sources alimentaires, comme les semences ou les insectes,
pour permettre de les utiliser dans le cadre d’évaluations affinées de 1’exposition en
milieu terrestre. Cependant, lorsque les données proviennent de sources foliaires ou
alimentaires, elles peuvent servir a ces évaluations affinées du risque en fournissant des
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estimations sur les concentrations de résidus en fonction du temps dans les conditions
réelles d’utilisation. Dans ces cas, les résultats de I’étude ont été utilisés pour calculer les
concentrations prévues dans 1’environnement (sol) aux fins d’établissement de zones
tampons pour les habitats terrestres. Enfin, les résultats des études DTC peuvent servir a
¢valuer le potentiel en résidus (aussi bien de composé d’origine que de produits de
dégradation) d’une saison de culture a I’autre. Cela est particuliérement important pour
les pesticides persistants utilisés dans des climats plus froids, ou le potentiel de
persistance est maximal. Les résultats des études DTC auront des incidences sur la
question de I’exposition a long terme des organismes non ciblés et pourraient entrainer
des études additionnelles (p. ex. accumulation dans le sol).

Evaluations affinées du risque

Les évaluations affinées du risque produisent un vaste éventail de valeurs plutdt qu’une
seule valeur fixe, obtenue dans le cadre d’une approche déterministe. Les recherches
actuelles sont axées sur des évaluations affinées du risque grace a la mise en ceuvre de
modeles probabilistes de pointe, qui examinent des voies multiples pour 1’exposition et
qui permettent des analyses de la sensibilité pour déterminer la portée des expositions au
risque global. Des étude DTC bien congues peuvent fournir des résultats utiles pour
I’interprétation et la rétroaction en mati¢re d’hypotheses et de résultats concernant les
modeles, et qui peuvent méme étre utilisés comme entrées pour la méthode de Monte
Carlo.

Principe de I’étude

Chaque étude DTC devrait étre congue dans le contexte d’une série d’études DTC qui
caractérisent la ou les voies et la ou les vitesses de dissipation de la matiére active et des
principaux produits de dégradation-transformation lorsqu’un produit de type
formulation/préparation commerciale est appliqué dans les conditions du champ
représentatives de la ou des régions spécifiques ou les pesticides sont utilisés. Les études
doivent quantifier les voies de transformation et de transport ainsi que la distribution du
composé d’origine et de ses principaux produits de transformation dans chaque
compartiment de I’environnement. En bref, les études doivent examiner la dissipation et
le devenir de la matiere active et de ses principaux produits de transformation dans
I’environnement.

Il n’est peut-Etre pas faisable ou souhaitable d’étudier chacune des voies de dissipation,
telles qu’identifiées par le modele conceptuel spécifique au pesticide, a un seul site du
champ. Par exemple, les conditions expérimentales pour 1’évaluation du ruissellement du
pesticide ne seraient pas appropriées pour une évaluation du lessivage. Dans ce cas, une
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approche modulaire est recommandée, dans laquelle des voies de dissipation parall¢les
sont étudiées a I’un des sites, alors que les voies non paralléles sont évaluées dans le
cadre d’¢tudes séparées. La série d’études de dissipation au champ peuvent étre
effectuées selon un mode itératif, jusqu’a ce que les résultats :

. fournissent une évaluation qualitative et quantitative intégrée du devenir dans
I’environnement, qui caractérise I’importance relative de chaque voie de
dissipation pour le composé d’origine et les principaux produits de transformation
(plus de 10 % du produit appliqué) et (ou) les quantités de composé d’origine et
de produits de transformation, significatives du point de vue toxicologique. La
conception de I’étude doit reconnaitre que I’importance relative de chaque voie
peut différer selon le profil d’emploi, le type de formulation et les conditions
climatiques;

. déterminent si les voies potentielles de dissipation, établies au laboratoire, sont
compatibles avec les résultats au champ;

. déterminent les vitesses de dissipation du composé d’origine et des produits de
transformation, ainsi que la réduction, dans les conditions du champ, des produits
de transformation d’importance majeure et (ou) significatifs du point de vue
toxicologique;

. déterminent la vitesse et I’importance relative des différents processus de
transport, y compris le lessivage, le ruissellement et la volatilisation;

. ¢tablissent la distribution du composé d’origine et des principaux produits de
transformation dans le profil pédologique;

. caractérisent la distribution du composé d’origine et des principaux produits de
transformation dans le profil pédologique;

. caractérisent la dissipation foliaire, si le composé est appliqué sur les plantes;

. caractérisent, s’il y a lieu, I’effet ou les effets de formulations de pesticides de
différents types et a divers usages.

Applicabilité de I’essai

Les données DTC sont généralement requises par les organismes de réglementation 9)
10) pour justifier ’homologation d’une préparation commerciale destinée a des usages
externes et étayer chaque demande d’homologation d’une matiére active de qualité
technique et du produit destiné a la fabrication utilisé pour produire cette préparation
commerciale.
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II.

Description de la méthode
Renseignements sur la substance a ’essai

La substance a 1’essai doit étre une préparation commerciale type ou un produit destiné a
la fabrication (qui peut étre utilisé 1également pour la fabrication d’une préparation
commerciale) pour lesquels des données de DTC sont requises. (L’annexe I renferme une
liste de définitions et d’unités utilisées tout au long de ce document d’orientation.) Si le
produit destiné a la fabrication est normalement formulé en préparations commerciales
appartenant a deux ou plusieurs catégories de formulations d’importance majeure, des
études distinctes doivent étre effectuées avec une préparation commerciale type pour
chaque catégorie (p. ex., poudre mouillable, concentré émulsifiable, granulé).

Des substances radiomarquées ou non peuvent servir a I’essai; on préfére cependant les
substances non radiomarquées. L’application de substances radiomarquées dans un
milieu du champ doit étre conforme a la réglementation nationale et locale pertinente.

Les renseignements suivants sur la substance a I’essai doivent étre donnés dans le rapport
de I’étude :

. Solubilité dans I’eau 1) 3) 11) 12);

. Pression de vapeur 1) 3) 11) 12);

. Constante de la loi d’Henry;
. Coefficient de partage n-octanol/eau 1) 3) 11) 12);
. Constante de dissociation dans 1’eau, exprimée par pK, ou pK, 1) 11) 12);

. Hydrolyse, en tant que fonction du pH 1) 3) 11) 13) 14);
. Photolyse sur le sol et dans I’eau 1) 3) 13) 15) 16);

. Biotransformation aérobie dans le sol 1) 3) 13) 15) 17);
. Biotransformation anaérobie dans le sol 1) 3) 13) 15);

. Coefficients d’adsorption/désorption 1) 3) 13) 15).

Ces données sont importantes pour ¢élaborer le modéle conceptuel, caractériser les voies
potentielles (modules) a étudier, faciliter la conception expérimentale en matiere de
stratégies d’échantillonnage, de localisation des sites, de taille et de quantité
d’échantillons, de fréquence d’échantillonnage, etc. Les données sont également
nécessaires pour interpréter les résultats de I’étude. (Voir en annexe II la feuille de
données qui peut étre employée pour 1’obtention de ces données.)

Une méthode analytique appropriée de justesse, de précision et de sensibilité connues,
pour le dosage de la maticre active et des principaux produits de transformation, doit
¢galement étre incluse dans I’étude. Dans la plupart des cas, on utilise des méthodes
analytiques sans radiomarquage, qui sont suffisamment sensibles pour déceler et
surveiller les résidus de pesticides au champ. Pour étre utile aux fins des évaluations de
I’exposition terrestre, la limite de quantification (LQ) de la méthode choisie devrait se
situer entre un et deux ordres de grandeur de moins que les concentrations prévues et
devrait étre idéalement inférieure aux valeurs de référence toxicologiques importantes
pour les organismes non ciblés. Les méthodes analytiques sont sujettes a une validation
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par des laboratoires indépendants 18). (L’annexe III renferme une description des
renseignements sur la chimie environnementale qui sont nécessaires pour valider les
méthodes analytiques utilisées dans les études de la dissipation au champ.)

Systémes de parcelles au champ

La taille des parcelles doit étre suffisante pour démontrer la transformation, la mobilité et
le devenir de la substance a I’essai dans le sol, dans des conditions contrdlées au champ,
représentatives de I'utilisation réelle. La décision concernant la taille de la parcelle pour
les études au champ doit étre basée sur des facteurs comme les méthodes d’application,
les facteurs relatifs aux cultures et a la gestion, les caractéristiques du site, enfin le
nombre total prévu d’échantillons. Pour les pesticides généralement appliqués sur les
parcelles de culture ou de travail de conservation du sol (p. ex., avec au moins 30 % de
résidus de cultures a la surface), il faut des parcelles de sol dénudé¢ traité au pesticide
pour aider a distinguer entre les voies de dissipation.

Des études a grande échelle 24) 25) 26) sont effectuées a I’aide de pratiques et de
matériel agricoles courants (p. ex. travail du sol avant ensemencement). Ces études
peuvent étre utilisées en combinaison avec d’autres études au champ, comme les
recherches sur les résidus de cultures, a la condition que cela ne vienne pas géner les
¢tudes DTC. Les petites parcelles 19) 20) 21) 22) 23) sont traitées au moyen de
techniques d’application pour parcelles destinées a la recherche (p. ex. pulvérisateurs
manuels ou a dos), ce qui, dans certains cas, peut réduire la variabilité notée dans les
¢tudes a grande échelle. Ces techniques pour petites parcelles peuvent également limiter
la capacité d’interprétation des résultats et de production de courbes de dissipation
satisfaisantes pour les pesticides. Les études a grande échelle et a petites parcelles
possédent les caractéristiques suivantes :

1. Etudes a grande échelle : ces études couvrent généralement une surface traitée de
8 rangs cultivés sur 25 m, mais elles peuvent s’étendre sur un champ entier de
plusieurs hectares, selon le type d’expérience et ’emploi prévu pour le produit.
Les parcelles mesurent habituellement 4 x 10 m a 10 x 40 m.

2. Etudes sur petites parcelles : les petites parcelles (p. ex., jusqu’a2 m x 2 3 6 m ou
4 a 12 m? de superficie) sont préférables lorsque la dispersion du pesticide est
inégale et qu’il est difficile d’obtenir et d’interpréter les courbes de dissipation.

De fagon générale, les ¢tudes DTC ne requicrent pas de parcelles cultivées. Cependant, si
on prévoit qu’une culture peut sensiblement influer sur la vitesse et (ou) la voie de
dissipation d’un pesticide (p. ex., ruissellement a partir du gazon, accumulation dans la
couche de gazon, accumulation dans les plantes cultivées, dégradation abiotique et
volatilisation a partir des surfaces des feuilles) alors des études spécifiques en serre ou
sur petites parcelles au champ (avec la méme culture) sont nécessaires pour étudier ces
voies de dissipation. Cependant, dans certains cas, les études effectuées pour répondre a
d’autres exigences en matiére de données sur le devenir dans 1’environnement ou la santé
humaine peuvent répondre a ces besoins de renseignements. Dans le cas de pesticides
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systémiques appliqués sur le feuillage, la substance a 1’essai doit étre appliquée sur la
culture prévue, conformément aux spécifications de 1’étiquette, afin de pouvoir
caractériser ’effet de I’absorption par la plante et le métabolisme foliaire ultérieur, et
enfin pour obtenir une représentation complete de la dissipation du pesticide a partir du
systéme terrestre. L effet de I’absorption par les plantes et la dissipation subséquente
devraient également étre caractérisés dans le cas de pesticides pré-ensemencement et
pré-levée. Lorsque les processus foliaires interfeérent avec la caractérisation des processus
de dissipation au sol, une étude sur parcelle dénudée (c.-a-d. non ensemencée pour des
cultures prévues et maintenue exempte de plantes) doit étre effectuée parallelement a
I’étude avec culture. Bien que 1’étude sur parcelle dénudée puisse représenter un systéme
artificiel, elle est utile pour I’obtention d’une courbe de dissipation du pesticide dans le
sol, qui soit interprétable.

Les études sur parcelles cultivées au champ sont nécessaires lorsque les plantes
représentent un facteur important pour la dissipation du pesticide au champ. Afin
d’évaluer I’importance des processus végétaux pour la dissipation des pesticides, il faut
examiner le mode d’action du pesticide, la date d’application en fonction du
développement du couvert, la culture ou I’environnement ciblé, et évaluer les données
provenant d’études sur les cultures d’assolement en milieu clos et sur le lessivage
foliaire. Pour tenir compte de ces facteurs, il faut intégrer les données dans la vérification
globale de I’hypothése concernant les voies probables de dissipation. Dans la conception
des études au champ, il faut considérer les parcelles cultivées lorsque I’un ou plusieurs
des critéres suivants s’appliquent :

. On utilise des pesticides systémiques, qui sont congus pour se déplacer vers les
plantes et a I’intérieur de celles-ci. Il est probable que ce type de pesticide soit
incorporé¢ dans la plante soit par absorption active, soit par absorption passive.

. Les pesticides appliqués sur le feuillage, a raison de 50 a 100 % du couvert
végétal, devraient normalement se déposer principalement sur la surface des
feuilles. Dans ces conditions, la dissipation foliaire devrait étre le processus le
plus important au champ, méme si le lessivage peut laisser des charges de plus en
plus importantes au sol.

. L’application de pesticides sur les paturages, les plantes cultivées pour leur
feuillage, I’herbe et le gazon, devrait fortement influer sur les voies de dissipation
des pesticides.

. La présence de fractions importantes de lessivage foliaire ou 1’absorption élevée
de composés d’origine (intervalle d’assolement d’urgence de 30 jours) provenant
d’études sur 1’assolement montrent que les processus végétaux peuvent régir la
dissipation des pesticides. Ces études devraient étre effectuées sur les mémes
cultures que celles qui font I’objet d’études DTC.

Toute étude utilisant une parcelle cultivée devrait étre effectuée parallelement a une étude
sur sol dénudé. Les analyses des données obtenues pour les deux parcelles devraient étre
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similaires, sauf que c’est dans les parcelles cultivées que les plantes seront
¢chantillonnées aux fins du dosage des résidus de pesticides. Il pourrait également étre
nécessaire de prélever séparément, de combiner et d’analyser les échantillons de sol
prélevés a I’intérieur des rangs de plantes cultivés et entre ces rangs. La mesure des
résidus dans la plante enti¢re doit permettre de déterminer s’il y a dissipation ou
accumulation dans la plante. Il est recommandé de tenir compte des demi-vies de
lessivage foliaire, si elles sont disponibles, et de la vitesse d’accumulation potentielle par
les plantes pour la fréquence d’échantillonnage. Les résidus de récolte doivent étre
exprimés en concentrations a la fois en poids sec et en poids humide. De plus, les
rendements des cultures, exprimés sous la forme de masse totale de culture (g)/unité de
surface (m?), doivent étre déterminés a chaque date d’échantillonnage. Le stade de
croissance de la culture et la surface cultivée doivent étre consignés, car ils peuvent se
révéler utiles pour I’interprétation globale des résultats.

Choix du site
Les sites d’étude au champ doivent étre représentatifs des facteurs propres au sol, au

climat et a I’exploitation, dans le cadre desquels seront utilisés les pesticides. Les facteurs
suivants devraient étre considérés pour le choix des sites d’étude au champ :

. Nombre d’utilisations/de cultures

. Etendue géographique et superficie des cultures/profils d’emploi

. Caractéristiques des sols

. Climat (incluant la température, la quantité et la distribution des précipitations,
I’exposition et I’intensité solaires)

. Pratiques d’utilisation et de gestion

. Impacts des cultures sur la dissipation des pesticides

. Formulation du pesticide

. Date, fréquence et méthode d’application du pesticide

. Restrictions sur 1’étiquette concernant ’utilisation, les sites ou les conditions

Les différences entre les sites d’étude au champ et les profils d’emploi de 1’un ou de
plusieurs de ces facteurs pourraient influer sur le devenir et les processus de dissipation
du pesticide, ce qui réduirait 1’applicabilité des résultats de 1’étude au champ au-dela des
conditions de cette derniére. Des outils, comme le modele de support décisionnel basé sur
le SIG de I’ARLA ou I’EPA ou d’autres outils d’évaluation de la vulnérabilité basés sur
le SIG, qui tiennent compte des facteurs critiques influant sur la dissipation des
pesticides, peuvent étre utilisés pour déterminer les sites d’un champ les plus appropriés
27) 28). Le modéle de support décisionnel SIG utilise les régions écologiques (p. ex., les
régions écologiques de I’Amérique du Nord), les bases de données géospatiales sur le sol
et les cultures, les données climatiques et les propriétés sur les pesticides, y compris les
données sur le devenir acquise en laboratoire. Le choix d’une zone d’étude au champ
comparable est basée sur les conditions environnementales et le modele conceptuel de
dissipation du pesticide, ¢laboré a partir d’études sur le devenir en laboratoire.
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L’¢tude DTC devrait inclure plusieurs sites, généralement quatre a six. Le nombre réel de
sites requis dépend de certains facteurs, comme le nombre de formulations, 1I’étendue
géographique du profil d’emploi, le nombre d’utilisations et de pratiques de gestion ainsi
que la plage de conditions pédologiques et climatiques a I’intérieur de I’étendue
géographique du profil d’emploi. Si ’emploi du pesticide est limité géographiquement et
(ou) a des cultures d’importance mineure, un nombre réduit d’études au champ peut étre
proposé.

Conception des parcelles pour I’étude au champ

Une évaluation du devenir du pesticide en milieu terrestre doit comprendre tous les
processus qui peuvent influer sur le devenir du produit chimique, notamment la
transformation, le lessivage, la volatilisation, le ruissellement, la sorption au sol et
I’absorption par les plantes 1). Les études sur la dissipation terrestre au champ devraient
étre congues, mises en ceuvre et évaluées de fagon a pouvoir déterminer les voies et les
vitesses les plus probables pour la dissipation dans les conditions représentatives de
I’utilisation réelle. Pour la conception de 1’étude, il faut tenir compte des propriétés
physicochimiques du pesticide, des données sur le devenir environnemental obtenues en
laboratoire, des techniques d’application et des caractéristiques du site.

L’étude au champ selon la conception de base permet d’évaluer la dissipation dans un sol
de site dénudé. Si le modele conceptuel spécifique au pesticide semble indiquer que la
volatilisation, le lessivage, le ruissellement ou 1’absorption par les plantes sont des voies
de dissipation potentiellement importantes, une approche modulaire est alors
recommandée, laquelle inclut les voies de dissipation qui peuvent étre étudiées en
paralléle a un seul site, alors que les voies qui ne sont pas compatibles sont évaluées dans
des études séparées.

La conception de 1’étude doit englober toute la gamme de pratiques et de conditions qui
reflétent 1’utilisation réelle de la substance a 1’essai. Toutes les études de dissipation au
champ doivent comprendre des parcelles non cultivées (dénudées). Si le profil d’emploi
proposé comporte I’application d’un pesticide sur une culture sur pied, 1’essai doit étre
effectué avec un sol cultivé en plus des parcelles dénudées. Les études doivent également
comprendre une parcelle t€émoin non traitée.

Vu la variabilité a I’échelle du champ, les unités expérimentales doivent étre répétées
dans chaque étude DTC. Les répétitions servent a remplir les fonctions suivantes 29) :

. Fournir une estimation de I’erreur expérimentale;

. Améliorer la précision en réduisant I’écart-type d’une moyenne;

. Augmenter la portée des résultats de I’expérience grace au choix et a I’utilisation
appropriée des unités expérimentales variables;

. Controler la variance d’erreur;

. Effectuer des comparaisons statistiques de la variabilité a I’intérieur d’un site et

entre les sites.
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Procédure
Caractérisation du site

L’¢valuation de la dissipation d’un pesticide exige une description détaillée des
caractéristiques du site ainsi que la caractérisation des sols « représentatifs » de chaque
site expérimental. Idéalement, le site choisi pour une étude DTC devrait comporter un
seul type de sol de fagon a réduire la variabilité au champ. Ce type de renseignement est
essentiel pour I’évaluation sur place des propriétés chimiques et physiques du sol testé.

a. Description du site

Le site de I’étude doit étre décrit a I’aide des ¢léments suivants : coordonnées
géographiques (p. ex., latitude, longitude), localisation sur une carte (carte
topographique, photo aérienne ou carte de levé des sols), localisation a I’intérieur du
bassin hydrographique, formes de relief, points du paysage, configuration de la surface
terrestre (p. ex., longueur et gradient de la pente, aspect et direction, micro-relief,
rugosité, forme, altitude), enfin profondeur de la nappe phréatique. L’annexe IV présente
une feuille descriptive suggérée pour les sites.

b. Caractérisation du sol

A chaque site, un pédon représentatif du sol doit étre identifié et au moins un profil
pédologique devrait étre décrit par ses horizons (de préférence jusqu’a 2 m de
profondeur), en tenant compte des propriétés morphologiques normalisées pour les sols
(profondeur et épaisseur des horizons ou des couches, couleur de Munsell, texture,
structure, macroporosité, profondeur de la couche de sol bloquant le passage aux racines,
etc.). Les profils pédologiques seront décrits et classés en familles ou en séries selon un
systéme reconnu internationalement (p. ex., USDA/NRCS, systéme canadien ou de la
FAO) et s’appliquant aux régions ou est réalisée 1’étude. En plus de la description de la
morphologie du sol, il faut communiquer des renseignements sur les ¢éléments suivants :
matériau parental du sol, végétation, classe d’érosion, classe de drainage naturel,
ruissellement de surface, infiltration et conductivité hydraulique en milieu saturé.
L’annexe V présente une description proposée pour le profil pédologique.

Il faut prélever des échantillons de sol de chaque horizon et les analyser en laboratoire
afin de déterminer leurs propriétés physicochimiques. Les propriétés physiques doivent
comprendre les éléments suivants : distribution granulométrique (c.-a-d. % de sable, %
de silt et % d’argile, avec spécification des fractions granulométriques), type de texture
(USDA), densité apparente du sol intact et courbe d’humidité du sol (0—15 bars) afin
d’aider a déterminer le bilan d’eau du sol tout au long de I’é¢tude. Les propriétés
chimiques du sol doivent inclure le pH, le pourcentage de carbone organique et la
capacité d’échange cationique. Pour déterminer ces propriétés, il faut utiliser des
méthodes normalisées a titre de référence. (Voir 30) et 31) pour des exemples.) Selon les
propriétés chimiques ou le site d’utilisation, des analyses additionnelles, comme la
minéralogie des argiles, la surface spécifique et la capacité d’échange anionique

Projet de directive - PRO2005-01
Page 17



(particulierement dans les sols ou dominent des argiles a faible activité ou provenant de
matériaux volcaniques) de la couche de sol en surface ou épipédon et de I’horizon

(couche) sous-jacent, peuvent étre utiles pour déterminer le potentiel de sorption au site
du champ. L annexe VI présente un format proposé pour indiquer les propriétés du sol.

c. Conditions environnementales

La mesure des variables météorologiques est nécessaire pour comprendre la dissipation
du pesticide au champ. Les relevés quotidiens du maximum, du minimum et de la
température moyenne (air et sol), des précipitations totales, de la vitesse moyenne du
vent et du potentiel d’évapotranspiration sont nécessaires a partir du cinquiéme jour
avant la premiére application du pesticide jusqu’a la fin de I’étude. Lorsque I’irrigation
est utilisée pour compléter les précipitations, il faut également indiquer la date de
I’irrigation et la quantité d’eau d’irrigation. Les données climatologiques historiques
doivent étre recherchées afin de faciliter 1’évaluation des données sur le site eu égard a la
variation régionale a long terme; la source ainsi que les sites correspondant a ces données
devraient étre spécifiés. Les données climatiques historiques doivent comprendre les
valeurs suivantes : précipitations mensuelles moyennes, températures minimale et
maximale, moyennes pour chaque mois, dates et nombre de jours de la période annuelle
moyenne sans gel. L’annexe VII présente un format proposé pour indiquer les conditions
météorologiques historiques.

d. Historique de la gestion

Les renseignements sur ’utilisation du site de 1’étude, par exemple les cultures produites,
les pesticides et les engrais employés, devraient étre fournis pour les trois années
antérieures. Le site choisi ne doit pas avoir d’antécédents d’utilisation du pesticide de
I’étude ou d’autres pesticides de méme nature (catégorie chimique, produits de
transformation non volatils, etc.) pendant au moins trois ans avant I’étude. Cette exigence
est nécessaire afin de réduire les interférences analytiques et une éventuelle adaptation
microbienne lors de I’essai. Les facteurs de gestion, comme les méthodes de travail du
sol et de culture et les pratiques d’irrigation. doivent étre décrits en détail. L’annexe VIII
propose un format pour indiquer I’historique de 1’utilisation et de la gestion des terres.

Application de la substance a I’essai

L’¢étude DTC doit examiner I’effet de la formulation du pesticide sur la dissipation. Les
différences dans les formulations entrainent probablement des variations dans le devenir
ou le transport du pesticide. Par exemple, les formulations en granulés ou en
microcapsules peuvent libérer la matiére active plus lentement que les formulations en
concentré émulsifiable. C’est la raison pour laquelle des études distinctes devraient étre
effectuées avec au moins une formulation représentative de chacun des groupes de
formulations énumérés ci-apres. Si le demandeur juge que les diverses formulations
commerciales d’un pesticide donné ne changeront probablement pas le devenir de la
maticre active, il doit fournir les données justifiant cette hypothese dans le cadre du
rapport d’étude.
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Voici les regroupements recommandés pour les formulations de pesticides :

Liquides solubles dans I’eau, poudres solubles dans I’eau et concentrés
émulsifiables

La libération d’une matiére active dans I’environnement est régie par le type de
formulation et les conditions environnementales spécifiques au site. Les liquides
et les poudres solubles dans 1’eau forment des solutions vraies lorsqu’on les
mélange avec I’eau; les concentrés émulsifiables sont constitués de pesticides
solubles dans I’huile et d’émulsifiants. Ces formulations n’ont sans doute que peu
d’effets sur le transport du pesticide dans le sol 32).

Liquides dispersables dans I’eau, poudres mouillables et granulés
dispersables dans I’eau

Les liquides dispersables dans 1’eau, les poudres mouillables et les granulés
dispersables dans 1’eau sont constitués de particules solides finement broyées, de
taille variable. Diverses études montrent que ces formulations peuvent influer sur
le transport des pesticides dans le sol 33) 34) 35). Par exemple, Ghodrati et Jury
33) ont montré que les formulations de poudres mouillables sont peut-&tre plus
résistantes a I’écoulement préférentiel que les concentrés émulsifiables et les
maticres actives de qualité technique dissoutes dans 1’eau.

Granulés

Apres des précipitations ou de I’irrigation, les formulations granulaires libérent
graduellement la maticre active, comme une fonction de diffusion ou de lessivage
36). Ce type de formulation pourrait exercer un effet significatif sur le transport
de la matiere active s’il pleut ou s’il y a de I’irrigation aprés I’application.

Pesticides en microcapsules

Les formulations en microcapsules/a libération lente peuvent réduire le potentiel
de lessivage a travers le sol 32), mais peuvent donner lieu a des pertes plus
¢levées de produit chimique en surface, comparativement a d’autres formulations
37). La documentation disponible sur les effets des formulations en
microcapsules/a libération lente est plutot disparate et I’expérimentation de ce
type de formulation doit étre évaluée au cas par cas.

Dans I’étude DTC, le produit pesticide doit étre appliqué a la dose maximale proposée
conformément au mode d’emploi sur 1’étiquette. Dans certains cas limites (p. ex., pour
les doses ultra-faibles), il pourrait étre nécessaire d’appliquer le pesticide a une dose
supérieure au maximum proposé, en raison des limites de détection analytique.

L’¢équipement recommand¢ pour I’application du pesticide lors de I’étude DTC doit étre
de haute précision, adapté a une formulation pesticide donnée (certains pesticides
pourraient devoir étre homogénéisés par un dispositif de mélange en continu dans le
réservoir) et équipé d’un systéme pour réduire au minimum les pertes par dérive.
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L’application du pesticide - notamment la date et le nombre d’applications - doit étre
conforme a 1’étiquetage. L application du pesticide doit :

. étre effectuée a la date ou aux dates de I’année et au(x) stade(s) de développement
de la culture, ou il est normalement utilisé;

. étre effectuée selon le mode d’emploi sur I’étiquette pour la formulation
spécifique (p. ex. un pesticide granulaire applicable en bande doit étre appliqué en
bande dans 1’étude de la dissipation au champ);

. se faire par incorporation, si le pesticide est normalement incorpor¢;

. étre mesurée a 1’aide de cartes de pulvérisation ou de techniques de vérification
similaires, connexes a la dose d’application et a la concentration mesurée dans le
réservoir de produit a pulvériser.

Lorsque des applications multiples sont permises, I’expérience doit étre congue pour
permettre les évaluations de la dissipation aussi bien a partir d’une seule application, que
d’applications multiples. La répétition du traitement sur plusieurs parcelles permettra
d’évaluer les applications tant uniques que multiples. Le présent document d’orientation
admet que 1’emploi d’applications multiples peut compliquer I’analyse des données
générées au cours de I’étude. Cependant, un aspect essentiel de 1’étude DTC est que les
conditions dans lesquelles elle est réalisée reflétent le plus fidélement possible les
conditions d’utilisation réelle du pesticide. De plus, I’emploi d’une quantité saisonnicre
maximale de pesticide lors d’une seule application peut modifier I’état des populations
microbiennes du sol et, par ricochet, les résultats de 1’étude. Compte tenu de ces facteurs,
il est recommand¢ que 1’étude DTC soit réalisée a 1’aide d’applications multiples a la
dose maximale permise, spécifiée sur 1’étiquette du composé.

Durée de I’étude

La durée de I’étude DTC, qui peut généralement atteindre deux ans, doit étre suffisante
pour déterminer le TD,; du composé d’origine ainsi que le mode de formation et de
réduction des principaux produits de transformation dans le sol. Pour déterminer la
réduction de ces derniers, la durée de I’étude doit étre suffisante pour mesurer le temps
nécessaire a leur dissipation a 25 % de leur quantité maximale décelée dans le sol. Les
principaux produits de transformation sont ceux qui comptent chacun > 10 % de la
quantité appliquée a n’importe quel moment pendant les études en laboratoire ou qui ont
¢été caractérisés comme étant potentiellement toxiques ou préoccupants du point de vue
environnemental.

Gestion
La gestion (p. ex., fertilisation, préparation du lit de semences, désherbage,

ensemencement et travail du sol) de I’étude sur la dissipation au champ doit étre
effectuée selon les bonnes pratiques agricoles. Le travail du sol (travail du sol classique,
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travail de conservation du sol, aucun travail du sol) doit étre celui généralement utilisé
pour une culture donnée et tel que recommandé sur 1’étiquette.

Irrigation

Il est primordial que I’étude prévoit des quantités suffisantes d’eau pour répondre
quantitativement et chronologiquement aux besoins de la culture. Si le profil d’emploi
comprend de I’irrigation pour compléter les besoins en eau de la plante, alors 1’étude doit
elle aussi faire appel a I’irrigation. Dans ce cas, 1’étude doit prévoir un échéancier
appropri¢ et suffisamment d’eau pour satisfaire les besoins de la culture a raison de

110 % a 120 %. De plus, dans le cas des parcelles dénudées, le site doit recevoir
suffisamment d’eau au moment approprié pour répondre aux besoins de la culture selon
ce profil d’emploi. En d’autres termes, un site de parcelle dénudée prévue pour la culture
du mais, doit recevoir de 110 % a 120 % de 1’eau nécessaire a la culture du mais dans
cette région. A I’inverse, si le profil d’emploi ne comporte pas d’irrigation, il n’est pas
nécessaire que les études au champ fassent appel a de I’irrigation complémentaire.
Cependant, il pourrait étre nécessaire de préparer le site pour I’irrigation, au cas ou les
conditions seraient plus séches que la normale. Dans le cas des sites non irrigués, 1’étude
doit prévoir que le site re¢oive de 110 % a 120 % des précipitations mensuelles normales.

Conditions environnementales et suivi

Les conditions environnementales suivantes doivent étre enregistrées quotidiennement au
site d’étude :

. Précipitations
. Température moyenne de 1’air
. Evapotranspiration potentielle ou évaporation bac (peut étre déterminée dans un

site voisin, ou encore I’évapotranspiration pourrait étre calculée a partir de
données environnementales)

. Heures d’ensoleillement et intensité du rayonnement solaire
. Température moyenne du sol
. Teneur en humidité du sol

a. Bilan hydrique du sol

La teneur en eau du sol peut influer sur le mode de dégradation, le degré d’activité
microbienne, le potentiel de volatilisation, la croissance de la plante et le potentiel de
déplacement (c.-a-d. vers le haut ou le bas dans le profil pédologique). Pour interpréter
les voies et les modes de dissipation de la substance a 1’essai, la teneur en eau du sol doit
étre mesurée réguliérement pour déterminer adéquatement le flux d’eau dans le sol. Il est
préférable d’effectuer des mesures continues ou quotidiennes, et il faut au moins
recueillir des données a chaque date d’échantillonnage. Parmi les diverses méthodes et
dispositifs pour mesurer la teneur en eau du sol, on peut citer les tensiometres, la
réflectométrie a dimension temporelle, les sondes a neutrons, les plaques de platre et la
mesure directe de la teneur en humidité des échantillons de sol 30).

Projet de directive - PRO2005-01
Page 21



b. Utilisation de traceurs pour déterminer la profondeur potentielle de lessivage

Un traceur classique peut étre appliqué avec le produit chimique a 1’essai pour aider a
déterminer la direction, la profondeur et la vitesse de déplacement de I’eau du sol a
travers la zone vadose . Le choix du traceur doit tenir compte des caractéristiques de ce
dernier, y compris les sources potentielles d’interférence, les concentrations
naturelles/initiales, les limites de détection de 1’analyse et les pertes potentielles, comme
I’absorption par les plantes. Si un traceur est utilisé, les concentrations naturelles doivent
étre déterminées avant 1’étude.

c. Température du sol

La température du sol peut elle aussi influer sur la vitesse de dégradation, le degré
d’activité microbienne, le potentiel de volatilisation, la croissance des plantes ainsi que le
potentiel et la direction de déplacement de I’eau (c.-a-d. vers le haut ou le bas dans le
profil pédologique). Les stations météorologiques modernes installées sur place mesurent
généralement la température du sol, laquelle doit étre utilisée pour interpréter les résultats
des études sur la dissipation au champ.

Echantillonnage du sol

Les échantillons de sol pour I’analyse des résidus doivent étre représentatifs de chaque
parcelle d’expérimentation parallele a chaque date d’échantillonnage. Les parcelles
d’expérimentation paralleles peuvent étre définies comme des sections homogenes
répétitives d’un champ traitées de facon similaire avec le pesticide a I’essai pour
permettre de comparer les traitements. Les procédures d’échantillonnage peuvent avoir
un effet majeur sur la variabilité des concentrations de pesticide dans le sol; un
¢chantillonnage précis et homogene est primordial pour I’obtention de résultats
significatifs. Pour la conception d’un protocole approprié¢ d’échantillonnage du sol, il faut
tenir compte de certaines variables, comme la taille de la parcelle, la variabilité du sol, les
pratiques de gestion culturale, la méthode d’application du pesticide et les connaissances
existantes sur le comportement du pesticide dans I’environnement.

a. Schémas d’échantillonnage

Les carottes de sol doivent étre marquées apres 1’échantillonnage. En obturant les trous
avec du sol provenant de zones du site non traitées, on évitera la contamination croisée a
des profondeurs plus grandes et les résultats anormaux qui s’en suivraient.

Un schéma d’échantillonnage du sol systématique ou aléatoire 38) peut étre adopté, selon
le type d’application du pesticide et des autres variables énumérées précédemment. Par
exemple, le sol peut étre échantillonné uniquement en rangs (sillons de semences ou
traitement en bandes) ou selon un schéma aléatoire qui permet de couvrir toute la zone
traitée (c.-a-d. par application a la volée). Comme il pourrait étre difficile d’obtenir des
résultats interprétables a I’aide de 1’échantillonnage en rangs, il faut étre extrémement
prudent lors de I’application des procédures d’échantillonnage.
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Afin d’éviter la variabilité résultant d’une couverture potentiellement insuffisante, de la
dérive ou d’effets lisicres, les rangs extérieurs aux zones traitées doivent étre exclus de
I’échantillonnage.

Dans les petites parcelles, I’échantillonnage systématique est préférable pour s’assurer
que tous les secteurs traités de la parcelle soient représentés et pour éviter plus facilement
I’échantillonnage dans un trou de prélévement antérieur ou dans des zones ou les modes
de pulvérisation par passages successifs de I’équipement de pulvérisation pourraient
avoir entrainé des chevauchements ou couvert insuffisamment la surface.

Les carottes de plus grand diamétre devraient réduire la variabilité au champ. Pour les

¢tudes DTC, on a généralement prélevé des carottes de deux pouces de diametre, mais

I’utilisation de carottes a diamétre plus grand devrait étre envisagée dans la conception
du champ.

b. Profondeur d’échantillonnage du sol

Afin de démontrer de maniere exhaustive le devenir du pesticide a 1’étude, le sol doit étre
prélevé a une profondeur suffisante pour englober, a chaque prélévement, la distribution
verticale du pesticide et de ses principaux produits de transformation. Les données
provenant des essais en laboratoire (propriétés physicochimiques, mobilité et
transformation) peuvent, avec les estimations portant sur 1’alimentation en eau

(p. ex., données sur les précipitations moyennes et irrigation prévue, combinées aux
estimations de 1’évapotranspiration) et les propriétés de perméabilité du sol, servir a
déterminer les profondeurs appropriées. L’échantillonnage du sol doit se faire a au moins
un metre de profondeur, particulierement pour les pesticides dont les caractéristiques sur
le devenir déterminé en laboratoire montrent que le lessivage est une importante voie de
dissipation.

Les principaux processus de transformation se situent généralement a 1’intérieur de la
zone « biologiquement active » du sol. Aux fins de I’échantillonnage, cette zone peut étre
définie comme étant la profondeur maximale de travail du sol, la profondeur
d’enracinement des plantes cultivées ou encore la profondeur de la couche de sol
imperméable, en prenant la plus profonde des trois. Si les études en laboratoire indiquent
un faible potentiel de lessivage pour un pesticide, I’échantillonnage du sol devrait étre
axé sur cette zone de sol, plutdt que sur les sous-sols. Le concept de zone de sol

« biologiquement active » donnera a I’expérience la souplesse voulue pour répondre aux
différences dans les pratiques agronomiques, les types de sols et les caractéristiques des
sites.

Pour la plupart des études, les carottes de sol devraient étre prélevées a 1 m de
profondeur et divis€s au moins en six sections pour les analyses (p. ex., 15 cm, 15 cm,
15 cm, 15 cm, 20 cm et 20 cm). Dans le cas des pesticides a faible dose d’application ou
lorsque les résultats des études en laboratoire font état d’une trés faible mobilité du
produit chimique initial et de ses principaux produits de transformation dans le sol, les
carottes pourraient étre fractionnées en sections plus épaisses de fagon a compenser pour
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la dilution des résidus de produit chimique avec un exces de sol. Dans tous les cas,
I’analyse des segments de carottes doit clairement définir 1’étendue du lessivage du
produit chimique initial et de ses principaux produits de transformation dans le profil
pédologique.

Les sols doivent étre échantillonnés a une profondeur suffisante pour que la section
inférieure des carottes ne contienne pas de quantités décelables de la matiere active ou
des principaux produits de transformation. En I’absence de précipitations ou d’irrigation,
I’échantillon initial, ou échantillon au temps zéro, peut tre prélevé a au moins une
section de carotte en-dessous de la profondeur d’incorporation. Par exemple, un pesticide
incorporé a 3 pouces sous la surface devrait étre échantillonné de 0 a 6 pouces et de 6 a
12 pouces, en supposant un intervalle de 6 pouces.

c. Périodes d’échantillonnage du sol

Les échantillonnages doivent étre effectués avant le traitement, immédiatement apres le
traitement (temps z€ro) et a intervalles croissants (quotidiens, hebdomadaires, mensuels)
entre les prélevements. S’il y a plus d’une application, I’échantillonnage doit étre fait
avant et immédiatement apres chaque application, puis a intervalles croissants aprés la
derniére application. Les intervalles de temps doivent étre basés sur les résultats des
¢tudes en laboratoire et d’études au champ, s’ils sont disponibles. La fréquence
d’échantillonnage doit tenir compte des estimations de demi-vie en laboratoire, cette
fréquence allant en croissant pour 1’échantillonnage de composés a demi-vie plus courte.
Parmi les autres facteurs pouvant influer sur la fréquence d’échantillonnage, il y a la
mobilité du composé et les conditions environnementales propres au site (p. ex.
précipitations et microclimat). La fréquence de I’échantillonnage devrait se situer dans la
période suivant I’application et viser a caractériser la dissipation de la substance a I’essai.
Cependant, le nombre et la distribution des périodes d’échantillonnage doivent également
étre suffisants pour caractériser adéquatement la formation et la diminution des produits
de transformation.

La dissipation d’un produit utilisé pour des applications multiples au cours d’une saison
doit étre étudiée tout au long d’un cycle complet d’applications 22).

Les données sur les résidus doivent étre recueillies jusqu’a ce qu’au moins 75 % du
pesticide et (ou) de ses principaux produits de transformation aient disparu du profil
pédologique ou jusqu’a ce que le mode de dissipation ait été clairement défini 41) 42). Le
commanditaire de 1’étude doit déterminer le temps de dissipation de 50 % (TDy,) et de

75 % (TD,s) par rapport a la concentration initiale, car il arrive souvent que la constante
de dissipation diminue avec le temps (c.-a-d. que la demi-vie, contrairement a la
cinétique du premier ordre, n’est pas constante). Si on n’atteint pas 75 % de dissipation
avant le gel a I’automne, 1’étude doit étre poursuivie au cours de I’année ou des années
suivantes.

La parcelle doit étre échantillonnée a la fin de la saison de croissance afin de déterminer
la rémanence de résidus jusqu’a la saison suivante; il pourrait étre nécessaire de procéder
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a des échantillonnages les années suivantes. Des études a long terme pourraient étre
requises si la dissipation est lente. Cela est particulierement important pour les pesticides
persistants a faible mobilité ou pour les produits chimiques qui ont une certaine activité
pesticide a faible concentration.

Si I’étude comprend une parcelle témoin, il suffira d’échantillonner le sol aux premiers
stades de 1’étude, avec un nombre limité d’échantillons. L.’échantillon témoin sert a
vérifier qu’il n’y a pas présence de pesticide avant ’application de ce dernier et a obtenir
les renseignements concernant les pertes possibles de pesticide par dérive.

d. Echantillonnage au temps zéro

La concentration au temps zéro jette les bases pour tout 1’échantillonnage ultérieur et sert
a s’assurer que le pesticide a été appliqué de fagon uniforme et précise. Les points
suivants doivent étre considérés lors de 1’élaboration d’un protocole d’échantillonnage au
temps zéro pour une application unique sur un sol dénudé :

. Disponibilité d’une méthode analytique appropriée, possédant des limites de
détection assez faibles pour déceler le composé d’origine et les principaux
produits de dégradation a des concentrations pertinentes;

. Traitement de tous les échantillons enrichis de la méme maniére que les
échantillons de sol;

. Expérimentation des dispositifs de vérification avant leur emploi pour établir la
confiance dans la compatibilité avec la substance a I’essai;

. Application de facteurs de correction raisonnables, a la condition qu’ils se situent
dans une plage de 10 % a 20 %, et ce, méme si la correction n’est pas nécessaire;

. Vérification de la dose réelle appliquée;
. Calcul d’une concentration prévue au champ;
. Comparaison des concentrations au temps zéro avec la concentration prévue.

Pour les applications multiples, chaque application doit étre traitée au temps zéro et il
faut déterminer les concentrations avant et immédiatement apres I’application.

Dans le cas des parcelles cultivées, la stratégie d’échantillonnage au temps zéro doit étre
modifiée pour mesurer la fraction de pesticide qui atteint le feuillage, car elle se
retrouvera a la surface du sol.

La concentration initiale dans le sol immédiatement apres le traitement (temps zéro) est
une valeur repere essentielle. L’échantillonnage au temps zéro est nécessaire pour vérifier
les concentrations de résidus atteignant la cible et confirmer 1’'uniformité de la
distribution. Les résidus de pesticide dans tous les échantillons de sol ultérieurs sont
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¢évalués par rapport a cette valeur. Une valeur initiale pour les résidus sensiblement
inférieure a la valeur obtenue avec un échantillon ultérieur peut compromettre 1’utilité de
I’étude en enlevant toute signification aux estimations des temps de dissipation (TD, et
TD,5). On n’insistera jamais assez sur I’extréme importance que I’application précise et
la comptabilisation d’un pesticide au temps zéro représente pour I’évaluation des
résultats de I’é¢tude. Idéalement, une étude doit utiliser des techniques qui maximisent
I’application du pesticide au champ a la dose ciblée et qui maintiennent les résultats au
temps zéro a moins de 10 % de cette dose.

Pour déterminer la concentration au temps zéro, il faut suivre les étapes suivantes :

. Analyse du mélange a pulvériser de la cuve avant et apres ’application;

. Utilisation de moyens de prélévement, comme les papiers-filtres et les cartes de
pulvérisation;

. Echantillonnage du sol immédiatement aprés 1’application.

Il est préférable d’effectuer I’échantillonnage au temps zéro en double; les deux séries
d’échantillons de sol seront traitées séparément de fagon a obtenir deux estimations de la
concentration moyenne au temps zéro. Les données d’échantillonnage au temps zéro
doivent étre utilisées pour confirmer que le pesticide a été appliqué uniformément sur
chaque parcelle a la dose prévue. Les techniques employées et toute carence liée a
I’application du pesticide au champ doivent étre décrites et prises en compte lors de
I’analyse des résultats de 1’étude.

Bien qu’on ne I’exige pas de fagon systématique, il y a des cas ou une parcelle cultivée
doit étre échantillonnée concurremment a une parcelle de sol dénudé. Dans ce cas, il faut,
pour une stratégie d’échantillonnage d’un protocole bien congu, tenir compte des facteurs
suivants :

. Echantillons au temps zéro;

. Types d’échantillon (c.-a-d. sol ou plante) et fréquence d’échantillonnage;

. Localisations des échantillons (entre les rangs, sous les rangs);

. Comptabilisation de 1’absorption par les plantes par rapport a la dissipation
foliaire;

. Résidus dans les racines;

. Facteurs chimiques, comme le type de formulation et la méthode d’application;

. Caractéristiques de la culture.

e. Nombre et mélange d’échantillons

Le but de I’échantillonnage du sol de 1I’étude DTC est de mesurer la concentration
moyenne du pesticide (et de ses produits de dégradation ou de transformation) de fagon a
pouvoir exercer un suivi quantitatif en fonction du temps. Pour obtenir une estimation
fiable de la concentration moyenne représentant toute la parcelle traitée, il faut prélever
un nombre suffisant de carottes afin de parvenir a une variabilité acceptable de la
concentration sur I’ensemble de la parcelle. Le nombre de carottes nécessaires pour
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évaluer la concentration moyenne (statistiquement, la taille de 1’échantillon) dépendra
ensuite de la précision souhaitée (c.-a-d. écart-type autour de la moyenne) et de la
variabilité de la concentration du pesticide au champ (variabilité du champ ou de la
population).

Les statistiques de cette estimation ont été élaborées il y a plusieurs années (Gilbert,
1987) et ont ét¢ incorporées dans un calculateur (DQO-PRO) par le programme
Superfund de I’EPA pour aider a élaborer les Data Quality Objectives (DQO). Le
processus DQO est une démarche de conception expérimentale visant & définir
quantitativement les activités d’échantillonnage, en tenant compte de la précision requise
pour les données a la base du processus décisionnel.

Dans le cas de I’étude DTC, le principal DQO est la mesure de la concentration moyenne
a chaque date d’échantillonnage, avec une erreur assez petite (écart-type) pour pouvoir
utiliser les moyennes a différentes dates d’échantillonnage lors de 1’étude afin de calculer
une vitesse de dissipation a partir du sol statistiquement significative. Les données
présentées par Jones et al. en 2004 47) au 227° American Chemical Society National
Meeting semblent montrer que 1’écart-type entre 16 échantillons analysés
individuellement dans diverses études DTC est d’environ 110 %. (Cette analyse donne
une estimation de la variabilité du champ ou de la population.) D’autres études réalisées
par ’industrie (I. van Weesenbeck, 2004 48)) laissent supposer que la variabilité dans les
demi-vies calculées est inférieure a la variabilité des concentrations moyennes a partir
desquelles elles sont calculées (en supposant une variabilité constante des moyennes pour
le sol tout au long de 1’étude), et que des écarts-types allant jusqu’a 100 % pour la
concentration moyenne signifient une erreur tolérable pour des demi-vies pouvant
atteindre une année.

Le tableau qui suit, basé sur des calculs effectués avec DQO-PRO, donne le nombre de
carottes analysées individuellement, nécessaires pour évaluer, a un niveau de confiance
de 95 %, la concentration moyenne a n’importe quel moment et a 1’intérieur d’une plage
d’erreur connue (€cart-type), en faisant diverses suppositions sur la variabilité de la
population. En supposant une valeur de 110 % pour une population, une taille
d’échantillon de 15 ou 16 carottes devrait permettre d’évaluer la concentration moyenne
a moins de 60 % de I’écart-type. Le nombre de carottes calculé par DQO-PRO était de
16, mais le prélevement de 15 carottes facilite I’utilisation de trois parcelles ayant regu le
méme traitement.

Le commanditaire de I’étude DTC pourrait utiliser un minimum de 15 carottes par
¢pisode d’échantillonnage, méme si ce nombre minimum semble indiquer que la
concentration moyenne calculée a partir des 15 carottes n’est pas plus précis que le
coefficient de variation (CV) de 60 %. Si les carottes sont mélangées avant 1’analyse,
I’écart-type des résultats doit étre corrigé pour tenir compte du mélange. (Note : si
I’écart-type calculé a partir de 1’analyse des carottes est supérieur au CV prévu, soit

60 %, la supposition de 110 % pour le CV au champ n’est peut-étre pas valide et un plus
grand nombre de carottes devra étre prélevé.)
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Si on veut obtenir une plus grande précision pour justifier davantage d’utilisations
quantitatives pour les résultats d’études DTC, ou si on s’attend a plus de 110 % de
variabilité au champ, alors le commanditaire de 1’étude doit faire appel au tableau
présenté en I1.F.7.e. (tableau 1) ou au calculateur DQO-PRO pour trouver le nombre de
carottes requises permettant d’atteindre le niveau de précision souhaité.

Au tableau 1, I’aire ombrée représente 1’erreur tolérable qui peut étre obtenue pour
I’estimation de la concentration moyenne (rangée supérieure) lorsque 30 a 45 carottes
sont prélevées dans des champs dont la variabilité en concentration est représentée par les
valeurs CV dans la colonne située complétement a gauche (population). Ces calculs
supposent que les échantillons sont analysés individuellement ou qu’une correction est
apportée pour les échantillons combinés. Par exemple, si on suppose un CV de 200 %
pour la population (champ), 34 carottes permettront d’estimer la concentration moyenne
a moins de 79 % d’erreur, et 46 carottes I’estimeront a moins de 60 % d’erreur, apres
correction pour la combinaison. Si on suppose un CV de 100 % pour la population
(champ), 46 carottes permettront d’estimer la concentration moyenne a moins de 30 %
d’erreur, apres correction pour la combinaison.

Tableau 1 Erreur tolérable dans I’estimation de la concentration moyenne

CV (%) Erreur tolérable dans I’estimation de la concentration moyenne (%)
de la Nombre de carottes non combinées nécessaire pour estimer la moyenne avec une erreur tolérable

popula- a un niveau de confiance de 95 %

(c]tl:);p) 100 % | 90 % 80 % 70 % 60 % 50 % 40 % 30 % 20 % 10 %
200 18 22 27 34 46 64 99 174 387 1540
190 17 20 25 31 41 58 90 157 350 1390
180 15 18 22 28 38 53 81 141 314 1248
170 14 17 20 26 34 47 72 126 280 1113
160 13 15 18 23 30 42 64 112 249 986
150 12 14 16 21 27 38 57 99 219 867
140 11 13 15 18 24 33 50 87 191 756
130 10 11 13 16 21 29 44 75 165 652
120 9 10 12 14 18 25 38 64 141 556
110 8 9 11 12 16 22 32 55 119 468
100 8 9 9 11 14 18 27 46 99 387
90 — 8 9 10 12 15 22 38 81 314
80 — — 8 8 10 13 18 30 64 249
70 — — — 8 9 11 15 24 50 191
60 — — — 8 9 12 18 38 141
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CV (%) Erreur tolérable dans ’estimation de la concentration moyenne (%)
de la Nombre de carottes non combinées nécessaire pour estimer la moyenne avec une erreur tolérable

popula- a un niveau de confiance de 95 %

(c]tl:);p) 100 % | 90 % 80 % 70 % 60 % 50 % 40 % 30 % 20 % 10 %
50 — — — — — 8 9 14 27 99
40 — — — — — — 8 10 18 64
30 — — — — — — — 8 12 38
20 — — — — — — — — 8 18

Finalement, certains principes s’appliquent a la conception de I’étude, quelle que soit
I’utilisation qu’on attend des résultats. Le nombre et le diamétre (généralement 3 a

12 cm) des carottes de sol doivent étre basés sur la taille de la parcelle, le type de sol et la
quantité de sol requise pour 1’analyse. Les sections de méme profondeur des carottes de
sol provenant d’une seule parcelle d’expérimentation parall¢le peuvent étre mélangées
intimement pour obtenir un échantillon mixte représentatif, qui pourra étre analysé. Il
faut, pendant chaque période d’échantillonnage, prélever un nombre suffisant de carottes
par parcelle pour faire en sorte que 1’échantillon soit représentatif de la parcelle. Par
exemple, un échantillon mixte d’une parcelle de 2 m x 1 m peut étre constitué de

15 carottes de sol (de 3 cm de diametre) par période d’échantillonnage de plus d’une
année 19) 20) 39) 40). Pour les parcelles plus grandes, les carottes ont généralement un
diamétre supérieur 24) 38). La variabilité dans une grande parcelle est habituellement
plus importante que dans une petite parcelle en raison de I’application moins uniforme de
pesticide et de la variabilité spatiale du sol. Dans le cas des études au champ de durée
plus longue et utilisant de petites parcelles, la surface de celles-ci doit étre augmentée
pour permettre le prélévement d’un nombre de carottes plus grand, résultant d’un nombre
accru de périodes d’échantillonnage. Si une parcelle de grande superficie contient des
zones de différents types de sol, des sols de différentes teneurs en matiere organique, etc.,
ou encore des mamelons ou des creux, alors des carottes représentatives des zones de
différents types de sol doivent étre combinées et analysées séparément des autres
¢chantillons.

f. Manipulation des échantillons
Les échantillons de sol doivent étre manipulés de la fagon suivante :

. Les échantillons de sol doivent étre congel€s s’ils ne peuvent étre traités
immédiatement par extraction.

. Le séchage a I’air des échantillons de sol avant I’extraction n’est pas recommandé
en raison de la perte possible de résidus chimiques par volatilisation.

. Pour vérifier la stabilité des résidus de pesticide pendant I’entreposage, des
¢chantillons de sol non traités doivent étre enrichis au champ a 1’aide d’étalons
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analytiques (composé chimique initial et principaux produits de transformation)
entreposés, puis traités par extraction et analysés a I’intérieur de la méme période
et de la méme facon que les échantillons provenant de parcelles de champ traitées
21). Les résultats de récupération obtenus avec des échantillons enrichis au champ
sont préférés aux données de récupération provenant d’études plus classiques sur
la stabilité a I’entreposage, comme celles utilisant des échantillons enrichis en
laboratoire.

Echantillonnage d’autres sources

Le dosage des résidus de pesticide présents dans le sol en fonction du temps fournit des
renseignements directs sur certaines voies de dissipation, notamment la transformation, la
sorption et le lessivage. Il y d’autres voies de dissipation qui souvent jouent un role
majeur dans le devenir environnemental d’un composé, comme les suivantes :
accumulation et métabolisme chez les plantes; volatilisation a partir de la surface du sol,
de I’eau et (ou) des plantes; fixation au sol; ruissellement; dérive du produit pulvérisé.
Pour respecter les objectifs de I’étude DTC et déterminer ou aboutit le pesticide dans
I’environnement, le commanditaire de 1’étude pourrait étre appelé a concevoir le mode
d’échantillonnage de fagon a tenir compte des voies de dissipation qui ne sont pas
couvertes par le seul prélévement de carottes de sol.

a. Echantillonnage des plantes et du feuillage

Lorsque le pesticide est appliqué sur des parcelles cultivées, il faut échantillonner la
matiere végétale. Le mode d’échantillonnage doit étre concu de fagon a pouvoir suivre la
réduction des résidus foliaires de pesticides en fonction du temps, I’échantillonnage du
feuillage doit aussi inclure une concentration de résidus au temps zéro. Les résidus de
pesticide peuvent également étre touchés par la dégradation abiotique (hydrolyse et [ou]
photolyse), étre déplacés vers I’intérieur du feuillage de la plante et se volatiliser a partir
du feuillage plus facilement que du sol. Si I’un de ces processus a partir du feuillage est
une voie probable de dissipation, I’étude doit étre congue pour faire en sorte que les
mesures appropriées soient effectuées. Contrairement aux périodes d’échantillonnage du
sol, les échantillons de feuillage doivent étre prélevés plus fréquemment au début de
I’étude de fagon a pouvoir caractériser adéquatement la dissipation foliaire.

b. Echantillonnage de air

Des études de suivi ont permis de déceler des résidus de pesticide dans I’atmosphere, ce
qui montre que certains pesticides peuvent se volatiliser a partir du champ 43).
Cependant, beaucoup de pesticides sont incorporés afin de retarder une volatilisation et
d’améliorer leur efficacité. Dans les cas ou la pression de vapeur et la constante de la loi
d’Henry du pesticide ou les conditions environnementales propres au site (p. ex., temps
chaud, vents) laissent supposer une volatilisation potentielle, I’étude DTC doit fournir
des données significatives sur les pertes par volatilisation au champ. Dans ce cas,
I’échantillonnage de I’air et des méthodes qui dosent les résidus de pesticide dans la
phase vapeur peuvent étre nécessaires pour déterminer si la volatilisation est une voie de
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I11.

dissipation. Pour caractériser adéquatement la volatilisation de la substance a 1’essai, les
¢chantillons d’air doivent étre prélevés plus fréquemment au début de I’étude.

c. Echantillonnage pour les résidus de pesticide dans le ruissellement

Les ¢études en laboratoire pourraient indiquer la possibilité que les résidus de pesticide se
déplacent hors site, a 1’état dissous dans 1’eau de ruissellement, ou par 1’érosion. L’étude
DTC est généralement réalisée sur un site essentiellement plat. Cependant, si le profil
d’emploi montre que le pesticide sera employé dans des endroits en pente (p. ex., dans
des vergers) ou qu’il existe des risques significatifs associés a des expositions du milieu
aquatique au ruissellement, alors une composante ruissellement pourrait étre

nécessaire 44).

Stratégies d’échantillonnage pour augmenter la sensibilité

Certaines stratégies pourraient étre utilisées pour augmenter la sensibilité de la détection
de pesticides dans les échantillons de sol, dont les suivantes :

. diminuer 1’épaisseur de la profondeur du sol pour les échantillons (sections moins
épaisses);

. augmenter la surface des échantillons de sol ou de feuillage;

. augmenter le volume des échantillons d’eau de ruissellement ou d’air;

. augmenter les doses;

. augmenter le nombre de répétitions;

. raffiner/améliorer les méthodes analytiques pour les produits initiaux et les
principaux produits de transformation;

. améliorer I’efficacité de la récupération.

Données : analyse, interprétation et rapports
Analyses statistiques

Les données recueillies a partir de 1’étude doivent étre analysées a I’aide de méthodes
statistiques qui décrivent la vitesse de dissipation du pesticide. Les méthodes doivent étre
spécifiées et conformes a la conception de 1’étude; il faut indiquer la validité de
I’ajustement des données a 1’analyse statistique. Cette derniere doit mettre I’accent sur la
dissipation du pesticide a partir de la couche supérieure de sol auquel le pesticide est
appliqué ainsi que sur les comparaisons a I’intérieur du site et sur la variabilité entre les
sites.

Interprétation et évaluation quantitative des données

Une évaluation des données recueillies dans 1’étude de dissipation au champ et
I’interprétation des résultats doit comprendre les éléments suivants :
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demi-vie (t,,) et temps nécessaire pour 50 % et 75 % de dissipation du composé
d’origine (respectivement TDy, et TD,s) dans les conditions au champ, déterminés
a partir des données sur les résidus;

parametres de dissipation pour les principaux produits de transformation (p. ex.,
quantités et taux de formation et de dissipation, y compris le TDs);

mobilité du composé d’origine et des principaux produits de transformation dans
les conditions du champ;

comparaison des parameétres de dissipation et de mobilité provenant des études au
champ, avec les résultats correspondants obtenus en laboratoire et les prévisions
basées sur les propriétés physicochimiques du pesticide (p. ex. solubilité dans
I’eau, pression de vapeur, constante de la loi d’Henry, constante de dissociation et
coefficient de partage n-octanol/eau);

absorption de résidus de pesticide par les plantes au champ, comparativement a
I’absorption en laboratoire ou en serre, dans le cadre des parametres
expérimentaux au site du champ, comme I’application, les parameétres climatiques
(précipitations et température), édaphiques (propriétés du sol et conditions
d’humidité) et culturaux;

caractérisation et discussion concernant les divergences entre les résultats des
¢tudes au champ et les études en laboratoire.

Considérations relatives au bilan massique

Les données résiduelles pour le composé d’origine et chacun des principaux produits de
transformation ainsi que les résidus totaux des principaux produits chimiques doivent étre
exprimés en équivalents de composé d’origine, puis en pourcentages de la concentration
au jour 0. Ces pourcentages peuvent ensuite additionnés pour les divers compartiments
environnementaux échantillonnés (p. ex., profondeurs de sol, air, eau, plantes) et
représentés en fonction du temps pour évaluer un bilan massique global. Si ce dernier
bilan est étonnamment faible, la ou les principales voies de dissipation n’ont peut-&tre pas
¢été examinées adéquatement dans 1’étude au champ.

Rapports

Le rapport de 1’étude doit étre clair et concis, avec des conclusions définitives sur le
devenir et le transport du pesticide dans 1’environnement aprés I’application de pesticide.
La conclusion de I’¢étude doit étre examinée aussi bien au niveau des données obtenues
dans I’é¢tude au champ que des voies prévisibles de dissipation, suggérées par les études
en laboratoire. Il faut inclure une discussion sur la fagon dont 1’étude se compare aux
autres études au champ pour cette maticre active. Le rapport doit clairement caractériser
les aspects de 1’étude qui ont une portée directe sur les conclusions de 1’auteur et la
validité des résultats de I’étude.
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En plus d’une description compléete des méthodes analytiques, les données suivantes
doivent étre fournies :

. Renseignements sur la substance a 1’essai et sur les produits de transformation
connexes :
. Formulation de la substance a I’essai
. Limites de la détection/quantification analytiques
. Propriétés physicochimiques et environnementales
. Activité spécifique et positions de marquage (si appropriées)
. Renseignements sur le site de 1’étude au champ :
. Emplacement
. Conditions climatiques et historique
. Classification du sol et propriétés en fonction de la profondeur
. Paramétre hydrologiques
. Taille et configuration des parcelles traitées et des parcelles témoins
. Historique sur les cultures, la gestion et I’emploi de pesticide
. Profondeur du niveau phréatique
. Application de la substance a I’essai :
. Date(s) d’application
. Dose(s) d’application
. Méthode d’application
. Confirmation de la dose d’application
. Conditions au champ au moment de 1’application
. Conditions météorologiques au moment de 1’application
. Traceur(s) utilisé(s), s’il yen a :
. Type de traceur(s)
. Dose et méthode d’application
. Activités courantes :
. Type de végétation
. Pratiques agricoles (date d’ensemencement, date de la récolte, rendements,
etc.)
. Désherbage
. Conditions pendant I’essai :
. Température quotidienne de 1’air (minimum, maximum)
. Précipitations et irrigation quotidiennes (rapports concernant chaque
événement de précipitations), intensité et durée
. Techniques d’irrigation
. Total des précipitations et de I’irrigation pour la semaine et le mois
. Température moyenne du sol pour la semaine
. Teneur en eau du sol
. Evapotranspiration ou évaporation bac quotidiennes
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. Déplacement des traceurs (s’il y en a)

. Résidus dans le sol (en mg/kg de poids sec et % de quantité appliquée) a chaque

intervalle d’échantillonnage :

. Concentration de la substance a 1’essai a chaque profondeur du sol

. Concentration des produits de transformation a chaque profondeur du sol

. Concentration de radioactivité extractible a chaque profondeur de sol, si
applicable

. Concentration de radioactivité non extractible a chaque profondeur de sol,
si applicable

. Quantités totales de substance a 1’essai, de produits de transformation,

d’autres résidus extractibles non identifiés et de radioactivité non
extractible, selon le cas

. Résidus sur et dans les plantes (en mg/kg de poids frais et en % de la quantité
appliquée) a chaque intervalle d’échantillonnage, selon le cas

. Résidus décelés via d’autres avenues de dissipation (p. ex., volatilisation,
ruissellement, lessivage), selon le cas

. Bilan massique (pourcentage de la substance a ’essai récupéré)
. Analyses statistiques appropriées des données recueillies
. Ecarts par rapport au protocole et modifications apportées & ce dernier

Les données doivent étre présentées sous forme de tableaux et de graphiques.
Conclusions de I’étude

Apres un programme ¢largi de sensibilisation et d’étude, faisant appel aux divers
intervenants et a la communauté technique, I’EPA et ’ARLA ont élaboré un processus
d’orientation harmonisé pour la mise en ceuvre d’une étude DTC. Au coeur de ce
processus, il y a I’¢laboration d’un modéle conceptuel, basé sur des hypothéses établies a
partir de données de laboratoire ainsi que sur le profil d’emploi prévu et les propriétés
physicochimiques du pesticide. Comme tel, le modéle conceptuel représente une
prévision ou une hypothése de travail pour 1’étude DTC.

Bien que les données de laboratoire constituent le fondement de I’hypothése et la base de
I’approche par modele conceptuel, 1’étude DTC fournit le premier mécanisme pour tester
et affiner I’hypothése concernant la transformation, le devenir et le transport d’un
pesticide dans les conditions réelles d’utilisation. En tant qu’étude clé du devenir dans
I’environnement, I’étude DTC permet a 1’évaluateur du risque de comparer directement
I’hypothése établie en laboratoire sur la transformation, le devenir et le transport du
pesticide avec les mémes processus mesurés au champ. Sans 1’étude de la dissipation (en
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IV.

1)

2)

3)

4)

5)

milieu) terrestre au champ, 1’évaluateur ne disposera pas d’un mécanisme de rétroaction
pour évaluer I’hypothése du comportement environnemental établie en laboratoire.

Des études DTC bien congues permettent de caractériser le transport, la transformation et
les processus d’assimilation biologique d’un pesticide au champ ainsi que les vitesses de
dissipation du composé d’origine et des principaux produits de transformation.
Contrairement aux études en laboratoire, les études DTC mettent en lumiére les
processus simultanés qui peuvent intervenir au champ. Par exemple, il peut y avoir
biodégradation lors du lessivage ou du ruissellement. L hydrolyse et la photolyse peuvent
étre augmentées au champ par certains constituants du sol, qui sont peut-étre absents dans
les études en laboratoire. De plus, les produits initiaux de 1’hydrolyse et de la photolyse
peuvent servir comme substrats a la dégradation microbienne.

A mesure que ’évaluation du risque passe d’une approche déterministe a une démarche
plus affinée de type probabiliste, la nécessité d’une meilleure caractérisation des données
employées dans une évaluation du risque va en augmentant. En caractérisant les données,
I’évaluateur du risque a besoin de comprendre les suppositions, les limitations et 1’erreur
intervenant dans les résultats de I’étude. Le présent processus d’orientation a été élaboré
pour répondre a ce besoin et fournir au commanditaire de 1’étude la souplesse voulue
pour concevoir une étude sans augmenter le colit pour la réaliser.
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Liste des abréviations

Liste des abréviations

ALENA
ARLA
atm

C
C
Ceau+sol
cm
CODO
CPG
CPLHP
Ccv
DQO
DTC
EPA
EXAMS
FAO
FMR

air

eau

méq.
mg

mL
mm Hg
mPa
OPP

PAM

Accord de libre-échange nord-américain
Agence de réglementation de la lutte antiparasitaire
atmosphere

concentration du composé dans 1’air
concentration du composé dans I’eau
concentration du composé dans 1’eau et le sol
centimétre

code de données

chromatographie en phase gazeuse
chromatographie en phase liquide a haute performance
coefficient de variation

Data Quality Objectives

dissipation (en milieu) terrestre au champ
United States Environmental Protection Agency
Exposure Analysis Modeling System
Organisation des Nations-Unies pour I’alimentation et I’agriculture
facteur de mobilité relative

gramme

indice de potentiel de lessivage

coefficient d’adsorption du carbone organique du sol
coefficient d’adsorption linéaire

kilogramme

coefficient de partage n-octanol-eau

litre

metre

milliéquivalent

milligramme

millilitre

millimetre de mercure

millipascal

Office of Pesticide Programs (EPA)

rapport poids/poids

pression de vapeur (torr) du composé

pascal

Pesticide Analytical Manual

potentiel hydrogene

constante de dissociation acide

constante de dissociation basique

poids moléculaire

pouce

partie par million

projet de directive

Pesticide Root Zone Model

rapport poids du sol/poids de I’eau
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SAP
SIG

t1/2

TD;,
TD,s
USDA
v/v

ng

°K

résonnance magnétique nucléaire
solubilité du composé

Scientific Advisory Panel

systéme d’information géographique
température absolue

demi-vie

temps de dissipation a 50 %

temps de dissipation a 75 %

United States Department of Agriculture
rapport volume/volume
microgramme

Celcius

Kelvin
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Annexe I Définitions et unités
Parcelle : unité expérimentale, p. ex., parcelle témoin, parcelle traitée.

Parcelle d’expérimentation paralléle : I’une de deux ou de plusieurs parcelles traitées de fagon
identique a un site donné.

Site : emplacement géographique exact d’une étude

Principaux produits de transformation : produits de dégradation/métabolites du composé
d’origine, qui sont observés en tout temps au cours des études en laboratoire a un niveau €gal ou
supérieur a 10 % de la concentration initiale du composé d’origine. Les principaux produits de
transformation peuvent également comprendre d’autres composés significatifs du point de vue
toxicologique.

Techniques idéales d’application et d’ensemencement : utilisation de matériel spécialement
adapté pour appliquer un pesticide de fagon précise lors d’essais sur parcelles au champ se
rapprochant le plus possible des méthodes réelles mises en ceuvre au champ.

Demi-vie (t,,) : durée moyenne requise pour réduire la concentration d’un pesticide (par
dégradation, métabolisme ou dissipation quelconque) & la moitié de sa valeur initiale. A la fin de
chaque période de demi-vie successive, la moitié de la concentration restante d’un pesticide aura
disparu du systeme. Le calcul de la demi-vie est fonction de chaque mod¢le réactionnel donné.
Dans le cas d’une dégradation d’ordre un, la demi-vie est déterminée par une vitesse de
dégradation constante.

Cinétique d’ordre un : modele qui suppose que la vitesse de dégradation/dissipation est
proportionnelle a la concentration du réactif et qu’elle demeure constante pendant toute la durée
de la réaction. Dans une réaction d’ordre un, la représentation du logarithme naturel de la
concentration du pesticide en fonction du temps est une ligne droite. Souvent, la vitesse d’une
réaction d’ordre un représentera pratiquement la dégradation du pesticide.

Temps de dissipation 50 % (TD,,) : temps requis pour qu’il y ait dissipation de 50 % de la
concentration initiale de pesticide. Contrairement a la demi-vie, le temps de dissipation ne
suppose aucun modele de dégradation spécifique (notamment aucune dégradation de premier
ordre).

Temps de dissipation 75 % (TD,;) : temps requis pour qu’il y ait dissipation de 75 % de la
concentration initiale de pesticide. Contrairement a la demi-vie, le temps de dissipation ne
suppose aucun modele de dégradation spécifique (notamment aucune dégradation de premier
ordre).

Demi-vie comparée au temps de dissipation 50 % : théoriquement, lorsque la réaction

correspond a un modele de dégradation de premier ordre, la demi-vie sera équivalente au temps
de dissipation 50 %. Dans ce cas, la vitesse de la réaction est proportionnelle a la concentration
du réactif et constante en fonction du temps. Cependant, lorsque la vitesse de dégradation n’est
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pas de premier ordre, la demi-vie et le temps de dissipation 50 % seront différents. Dans cette
situation, la demi-vie est généralement supérieure au temps de dissipation 50 %. Les divergences

entre la t,, et le TDs, semblent indiquer que la dégradation du pesticide correspond a un modele
de réaction qui n’est pas de premier ordre.

Projet de directive - PRO2005-01
Page 43



Annexe |l

Annexe Il Feuilles de données pour caractériser les propriétés de la
substance a I’essai

Le tableau ci-dessous présente les propriétés physicochimiques de la substance a I’essai et les
¢tudes en laboratoire sur le devenir environnemental nécessaires pour concevoir une étude DTC.

Propriété/étude en laboratoire Valeurs Classification Référence

Solubilité (mg/L)

Pression de vapeur (Pa)
Constante de la loi d’Henry
(atm/mole/m?)

Constante de dissociation (pK, ou pK,)

Coefficient de partage n-octanol/eau
(KOE)

Hydrolyse (demi-vie)
Principaux produits de transformation

Photolyse dans le sol (demi-vie)
Principaux produits de transformation

Biotransformation en milieu aérobie
dans le sol (demi-vie et persistance)
Principaux produits de transformation

Biotransformation en milieu anaérobie
dans le sol (demi-vie et persistance)
Principaux produits de transformation

Adsorption/désorption
(Kd et Kco)
Catégorie pour la mobilité

Autre
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Annexe III Rapport sur la méthode analytique, I’assurance-qualité et le
controle de la qualité et la validation

Les renseignements sur la chimie environnementale, nécessaires pour la validation indépendante
des méthodes analytiques utilisées lors des études sur la dissipation au champ, sont présentés
ci-dessous.

Documentation. Une description compléte des méthodes analytiques utilisées dans toutes les
¢tapes du protocole analytique doit étre fournie, avec les renseignements suivants :

1. Nom et signature, fonction, organisation, adresse et numéro de téléphone de la ou des
personnes responsables de la planification/supervision et des procédures/analyses de
laboratoire

2. Titre, désignation et date de la ou des méthodes analytiques

3. Source de la ou des méthodes analytiques (p. ex., Pesticide Analytical Manual [PAM],
Vol. 11, ouvrage scientifique, rapports de compagnie)

4. Principes de la méthode analytique (description)
5. Copie de la ou des méthodes analytiques décrivant en détail les procédures suivantes :
a) extraction
b) nettoyage
c) dérivatisation
d) mesure et calcul de la quantité de résidus
6. Réactifs ou étapes de la procédure nécessitant des mises en garde spéciales afin d’éviter

les risques pour la sécurité ou la santé

7. Caractérisation de la substance chimique analysée
8. Modifications, s’il y a lieu, de la ou des méthodes analytiques
9. Efficacité de I’extraction

10.  Appareillage (p. ex., CPQG)

a) marque/modeéle
b) type/spécificité des détecteurs
C) produits de garnissage de la ou des colonnes et taille
d) gaz porteurs et débits
e) températures
f) limites de détection et sensibilité
g) méthodes d’étalonnage
11.  Interférences, s’il y a lieu
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12.

13.

14.

15.

16.

17.

Techniques de confirmation

a) autres garnissages de colonnes
b) détecteurs

c) spectrométrie de masse

d) RMN

Date(s) d’échantillonnage, d’extraction et d’analyse de résidus
Caractérisation de I’échantillon (renseignements sur le codage et I’étiquetage)

Résultats concernant les résidus (exemples : données brutes, feuilles de travail de
laboratoire, étapes de calcul des concentrations de résidus, facteurs de dilution,
hauteur/surface des pics, facteurs de correction appliqués a la méthode [p. ex., stabilité a
I’entreposage et valeurs de récupération de la validation de la méthode], courbe[s]
d’¢étalonnage utilisée[s], ppm de résidus totaux et des constituants individuels s’ils sont
une source de préoccupation spéciale, plage de concentration des résidus,
chromatogrammes représentatifs, spectres des témoins et des échantillons traités)

Traitements statistiques des données brutes
Autres renseignements que le commanditaire de I’étude ou le chercheur juge appropriés

et pertinents pour présenter une description compléte et détaillée de la méthodologie
analytique des résidus et des techniques de calculs des résultats pour ces résidus

Assurance de la qualité/controle de la qualité. Description compléte des mesures prises pour
garantir ’intégrité des résultats analytiques, avec des renseignements sur les ¢léments suivants :

1.

Registres et (ou) procédures de tenue de dossiers, imprimés représentatifs d’instruments
de mesure, comme des chromatogrammes et des analyses spectrales

Codage des échantillons
Utilisation d’échantillons répétés et de blancs

Utilisation d’une méthodologie analytique écrite et validée pour les analyses de résidus
dans toutes les procédures d’essai et d’analyse, y compris les modifications apportées

Qualifications du personnel de laboratoire
Installations de laboratoire

Utilisation de verrerie, de solvants et de composés pour les essais, tous de grande qualité,
afin de réduire au minimum la contamination

Etalonnage et entretien des instruments
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10.

11.

Bonnes pratiques de laboratoire pour la manipulation de la ou des substances a I’essai
Plan de projet pour I’assurance de la qualité

Echéancier de vérification interne et externe, établi par le directeur de 1’étude en faisant
appel a une unité indépendante d’assurance de la qualité

Validation de la méthode par un laboratoire indépendant. Une description compléte des
procédures de validation de la méthode mises en ceuvre par un laboratoire indépendant doit étre
présentée, avec les renseignements suivants :

1.

Taux de récupération des composés a I’essai a partir du sol (substrat) a divers niveaux
d’enrichissement, grace a la méthodologie analytique des résidus

Niveau de sensibilité validé de la méthode

Résultats de 1’étude et test statistique appliqué, incluant une présentation par étapes de la
procédure de calcul du pourcentage de récupération, a partir des données brutes

Toutes les données et tous les renseignements nécessaires pour vérifier les résultats de
maniére indépendante

Sommaire des résultats

Discussion et conclusions au sujet des résultats
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Annexe IV Feuille de données pour la caractérisation du site

Le tableau ci-dessous peut €tre utilisé pour décrire les caractéristiques pertinentes du site, qui
peuvent influer sur la dissipation de la substance a 1’essai en milieu terrestre.

Paramétre

Description du site

Source d’information

Coordonnées géographiques
Latitude
Longitude
Source des données
Code FIPS pour I’Etat, le comté

Emplacement dans le bassin
hydrographique

Formes de relief

Points du paysage

Configuration de la surface terrestre
Gradient de la pente
Longueur de la pente
Direction
Micro-relief
Rugosité
Altitude

Source(s) des données

Profondeur de la nappe phréatique

Moyenne (annuelle, mensuelle) de
précipitations

Température moyenne de ’air
(quotidienne, hebdomadaire,
mensuelle)

Minimum

Maximum

Température moyenne du sol
(quotidienne, hebdomadaire,
mensuelle)
Minimum
Maximum

Période annuelle moyenne sans gel
Dates
Nombre de jours

Autre
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Annexe V Description du profil pédologique (USDA) par I’échantillon

CLASSIFICATION SYSTEMATIQUE : Paleustalf aridique thermique, mixte, limoneux, fin;
série Amarillo

DESCRIPTION DU PEDON : limon sableux fin Amarillo - sol de prairie (Les couleurs
correspondent aux sols secs, a moins d’indication contraire.)

A

Bt

Btk1

Btk2

Btk3

0 a 11 pouces; limon sableux fin de couleur brune (7.5YR 4/4), brun foncé (7.5YR 3/4) a
1’état humide; structure granulaire fine peu développée; dur, trés friable; racines
nombreuses et fines; nombreux pores fins et moyens; nombreux turricules; 1égérement
alcalin; limite nette et réguliere (épaisseur de 5 a 19 pouces)

11 a 27 pouces; limon argilo-sableux (5YR 4/4) brun rougeétre; brun rougeatre foncé
(5YR 3/4) a I’état humide; structure prismatique modérément grossiére se séparant en
structure polyédrique subangulaire faiblement a moyennement développée; tres dur,
friable; nombreux pores fins et moyens; pellicules minces et irréguli¢res d’argile sur les
faces des prismes; grains de sable pontés par I’argile, omniprésents; turricules fréquents;
légerement alcalin; limite ondulée graduée (8 a 25 pouces d’épaisseur)

27 a 38 pouces; limon argilo-sableux, rouge jaunatre (5YR 4/6) a 1’état humide; structure
polyédrique subangulaire faiblement 8 moyennement développée; dur, friable; grains de
sable pontés par 1’argile; pellicules et filets de carbonate de calcium fréquents sur les
faces des agrégats; intérieur des agrégats non calcaire; modérément alcalin; limite
graduée ondulée (8 a 30 pouces d’épaisseur)

38 a 56 pouces; limon argilo-sableux rose (5YR 7/3), brun rougeatre clair (SYR 6/3) a
I’état humide; structure polyédrique subangulaire faiblement & moyennement développée;
dur, friable; valeur estimative de 60 pour cent en équivalent de carbonate de calcium;

30 pour cent en volume de concrétions de carbonate de calcium de moins de 1 pouce de
diametre; calcaire, modérément alcalin; limite graduée ondulée (6 a 36 pouces
d’épaisseur)

56 a 85 pouces; limon argilo-sableux rouge jaunatre (5YR 5/6), rouge jaunatre (5YR 4/6)
a I’état humide; structure prismatique trés grossiere peu développée se séparant en une
structure polyédrique subangulaire faiblement a moyennement développée; peu dur,
friable; pellicules minces et irréguliéres d’argile et grains de sable pontés par 1’argile;
quelques cordons, surtout verticaux, de corps mous de carbonate de calcium concentrés le
long des faces des prismes; concrétions peu nombreuses de carbonate de calcium de
moins de 1 pouce de diametre; calcaire, modérément alcalin; limite graduée ondulée (8 a
50 pouces de diamétre)
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Btk4 85 a 99 pouces; limon argilo-sableux brun rougeatre clair (SYR 5/4), rouge jaunatre
(5YR 4/5) a I’état humide; structure prismatique trés grossiere peu développée se
séparant en une structure polyédrique subangulaire faiblement a moyennement
développée; dur, friable; pellicules minces et irréguliéres d’argile et grains de sable
pontés par I’argile; corps mous de carbonate de calcium peu nombreux, concentrés en
colonnes verticales le long des faces des prismes; calcaire, modérément alcalin.
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Annexe VI Propriétés physicochimiques du sol

Propriété Horizon Méthode
H, H, H, H, H,
Profondeur
Texture % de sable
% de silt
% d’argile
Classe de texture (USDA)

Masse volumique

Humidité du sol

0 bar
0,1 bar
/3 bar
1 bar

5 bars
10 bars
15 bars

pH

Carbone organique (%)

Capacité d’échange
cationique (méq./100 g)
Saturation en bases (%)

Minéralogie de 1’argile

Surface spécifique

Capacité d’échange anionique

Autre
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Annexe VII Feuille de données météorologiques historiques

Le présent tableau peut €tre utilisé pour décrire les facteurs météorologiques pertinents pouvant
influer sur la dissipation de la substance a 1’essai dans des milieux terrestres.

Paramétre

Description du site

Source d’information

Précipitations mensuelles moyennes
Janvier
Février
Mars
Avril
Mai
Juin
Juillet
Aot
Septembre
Octobre
Novembre
Décembre

Température de 1’air
minimale/maximale moyenne
Janvier
Février
Mars
Avril
Mai
Juin
Juillet
Aot
Septembre
Octobre
Novembre
Décembre

Période annuelle moyenne sans gel
Dates
Nombre de jours

Autre
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Annexe VIII Historique de I’utilisation et de la gestion du site pendant les
trois années précédentes

Utilisation

Année précédente Il y a deux ans

Ily a trois ans

Cultures ensemencées

Utilisation de pesticide et
d’engrais

Méthodes de culture
Travail du sol
Pratiques d’irrigation

Autre
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Annexe IX Criteres proposés pour la sélection des modules
Indicateurs pour I’étude au champ

Avant de décider quels modules incorporer a I’étude au champ, le commanditaire de 1’é¢tude doit
se poser les questions suivantes :

1. Quel est le potentiel de dissipation du compos¢ d’origine et des principaux
produits de transformation par une voie donnée (p. ex., volatilisation, lessivage,
ruissellement)?

2. Le potentiel est-il assez €élevé pour justifier des mesures dans les conditions du

champ représentatives de 1’utilisation réelle?

Dans beaucoup de cas, plusieurs critéres ou une approche de type poids de la preuve, basés sur
les propriétés physicochimiques de la substance a I’essai et les études en laboratoire,
représentent la meilleure fagon de répondre a ces questions. Aucune étude en laboratoire peut a
elle seule prévoir de fagon absolue la transformation, le transport ou la dissipation au champ.
Cependant, les données obtenues en laboratoire donnent des indices quantitatifs ou semi-
quantitatifs sur la persistance et la mobilité inhérentes aux conditions du champ.

Potentiel de volatilisation

Les propriétés physicochimiques importantes dont dépend la volatilisation sont la pression de
vapeur et la solubilité dans 1’eau. Le partage d’un composé chimique entre I’air et I’eau, qui est
décrit par la loi d’Henry, peut augmenter ou diminuer le potentiel de volatilisation. L’adsorption
par le sol est un processus important, qui réduit la volatilisation. Si cela est requis, la
volatilisation a partir du sol et de 1’eau peut étre étudiée spécialement dans les conditions du
laboratoire de fagon a obtenir des renseignements additionnels. La quantification des composés
organiques volatils piégés lors des études en laboratoire sur la biotransformation ou le
métabolisme dans le sol et les systémes aquatiques vise également la volatilisation du composé
d’origine et des produits de transformation.

Parmi les autres facteurs qui peuvent étre considérés, il y a la méthode d’application

(p. ex., foliaire, a la surface du sol ou encore par incorporation, injection ou application par
arrosage), la température, la teneur en humidité du sol, la teneur en carbone organique du sol, la
texture du sol, la porosité du sol, la persistance et le lessivage des résidus.

Pression de vapeur

La pression de vapeur mesurée d’un composé chimique est un guide pour déterminer sa volatilité
et la probabilité qu’il gagne I’atmosphére. Une classification de la volatilité, basée uniquement
sur la pression de vapeur est celle qui convient le mieux aux surfaces seches, non absorbantes.
De fagon générale, les pesticides avec des pressions de vapeur < 1 x 10° mm Hg

(1,33 x 10"* Pa= 1,33 x 10"' mPa) sont considérés comme relativement non volatils dans les
conditions du champ, alors que ceux dont la pression de vapeur est > 3,9 x 10° mm Hg

(5,20 x 10 Pa = 5,2 mPa) sont considérés comme étant de volatilité intermédiaire a élevée dans
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les mémes conditions (Kennedy et Talbert, 1977). Ainsi, une pression de vapeur
> 3,9 x 10-5 mm Hg ou 5,2 mPa a 25 °C souléve des craintes quant a la volatilisation potentielle
de la matiere active et a la dérive des vapeurs de celle-ci.

Loi d’Henry

La loi d’Henry concerne le partage d’un composé entre 1’eau et I’air, processus qui peut
augmenter ou diminuer la volatilisation globale du composé a partir de 1’eau ou d’une surface
humide. On peut calculer un taux de distribution entre le sol humide et I’eau a I’aide de
I’équation suivante (Burkhard et Guth, 1981; EPA, 1975) :

Ceau [ SxTx82,08x760

C.r P xPM x 108

ou: can concentration du composé dans 1’eau (pg/mL)

C,, =  concentration du composé dans I’air (ng/mL)
S = solubilit¢ du composé (pg/mL)
T = température absolue (°K =°C +273,15)

82,08 = constante des gaz parfaits, R, [(mL % atm)/(°K x mole)]

760 = mm/atm
P = pression de vapeur (torr) du composé

PM = poids moléculaire du composé en grammes

Une classification de la volatilité a partir de 1’eau, basée sur le rapport C,, /C,, est présentée dans
le tableau suivant (EPA, 1975) :

C.../C. Catégorie de volatilité

L cau _—air

<10* | perte rapide a partir d’une surface
d’eau

10°~10° | volatil a partir d’une surface d’eau

10° —10° | 1égérement volatil a partir d’une
surface d’eau

>10° | non volatil
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Effet de I’adsorption par le sol

Etant donné que I’adsorption par le sol peut réduire de fagon significative la volatilisation, on
suppose que la volatilisation a partir d’un sol humide est la volatilisation a partir de 1’eau,
modifiée par I’adsorption. Le taux de distribution entre le sol humide et I’air peut étre calculé a
I’aide de I’équation suivante (Burkhard et Guth, 1981; EPA, 1975) :

c:eau+sol _ Ceau (1_ +K )
d

C.. C r

air air

ou: Ceau + sol =

concentration du composé dans un sol humide (p/p en
prenant le poids sec)

Cow = concentration du composé dans 1’eau (p/v)
Co = concentration du composé¢ dans 1’air (p/v)
r = (poids du sol)/(poids de 1’eau)
Ky = coefficient d’adsorption linéaire

Bien que ni ’EPA (1975) ni Burkhard et Guth (1981) n’aient présenté de classification générale
pour la volatilité a partir des sols humides, plusieurs composés, qui ne sont pas des fumigants,
ont été catégorisés comme ¢tant volatils, 1égérement volatils et non volatils a partir du sol
humide, d’apres leur taux de distribution sol humide/air et en supposant qu’un sol normal
contient 2 % de carbone organique et présente une valeur de 6 pour r (rapport poids du sol/poids
de I’eau).

Evaluation de la tendance de composés a se volatiliser 4 partir de ’eau et d’un sol humide
(Burkhard et Guth, 1981; EPA, 1975)

Composé Pression de vapeur Solubilité Co/Cair K,;* Coan+ 5o/ Cair
dans I’eau

(mm/hg) (mPa) (pg/mL)
Fumigants
cis-1,3-D 2,5x10 2700 1,77 x 10 0,51 1,2 x 10
trans-1,3-D 1,85 x 10 2800 2,49 x 10 0,56 1,81 x 10
EDB 7,7 x 10" 3370 4,33 x 10 0,65 3,54 x 10
DBCP 5,8 x 10" 1230 1,67 x 10° 2,58 4,59 x 10
Volatil a partir du sol humide
chloronebe 3,0 x 107 8 2,35 x 107 23,2 5,49 x 10°
EPTC 1,97 x 107 [ 2,62 x 10° 370 1,84 x 10° 5,66 1,07 x 10*
dichlobénil 5,5x 10" 7,32 % 10 18 3,48 x 10° 3,28 1,2 x 10*
Légerement volatil a partir du sol humide
disulfoton 1,8 x 10 15 5,55 % 10° 42,6 2,37 x 10°
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Composé Pression de vapeur Solubilité Coad/Cair K;* Ceonst st/ Cair
dans I’eau
(mm/hg) (mPa) (pg/mL)
diazinon — 9,71 40 3,29 x 10* 10 3,34 x 10°
gamma-HCH 3,2 x 107 4,26 10 1,96 x 10* 26,8 5,29 x 10°
isazophos — 4,26 150 2,73 x 10° 2,06 6,08 x10°
DDT 1,9 x 107 2,53 x 102 0,0012 3,26 x 10° 4 860 1,58 x 10°

Non volatil a partir du sol humide

parathion 3,8 x 107 5,05 20 3,3x10* 209 6,9 x 10°
métolachlore — 1,73 530 2,63 x 10° 2,73 7,62 x 10°
chlorprophame 1,0 x 107 88 8,0 x 10° 11,8 1,0 x 10’
atrazine 8,9 x 107 33 3,2 x10° 3,44 1,2 x 107
méthidathion — 1,33 x 10 240 1,45 x 107 3,71 5,62 x 107
monuron 5,0 x 107 6,65 x 102 230 42 %107 1,66 7,67 x 107
métalaxyl — 2,93 x 10! 7100 2,11 x 10® 0,75 1,93 x 10°

coefficient d’adsorption au sol, corrigé pour un sol normal contenant 2 % de carbone organique
sol sur eau du sol (p/p) = 6; eau du sol sur air du sol (v/v) =1

Compte tenu des valeurs calculées pour C /C,; au tableau précédent, la catégorisation
suivante semble raisonnable pour la volatilisation a partir d’un sol humide a 2 % de carbone
organique et un rapport sol sur eau (p/p) de 6.

eau + sol

Classification de la volatilité a partir d’un sol humide, basée sur le rapport C /C

eau + sol’ “air *

‘ Coo+ea/Cyie  Volatilité a partir d’un sol humide *

<1x10* perte rapide a partir d’un sol humide
1 x10°~1,5x10*  volatil a partir d’un sol humide
1,5x10*~1x10°  volatilité intermédiaire a partir d’un sol humide
1 x10°-2x10°  légeérement volatil & partir d’un sol humide

>2x10°  non volatil a partir d’un sol humide

sol a 2% de carbone organique; sol sur eau du sol (p/p) = 6; eau du sol sur air du sol (v/v) =1

D’apres les données et la catégorisation ci-dessus, la volatilisation des composés chimiques a
partir du sol dans les conditions du laboratoire devrait étre examinée dans le cas des composés
dont la volatilité (C,,. .,/C.;) est <10°. De plus, des valeurs < 10° indiquent qu’il faut effectuer
des études sur la volatilité dans les conditions du champ.
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Potentiel de lessivage

Le déplacement d’un composé chimique a travers le sol est fonction de plusieurs facteurs,
notamment des précipitations et de 1’irrigation ainsi que des propriétés du composé et du sol. De
facon générale, le lessivage est plus rapide et plus étendu dans des sols a texture grossicre et
dans ceux qui ont une faible teneur en maticre organique et en argile. L’évaluation du potentiel
de lessivage a des sites se trouvant dans des régions ou I’utilisation est spécifique devrait
¢galement comporter une estimation de la possibilité¢ d’écoulement préférentiel a travers des
vides de taille relativement grande, comme les fissures, les tunnels creusés par les racines et les
karsts.

Guth et Hérmann (1987) ont ¢laboré une classification de la mobilité, basée sur le lessivage sur
colonne de sol. Le monuron a été proposé¢ comme composé de référence.

Le tableau ci-dessous (adapté de Guth et Hormann, 1987) présente des facteurs de mobilité
relative' (FMR) provenant d’études de lessivage sur colonne de sol avec les catégories de
mobilité correspondantes pour divers pesticides :

Plage de FMR Composé (FMR) Catégorie de mobilité
<0,15 fluorodiféne (< 0,15), parathion (< 0,15) I non mobile
0,15-0,8 profénophos (0,18), propiconazole (0,23), I Iégérement mobile

diazinon (0,28), diuron (0,38), terbuthylazine
(0,52), méthidathion (0,56), prométryne (0,59),
alachlore (0,66), métolachlore (0,68)

0,8-1,3 monuron (1,00), atrazine (1,03), simazine (1,04), [ Il modérément mobile
fluométuron (1,18)

1,3-2,5 prométron (1,67), cyanazine (1,85), bromacil IV assez mobile
(1,91), karbutilate (1,998)

2,5-5,0 dioxacarbe (4,33) V  mobile

>5,0 monocrotophos (> 5,0), dicrotophos (> 5,0) VI trés mobile

' Le facteur de mobilité relative est calculé comme suit :

_ distance de lessivage du composé testé (cm)
distance de lessivage du composé de référence (cm)

L’adsorption d’un composé chimique au sol, exprimée par les coefficients d’adsorption K, et
K.,, est un déterminant majeur du potentiel de lessivage. La classification du potentiel de
mobilité suivante, de McCall et al. (1981), est basée sur le coefficient d’adsorption de carbone
organique du sol, K ., et convient mieux aux composé€s chimiques non ioniques.

Cco%
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Le tableau suivant décrit la classification du potentiel de mobilité de composés chimiques dans le

sol d’aprés les temps de rétention CPLHP (McCall et al., 1981).

K.,  Mobilité
0-50  tres élevée
50-150  ¢levée
150 -500  moyenne
500-2000  faible
2000—-5000  légere
>5000 non mobile

Le potentiel de lessivage est donné par une classification de la mobilité de moyenne a trés

élevée.

La dissociation des composés ioniques résultant du pH du sol ambiant influe sur I’adsorption et,
par conséquent, sur la mobilité dans le sol. Le potentiel de lessivage des espéces anioniques qui
sont chargées négativement au pH du sol ambiant est probablement trés élevé. Les effets du pH
du sol sur I’adsorption des acides et des bases sont résumés par Tinsley (1979).

Effet du pH sur I’adsorption des acides et des bases par les sols (Tinsley, 1979)

Espéce moléculaire/ionique

Molécule polaire

Molécule non polaire

Molécule neutre

Molécule neutre

Molécule neutre

Molécule neutre

Composé pH faible pH élevé Effet du pH

Acide fort Anion Anion Faible

Acide faible Molécule neutre Anion Effet important : moins
d’adsorption a
pH>pK,

Base forte Cation Cation Diminution a trés faible pH

Base faible Cation Molécule neutre Adsorption croissante a pH = pK,,

décroissante a pH < pK,

Faible

Peu d’effet
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D’autres facteurs, comme la persistance du composé, influent sur son potentiel de lessivage.
Cohen et al. (1984) ont résumé les diverses caractéristiques physicochimiques, de transformation
et de mobilité d’un composé chimique qui peut étre lessivé dans un sol présentant des conditions
normales.

. Solubilité dans 1’eau > 30 ppm

. K, <5 et habituellement < 1 ou 2

. K., <300 a500

. Constante de la loi d’Henry < 107 atm-m*/mole

. Chargé négativement (soit complétement, soit partiellement) a pH ambiant
. Demi-vie d’hydrolyse > 25 semaines

. Demi-vie de photolyse > 1 semaine

. Demi-vie dans le sol > 2 a 3 semaines

A noter qu’aux fins de 1’évaluation du potentiel de lessivage, tous ces critéres doivent étre
considérés comme un tout, et non individuellement.

Gustafson (1989) a établi I’indice de potentiel de lessivage suivant, bas¢ sur la persistance dans
le sol et I’adsorption :

GUS = Iog10(t1,230[) x (4 -log,o(K,)

ou : t,.q =  tempspour 50 % de diminution dans le sol dans
les conditions du champ
K., =  coefficient d’adsorption du carbone organique du sol

Cet indice convient le mieux pour les composés non ioniques. Il est préférable d’utiliser les
valeurs de métabolisme ou biotransformation obtenues en laboratoire pour t,, ., vu que les
valeurs au champ incluent la diminution par lessivage (qui fait I’objet de I’évaluation). Dans tous
les cas, d’aprées la cote GUS calculée, le potentiel de lessivage des composés peut étre catégorisé
comme suit :

Systéme de classification basé sur les cotes GUS calculées (Gustafson, 1989)

GUS  Potentiel de lessivage

>2.8 lessivable

>1,8et<2,8 a la limite d’étre
lessivable

<1,8 non lessivable

Le potentiel de lessivage des composés dont les cotes GUS sont > 1,8 devraient faire I’objet de
recherches additionnelles.
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