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Innledning

Overvakingsprogrammet for fremmedstoffer i oppdifetk er en del av et stgrre EU
initiert overvakingsprogram for animalske matvarBet er Mattilsynet som etter
opprettelsen i 2004, er ansvarlig for at dettektivet blir giennomfert i Norge. For
den delen av animalsk matproduksjon som skjer péinnsde (akvakultur) har
Nasjonalt institutt for ernaerings- og sjgmatforsicni(NIFES), fatt ansvar for det
analytiske arbeidet. NIFES har ogsa ansvaret famsenfatning av rapporten for den
marine delen av programmet. Veteringerinstituttetr hidsvarende ansvar pa
landbrukssiden. Aktiviteten som er beskrevet i @emapporten er gjennomfgrt i
henhold til kravene gitt i direktiv 96/23/EF "Oneasures to monitor certain
substances and residues thereof in live animalsaamdal products”. Dette direktivet
ble vedtatt i 1996.

Direktiv 96/23/EF deler ulike fremmedstoffer i gpeA og gruppe B med
undergrupper, og denne rapporten henviser til djssppene. Faglgende grupper har
veert analysert i 2007:

Gruppe A ulovlige legemidler:
Al: stilbener
A3: steroider
A6: stoffer oppfart pa vedlegg IV til forordning @) nr. 2377/90

Gruppe B veterineere legemidler og forurensendéestof
B1: antibakterielle midler
B2a: anthelmintika
B2c: karbamater og pyretroider
B2f: andre farmakologisk aktive substanser
B3a: organoklorforbindelser
B3b: organofosfatforbindelser
B3c: metallanalyser
B3d: mykotoksiner
B3e: fargestoffer
B3f: andre forbindelser

Gruppe A-prgver skal brukes til analyse av virkfstom er ulovlig & bruke til dyr i
matproduksjon, og ble av den grunn tatt ut sontpfilever fra fisk fanget og slaktet pa
selve oppdrettsanlegget. Prgver kan tas som sgkiep i alle fiskenes vekstfaser.
Provene skal veere representative for fisken sarpredduksjon.

Gruppe B-prgvene analyseres for stoffer der gremsler er etablert eller
tilbakeholdelsestid etter medisinering er fastsgttor stoffer som av andre grunner er
ansket overvaket. Gruppe B-pragvene taes ut sikpsiver av slaktet fisk pa slakteri
eller pakkeanleggene. Disse prgvene skal veeresemetive for kommersielt omsatt
fisk.



Denne arsrapporten sammenfatter analyseresultiiteenadersgkelser av muskel eller
lever fra oppdrettsfisk i 2007. Det finnes ogségst program som tester
fremmedstoffer i foret.

| 2007 har NIFES benyttet underleverandgrer fomremealysemetoder.
Underleverandgrer for 2007 var Hormonlaboratorezt sker Universitetssykehus,
Veteringerinstituttet, og Norsk matanalyse/ Euroffisavetaking og prgvetakingsplan
var Mattilsynets ansvar.

Teknisk ansvarlige for ulike sider ved programmetd WIFES har veert Annette
Bjordal, Eva Torgilstveit og Elin Kronstad. Eva ®dstveit var ansvarlig for
prgvemottak, fordeling og proveflyt. Elin Kronstadertok denne oppgaven mot
slutten av aret. Manfred Torsvik og Vidar Fauslartuar statt for prgvepreparering.
Lene K. Stgten, Merat Bezadzadeh og Lina Beyer N@g®ar ansvarlig for kjiemisk
analyse av medisinrester og HBCD. Karstein Heggdtadesse T. Negsash, Dagmar
Nordgard, John Nielsen, Lene H. Johannessen, Edal,BPablo Cortez, Kari Breisten
Seele og Kjersti Pisani har veert ansvarlig for popyparbeidelse og bestemmelse av
organiske miljggifter. Jorun Haugsnes, Siri Bargdimhja Lill Eidsvik, Berit Solli og
Laila Sedal har utfgrt bestemmelser av metallaealysVibecke Asphaug, Eva
Torgilstveit, Annette Bjordal, Annbjgrg Bakevoll dgqine Karin Syversen har veert
ansvarlig for lgpende resultatrapportering til Msyhet. Tone Galluzzi og Magne
Stusdal har veert ansvarlige for analyser av ant#eglle midler ved hjelp av
mikrobiologisk metodikk. Analyse av de syntetiskei@ksidantene BHT, BHA og
ethoxyquin er utfgrt av Kjersti Ask.

Bestemmelsene av hormonlignende stoffer (stilbegesteroider) har veert utfert ved
Hormonlaboratoriet ved Aker universitetssykehus/eterineerinstituttet i Oslo var
ansvarlig for bestemmelsene av mykotoksiner.

Antall prgver planlagt og analysert i 2007

Planleggingsgrunnlaget for programmets omfang eprewe per 100 tonn produsert
oppdrettsfisk. Som et nasjonalt tiltak har omfanigetandre arter enn laksefisk veert
planlagt til en prgve per 25 tonn. Praktiske vanskegveinnsamlingen har medfgrt at
disse malene ikke helt har blir nadd. Omfangebigpmmmet er likevel betydelig. En

tredjedel av prgvene tilhgrer gruppe A og to treédier av prgvene tilhgrer gruppe B.
Hele landet og minst 10% av anleggene er represenigdanen. Prgvetakingen

skjedde gjennom hele aret og for gruppe A stoffier den ikke forhandsvarslet.

Prgvene ble anonymisert ved prgvemottaket hos NIBESlen som utfgrte analysene
var dermed ikke i stand til 4 identifisere provetakller produsent. Rapporten gir en
sammenstilling av funn pa nasjonalt niva. De flepr@wvene ble sendt inn til

laboratoriet som frosne, ferdig oppskarne kotelettier fileter. Til noen analyser som
er seerlig sarbare for kontaminering eller oksidgrinie det sendt inn hele ferske fisk,
lagret pa is. Dette gjelder fgrst og fremst for yame som skal analyseres for
antioksidanter. For 2007 utgjer dette 75 fisk.



Fiskeprgver ble sendt inn i pakker med fem fiskdaanme merd eller samme parti.
Ved ankomst til laboratoriet ble praver til kjemisknalyse slatt sammen og
homogenisert til en samleprgve. Bruken av samlegrgikrer at et stort antall fisk kan
innga i overvakingen (datagrunnlaget), uten atlettanalyser behgver a veere like
stort. Leverpraver ble ogsa sendt inn i pakkergma fisk. Fem ulike vevsbiter fra hver
prove avsettes pa tre ulike vekstskaler. | motsgtril filetpravene ble altsa
leverpraver fra hver enkelt fisk testet individuelt

Tabell 3a (side 27) gir en oversikt over antalk fsm danner datagrunnlaget for hver
enkelt parameter. Summen av antall fisk i datagagene er 5543, innsendt som 1467
praver, inklusive 75 prgver av enkeltfisk. Antatlalytiske malinger er 13430.

Som en hovedregel ble hver prgve analysert barerf@arameter eller gruppe av
parametre, sd som PAH eller tungmetaller. Noenyaeraietoder inkluderer flere
parametre. Dioksin og dioksinliknende PCB malestighgi samme metode. Dette
gjelder ogsa for PCB-7 og DDT, og alle tungmetallemles i en felles metode.
Praktiske hensyn gjar ogsa at noen prgver blingiaranalysert ved mer enn en
analysemetode. Der samme metode rapporterer #eeenetre er dette synliggjort i
tabell 3.

All prgvetaking, innsendelse og utvelgelse av fisklen enkelte analysemetode falger
en detaljert plan, satt opp av Mattilsynet. Plaskal sikre statistisk uavhengighet og
representativitet i alle ledd. Siden samme prgveikaga i datagrunnlaget for mer enn
en forbindelsesklasse blir totalsummen av antafiver lavere enn summene av
provene i de inngdende forbindelsesklassene. Fékingen av resultatenes
representativitet er det imidlertid antallet prgvedatagrunnlaget til den enkelte
forbindelsesklasse som har betydning, ikke totateem

Terminologi og enheter

Overvakingsprogrammet 2007 er utfart pa "kotel&ttaitsa med kjgtt fra begge sider
av fisken. Er prgven stor nok brukes bare kjgtie@tden ene siden, mens den andre
fryses som reserve om noe skulle ga galt i analigsédet. Et slikt ubearbeidet
fiskestykke er mer lagringsdyktig enn om alt blpayeidet og noe satt til side som
reserve. | teksten refereres vevstypen som "figiér som "muskel”, til forskjell fra
leverpraver. Til og med 2004 ble det sendt inn kénse filetstykker. Dette krevde
mer arbeid i felt. Endringen forventes & ikke h&madnnvirkning pa resultatene, og
tallene kan derfor sammenlignes som fremskaffetgmdme mate.

"Parameter”: | denne rapporten brukes ordet pammetm et kjemisk mal som
beskriver en prgve. Altsd kan konsentrasjonen gv(Bb) og konsentrasjonen av
malakittgrant (MG) veere to ulike parametre til bdgidse av samme prove.

For "bestemmelsesgrense” eller "kvantifiseringsgegnbrukes den internasjonale
forkortelsen LOQ, "Limit of quantification ”. Detttl forskjell fra "pavisningsgrense”,
LOD, "Limit of detection”. LOQ er normalt hgyere ®h.OD med en faktor pa 3.0 til
3,3. For forbudte forbindelser er LOD mest relewsiden enhver sikker pavisning (det



vil si med over 95% sannsynlighet) ville veere \gkinformasjon. For miljggifter er
tilstedeveerelsen oftest pavist tidligere. Spgrsméteikke lenger om forbindelsen
finnes i prgven, men om den malte konsentrasjonen @litelig tall. Da brukes LOQ
som er nedre grense for sikker maling. Nivaer saomsé lave at de ikke kan
kvantifiseres med akseptabel sikkerhet blir rapgorsom "mindre enn LOQ”, for
eksempel slik: <2,0 pg/kg.

Med "kongener” vises det til de ulike forbindelsein@enfor klassene PCB, PBDE,
dioksiner, furaner og toksafener. Betegnelsen koegeiser at det innad i hver klasse
er neert slektskap i molekylstruktur mellom forbils#me. Kongenerne har ikke egne
navn, men ID-numre for identifikasjon, for eksempBCB-147 og TOX-62.
Forskjellene mellom kongenerne i samme klasse diggantall og posisjon av
kloratomene (eller bromatomene) i molekylet. Stuodn til ulike kongenere er ellers
like.

"Upper bound” (UB), eller "upper bound LOQ"er etisipp for beregning av summer
og middelverdier. | slike beregninger vil verdssemm er lavere enn LOQ i beregningen
erstattes med den relevante LOQ verdien. Denne nmatesummere pa sikrer at
metodiske begrensninger ikke gir kunstig lave tslik som ville blitt resultatet om
tallet null var brukt. UB beregning er i samsvardieav fra EU til dioksindata. For
ugnskede forbindelser gir UB beregning en "veral ¥erdi. Denne maten a beregne
pa er derfor et godt valg for risikovurdering kmyttil ugnskede forbindelser i mat.
Denne rapporten benytter UB beregninger for maggertdata. Dette er synliggjort i
tabelloverskriftene.



Analysemetoder

Det benyttes anerkjente analysemetoder med modemeavansert utrustning.
Metodene er akkrediterte om ikke annet er spesifisgkulle ikke-akkrediterte
metoder veere brukt er ogsa de kvalitetssikrededtitefige.

Kvalitetssikring: For alle metodene er det rutine em kontrollprave med kjent

sammensetning kjgres som del av hver analysesaienélt det antall prever som

opparbeides en analysedag). Unntaket er dioksimteatosom har sveert god

kvalitetssikring inkludert i prosedyren. Her ana&ess derfor kontrollprgven noe

sjeldnere. Maleresultatet for kontrollpraven skgdé innenfor definerte grenseverdier
for resultatene til de andre prgvene i serien ddidkjente. For mange av metodene
kigres ogsa "blankanalyse” rutinemessig. Dettendiilgiv prave uten prgvemateriale.

Eventuelle positive verdier for denne prgven vitl@kke forurensinger i reagenser
eller utrustning som vil kunne pavirke resultateddle metodene verifiseres ved

jevnlig & delta i sammenlignende laboratoriepra{®tP), og ved a analysere
sertifisert referansemateriale av relevant prgvernaé (SRM). Resultatene for disse
verifiseringene skal ligge innenfor definerte gendegr metoden godkjennes for
fortsatt bruk.

For filetpravene er det samleprgver bestaenderavifk som analyseres, med unntak
av 75 enkeltfisk. Samleprgven tillages ved at nagalke store stykker (vekt) av
samme vevstype av hver fisk blandes og homogemigiren jevn farse. Analyse pa
en godt homogenisert samleprgve gir derfor samsidted som middeltallet som ville
fremkommet om hver fisk var analysert individuddtuk av samleprgver sikrer et
stgrre datagrunnlag enn antallet analyser skudlie fiabellene lister bade antall fisk
som inngar og antall analyser. Det er antallet fiskn forteller om undersgkelsens
representativitet. Hver samleprgve kommer fra saranlegg og samme merd. Den
gir et tall som er representativ for merden. Ulemped bruk av samleprgver er at vi
mister muligheten for & tallfeste variasjonen mmallenkeltfisk.

| den mikrobiologiske antibiotika analysen undeessleverpravene hver for seg, altsa
ikke som samleprgver. Analysemetoden er kvalitagvanalyseresultatet er derfor
"pavist” eller "ikke pavist”. En negativ test ("ilkk pavist”) for fem enkeltfisk gir et
sikrere resultat enn en negativ test pa en samiemiden individvariasjonen ville blitt
utjevnet i en homogenisering, mens et enkeltindsoadh ligger over LOD vil kunne
fanges opp i individuell analyse.

Gruppe A-forbindelsene

Gruppe A-prgver ble analysert for hormonlignendsfst i gruppene stilbener (Al)
og steroider (A3) og for ulovlige legemidler (A6).
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Gruppe Al og A3

A1l stoffene som bestar av dietylstilbestrol, di¢redg heksoestrol ble analysert ved
Hormonlaboratoriet, Aker Universitetssykehus. A8ffeine nortestosteron og/3-
trenbolone ble analysert samme sted. AnalysemetdmEstar av en enzymatisk
hydrolyse av prgvene, fulgt av ekstraksjon og awvigt Hydrolyserte stoffer renses
videre med veeske/veeske ekstraksjon og fast faseaksi®ner fgr derivatisering og
endepunktsmaling med GC/MS. Eventuelle positivenfigkal bekreftes. Pragvene
renses da i tillegg pa HPLC fer derivatisering ggrikg pa GC/MS. Denne analysen
falger hovedprinsippene for Hormonlaboratorietsraklkerte metode for pavisning av
steroider og stilbener i muskelvev fra ulike dytear

A6 forbindelser og anneks iv

Kloramfenikol, metronidazol og nitrofuranene furdon, furaltadon, nitrofurantoin
og nitrofurazon, ble analysert ved NIFES.

Kloramfenikol (NIFES metode 143)

Kloramfenikol er et antibiotikum som farste gang dolert fra bakterier i slekten
StreptomycesStoffet produseres na syntetisk og er virksomt ehdredt spekter av
mikroorganismer. Kloramfenikol har veert i bruk edisin og veterinaervirksomhet
siden 1949, men er pa grunn av alvorlige doseuaiberbivirkninger (aplastisk
anemi) ikke lenger lovlig i bruk til behandling naateproduserende dyr.

Den homogeniserte prgven ekstraheres med etylaocgtaikstraktet dampes inn til
tarrhet. Det tilsettes saltvann. Fettet og fetligeekomponenter skilles fra analytten
ved & vaske lgsningen med heksan. Etylacetat téitsetog i det resulterende
tofasesystemet skilles analytten fra vannlgseligenponenter. Etylacetatlgsningen
dampes inn og praven lgses til slutt i mobilfaseaven analyseres pa LC/MS ved
hjelp av elektrospray ionisering (API-ES) med nedgdadete ionefragmenter (SIM).

OH OH
Cl
0] HN
O (0]

Strukturen til kloramfenikol

Nitrofuraner (NIFES metode 144)

Dette er en gruppe syntetiske antibakterielle fuiblser avledet av furan.
Forbindelsene har tidligere veert mye brukt i vei@imedisin.

NIFES bestemmer de fire nitrofuranene furaltadamaZolidon, nitrofurantoin og
nitrofurazon. Forbindelsene metaboliseres raskt deg er derfor normalt bare
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metabolittene som finnes i malbare mengder. Dissefte identifisert med kodene
AMOZ, AOZ, AHD og SEM. Eventuelle moderforbindelsét ogsa bli malt om de
skulle veere tilstede.

Strukturen til nitrofurantoin

Den homogeniserte prgven ekstraheres med acétoRéttet fijernes fra ekstraktet
med heksan. Acetonitrillgsningen inndampes til Hetr og lgses i mobilfase.
Forbindelsene bestemmes pa omvendt fase HPLC migch@dolonne. Deteksjon
skjer ved LC/MS/MS.

Metronidazol og metabolitt (NIFES metode 351)
Metronidazol er en syntetisk antibakteriell ford@fse som brukes mot infeksjoner
med anaerobe bakterier og mot enkelte parasitter.

OH
Strukturen til metronidazol

Den homogeniserte prgven tilsettes internstanddirdetronidazol-D3), etylacetat og
vandig KHPO; fgr homogenisering. Praven sentrifugeres sa dgatatfasen samles
opp og dampes inn. Den inndampede resten lgseshs@tan og renses deretter
kromatografisk pa en ASPEC™ XL4 (Gilson, Middletovi, USA). Det rensede
ekstraktet dampes pa ny inn og lgses i renset \Rmven analyseres pa LC/MS ved
hjelp av elektrospray ionisering (API-ES) med negdadete ionefragmenter (SIM).
Det benyttes ekstern standard metode med trepkakisering.

Malakittgrgnt og metabolitt (NIFES metode 264)
Metodebeskrivelsen star under gruppe B
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Gruppe B forbindelsene

NIFES stod for analysene av de fleste stoffeneuppge B. Underleverandgrer ble
benyttet for falgende stoffklasser:

B1: Mikrobiologisk analyse for antibakterielle rfedi lever: Noen av prgvene ble
analysert ved Norsk matanalyse/Eurofins i Alesund.

B3d: Mykotoksiner: Veterineerinstituttet i Oslo.

B3f: PAH: Norsk matanalyse/Eurofins

B1, Antibakterielle forbindelser (Antibiotika)

NIFES og Norsk matanalyse benytter samme metod&hold av antibakterielle
midler ble undersgkt med en 3-skals mikrobiologisktode(NIFES metoder 106, 107
og 108).Hver vekstskal inneholder agar tilsatt en baktgpe som er spesielt falsom
for stoffene en skal undersgke for. Pa hver sk&etiws leverpraver fra fem
forskjellige fisk, far skalene settes til innkubvgyi Dersom prgvene inneholder rester
av antibakterielle midler, vil veksten av bakteribfi hemmet i en sone rundt
provematerialet. En gjennomsiktig ring uten baktezkst omkring et leverstykke
indikerer en positiv prgave. Sammenlignet med kjénmeetodikk, er denne metoden
ikke seerlig falsom. Dette oppveies delvis ved aelebrukes som prgvemateriale.
Leveren har en sentral funksjon ved opptak og liesse av legemidler, og har derfor
erfaringsmessig betydelig hgyere konsentrasjonelegemiddel sammenlignet med
muskel. Videre er metoden i stand til & pavise ete nbredere spekter av
bakteriehemmende stoffer enn kjemisk metodikk. Metoer kvalitativ: pavisning
eller ikke-pavisning. Det er derfor ingen LOQ kmeyttil metoden, men LOD. Ved
eventuelle positive funn vil metoden bli supplegdHPLC basert kjemisk analyse av
filetprgve. HPLC metoden er kvantitativ.

Oksolinsyre og flumequine(NIFES metode 356)

Oksolinsyre og flumekin er begge stoffer i klaskamloner. Kinolonene er syntetiske
komponenter med et bredt antibakterielt aktivijeesser.

Provene ekstraheres i basisk miljg med acetoongrgaltes deretter ut i vannfase med
natriumklorid. Etter surgjgring av vannfasen ekstras analytten over i kloroform og
analyseres ved LC/MS ved hjelp av elektrospraysemng (API-ES). Kvantifisering
skjer ved bruk av internstandard.

O O
@)
N @)

)

Strukturen til oksolinsyre
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Oksytetrasyklin (OTC) (NIFES metode 297)

Tetrasykliner er en gruppe av antibiotika som fbtstisolert fra jordbakterier i
slektenStreptomyce®e har et bredt aktivitetsspekter mot mange graositive og
gram - negative bakterier.

Strukturen til oksytetrasyklin

Prgven ekstraheres med 0,1 M natrium suksinatlgswead pH 4. Fettet fijernes fra
ekstraktet i et veeske/vaeske fordelingstrinn medamepVidere renses prgven med
OASIS HLB SPE kolonne. OTC og internstandarden reiemed metanol. Det
benyttes LC/MS med elektrospray ionisering (API-E8)ed positivt ladete

ionefragmenter (SIM). Kvantifisering skjer vedantstandard.

Florfenikol (NIFES metode 290)

Florfenikol er ett stoff i klassen amfenikoler. Florfenikol ekstraheres med etylacetat.
Fettet fjernes fra ekstraktet i et vaeske/vaeske fordelingstrinn mellom saltvann og heptan.
Florfenikol skilles videre fra vannleselige komponenter med et vaeske/vaeske fordelingstrinn
mellom saltvann og etylacetat. Det benyttes LC/MS med elektrospray ionisering (API-ES)
med negative SIM ioner. Kvantifisering skjer ved internstandard.

MSC’ES F
O
\‘@\/[ )J\[/Cl
-~ N

. H
OH Cl

Strukturen til florfenikol

B2a, Anthelmintika

Diflubenzuron og teflulubenzuron (NIFES metoder @§8.39)

Diflubenzuron og teflulubenzuron er kitinsynteseimtorer og kan derfor brukes i
behandling mot lakselus hos marin fisk. Prgveetiés intern standard og ekstraheres
med aceton. Ekstraktet vaskes med heptan, foradepes inn. Det Igses i heptan for
rensing pa silikakolonne med dietyleter/heptan ffiade. Etter inndamping lgses
prgven i acetonitril/vann og analyseres i reveesfd®LC. Det benyttes LC/MS med
elektrospray ionisering (API-ES) med negativt l|adeibnefragmenter (SIM)..
Kvantifisering skjer ved internstandard.
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Ivermektin og emamektin (NIFES metoder 130 og 131)

Ivermektin og emamektin er begge i klassen avenmekbg har veert brukt mot
parasitter hos fisk.

Proven tilsettes intern standard og ekstraheresametnitril. Ekstraktet tilsettes vann
og vaskes med heptan. Den polare fasen rensesly@grdSPE kolonne og elueres
med acetonitril/vann. Det benyttes revers fase LE/Med elektrospray ionisering
(API-ES) med negativt ladete ionefragmenter (SINKvantifisering skjer ved
internstandard.

~o
0
Bia

To strukturvarianter av ivermektin

Cypermetrin (NIFES metode 133)
Cypermetrin er et syntetisk pyretroid som brukkbadebehandling mot lakselus.

cl K
cl &\\\““ ”-‘r,g/o \(&@
N

Strukturen til cypermetrin

Homogenisert prgve ekstraheres med aceton. Varigiedemponenter fijernes ved
vaeske/vaeske separasjon mellom aceton/saltvann ldghsitsan. Fettet fjernes fra
sykloheksanfasen ved rensing pa en Gel Permatioan@iography (GPC) kolonne.
Siste finrensing skjer pa fluresil SPE kolonne.vierpanalyseres og kvantifiseres pa
GC/MS med "electron impact” ionisering og SIM malinav positivt ladde
fragmention. Kvantifiseringen skjer ved internstard.

Deltametrin (NIFES metode 152)

Deltametrin er ett syntetisk pyretroid som brukebadebehandling mot lakselus.
Homogenisert prgve ekstraheres med aceton. Varig@demponenter fiernes fra
ekstraktet ved veeske/veeske separasjon mellom #atvann og sykloheksan.
Sykloheksanfasen inneholder fettfraksjonen inklesdeltametrin. Fettet fijernes fra
denne ved rensing pa en GPC kolonne. Siste fintgrakjer pa fluresil SPE kolonne.
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Prgven analyseres og kvantifiseres ved GC/MS méttien impact” ionisering og
SIM maling av positivt ladde ionefragmenter. Kuaseringen skjer ved
internstandard.

Fenbendazol (NIFES metode 141)
Fenbendazol er en benzimidazolforbindelse som Isrokat innvollsorm hos fisk.

o/
eWesta

Strukturen til fenbendazol

Homogenisert prgve ekstraheres med metanol/vannstrdkitet vaskes med
petroleumseter. Det polare ekstraktet tilsettesuratihydrogenfosfat og en blanding
av dietyleter/ etylacetat fgr risting og sentriftigg. @vre sjikt samles opp og dampes
inn. Praven lgses deretter i mobilfase far anghseeversfase HPLC. Deteksjon skjer
I MS ved positivt ion APCI modus. Kvantifiseringjekved ekstern standard metode.

Praziquantel (NIFES metode 140)

Praziquantel brukes til behandling mot innvollsohos fisk. Homogenisert prave

ekstraheres med aceton/vann. Etter sentrifugenngkatraktet ekstraheres analytten
over i en blanding av dietyleter og heksan. Ettdamping lgses prgven i mobilfase
og analyseres pa omvendt fase HPLC med UV detelddr205 nm bglgelengde.

Kvantifisering skjer ved ekstern standard metode.

e
N
o
Strukturen til praziquantel

B3a, Organoklorforbindelser

PCB-7, HCH og DDT med metabolitter.

Polyklorerte bifenyler, PCB, ble tidligere produser stor skala for en rekke
industrielle anvendelser. DDT var den aktive inggaden i ulike insektmiddel og ble
tidligere brukt i alle verdensdeler. PCB og DDTnaérikke lengre tillatt brukt i var del
av verden. Begge utgjer hele grupper av forbindedsen inneholder neert beslektede
forbindelser. PCB har hele 209 kongenere. The natesnal Council for the
Exploration of the Sea (ICES) har valgt ut sju P@Bgenere til overvaking av marine
miljg. Denne listen er kjent som PCB-7, PC8ller som ICES-7 og bestar av falgende
kongenere: PCB-28, -52, -101, -118, -138, -1531&f- Noen andre PCB kongenere
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blir bestemt som del av dioksinmetoden. NIFES etfdireregningen av PCB-7 etter
"upper bound” beregningsprinsippet. For DDT maldes og para variantene av DDT,
DDD og DDE, til sammen 6 forbindelser. Heksakldtehexane, HCH, er et
organoklorinsekticid. Det er mest kjent under hdsmvnet lindane. For HCH males
badea, B ogy-HCH. HCH molekylene er sarbare ved elektron impagtius i GC/MS
analyse. Dette gir seg utslag i en hgyere LOQ éomé forbindelsen. NIFES arbeider
med en forbedret pesticidmetode. GC/MS vil i dee myetoden utfgres med negativ
kjemisk ionisering.

Cl

3 2 2' 3 Cl Cl
H “' O O
(@ y—/ —, " o
Strukturen til PCB. Strukturen til DDT.

Prosedyre(NIFES metode 137)Prgven veies, og en blanding av egnete PCB
kongenere blandes inn som internstandarder fareprénysetarkes. Porgsitetsmiddel
(hydromatrix) blandes i far ekstraksjon med heksader hevet trykk og temperatur i
en Accelerated Solvent Extractor (ABE300™, Dionex, Sunnyvale, CA, USA).
Fettet fjernes oksidativt ved at svovelsur silikdagt inn i ekstraksjonskolonnen som
et lag under prgven. Lgsemiddelet dampes av i erboVap® Concentration
Workstation (Zymark, USA) og erstattes med isookimven konsentreres og er klar
for den endelige analysen pa GC/MS med elektrora@ghjpnisering. Kvantifisering
skjer ved intern standard metode.

Dioksiner, furaner (PCDD og PCDF), non-orto PCB wgno-orto PCB.

Dioksinene har aldri veert produsert industrielt. Udgjer en hel klasse av forbindelser
som oppstar som ugnskede biprodukter i ulike kjeenjgosesser, og som dannes ved
for eksempel sgppelforbrenning. Som for PCB erifmtblsene sa naer beslektet at de
kalles kongenere og identifiseres ved numre. Koagenhar sveert varierende
giftighet. Et mindre antall er sveert giftige. Nd@@B forbindelser har en struktur som
likner pa de giftigste dioksinene. Disse kalleskdinliknende PCB (DL-PCB). WHO
har laget en liste over de giftigste forbindelsedisse klassene. Denne listen ligger til
grunn for de fleste staters overvakingsprogransliée forbindelser.

cl O Cl
Strukturen til 2,3,7,8 TCDD, den giftigste av dioksinene.

NIFES metode 228er en tilpasning til mer moderne utstyr av US-EPAs
(Environmental Protection Agency) metoder nr. 16831668. Prgven homogeniseres
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og fettinnholdet bestemmes. En mengde homogerpseve tilsvarende ca. 3 g fett
veies inn, og en blanding &%C-merkede kongenere blandes i som internstandarder
far proven frysetarkes. Porgsitetsmiddel (hydromjatiisettes far ekstraksjon med
heksan under hevet trykk og temperatur i en ASE 300pprensingen pa en Power-
Prep (FMS-USA) fiernes farst fettet ved nedbrytpdgsvovelsur silika. Deretter skjer
det en suksessiv kromatografisk opprensing ved amutkopling av tre kolonner:
"Multi layered silika", basisk alumina og aktivt kuMobilfasen skiftes suksessivt:
Heksan, 2% diklormetan (DCM) i heksan, 50% DCMek$an, etylacetat og til slutt
backflush med toluen. PCDD/PCDF og non-orto PCB {RCB) eluerer i
toluenfraksjonen. Mono-orto PCB (MO-PCB) eluereen DCM/ heksan fraksjon.
Etter inndamping av aktuell fraksjon til 10l i en TurboVap® Concentration
Workstation (Zymark, USA) tilsettes t6°C-merkede kongenere som “recovery
standards” fgr analyse pa hgyopplgsende GC/MS (HRRBKS). Metoden maler til
sammen 17 kongenere av PCDD/PCDF. Dessuten fire B@Benere med non-orto
substitusjonsmanster: PCB -77, 81, 126 og 169 tg kitngenere med mono-orto
substitusjonsmgnster: PCB 105, 114, 118, 123, 158, 167 og 189. Til sammen
utgjer alle disse forbindelsene WHOs liste.

Kvantifisering skjer ved intern standard metode i@imerkede internstandarder, en
unik internstandard for hver forbindelse ("isotagikution” metoden). Resultatene er
gitt som "upper bound” sum av toksiske ekvivalenf€E). TE indikerer at alle
konsentrasjoner er multiplisert med en toksisigdsfr for summering.
Toksitetsfaktorene er gitt av WHO, og vi oppgir kentrasjonene som "sum WHO TE
(ng/kg)”. Utbytteprosenten bestemmes i hver prged hjelp av to isotopmerkete
gjenvinningsstandarder. Disse tilsettes like fon destrumentelle analysen. Det er
individuelle LOQ verdier for hver kongener. LOQ &&mne for kongenerne ligger i
omradet 0,006 — 0,2 ng/kg.

Organiske, halogenerte pesticider

Dette er en gruppe forbindelser som omfatter et sttwalg i strukturer og biologisk
aktivitet. De inneholder flere kloratom i struktareMange av dem er lite nedbrytbare i
naturen, og kan ha stort potensiale for akkumugerimeeringskjedene.

Prosedyre (NIFES metode 263)Homogenisert prave tilsettes en blanding -
merkede pesticider som internstandarder. Den diesiea med heksan i en ASE 300.
Ekstraktet oppkonsentreres ved nitrogen og varmeb@vap II™ Zymark, USA).
Videre opprensing utfgres pa tre ulike SPE-kolonmsr Chem Elut™ kolonne,
deretter en BondEI@ C18-kolonne og tilslutt en BondE®tFlorisil ved acetonitril,
dietyleter i heksan og aceton i heksan som molkitfa@pprensingen er automatisert
pa ASPEC™ XL4 (Gilson, Middleton WI, USA). Sa titsss "recovery-standard”. For
2007-prgvene ble det lagt til et steg med oksiddgarning av fettrester ved
svovelsyre. Etter denne endringen bestemmes fadgemesticider: HCB HCH,
heptaklor-A, aldrin, dieldrin, endrin, oxy-chlordartrans-klordan, cis-klordan,
endosulfan-A, endosulfan-B, endosulfansulfat, tnaosaklor, cis-nonaklor og
toksafen kongenerne TOX-26, 32, 50 og 62. Konssjunane males ved GC/MS i
negativ kjemisk ionisering SIM modus. LOQ for deslkjellige pesticidene er gitt i
tabell 8 og 10 (side 34 og 36). Kvantifiseringefesked intern standard metode med

I Heksaklorbenzen, oftest forkortet HCB. Merk atméarfattere bruker forkortelsen BHC.



18

isotopmerkede internstandarder. Utbytteprosentestebemes i hver prgve ved hjelp
av recovery-standarden.

Polybromerte flammehemmere (BFH)

Det er fire hovedklasser BFH: polybromerte difetstte (PBDE), tetrabromobisfenol-
A (TBBPA), heksabromsyklododekan (HBCD) og polybeste bifenyler (PBB).
PBB har veert lite i bruk i Europa og er na forbutitSA. Det har de siste ara veert
stort fokus pa PBDE-forbindelser. Det er 209 foedlige kjemiske former (kongenere)
av PBDE, gitt navn ut fra antallet og plasseringengstrukturene av bromatomene.
De vanligste kongenerne som fins i naturen og sénogsa er funnet i menneskelig
vev er PBDE-47, PBDE-99 og PBDE-100. NIFES malessdéen PBDE kongenerne
28, 153, 154 og 183 og summerer alle som PBDE-ih o PCB-7 utfgrer NIFES
dette som en "upper bound” beregning.

a-, B-, y- heksabromsyklododekamu-( B-, y- HBCD) og tetrabromobisfenol-A
(TBBPA) er av de mest brukte bromerte flammehemm8reken av TBBPA er
forholdsvis stor i Asia sammenlignet med Europaogerika. Med gkende handel og
transport er det viktig & fa denne forbindelsen np@d maleprogrammet. TBBPA
skrives av noen forfattere som TBBP-A. PBDE-klassermstrukturelt sveert lik PCB.
Den kjemiske forskjellen er at det i PBDE er brognikke klor som er substituentene,
og det er i syntesen satt inn et oksygen i stragktdor & redusere graden av giftighet.
Substitusjonsmgnsteret er ikke likt forbindelseRE<B-7, men det er likevel naturlig a
sammenligne disse summene. Begge listene, PCB-PRIQE-7, er laget ut fra
forekomsten i marine prgver.

Br
Br

Br Br o)
Er CHy
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Strukturen av HBCD Strukturen av TBBPA Strukturen av PBDE

PBDE, polybromerte difenyletere. (NIFES metode 228)

Frysetarket fiskemuskel tilsettes intern standdP@E-139) og ekstraheres med
heksan/diklormetan pa ASE® (Accelerated Solventrdexor). Ekstraktet renses for
fett ved nedbryting med konsentrert svovelsyreifigassom er lagt som et lag under
praven i ekstraksjonscellen. Renset ekstrakt aeadgspa GC/MS i "SIM-modus” ved

negativ kjemisk ionisering. Kvantifisering skjerdsénternstandard metode. Denne
benytter fempunkts kalibreringskurve.
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HBCD og TBBPA (NIFES metode350)

Prgvehomogenat tilsettédC-merkede internstandarder av, p-, y- HBCD ogy -
TBBPA. En blanding av aceton, sykloheksan og saftvarukes til & ekstrahere
analyttene fra prgven. Etter sentrifugering danmges organiske fasen delvis inn og
lgses igjen i heksan. Fettet brytes ned med swreele-, -, y- HBCD og TBBPA
analyseres ved bruk av LC/MS/MS med elektrospra§) (Enegativ mode og med
Multiple Reaction Monitoring (MRM). Kvantifiseringskjer ved intern standard
metode, som “isotope dilution” ved bruk aV’C-merkede internstandarder.
Utbytteprosenten beregnes for hver enkelt prgviauen "recovery standard” som
tilsettes like fgr den instrumentelle analysen.

B3b, Organofosforforbindelser

Diclorvos (NIFES metode 136)

Prgven ekstraheres med en blanding av syklohekgateton. Ekstraktet renses med
"gel permeation chromatography” (GPC). Det rensdisraktet dampes inn og lgses i
egnet lgsemiddel far kvantifisering pa GC/MS met&¢gon impact” ionisering og
SIM maling av positivt ladde fragmention. 1 tilleggl kvalitetskontroll ved
kontrollprgve i hver analyseserie, verifiseres ghgstiden pa GPC, og det utfgres
gjenvinningsforsgk med én prove.

Azametifos (NIFES metode 145)

Den homogeniserte pragven ekstraheres med etylagtat inndamping vaskes fettet
vekk med heksan i et vaeske/veeske fordelingstrintomeacetonitril, vann og heksan.
Siste opprensing skjer pa en C-18 SPE kolonneré&etete ekstraktet analyseres ved
omvendt fase HPLC med fluorescensdetektor. Kvaetihg skjer ved ekstern
standard metode.

B3c, Metallanalyse

Metallene (NIFES metode 197)

Det veies inn to paralleller fra hver prave. Pravétir s dekomponert i ekstra ren
salpetersyre tilsatt hydrogenperoksid. Dette uffgved oppvarming i en lukket
beholder i mikrobglgeovn (Milestone-MLS-1200 mikeddpeovn). Analyttene
bestemmes kvantitativt ved ICP/MS pa et Agilent ®&0nduktiv koplet plasma-
massespektrometer (ICP/MS). Falgende metaller Bl& #rsen, kadmium, kvikksglv
og bly. Rhodium ble anvendt som intern standardatkadl av riktighet og presisjon
for spormetallbestemmelsene ble utfgrt ved at wiifiserte referanse materialer
(SRM) fra National Research Council (Ottawa, Capadart-2 (hepatopankreas av
hummer) og Dorm-2 (muskel av piggha) analyseresdenav hver analyseserie.
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B3d, Mykotoksiner

Mykotoksiner er giftstoffer som produseres av ete&keluggsopp som sakalte
sekundaermetabolitter, altsa med ukjent nytte fppea selv. Noen av disse
forbindelsene har sterk giftvirkning pa dyr og mesker. Muggsopp kan under
uheldige lagringsforhold vokse pa eller i fiskeb@y dermed gi opphauv til
mykotoksiner som siden kan overfgres til fiskermSan del av tidligere
overvakningsprogrammer for fisk og fiskefor, hat&fenzerinstituttet (V1) utfart
analyser av mykotoksiner. Det ble ikke pavist mgkstner i noen av de undersgkte
prgvene. Metoden som tidligere ble brukt var imialleikke laget spesielt for praver
av marint opphav. NIFES henvendte seg derfor tiv&tl arsskiftet 2007/2008 om en
relevansvurdering av de malte mykotoksinforbindedseEtter dette iverksatte VI
arbeid med en ny analysemetode for & male et ipassiet sett av forbindelser.
Arbeidet er krevende, og tekniske vansker har sipkesessen. Resultatene for 2007
ma av den grunn rapporteres i neste ars rapport.

B3e, Fargestoff

Malakittgrant (MG) (NIFES metode 264)

Malakittgrant er en trifenylmetanforbindelse somlliggere hovedsaklig ble brukt for
behandling av fisk og fiskeegg mot soppinfeksjonéerskvannsfasen. Stoffet har
ingen risikovurdering i EU, og er derfor ikke tillabrukt til matproduserende dyr i
E@S-omradet. Av den grunn kan MG ogsa klassifisegesppe A anneks IV. MG blir
metabolisert i fiskevev, seerlig lever, til den redte og fargelgse formen “leuco
malakittgrant” (LMG). Mens MG forsvinner raskt fliskevevet vil metabolitten LMG
holde seg lengre i fisken, og det er normalt defortgindelsen som kan pavises.

| |
s N.
IO
o

Strukturen til malakittgrant

MG og LMG ekstraheres med 0,01 mM perklorsyre t@uiril/diklormetan og renses
ved hjelp av en "SCX-bond-elut kolonne”. MG og LM&ueres fra kolonnen med
10% ammoniakk i acetonitril. LC/MS benyttes séatiblyse. Kjemisk ionisering (AP-
Cl) med positive SIM ("selective ion monitoring9ner brukes i MS. Total MG (MG
+ LMG) analyseres etter at all LMG i prgven er dest tl MG med Pb@
Kvantifisering skjer med intern standard metode.
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B3f, Andre forbindelser

Etoksykvin, BHT og BHA er syntetiske antioksidansemm er godkjent for bruk i for.
Antioksidanter er ngdvendige i forrastoffer for iadie varmgang og brann under
bulktransport og fordi oksidert fett har ugnskedassringseffekter. Effekten som
antioksidant oppnas ved at forbindelsene selvoitiiderte. Oksidasjonsproduktene er
primeert "dimere” varianter av moderforbindelsene (holekyler som er hektet
sammen). For etoksykvin blir det ogsa i noen gradnét de-etylert etoksykvin. De
relative mengdene mellom disse molekylvariantengremseg fra det som finnes i
foret til det som gjenfinnes i fisken. Nar opptakéisken ("carry over”) skal males er
det @nskelig at bade oksiderte varianter og modgrfdelsene males. Denne
rapporten lister etoksykvininnholdet og etoksykdimer. For BHT og BHA maler
NIFES forelgpig kun moderforbindelsene. Skal datasammenlignes med andre
publiserte tall ma derfor "specieringen” tas hensijjmaltsa de eksakte variantene av
disse forbindelsene som er malt. Ikke alle forfatieformerer presist om dette.

~ ~
0] 0] n
OH
/\O =
OH OH
Strukturen til BHT De to strukturene til BHA Strukturen til etoksykvin

Etoksykvin (NIFES metode229)

Etoksykvin er en sveert ustabil forbindelse. En digrskjerming mot lyseksponering

og luftens oksygen er pakrevd for alle analysetetiar at forbindelsen er ekstrahert ut
av fiskemuskelen. Pyrogallol, askorbinsyre og EDfilsettes for & beskytte mot

oksidasjon. Analyttene ekstraheres med acetotiigdtt litt askorbinsyre. Deretter blir

fettet i preven hydrolysert (forsapet) i en blamdiav etanol, NaCl og NaOH ved

100°C. Den uforsapbare del av praven ekstraheres meshheekstraktet dampes inn
og lgses deretter i acetonitril inneholdende 0,Ekoebinsyre. Etoksykvin og dimer

kvantifiseres ved hjelp av reversfase HPLC og fsoensdeteksjon. Metoden er
akkreditert m.h.p etoksykvin og dimer. Metoden &rlangt ikke akkreditert for de-

etylert etoksykvin og dataene er ikke gitt i demapporten. Kvantifisering skjer ved

eksternstandard metode.

BHT (NIFES metode 250)

Forbindelsen brytes ned av lys og oksideres av Hft grundig skjerming mot
lyseksponering og luftens oksygen er pakrevd fier ahalysetrinn etter at forbindelsen
er ekstrahert ut av fiskemuskelen. Pyrogallol, asiksyre og EDTA tilsettes tidlig i
prosedyren for & beskytte mot oksidasjon. Analyékstraheres med acetonitril tilsatt
0,1% askorbinsyre. Ekstraktet sentrifugeres ogefiés gjennom mikrofilter for
kvantifisering ved hjelp av reversfase HPLC og feszensdeteksjon. Kvantifisering
skjer ved ekstern standard metode. Metoden maldr Bbiderforbindelse.
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BHA (NIFES metode 294)

Forbindelsen brytes ned av lys og oksideres av Hft grundig skjerming mot
lyseksponering er pakrevd for alle analysetrineredt forbindelsen er ekstrahert ut av
fiskemuskelen. BHA ekstraheres direkte med acetbritsatt 0,1% askorbinsyre
(antioksidant). BHA konsentrasjonen i ekstraktetiesaved hjelp av omvendt fase
HPLC. Acetonitril er mobilfase. Deteksjon skjer véidiorescens. Kvantifisering
utfgres ved hjelp av ekstern standard metode. Metodgdler BHA moderforbindelse.

Polyfluorerte organiske forbindelser, PFOS (NIFE&tode 349)

Polyfluorerte organiske forbindelser er en hel &asav syntetiske forbindelser.
Forbindelsene er lite reaktive og brukes til att ¥fanntett yttertgy, til smagremidler,
impregneringsmidler og til belegg pa stekepanneen Btore bruken leder til at
forbindelsene finner veien ut i naturen. Geografiaknles forbindelsene i de nordiske
og de sydligste gkosystemene. Det er oppkonsemgrermot hgyere niva i
gkosystemene. Forbindelsene har lav toksisitet, re#fekter av kontinuerlig
eksponering er pavist. De kjemiske egenskaperierkiindelsene gir stgrre analytiske
utfordringer enn for de andre forbindelsene i rapuo Et gkende antall laboratorier
har nad tatt opp utfordringen og det blir publisanalysedata med gkende grad av
palitelighet. Det er en gkende fokus pa verdieme pavises, bade hos ville arter og na
ogsa i menneskelig vev og morsmelk. Det er ikkéstds grenseverdier for nivaene i
fisk.

Tabell 1: Strukturer til vanlige PFOS forbindelser:
Table 1: The structure of common PFOS compounds:

Forkortelse Navn Struktur
PFBS Perfluorbutyl R FRF
sulfonsyre F. SO
FFF F
PFOS Perfluoroktyl R FR FR FR F
sulfonsyre FWS%H
FFF FF FF F
PFOSA Perfluoroktyl R FR FR FR F
. (0]
sulfonamid F S//
F FF FF FF FO// NH;
PFHxA Perfluorheksyl R FR F O
karboksylsyre WOH
F FF FF F
PFHpA Perfluorheptyl R FR FR F ©O
karboksylsyre FWOH
F FF FF F
PFOA Perfluoroktyl FFE FE F O
karboksylsyre FW
OH
F FF FF FF F
PFNA Perfluornonyl R FR FR FR F O
karboksylsyre
F OH

FFF FF FF F
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Forkortelse Navn Struktur

PFDcA Perfluordekyl R FRFR FR F ©O
karboksylsyre F.
VY OH
FEF FF FF FF F
PFUnA Perfluorundekyl EFR FE FE FE F O
karboksylsyre
F OH
FFF FF FF FF F
PFTeA Perfluortetradekyl R FR FR FR FR FR F O
karboksylsyre E

OH
F FF FFEF FF FF FF F

Innveid prove tilsettes internstandard og metamplkekstraheres i ultralydbad. Etter
sentrifugering suges veeskefasen opp i en sprgytdiltogres gjennom 0,45 pm

nylonfilter fgr vann tilsettes. Prgven renses séAB®PEC™ XL4 (Gilson, Middleton

WI, USA) analyserobot ved hjelp av en OASIS® WAXIdme. Ekstraktet fra

ASPEC filtreres gjennom et 0,2 pum nylonfilter ognges videre gjennom et YM-3
filter. Prgvene analyseres til slutt pA LC/MS/MS la@ntifiseres ved hjelp av intern
standard metode.

PAH (underleverandgr)

PAH er en hel klasse av forbindelser. Navnet polyatiske hydrokarboner (PAH) er
en beskrivelse av molekylstrukturen; store molekylev "sammensmeltede”
"aromatiske” ringer. Forbindelsene finnes i mineljal, fossilt brensel, i rayk og aske
fra forbrenningsprosesser. | mat kan PAH oppst&uonsgierdreven varmebehandling.
Brunsvidd mat er rik pa PAH. Klassen inneholder m@ de mest karsinogene
(kreftfremkallende) forbindelsene som er kjent, séon eksempel benzo(a)pyren
(BaP).

Villfisk kan eksponeres for PAH ved utslipp av pljedukter. Slike pragver kan
kjennes fra andre PAH kilder ved at PAH molekylelaehar sidegrener. Den stgrste
kilde til PAH i naturen er rgyk og aske fra industbiler og husholdninger.
Oppdrettsfisk kan eksponeres ved kontaminert for.

Pa grunn av det store antallet forbindelser i idassa det gjgres et utvalg for analyse.
Det er flere lister av forbindelser, den mest lgeat US-EPA-16. Norsk standard har
publisert to lister, en for industriell PAH og eor fPAH fra forbrenningskilder. Ogsa
EPA-16 er laget med sikte pa forbrenningskildertaltum PAH er en meningslgs
stgrrelse uten at forbindelseslisten er spesifis¢yppigst brukes enkeltforbindelsen
benzo(a)pyren (BaP) som mal for PAH innholdet. Ed $atte en grenseverdi for BaP
pa 2 ug /kg. En godt sammensatt liste av forbsatesom analyseres gir mulighet for
a trekke slutninger om kilden til kontaminering&elv om verdiene som males ikke er
urovekkende viser erfaringer fra Norge og utlandetkontaminering av fér med
oljeprodukter kan forekomme. Denne forbindelsesidasar derfor innga i den videre
overvakingen.
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Strukturen av benzo(a)pyrene

PAH forbindelsene ble for 2007 analysert hos Ndvkitanalyse/ Eurofins. Vi har i
skrivende stund ikke fatt svar pa vare henvendelseanalyseprinsippet som ligger til
grunn for metoden.

Tabell 2, Oppsummering av analysemetoder.
Table 2, Summary of analytical methods used.

Group of Compounds Matrix Method Screening Analythical Analytical Level of action Laboratory
substances principle method method method
LOD LOD LOQ
(wet weight) (wet weight (wet weight)
(ng/kg) in muscle) (ng/kg)
(ug/kg)
Al Diethylstilboestrol Muscle GC-MS MRPL=2,0 MRPL=2,0 Use LOD Presence
Stilbenes + skin AUS®
Dienoestrol Muscle GC-MS MRPL=1,0 MRPL=1,0 Use LOD Presence AUS
Hexoestrol Muscle GC-MS MRPL=2,0 MRPL=2,0 Use LOD Presence AUS
A3 Nandrolon alpha Muscle GC-MS MRPL=1,0 MRPL=1,0 Use LOD Presence AUS
Nandrolon beta Muscle GC-MS MRPL=1,0 MRPL=1,0 Use LOD Presence AUS
Trenbolon alpha Muscle GC-MS MRPL=3,0 MRPL=3,0 Use LOD Presence AUS
Trenbolon beta Muscle GC-MS MRPL=3,0 MRPL=3,0 Use LOD Presence AUS
A6 Chloramphenicol Muscle LC/MS n.a. 0,3 (MRPL) (1,0) Use LOD presence NIFES
Annex IV Metronidazole Muscle LC/MS n.a. 1,0 (10) Use LOD presence
substances NIFES
Metronidazole-hydroxy Muscle LC/MS n.a 2,0 (10) Use LOD presence NIFES
Furazolidone Muscle LC/MS/M n.a. 0,5 (1,5) Use LOD Presence
S (MRPL?
=1,0) NIFES
Furaltadone Muscle LC/MS/M n.a. 0,5 (1,5) Use LOD Presence
S (MRPL=1,0) NIFES
Nitrofurantoin Muscle LC/MS/M n.a. 0,5 (1,5) Use LOD Presence
S (MRPL =1,0) NIFES
Nitrofurazone Muscle LC/MS/M n.a. 0,5 (1,5) Use LOD Presence
S (MRPL =
1,0) NIFES
B1 Oxolinic acid Liver 200 10 20 100 (MRLS)
Antibacterial NIFES
substances Flumequine Liver 3-plate 200 10 20 600 (MRL)
Screening NIFES
Tetracyclines Liver method 200 2,0 5,0 100 (MRL)
and NIFES
Florfenicol Liver HPLC-MS 200 0,2 0,5 1000 (MRL) NIFES
Sulfonamides Liver 400 8 25 100 (MRL)
NIFES
B2a Praziquantel Muscle LC-Uv n.a. 50 100 n.a.
Anthelmintics (DAD) NIFES
Fenbendazole Muscle HPLC-MS n.a 2,5 50 10
NIFES
Emamectin Muscle LC-MS n.a. 2,5 5,0 100 (MRL)
NIFES
Ivermectin Muscle LC-MS n.a. 25 50 n.a.
NIFES
B2c Cypermethrine Muscle GC-MS n.a. 5,0 10,0 50 (MRL) NIFES

2 Aker Universitetssykehus, HormonlaboratorfddRPL = "Minimum required performance level”, angiinste
palagte analytiske ytelse for metoder brukt tilipding av legemidler som er ulovlige i brdIRL = "Maximum
residue limit”, hgyeste tillatte niva av reststoffe godkjente legemidler i matvareproduserende dy
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Group of Compounds Matrix Method Screening Analythical Analytical Level of action Laboratory
substances principle method method method
LOD LOD LOQ
(wet weight) (wet weight (wet weight)
(Mg/ka) in muscle) (ng/kg)
(ng/kg)
Carbamates Deltamethrin Muscle GC/MS n.a. 10 20 10 (MRL)
and
pyrethroides NIFES
B2f Diflubenzuron Muscle LC-MS n.a. 10 20 1000 (MRL)
Other active NIFES
substances Teflubenzuron Muscle LC-MS n.a. 5 15 500 (MRL)
NIFES
B3a PCDD Muscle GC- n.a. <0,08 ng/kg 0,2 ng/kg 4 ng TE/ kg
Organochlorine HRMS NIFES
compounds non- og monoorto PCB Muscle GC- n.a. <0,08 ng/kg 0,2 ng/kg 8 ng TE /kg
HRMS (dioxin + dI
dioxin) NIFES
PCDF Muscle GC- n.a. <0,08 ng/kg 0,2 0,2 pg/kg
HRMS NIFES
PCB 28 Muscle GC-MS n.a. 0,02 0,06 n.a.
NIFES
PCB 52 Muscle GC-MS n.a. 0,03 0,09 n.a.
NIFES
PCB 101 Muscle GC-MS n.a. 0,03 0,09 n.a.
NIFES
PCB 118 Muscle GC-MS n.a. 0,03 0,09 n.a.
NIFES
PCB 138 Muscle GC-MS n.a. 0,04 0,12 n.a.
NIFES
PCB 153 Muscle GC-MS n.a. 0,03 0,09 n.a.
NIFES
PCB 180 Muscle GC-MS n.a. 0,05 0,15 n.a.
NIFES
HCH-alfa Muscle GC-MS n.a. 0,2 0,6 n.a.
NIFES
HCH-gamma Muscle GC-MS n.a. 2,0 2 n.a.
NIFES
HCB Muscle GC-MS n.a. 0,02 0,07 n.a.
NIFES
Heptachlor Muscle GC-MS n.a. 0.8 25 n.a.
NIFES
Heptachlor-a Muscle GC-MS n.a. 0.17 0,5 n.a.
NIFES
Aldrin Muscle GC-MS n.a. 0,2 0,6 n.a.
NIFES
oxy-chlordane Muscle GC-MS n.a. 0.4 1,3 n.a.
NIFES
trans-chlordan Muscle GC-MS n.a. 0.2 0,7 n.a.
NIFES
cis-chlordan Muscle GC-MS n.a. 0.17 0,5 n.a.
NIFES
alfa-endosulfan Muscle GC-MS n.a. 0.1 0,3 n.a.
NIFES
endosulfansulfate Muscle GC-MS n.a. 0.17 0,5 n.a.
NIFES
beta-endosulfan Muscle GC-MS n.a. 0.1 0,3 n.a.
NIFES
cis-nonachlor Muscle GC-MS n.a. 0.2 0,7 n.a.
NIFES
trans-nonachlor Muscle GC-MS n.a. 0,2 1,5 n.a.
NIFES
toxaphene 26 Muscle GC-MS n.a. 0.8 1 n.a.
NIFES
toxaphene 32 Muscle GC-MS n.a. 0.5 0,7 n.a.
NIFES
toxaphene 50 Muscle GC-MS n.a. 0.8 2,5 n.a.
NIFES
toxaphene 62 Muscle GC-MS n.a. 0.5 1,5 n.a.
NIFES
DDT-op Muscle GC-MS n.a. 0,06 0,2 n.a.
DDT-pp 0,08 0,2
DDD-op 0,03 0,1
DDD-pp 0,03 01
DDE-op 0,05 0,2
DDE-pp 0,04 0,1
NIFES
PBDE, Polybrominated Muscle GCIMS n.a. 0,01 0,03
diphenylethers NIFES
HBCD, Muscle GC/IMS n.a. 0,2 0,5
hexabromocyclododecane NIFES
TBBPA Muscle GC/IMS n.a.
tetrabrombisphenol NIFES
B3b Azamethiphos Muscle GC-MS n.a. 0,5 1,5 n.a
Organophospho
rous NIFES
compounds Diklorvos Muscle GC-MS n.a. 4 10 presence
NIFES
B3c Pb Muscle ICP-MS n.a. 0,01 mg/kg 0,04 mg/kg dry 0,2 mg/kg
dry w. w. NIFES




26

Group of Compounds Matrix Method Screening Analythical Analytical Level of action Laboratory
substances principle method method method
LOD LOD LOQ
(wet weight) (wet weight (wet weight)
(ng/kg) in muscle) (ng/kg)
(ng/kg)
Chemical Cd Muscle ICP-MS n.a. 0,004 mg/kg 0,01 mg/kg dry 0,05 mg/kg.
elements dry w. w. NIFES
As Muscle ICP-MS n.a. 0,01 mg/kg 0,03 mg/kg dry n.a.
dry w. W. NIFES
Hg Muscle ICP-MS n.a. 0,01 mg/kg 0,03 mg/kg dry 0,5 mg/kg
dry w. W. NIFES
B3d n.a. n.a.
Mycotoxines Vit
B3e, dyes Malachite green Muscle LC-MS n.a. 1,0 2,0 presence
(MRPL=2,0) NIFES
Malachite green-Leuco Muscle LC-MS n.a. 1,0 2,0 presence
(MRPL =
2,0 NIFES
B3f, other Ethoxyquin (EQ) Muscle HPLC-UV n.a. 0,2 0,6 n.a.
pharmacologica
lly active
substances NIFES
Ethoxyquin-dimer Muscle HPLC-UV n.a. 0,1 0,3 n.a.
NIFES
BHT Muscle HPLC-UV n.a. 14 45 n.a.
NIFES
BHA Muscle HPLC-UV n.a. 2,4 7,3 n.a.
NIFES
PFOS, perfluoroctane Muscle GC/MS n.a. 1-3 3
sulfonate NIFES
PAH, benzo(a)pyrene Muscle GC/MS n.a. not available not available 2,0 ng/kg 2007: sub
contractor

1 National veterinary institute, Oslo
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Tabell 3a, Prgvetakingsdata for medisinrester ogrirmedstoff i oppdrettsfisk 2007
Table 3a, Sampling data for medical residuals andllptants data in farmed fish 2007.

Stoffgruppe Parameter Antall Antall Antall analytiske
Fisk prover mdlinger®
Prover tatt Al Diethylstilboestrol 275 55 55
pé oppdretts Stillebener Dienoestrol 55
anleggene Hexoestrol 55
A3 Nandrolon alfa 280 56 56
Steroider Nandrolon beta 56
Trenbolon alfa 56
Trenbolon beta 56
A6 Kloramfenikol 505 101 101
Ulovlige legemidler Metronidazole 510 102 102
(Anex iv) Hydroxy metronidazol 102
Furazolidon 485 97 97
Furaltadon 97
Nitrofurantoin 97
Nitrofurazon 97
Malakittgrgnt 21 21 21
Leuco malakittgrant 21
Sum A? 2076 432 1126
Prover tatt B1 Flumekin 90 18 18
fra slakteri Kjemisk metode Florfenikol 115 23 23
pé& muskel Oksolinsyre 95 19 19
Oksytetracyklin 90 18 18
B2 Teflubenzuron 110 22 22
Diflubenzuron 115 23 23
Cypermetrin 250 50 50
Praziquantel 330 66 66
Fenbendazol 90 18 18
Emameckin 360 72 72
Ivermektin 45 9 9
Deltametrin 265 53 53
B3a HCB 450 90 90x18=1620
Organiske o-HCH
klorforbindelser B-HCH
Heptachlor
Heptachlor-a
Aldrin
Oxy-Chlordan
trans-Chlordan
Cis-Chlordan
a-Endosulfan
Endosulfansulfate
B-Endosulfan
Cis-Nonachlor
Trans-Nonachlor
Toxaphene 26
Toxaphene 32
Toxaphene 50
Toxaphene 62
DDT, DDE og DDD : 470 94 94x6=564
orto-para og para-para kongenerne
Dioksiner og 580 116 116x29=3364
Dioksinlignende PCBer
PCB-7 (+2) 580 116 116x7=812
PBDE (11) 430 86 86x11=946
HBCD, o, Bogy 86x3=258
TBBPA 86
B3c Pb 920 184 184x4=736
Metaller Cd
Hg
As
B3d Mykotoksiner 0 0 0
B3e, Fargestoff Malakittgrent: MG+LMG 395 79 79x2=158
B3f BHT 315 63 63
Andre forbindelser BHA 315 63 63
Etoksykvin+ dimer 315 63 63x2=126
PFOS (10) 420 84 84x10=840
PAH (13) 430 86 86*13=1118
Nitrosaminer 20 4 4
Sum* B filetpraver, kjemisk analyse 3082 650 11149
B (lever) B1 Kinoloner 385 n.a. 385*3=1155
Mikrobiologisk Tetrasykliner og amfenikoler
screening av lever Sulfonamider
Totalsum lever, mikrobiologisk antibakteriell assay 385 na. 1155
Totalsum B 3467 1035 12304
Totalsum filet A+B 5158 1082 12275
Totalt antall 5543 1467 13430

3 L . .
Hver linje i tabellen kan representere flere arelysTotalen er antall prgver multiplisert med dntedlinger pr prgve.

4. . A . :
Siden hver prgve kan méles for flere parametreshlinmen av antall prgver og fisk mindre enn sumavetielsummene.




Tabell 3b, Antall prever fordelt pa art.
Table 3b, Number of samples for each fish species.
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Hel fisk Muskelprove Lever og muskel, Totalt
1 fisk i hver prove 5 fisk i hver prove 5 fisk i hver prove prover
Grp A Grp B Grp A Grp B Grp B
Laks 21 42 350 527 310 1097
Rb. @rret 31 43 75 85
Roye 1 2 3
Sei 3 3
Torsk 24 27 51
Kveite 5 4 9
Valgfritt 2 2
Totalt 21° 42 2110 608 385 1467

® Noen gruppe B analyser blir ogsa utfert p& disgegne
® Noen gruppe B analyser blir ogs& utfart p& noedisse pravene
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Tabell 4, Antall fisk for den enkelte parameter fbelt pa art.
Table 4, The number of fish per species for eachigraeter.

Stoffgruppe Parameter Antall Pigg Laks Drret Kveite Torsk Roye Sei
Fisk var
Class of p d: # fish Turbot Salmon Trout Halibut Cod Artic char Pollock
Prover Al Diethylstilboestrol 275 255 20
tatt p& Stillebener I})_{ienoesltroll
exoestrol
:zr:g’:fs A3 Nandrolon alfa 280 265 5 10
Steroider Nandrolon beta
Trenbolon alfa
Trenbolon beta
A6 Kloramfenikol 515 440 40 10 20 5
Ulovlige
legemidler
Annex Metronidazole og metabolitt 510 365 80 5 11 5 0
v Furazolidon 485 350 45 5 55 5
Furaltadon
Nitrofurantoin
Nitrofurazon
Malakittgrent og metabolitt 21 21
Praver fra B1 Flumekvin 90 15 70 5
slakteri Kjemisk Florfenikol 115 25 15 70 5
metode Oxolinsyre 95 15 75 5
pé& muskel OxytetracyKlin 90 15 70 5
B1 Kinoliner 385 310 75
Mikrobiologisk Tetrasykliner og amfenikoler
pé lever Sulfonamider
B2 Teflubenzuron 110 110
Diflubenzuron 115 115
Cypermethrine 250 245 5
Praziguantel 330 330
Fenbendazole 90 70 20
Emamectin 360 340 15 5
Ivermectin 45 45
Deltamethrin 265 265
B3a HCB 450 440 5 5
Organiske HCH, a og B
klorforbindelser Heptachlor
Heptachlor-a
Aldrin
Dieldrin
Endrin
oxy-Chlordan
trans-Chlordan
Cis-Chlordan
a-Endosulfan
Endosulfansulfate
B-Endosulfan
Cis-Nonachlor
Trans-Nonachlor
Toxaphene 26
Toxaphene 32
Toxaphene 50
Toxaphene 62
DDT, DDE og DDD 470 460 5 5
orto-para og para-para
Dioksiner og 580 505 70 5
Dioksinlignende PCBer
PCB-7 580 505 70 5
PBDE (10) 430 420 5 5
HBCD, a, B, yog
TBBPA
B3c Pb 920 5 755 85 5 50 10 10
Metaller Cd
Hg
As
B3d Mykotoxiner 0 0
B3e, Fargestoff Malakittgrgnt: MG+LMG 395 380 15
B3f BHT 315 315
Andre BHA
forbindelser Ethoksykvin+ dimer
PFAS-9 420 410 5 5
PAH 430 420 5 5
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Resultater og kommentarer

Gruppe A

Det er samlet inn og analysert filetpraver av 20315 dels analysert som samlepraver
a’ 5 fisk fra samme oppdrettsanlegdels som enkeltfisk. Prgvene var tatt pa
anleggene uten forutgdende varsel. Prgver er vafisk i alle vekstfaser, ikke bare
slakteklar fisk. Gruppe A analyseres for stoffemsiéke er tillatt i fiskeoppdrett. Det
er utfgrt totalt 1126 enkeltbestemmelser i gruppe A

Gruppe Al stoffer

Innholdet av gruppe Al stoffene dietylstilboestidienoestrol og heksoestrol ble alle
undersgkt i samleprgver fra 275 fisk. Analysene uifegrt av Hormonlaboratoriet,
Aker sykehus. Resultatene er gitt i tabell 5. Ingenstoffene ble pavist i noen av
prgvene. Pavisningsgrensene (LOD) er gitt i tabelle

Gruppe A3 stoffer

Innhold av gruppe A3 stoffene nortestosteron (nalody) og trenbolon ble analysert i
samleprgver fra 280 fisk. Analysene ble utfart awrrhionlaboratoriet, Aker sykehus.
Resultatene er gitt i tabell 5. Ingen av stoffede pavist i noen av prgvene.
Pavisningsgrensene (LOD) er gitt i tabellen.

Gruppe A6/ anneks IV stoffer

Resultatene er gitt i tabell 5. Metronidazol og abelitten er i 2007 nye forbindelser i
programmet. 21 gruppe A prgver av malakittgrentegabolitten ble ogsa analysert.
Det ble ikke pavist rester av A6/anneks IV stoffehenoen av pravene.

Pavisningsgrensene (LOD) er gitt i tabellen. Mataikent er ogsa malt i gruppe B
praver.
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Tabell 5. Innhold av gruppe A stoffer i samleprgvay filet, forbudte stoffer.
Table 5, Concentration of the illegal substancesgrbup A in compounded samples of fillet.

Forbindelse 6rp Antall | Prove type. Analyse LOD/MRL Antall
Verdi. (Hg/kg) pévisninger.
N Sample type Analytical Number of
value positives
Hexoestrol AL 55 filet <LOD 2,0 0
Dienoestrol Al filet <LOD 1,0 0
Dietylstilboestrol Al filet <LOD 2,0 0
a-nondrolon A3 56 filet <LOD 1,07 0
B-nondrolon A3 filet <LOD 1,07 0
a-trenbolon A3 filet <LOD 2,0 0
B-trenbolon A3 filet <LOD 3,0 0
Kloramfenikol A6 101 filet <LOD 0,3 0
Metronidazole Annex iv 102 filet <LOD 1,0 0
" metabolit MNZ-OH Annex iv filet <LOD 2,0 0
Furazolidon Annex iv 97 filet <LOD 0,57 0
1,0
Furaltadon Annex iv filet <LOD 05 0
1,0
Nitrofurantoin Annex iv filet <LOD 05 0
1,0
Nitrofurazon Annex iv filet <LOD 05 0
1,0
Mq|qkiﬁ—gmm Annex iv 21 (A) filet <LOD 1,07 0
B3e 58 (B) 2,0
Leucomalakittgrent Annex iv filet <LOD 1,0 0
B3e 2,07

Malakittgrent og Leuco malakittgrent er analysert pa enkeltfisk

Gruppe B

Det er totalt samlet inn og analysert 608 filet@mwav filet fra 5 fisk, og 42 enkeltfisk.

| tillegg er det samlet inn leverprgver fra 38%kfi®Pravene er alle tatt pa slakteri av
fisk som er klare for markedet. Det er i klasse dBalt utfart 12304 analytiske
enkeltbestemmelser.

Gruppe B1, Antibakterielle stoffer

| klasse Bl ble de antibakterielle forbindelsendassene kinoloner, amfenikoler,
tetrasykliner og sulfonamider, malt i lever fra 38k ved hjelp av tre
mikrobiologiske metoder. Resultatene er gitt i tba. Forbindelsene ble ikke pavist i
noen av prgvene. Deteksjonsgrensen, LOD, for pingsmetoden er estimert for alle
antibakterielle substanser til & veere 200 pg/kget Ble ogsa analysert filetpraver
(samleprgver) ved fire kjiemiske metoder for de sanfonbindelsene. Resultatene er
gitt i tabell 5b. Som for de mikrobiologiske malawe var det ingen pavisning av noen
av forbindelsene. LOD for den enkelte forbindelsgitt i tabellen.

7 Tallet er ikke LOD, men det EU definerte MRPL. Vierder noe hgyere enn LOD.
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Tabell 6a. Innhold av antibakterielle stoffer i l@vpraver. Mikrobiologisk pavisningsmetode. N=385.
Table 6a. The presence of antibacterial agentsiiret samples analysed by microbiological assay. R53

Gruppe av forbindelser Grp Prove type. Analyse Lob* Antall
Verdi. (Mg/kg) pdvisninger.
Sample type Analytical Number of
value positives
Kvinoloner B1 lever <LOD 200 0o
Tetrasykliner B1 lever <LOD 200 0o
Amfenikoler B1 lever <LOD 200 (o]
Sulfonamider B1 lever <LOD 400 0o

* LOD, “ILmit of detection”, pdvisningsgrensen per kg vétvekt prove.

Tabell 6b. Innhold av antibakterielle stoffer i #it, bestemmelse med kjemisk analysemetoder.
Table 6b. The presence of antibacterial agents insole samples from chemical analysis.N= 18 to 23.

Forbindelse Grp Prove Analyse LOD* Antall
type. Ver‘d.i. (g/kg) pavisninger.
Sample Analytical Number of
type value positives
Oksolinsyre B! filet <LOD 10 0
Flumekin B1 filet <LOD 10 0o
Florfenikol B1 filet <LOD 0,2 (o]
Oksytetrasyklin B1 filet <LOD 2,0 (o]

* LOD, “Limit of detection”, pdvisningsgrensen per kg vétvekt prove.

Gruppe B2a, Anthelmintika, B2c, karbamater og pyretder og B2f, andre
substanser

Innholdet av B2 stoffene teflubenzuron (B2f), difenzuron (B2f), cypermetrin (B2c),
praziquantel, fenbendazol (B2a), emamektin (B2&rmektin (B2a) og deltametrin
(B2c) ble analysert i samlepraver av filet. Azarfostiog diklorvos (B3b) inngar ikke i
prosjektet i 2007. Resultatene star i tabell 7zt Ble ikke pavist rester av noen av
disse komponentene i noen av prgvene. Deteksjamsgme (LOD) for stoffene er
oppgitt i tabellen. Siden forbindelsene ikke bleipéer det LOD som er den relevante
analytiske grensen. | tillegg til den planlagteyatakingen ble det sendt inn tre praver
for analyse med hensyn pa emamektin tatt av Mytiisut fra mistanke. Verdiene er
gitt i tabell 7b. Alle tre prgvene hadde kvantifisge nivaer. Men nivaene var ikke
over MRL verdien pa 100 pg/kg og prgvene er dedffassifisert som lovlige.
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Tabell 7a. Innhold av andre medisinrester i gruppe(pg/kg). Samleprgver av filet.

For antallet pragver se tabell 2a.

Table 7a. The presence of other medical residualgfoup B. Compounded samples of fillet from fivish.
For N, the number of samples, see table 2a.

Forbindelse 6rp Prove type. Analyse LOD* Antall
Sample type Verdi. pavisninger.
Analytical Number of
value positives
Malakittgrent B3e Filet <LOD 1 0
Leuko malakittgrent B3e Filet <LOD 1 (o]
Cypermetrin B2a Filet <LOD 10 0
Deltametrin B2a Filet <LOD 5 (o]
Praziquantel B2a Filet <LOD 50 [o]
Fenbendazol B2a filet <LOD 2,5 0
Teflubenzuron B2a filet <LOD 5 0
Diflubenzuron B2a filet <LOD 10 (o]
Emamectin B2a filet <LOD 2,5 (o]
Ivermectin B2a filet <LOD 25 0

* LOD, “Limit of detection”, pavisningsgrensen per kg vétvekt prove. (Ikke LOQ.)

Tabell 7b. Medisinrestanalyse i praver tatt pa naiske. N=3.
Table 7b. Medical residuals in samples suspectedgmon-conforming. N=3.

Forbindelse Grp Prove type Analyse MRL* Klassifisering
Sample type Verdi (ug/kg) Classification
(ug/kg)
Emamectin B2a filet 7.3 100 Legal
Emamectin B2a filet 25 100 Legal
Emamectin B2a filet 28 100 Legal

*MRL="Maximum residue limit”, hoyeste tillatte nivd av reststoff i matvareproduserende dyr, legal grenseverdi.

Gruppe B3a, Organoklorforbindelser

Innholdet av B3a, organoklorforbindelsene, ble émstfor falgende parametre: P¢B
DDT og dets metabolitter, HCH, HCB, dioksiner,dner, dioksinliknende PCB og
bromerte flammehemmere. Dessuten pesticidene Kleptaldrin, dieldrin, endrin,
klordan, nonaklor og toksafen og noen variantediage forbindelsene. Totalt er det i
denne klassen utfgrt 7650 enkeltmalinger. Resukage gitt i tabellene 8 til 12.

Sum DDT og dets metabolitter

Verdiene som er funnet i filet er gitt i tabell Babellen viser at det for flere av
parametrene er verdier mindre enn LOQ. "Upper bau@®” (UB) beregning er
benyttet i slike tilfeller. I tillegg gis minimum®g maksimumsverdiene.

UB-sum for DDT og dets metabolitter viser en vgoasfra 1,3 pg/kg til 22 pg/kg

vatvekt og en middelverdi pa 10 pg/kg vatvekt. Minimsverdiene er malt i en torsk.
Torsk er en mager fisk. Dette forklarer at minimu2007 er lavere enn i 2006 selv
om beregningene i 2007 er gjort som UB-sum. | 2@@6variasjonen fra 7,5 pg/kg til
18 ug/kg vatvekt, og middelverdien var 11,8 pg/kg2005, 2004 og 2003 var
middelverdiene henholdsvis 12,6 pg/kg, 10,9 pgtd b pg/kg vatvekt. Det er ingen
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tydelig trend i denne perioden, men middelverdisyieker noe. Resultatene tilsvarer
tall som er rapportert i NIFES sin database "Sjmiatat’ for arene 2002 til 2005. Nar
det gjelder enkeltkongenerne sa har de hgyesteeverd perioden siden 2003 veert
funnet for pp-DDE. Para-para forbindelsene har h@y®@nsentrasjon enn orto-para
forbindelsene.

Tabell 8. Innhold av DDT og metabolittene DDD og B filet. (ug/kg v.v.), N=94 samleprgver.
Table 8. Concentration (ug/kg wet weight) of DDTPD and DDE in the fillet..
N=94 compound samples, each from five fish.

Min. Maks. UBLOQ- Standard LoQ Antall
Verdi Verdi Middel Avvik. <LOQ
Min. value Max value Verdi UB-SD # samples <LOQ
UBLOQ-Mean
value
op-DDT <LOQ 0.8 0,4 0,1 0,2 13
pp-DDT L0Q 2,2 11 04 03 1
op-DDD «LOQ 07 0,3 01 01 2
pp-DDD 03 6,2 25 12 01 0
op-DDE «LOQ 0,52 0,2 0,08 0,2 23
pp-DDE 03 12 57 2 0.1 0
UB-sum DDT 1,3 22,0 10,0 3,9 -- --

LOQ, “Limit of quantification “, kvantifiseringsgrensen per gram vtvekt prove.
UB="upper bound”, LOQ substituted for all values <LOQ in the calculation.

PCB;

Verdiene i filet for sum PCBog verdiene for de sju enkeltkongenerne er gébell 9.
Summen, beregnet som "upper bound-LOQ” (UB) vaidra 3,0 ug/kg til 18 pg/kg
vatvekt. Middelverdien var 8,5 pug/kg vatvekt. | BOgar variasjonen fra 5 pg/kg til 14
ng/kg vatvekt, og middelverdien var 8,9 pg/kg vétveé 2005, 2004 og 2003 var
middelverdiene henholdsvis 8,5 pg/kg, 9,2 pg/kgBaug/kg vatvekt. | hele denne
perioden var det PCB-138 og PCB-153 som hadde @iststbidragene til summen
(feiltrykk i rapporten for 2004.) Tabell 9 listegsa LOQ for hver enkelt kongener.
Innholdet av UB-sum PCHunnet i denne undersgkelsen er tilsvarende ddtaésne
som er rapportert i laksefilet i "Sjgmatdata” i 2802 til 2005. Effekten av skiftet til
UB beregning blir ubetydelig fordi det er sa fal eLOQ. Det er ingen tydelig
utviklingstrend i perioden 2003-2007 for sum PCRI Rar forelgpig ikke satt noen
gvre grenseverdi for ikke-dioksinlignende PCB (RCB fiskefilet. Derimot har
Nederland satt en gvre grenseverdi for bade delterikengenerne og for sum P&B
Grensen for sum PGRer satt til 620 pg/kg vatvekt i filet.
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Tabell 9. Innhold av PCB7 i filet (ug/kg vatvektN=116 samlepraver.
Table 9. Concentration (ug/kg wet weight) of the BTin the fillet,(compound samples, each from fifish;
N=116).

Forbindelse Min. Maks UBLOQ- Standard LOQ Antall<LOQ

Verdi Verdi Middel Awvik # samples <LOQ

Min. Max Verdi UB-SD

value value Mean

Value

PCB-28 0,07 0,6 0,3 0,1 0,06 (o]
PCB-52 0,3 1,7 0,7 0,3 0,09 (o]
PCB-101 0,4 2,8 1,4 0,5 0,09 (o]
PCB-118 0,4 3,1 11 0,5 0,09 (o]
PCB-138 0,8 5,9 2,2 1,1 0,12 (o]
PCB-153 0,8 5,4 2,3 1,0 0,09 (o]
PCB-180 <LOQ 1,6 0,5 0,3 0,15 1
UB Sum PCB-7 3,0 18,4 8,5 3,5 -- --

UB="upper bound”, LOQ substituted for all values <LOQ in the calculation.

Heksaklorsykloheksan (HCH)

Dataene er gitt i tabell 10. | 2007 ble det analty®® samleprgver for HCH, som
tilsvarer 450 fisk. Konsentrasjonene av HCH vaeltavenn LOQ for alle prgvene som
ble analysert.

Heksaklorbenzen (HCB)

Innholdet av HCB er vist i tabell 10. Pa vatvekibasar verdiene en spredning fra
mindre enn LOQ til 3 pg/kg og middelverdien er @kg. Det var kun et resultat
mindre enn LOQ. Verdiene i 2006 varierte fra 0,3kggdil 2 pg/kg vatvekt med 1,1

ug/kg vatvekt som middelverdi. 1 2005 |a verdienenradet fra 0,3 pg/kg til 1,5

ng/kg vatvekt og med en middelverdi pa 1 pg/kg ekitvl 2004 var middelverdien

1,8 pg/kg vatvekt Det er ingen tydelig trend i denviklingen. Det var 90 praver i

datagrunnlaget i 2007 mot 51 i 2006.

Andre pesticider

Resultatene for forbindelsene heptaklor, aldrimprdhn, nonaklor, endosulfan og
toksafen og molekyleere varianter av disse er githhbell 10. For 2007 var alle
konsentrasjonene lavere enn LOQ for fglgende pdstic heptaklor, heptaklor-A,
aldrin, oxy-klordan og trans-klordan. Felles fogsten av pesticidene var at de hadde
et betydelig antall verdier lavere enn LOQ. Midaetiene beregnet som "upper
bound-LOQ ” var sveert naer LOQ, unntatt for cis-&km og trans-nonaklor. For cis-
klordan og trans-nonaklor var det kun henholds@sofy 12 pregver av i alt 90 som
hadde verdier lavere enn LOQ.
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Tabell 10. Innhold av noen andre klorerte pesticiddilet (ug/kg vatvekt). N=90 samlepraver.
Table 10. Concentration (ug/kg /wet weight) of somtber chlorinated pesticides in the fillet
(number of compounded samples, each from 5 fish; 9.

Forbindelse Min. Maks UBLOQ- Standard LoQ Antall <LOQ
Verdi Verdi Middel Awvik (s)*
Min. value Max value Verdi* sD
UBLOQ-
mean

Alfa-HCH <LoQ <LoQ <LoQ -- 0,6 90
Gama-HCH <LOQ <LOQ <LOQ -- 2,0 90
HcB <LOQ 3,0 1,2 0,4 0,07 1

Heptaklor <LOQ <LOQ <LOQ -- 2,5 90
heptaklor-A <LOQ <LOQ <LOQ -- 0,5 90
Aldrin <LOQ <LOQ <LOQ -- 0,6 90
oxy-klordan <LOQ <LOQ <LOQ -- 1,3 90
trans-klordan <LOQ <LOQ <LOQ -- 0,7 90
Cis-klordan <LOQ 2,3 1,0 0,4 0,5 19
endosulfan-a <LOQ 0,5 0,3 <0,1 0,3 86
Endosulfan-sulfat <LOQ 2,4 0,5 0,2 0,5 88
endosulfan-b <LOQ 0,8 0,3 0,1 0,3 85
trans-nonaklor <LOQ 2,7 1,1 0,5 0,5 12
Cis-nonaklor <LOQ <LOQ <LOQ 1,5 90
Toxaphene-26 <LOQ 2,5 1,2 0,3 1,0 57
toxaphene- 32 <LOQ <LOQ <LOQ 0,7 90
toxaphene-50 <LOQ 4,7 2,6 0,4 2,5 72
toxaphene-62 <LOQ 3,1 1,6 0,3 15 77

*Middelverdi og SD av all tallene er beregnet etter “upper bound”.
*The mean value and the SD are based on “upper bound” calculations.

Dioksiner, furaner og dioksinliknende PCBer

Det er totalt 29 forbindelser i denne klassen. Dektede summen av disse 29, sum
WHO-TE (ng/kg) vatvekt, er gitt i tabell 11. All@altene i tabellen er beregnet som
"upper bound-LOQ” sum (UB-sum). For dioksiner ogafver (PCDD og PCDF)
varierte verdiene fra 0,1 ng TE/kg til 0,6 ng TEA@fvekt. EUs gvre grenseverdi for
summen er 4 ng TE/kg vatvekt. Middelverdien var fg3TE/kg vatvekt. | 2006 var
variasjonen fra 0,2 ng TE/kg til 0,5 ng TE/kg v&veg middelverdien var 0,3 ng
TE/kg vatvekt. Middelverdiene var i arene 2005 604 henholdsvis 0,32 og 0,25

ng TE/kg vatvekt. Det var ingen tydelig trend hde perioden. Alle resultatene ligger
betydelig lavere enn EUs gvre grenseverdi pa 4,0Eigg vatvekt.

De dioksinliknende PCB (DL-PCB) forbindelsene erBPKongenere med non-, og
mono-orto molekylstruktur. De utgjer til sammenfaébindelser. Tallene for DL-PCB
gitt som UB-sum ng TE/kg vatvekt viser en variasj@nO0,6 til 2,0 ng TE/kg vatvekt.
Middelverdien var 0,9 ng TE/kg. | 2006 var variasga fra 0,6 til 1,5 ng TE/kg og
middelverdien var 1,2 ngTE/kg vatvekt. | 2005 ogO20var middelverdiene
henholdsvis 1,0 og 0,8 ng TE/Kkg. Det er ingen egyenseverdi for sum DL-PCB.
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Totalsummen av PCDD/PCDF og DL-PCB viser en variagja 0,7 til 2,6 ng TE/kg

vatvekt. Middelverdien er 1,3 ng TE/kg vatvekt.d0B var variasjonen fra 0,8 til 2,0
ng/TE/kg vatvekt og middelverdien var 1,5 ng TEXgvekt. Middelverdiene i 2005
og 2004 var henholdsvis 1,1 og 1,2 ng TE/kg vatvéktenseverdien i EU for
totalsummen er satt til 8,0 ng TE/kg vatvekt. Trdleviser ingen tydelig trend.

Resultatene bekrefter at nivaet er hgyere for BurPCB enn for sum PCDD/ PCDF
kongenerne. De rapporterte verdiene for bade PCODFPog DLPCBene er ikke
vesentlig forskjellig fra verdiene for laks somday i databasen "Sjgmatdata”. Det er
ingen tydelig trend i tallene. Tallene er klart endrenseverdiene.

Tabell 11. Innhold av dioksiner (PCDD), furaner (P@F) og dioksinliknende PCB som ng TE/kg. (vatveki).
filet samleprgver, N=116, hver av 5 fisk.

Table 11. The concentrations (ng TEQ/kg wet weigbt)the dioxins, furans (PCDD/DF) and the dioxinskie
PCBs in the fillet. N=116 compounded samples, efcm 5 fish.

Forbindelses Min Maks UBLOQ- uB- EU grenseverdi
Klasse verdi verdi Middelverdi Standard EU limit

UBLOQ- Awvik

Mean UB-SD

Dioksiner: Sum’ 0.1 0,6 0,3 0,1 4,0
PCDD+PCDF
Sum’ Dioksinlikn.PCB 0,6 2 0,9 0.3
Total sum TE 0,7 2,6 1,3 0,4 8,0

* UB: All sums are “upper bound” calculations. Alle summer er beregnet som “upper bound”.

Tabell 12. Innhold av bromerte flammehemmere, PBDHBCD og TBBPA i filet samlepraver av 5 fisk
(ng/kg v.v.). Middelverdi og SD er "upper bound-LO®eregninger.

Table 12. The concentrations (means and SD; pg/ket weight) of brominated flame retardants, PBDE,
HBCD and TBBP-A, in the fillet.”"Upper bound-LOQ"$ used.

Forbindelse Min. Maks UBLOQ- Standard LOQ Antall Antall
Verdi Verdi Middel Awvik <LOQ Prover
Min. Max. Verdi UB-SD # <«LOQ (N)
value value UB mean
PBDE-28 <LOQ 0,20 0,06 0,03 0,03 1 74
PBDE-47 <LOQ 2,8 0,98 0,40 0,03 1 74
PBDE-99 <LOQ 0,27 0,15 0,04 0,03 (o] 74
PBDE-100 0,004 0,37 0,17 0,06 0,03 (o] 74
PBDE-153 <LOQ 0,06 0,03 0,01 0,01 2 86
PBDE-154 <LOQ 0,16 0,09 0,03 0,03 1 74
PBDE-183 <LOQ <LOQ -- -- 0,03 85 86
Sum PBDE(7) 0,02 3,85 1,45 0,5 -- -- 74-86
Sum HBCD <LOQ 4,69 0,82 0,76 0,2-0,5* 55 86
HBCD Metode 2 <LOQ <LOQ -- -- 1,0 85 86
Alfa-HBCD
HBCD Metode 2 <LOQ <LOQ -- -- 1,0 85 86
Beta-HBCD
HBCD Metode 2 <LOQ <LOQ -- -- 1,0 85 86
Gama-HBCD
TBBPA <LOQ <LOQ -- -- 1,0 85 86

*Varierende LOQ med pravens grad av renhet o.a. The LOQ differ from sample to sample due to e.g. impurities.
N, the number of compounded samples, each from 5 fish.
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Bromerte flammehemmere

Innholdet av bromerte flammehemmere er gitt i tab2l Verdiene av summene er
beregnet som “upper bound-LOQ”. De polybromerteenkinyleterne (PBDE) og
heksabromsyklododekan (HBCD) er bestemt i samme odeet HBCD og
tetrabrombisfenol-A (TBBPA) er dessuten malt i sapa metoder, der HBCD blir
malt ved de tre molekylstrukturvariantene alfa,abety gamma og ikke bare som
summen slik som i den fgrste metoden. Men den ledyestemmelsesgrensen (LOQ)
for disse metodene gjar at vi ikke far malbare. talm HBCD fra metode 1 viser
giennomsnitt pa 0,8 png/kg og en hayeste verdi paud/kg vatvekt. TBBPA verdiene
er under LOQ i alle prgvene. Verdiene for sum PBBiSer en variasjon fra 0,02 til
3,9 ng/kg vatvekt, med en middelverdi lik 1,5 pgigvekt. Likheten i struktur gjer
det naturlig @ sammenligne PBp&ataene med PGBSum PBDE utgjgr mindre enn
20% av verdien for sum PGBGiftigheten er dessuten lavere.

Gruppe B3b, Organofosforforbindelser
Innholdet av B3b stoffene azametifos og diklorvasgikk ikke i prosjektet for 2007.

Gruppe B3c, Metallanalyse

Innholdet av tungmetallene arsen, kadmium, kvikksml bly er gitt i tabell 13. De ble
alle bestemt i et parti pa 184 samleprgver lagdiieter fra 920 fisk.

Arsen (As)

Tabell 13 viser at arseninnholdet i fileten av ompisfisk varierte fra 0,6 til 3,7 mg/kg
vatvekt. Middelverdien var 1,6 mg/kg vatvekt. | B0@ar middelverdien 1,4 mg/kg
vatvekt, i 2005 2,0 mg/kg vatvekt og i 2004 2,1 kggvatvekt. Innholdet av arsen i
filetene har i denne perioden altsa veert relataditt.

Tabell 13. Innhold av arsen, kadmium, kvikksglv bty i filet samlepraver (mg/kg vatvekt); N=184
Table 13. Concentration (mg/kg wet weight) of thedvy metals (As, Cd, Hg and PDb) in the fillet ot
N=184.

Forbindelse Min. Maks Middel Standard LOQ EVU grenseverdi Antall <LOQ
Verdi Verdi Verdi Awvik EU upper limit # <LOQ
Min. Max. Mean sD
value value value
Arsen (As) 0,6 3,7 1,6 0,4 0,009 -- 0
Kadmium (Cd) <LOQ 0,01 <LOQ -- 0,003 0,03 158
Kvikkselv (Hg) 0,02 0,2 0,04 0,02 0,009 0,5 (o]
Bly (Pb) <LOQ 0,10 0,02 0,01 0,01 0,2 162
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Kadmium(Cd)

| 2005 hadde en av forleverandgrene benyttet éngi@diens fra Kina som viste seg a
veere kontaminert med kadmium. Samme ar ble norgkireftsfisk utestengt fra det
russiske markedet ut fra pastatt forhgyede veraieCd funnet i norsk laks. Men
ingen av prgvene i 2005 eller 2006 viste konsejunas for kadmium hgyere enn
kvantifiseringsgrensen (LOQ). |1 2007 fant vi at 158i alt 184 verdier var lavere enn
kvantifiseringsgrensen. Hgyeste malte verdi var 10,ng/kg vatvekt. Til
sammenligning er EUs gvre grenseverdi pa 0,05 mgétgekt. Den tilsynelatende
gkningen relativt til tidligere ar, ved at 26 av4l@rgver har verdier over LOQ, ligger
innenfor metodens maleusikkerhet og er ikke sigaift.

Kvikksglv

Tabell 13 viser at konsentrasjonen av total kvikksarierte fra 0,02 til 0,2 mg/kg
vatvekt i 2007 og middelverdien var 0,04 mg/kg etv Dette tilsvarer det som ble
funnet tidligere ar. Til sammenligning er EUs ggrenseverdi pa 0,5 mg/kg vatvekt.

Bly

Tabell 13 viser 162 av i alt 184 verdier lavere €@Q. Alle malbare konsentrasjoner
var mindre enn 0,10 mg/kg vatvekt. Middelverdien @®2 mg/kg vatvekt. Dette
tilsvarer verdiene som ble funnet tidligere ar.SEimmenligning er EUs gvre

grenseverdi pa 0,2 mg/kg vatvekt.
EU har i den nye "miljoforordningen” 1881/2006 endret grenseverdiene for bly slik at man nd har en grenseverdi p8 0,3 mg/kg,
istedenfor 0,2 og 0,4 mg/kg vétvekt som man hadde for. 1881/2006 er ennd ikke implementert i norsk rett.

Gruppe B3d, Mykotoksiner

Grunnet underleverandgrens overgang til ny metade nfarine prgver er disse
resultatene forsinket og vil bli rapportert sammmead 2008 resultatene i neste ars
rapport.

Gruppe B3e, Fargestoff

Dataene for malakittgrant og leuco malakittgregng#tr i tabell 7a. Forbindelsene er
for 2007 analysert pa bade gruppe A og gruppe Besrdette var 58 prgver tatt pa
slakteriene (gruppe B) og 21 enkeltfisk tatt pdeggkene (gruppe A), totalt 79 praver.
Det ble ikke pavist malakittgrent eller metabolitté noen av prgvene som ble
analysert. Pavisningsgrensen (LOD) er 1 pg/kg WitvMIRPL er 2,0 pg/kg vatvekt.

Gruppe B3f, Andre forbindelser

Dette er en uensartet gruppe forbindelser som dlalysert innenfor rammen av
nasjonale tiltak. 1 2007 inngar de syntetiske adidantene BHA, BHT og
etoksykvin, dessuten perfluorerte organiske forbiser (PFOS) og polyaromatiske
hydrokarboner (PAH).
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BHA, BHT og etoksykvin (syntetiske antioksidanter)

Resultatene er vist i tabell 14. Alle tallene evgévektbasis. Konsentrasjonen av BHT
l& mellom 0,4 mg/kg og 15,4 mg/kg og middelverdian 4,8 mg/kg. | 2006 |2 tallene
mellom 0,8 mg/kg og 9,5 mg/kg og middelverdien 8#@ mg/kg. | 2005 |& verdiene
mellom 0,10 mg/kg og 3,8 mg/kg og middelverdien 28 mg/kg. | disse arene har
det veert en gkning fra ar til ar. Variasjonsbred@erks-min) og standardavviket
forteller om en uventet stor variabilitet tatt ittzktning at dette er samleprgver. Japan
har en grenseverdi pa 10 mg/kg for BHT. Hayestdifeannet i pravene fra 2007 var
15,4 mg/kg vatvekt. | 2007 var 2 av 63 prever ayenseverdien. Dette utgjer 3% av
prgvene. Hgyeste verdi for 2006 var like undengeserdien.

Verdiene for BHA var betydelig lavere. De malte diene 1& mellom 0,007 mg/kg
0,10 mg/kg vatvekt, og middelverdien var 0,02 mgM&ghar ikke data fra tidligere ar
& sammenligne med. Japan har en grenseverdi for B&A,5 mg/kg vatvekt. Altsa
var det ingen overskridelser.

Dataene for etoksykvin er listet i tabell 14. Atldlene er pa vatvektbasis. Enkelte
delstater i Tyskland har innfgrt en grense for sytikin pa 10 ng/kg, med hjemmel i

pesticidregelverket. Japan har en grenseverdi pAglkg. Begge grenseverdiene
gjelder moderforbindelsen, altsa ikke dimerforbisda eller summen av

moderforbindelse og dimer. Nar det gjelder matthagger det summen som er den
mest relevante stagrrelsen.

Vi ser i tabellen at summen av etoksykvin og dimar mellom 0,11 mg/kg og 1,9

mg/kg og middelverdien var 0,6 mg/kg. | 2006 vamnesde tallene fra 0,1 mg/kg til 1,8

mg/kg og middelverdien var 0,63 mg/kg. | 2005 variasjonen fra 0,3 mg/kg til 0,5

mg/kg og middelverdien var lik 0,4 mg/kg.

Nivaene for etoksykvin er altsa mye lavere ennBbIT og vi ser ikke den samme
gkningen i perioden. Konsentrasjonen av nedbrypragguktet dimer har hele denne
tiden ligget hgyere i verdi enn moderforbindels®en tyske grenseverdien for
moderforbindelsen er overskredet i mer enn 50%pravene i 2007. Den Japanske
grenseverdien er derimot ikke overskredet.

Som forventet finner man relativt hgye verdier aniagksidantene seerlig av BHT,
sammenlignet med alle de andre forbindelsene edatbgrammet. Men her er det
snakk om restverdier av forbindelser som ettero&sikologisk vurdering er godkjent
brukt i for. Grenseverdi for sum antioksidantérier satt av EU til 150 mg/kg.
Fortsatt er det behov for flere data for denne gempforbindelser.

Tabell 14. Innholdet av syntetiske antioksidanteHB, BHT og etoksykvin i filet (mg/kg vatvekt); N-36
Table 14. Measured concentrations (mg/kg wet we)giftsyntetical anti-oxidants in the fillet; N=63.

Forbindelses
Klasse

Min.
verdi
Min. value

Maks.
verdi
Max. value

Middelverdi
Mean

Standard
avvik
SD

BHT

0,42

154

4,8

3,0

BHA

0,007

0,10

0,02

0,016

Ethoksykvin

0,005

0,17

0,03

0,03

Ethoksykvin dimer

0,10

1,8

0,5

04
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Sum etoksykvin 011 1,9 0,6

Tabell 15. Innhold PFOS forbindelser i filet (ug/kgatvekt); N=84 samlepraver.
Table 15. Concentrations of PFOS compounds in filiet (ug/kg wet weight), N=84 compounded samples,
each from 5 fish.

Forbindelse Maks LOQ Antall <LOQ
Verdi # <LOQ
Max value
PFBS <LOQ 4,5-9* 84
PFOS <LoQ 1-3* 84
PFOSA <LoQ 1,5-3* 84
PFHxA <LOQ 6-9* 84
PFHpA <LOQ 3-9* 84
PFOA <LOQ 1-2* 84
PFNA <LoQ 1-2* 84
PFDcA <LOQ 1-2* 84
PFUnA <LOQ 1-2* 84
PFTeA <LoQ 1-3* 84

* LOQ for PFOS forbindelsene er individuelt bestermver analyse. The LOQ is unique to each sample.

PFOS forbindelsene

Alle verdiene i de undersgkte 84 samleprgvene haddder mindre enn LOQ. LOQ
ligger i intervallet fra 1-9 pg/kg. Selv om konsesjonsnivaene ikke lot seg
kvantifisere, er disse resultatene en dokumentasjastatus pr. 2007.

PAH forbindelsene

Tabell 16 lister analysedataene for PAH. Summerieggjort som "upper bound-
LOQ". Benzo[a] pyrene er den mest fokuserte entiddthdelsen, og EU har fastsatt
en gvre grenseverdi i fiskefilet pa 2 pg/kg vatv&dm det fremgar av tabellen er
UBLOQ-middelverdien mindre enn LOQ. Vi ser ogs&aiav 84 prgver har verdier
lavere enn LOQ. Datasettet inneholder en ekstretivieen hgyeste malingen av BaP
er 3,9 pug/kg vatvekt, altsa over grenseverdierleTat 4,5 ganger hgyere enn nest
hayeste verdi. Verdien ligger utenom den natunliggasjonen og det er grunn til & tro
at noe har skjedd med fisken. Som det fremgar lasilen sa er flertallet av malingene
under LOQ. Unntakene er flurene og fenantrene.dbiss lavere karsinogen effekt
enn benzo[a]pyrene.
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Table 15, Konsentrasjonen av PAH forbindelser idilsamlepraver (ug/kg vatvekt); N=86.
Table 15. Concentrations of PAH compounds in thifi (ug/kg wet weight); N=86 compounded samples,
each from 5 fish.

Forbindelse Min. Maks UBLOQ | Standard LoOQ Antall
Verdi Verdi -Middel Awvik <LOQ
Min. Max. Verdi UB-SD #
UBLOQ <LOQ
-mean
Flurene <LOQ 46 3.1 6,5 0,5 28
Phenantrene <LOQ 49 3,0 6,4 0,5 8
Antracene <LOQ 6,9 0,7 0,9 0,5 70
Fluranthene <LOQ 20 1,1 2,2 0,5 42
Pyrene <LOQ 4,6 0,7 0,5 0,5 64
Benzo[a]antracene <LOQ 3,9 <LOQ -- 0,5 80
Chrysene/ trifenylene <LOQ 6,3 0,6 0,7 0,5 77
Benzo[b]fluoranthene <LOQ 6,0 <LOQ - 0,5 83
Benzo[k]fluoranthene <LOQ 3,5 <LOQ - 0,5 83
Benzo[a]pyrene <LOQ 3,9 <LOQ - 0,5 80
Indeno[123-cd]pyrene <LOQ 1,7 <LOQ - 0,5 83
Dibenzo[ah]anthracene <LOQ - <LOQ - 0,5 84
Benzo[ghiJperylene <LOQ 1,7 <LOQ - 0,5 83
Sum av PAH 0,8 153 8,6 18 -- --
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Konklusjon

Med gkende volum av produsert oppdrettsfisk er dearine delen av

overvakingsprogrammet for animalsk mat i henhdld&t direktiv 96/23/EC i 2007

blitt meget omfattende. Det inngar totalt et datagtag pa 5543 fisk i denne
rapporten. Nytt av aret er at beregningene er baseiupper bound-LOQ” prinsippet
(UBLOQ). | beregningen av alle summer og middeli@rér da ogsa verdier mindre
enn kvantifiseringsgrensen (LOQ) inkludert, og deait lik LOQ i beregningen. Som
enkeltverdier er de fortsatt rapportert som <LOQ@ndre enn LOQ. UB beregninger
gir et "verste fall’ tall som er et godt utgangsgufor risikovurderinger. Bruken av
UBLOQ beregning medfgrer at summer og middelverde#nne rapporten vil veere
hayere enn i tidligere rapporter nar inngdenderedsar har lave verdier. Denne
forskjellen vil i disse tilfellene ikke reflekteteayere analytiske niva.

Gruppe A-prgver skal brukes til analyse av virkéfssom er ulovlig & bruke til dyr i
matproduksjon, og ble av den grunn tatt ut sontgiilever fra fisk fanget og slaktet pa
selve oppdrettsanlegget. Prgvene er tatt i adleefies vekstfaser og de skal veere
representative for fisk i produksjon. Gruppe B-mwe analyseres for forbindelser der
grenseverdier er etablert eller tilbakeholdelsestidr medisinering er fastsatt og for
forbindelser som av andre grunner er gnsket ovetva&ruppe B-pragvene taes ut som
stikkprgver av slaktet fisk pa slakteri eller pakkiggene. Disse pravene skal veere
representative for kommersielt omsatt fisk.

Resultatene viser at det ikke var pavisbare resteforbudte eller lovlig brukte
legemidler eller fargestoffer i noen av de undersgkrgvene. Videre viste
analyseresultatene for hormonlignende stoffer dgstieemmere at heller ikke disse
kunne pavises i noen av de analyserte prgvene.

Datagrunnlaget for organiske forurensingskompomenpeosjektet er betydelig gkt i
2007. Ogsa antallet forbindelsesklasser er gkhdidet av dioksiner og PGBar av
tilsvarende starrelse som resultatene fra dettgranomet for 2003 til 2006 og ogsa
tilsvarende de verdiene som er rapportert for Ifllete pA “Sjgmatdata”
(www.nifes.no). Verdiene for organiske pesticitkvarer hva som ble rapportert for
2003 til 2006.

Bromerte flammehemmere, som PBDE, HBCD og TBBPAg#&mni prosjektet for
forste gang. PBDE er strukturelt sveert lik PCB. Mem PBDE utgjgr mindre enn
20% av nivaene for sum PGBGiftigheten er dessuten lavere. Alle prgvene &ien
analysert for TBBPA hadde nivaer mindre enn 1,kgg/atvekt. Sum HBCD viser
giennomsnitt pa 0,8 og en hgyeste verdi pa 4,7qnkvekt.

Blant tungmetallene var innholdet av arsen (As)erigdden 2003 til 2007 stabil i
omradet mindre enn 7 mg/kg vatvekt. Konsentrasjersean kadmium (Cd) og bly (Pb)
var i alle pravene i perioden lavere eller lik0Dmg/kg for Cd og 0,1 mg/kg for Pb.
For kvikksglv var alle verdiene lavere eller liRGng/kg. Konsentrasjonene var lavere
enn EUs gvre grenseverdier for disse stoffeneebDtdr tiden ikke grenseverdi for As.
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De syntetiske antioksidantene er lovlige tilsetingl fiskefor. Vi kan slutte ut fra
resultatene at det er en betydelig overfgring avegiske antioksidanter fra foret til
fileten. For BHT viser resultatene dessuten ahdetveert en stabil gkning av nivaene i
filetpravene i de siste tre arene. Foreslatte gnesrslier i Japan blir nd overskredet av
fisk i datasettet. For BHT var ca 3% av filetpre@aver den foreslatte grenseverdien.
For etoksykvin overskred ca 8% av filetpravenengexerdien. En lokal grenseverdi
for etoksykvin i noen tyske delstater er ogsa duedet. Disse forbindelsene bar
derfor fortsatt gis hay prioritet i overvakningen.

| 2007 inngikk 10 PFOS forbindelser i prosjekteeribe klassen er kjennetegnet med
lav akutt giftighet og meget stor grad av persistematuren. Alle verdiene i de
undersgkte 84 samleprgvene hadde verdier mindre LE@. Dette bekrefter at
nivaene er lave i oppdrettsfisk.

| 2007 inngikk 13 PAH forbindelser i prosjektet.dsken er kjennetegnet av at noen av
forbindelsene er kreftfremkallende (carcinogene).af de mest potente carcinogene
er benzo[a] pyrene (BaP). Denne har konsentrasjoeruLOQ i 80 av 84 prgver. En
enkelt ekstremverdi for BaP tyder pa at en kontanmg kan ha skjedd i det anlegget
denne prgven kommer fra. | flertallet av prgvenkuwer flurene og fenantrene av PAH
forbindelsene funnet i malbare konsentrasjoner.



