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Samlet vurdering

Det er utfort et forsek i pilotskala med innblanding av dansk flyveaske i utfellingsprosessen som
benyttes pa Langoya.

Forsekene ble utfort pA Langeya. Hensikten med forsekene har vart 4 studere miljomessige
forhold vedrerende utlaking og toksisitet. Fremstillingen av prevemateriale ble utfort i full skala
ved & blande flyveaske direkte inn i neytraliseringsprosessen. Undersokelsene er blitt utfort pa
sediment og overskuddsvann etter neytraliseringen. For tungmetallundersgkelsene ble den
etablerte vannrenseprosess med pH-justering simulert i laboratoriet.

Resultatene for de uorganiske analysene viser at ved innblanding av aske i prosessen er det viktig
& holde kontroll med pH-verdien for & fa en effektiv utfelling av tungmetallene. En effektiv
utfelling forutsetter en pH-verdi pa over 8. Under slike betingelser gir prosessen en effektiv
fjerning av tungmetaller og det synes ikke veare vanskelig & oppna metallkonsentrasjoner i
avlepsvannet som er lavere enn det bedriften foreslar som normer i ny seknad om
utslippstillatelse.

Prosessen medferer liten reduksjon av organisk karbon. Karbonets betydning i deponiet ber
imidlertid studeres n&rmere.

Det er utfort en rekke analyser av organiske mikroforurensninger i prosessvann til forsekene, i
aske og i avlep etter innblanding av aske. Resultatene viste lave verdier. Det ble imidlertid pavist
noe tributyltinn i prosessvannet fra Langeya. Forholdene ber kontrolleres ved provetaking av
utslippsvannet til resipient.

Det er utfert ekotoksikologiske tester med prosessvann og blandprove av avlepsvann fra forseket.
Giftigheten ble undersekt pa bakterier, alger og krepsdyr. Det ble ikke pavist hemming av
bakteriene i noen av de ufortynnede provene. Algetestene tyder pd en lav giftighet i bade
prosessvann og i avlep fra askeprosessen. Det ble ogsa funnet at provenes giftighet pa krepsdyret
Nitocra spinipes var lav.

Undersekelser foretatt av potensielt bioakkumulerbare organiske stoffer viste at bade prosessvann
og avlep fra askeinnblandingprosessen inneholdt organiske forbindelser som er potensielt
bioakkumulerbare.

Undersekelser av biologisk nedbrytbarhet av lost organisk stoff i prevene viste at mesteparten av
det organiske materialet i avlepet fra askeinnblandingsprosessen var lett nedbrytbart.

Vare forsek gir ikke en helt korrekt etterligning av forholdene pa Langgya idet man her i tillegg til
selve prosessen ogsa utferer en sluttbehandling av prosessvann for utslipp til resipient. Denne siste
etterpoleringen er i denne undersokelsen kun utfert som et enkelt laboratorieforsek. Denne
rapporten tar imidlertid ikke sikte pa & vurdere miljevirkningene i sjoen for et utslipp fra Langeya
i forbindelse med behandlingen av flyveaske Vi anbefaler derfor en grundig overvaking av
utslippene til resipient dersom man behandler flyveaske i prosessen.



1. INNLEDNING

Norsk institutt for vannforskning (NIVA) har etter oppdrag fra Norsk Avfallshandtering AS,
NOAH utfort undersgkelser med innblanding av dansk flyveaske fra seppelforbrenningsanlegg i
den prosessen som benyttes p4 Langgya for naytralisering av metallholdige syrer som gir utfelling
av metalhydroksider og gips. Utfellingsprosessen ble utfort p4 Langgya 25. november 1994 pilot-
skala i samarbeid med NIVA. Etter sedimentering av gips/metallhydroksidslam ble nedvendig
forseksvann tatt med til NIVA for videre analyser og tester. De kjemiske analysene pa vann og
aske er utfort av NIVA, SINTEF, Norsk institutt for luftforskning (NILU) Institutt for energi-
teknikk (IFE) og Landbrukets Analysesenter. Giftighetstestene er utfort av NIVA og SINTEF.

NIVA har tidligere laget et programforslag for undersekelser av innblanding av aske i prosessen
pa Langeya (1992). Programmet ble revidert m.h.t. analyseprogram i henhold til brev fra SFT til
NOAH av 6.06.94. Revidert programforslag av 18.08.94 ble lagt til grunn for undersekelsene som
startet 25.11.94.

2. BEHANDLING AV ASKE

Aske fra forbrenningsanlegg er alkalisk og dette er ogsa noe av bakgrunnen for at man ensker &
blande inn slikt avfall i den prosessen som brukes pa Langeya idet man vil utnytte askens innhold
av alkali til neytralisasjon av avfallssyren ("Kronos-syre").

Forsoket i dette prosjektet ble utfort slik at det antas & vaere representativt for en fullskala situasjon
m.h.t. prosessering av flyveaske. Asken slemmes forst opp med prosessvann og deretter tilsettes
Kronossyre og kalksteinsslurry (CaCO;,) til pH 4,9. Deretter heves pH til 8,2 med lesket kalk slik
at metallhydroksider felles ut sammen med dannet gips. Man regner med at enkelte andre
komponenter som en del organiske mikroforurensninger ogsé felles ut ved denne behandlingen.
Kronos-syren inneholder store mengder toverdig jern som felles ut som toverdig jernhydroksid
etter pH-heving til 8. Etter sedimentering inneholder vannfasen fortsatt mye toverdig jern som
gradvis oksiderer til treverdig. Etter en tid oksiderer ogsa overflatelaget til det toverdige
Jernhydroksidet til treverdig ved hjelp av det oksygenet som tilfores gjennom vannfasen over.
Dette kan observeres ved at overflaten av slammet ser brun ut. Oksidasjonen av jern medforer et
pH-fall og en ny pH-justering med kalk foretas for vann sendes til avlep.

Prosessavlapet gér til sedimentering i Langeyas Nordbrudd. Klarfasen (prosessvann) benyttes bl.a.
til lesking av kalk slik at deler av vannet som behandles pa Langoya resirkuleres i prosessen.
Overskuddsvann fra nedber og flytende avfall slippes til sjeen etter bedriftens eget
kontrollprogram.

Til forseket ble det laget en kalkslurry pa 40 m3 som inneholdt 13 tonn aske. Under prove-
prosessen ble det benyttet folgende mengder :

Askeslurry : 8,0 m3/h
Kronossyre :28 m3/h
Kalksteinslurry ~ : 10,5 m3/h
pH i ferste trinn  : 4,9

Lesket kalk 5,1 m3/h
pHiannettrinn :8,2



3. KJIEMISKE UNDERSOKELSER
3.1. Forseksopplegg

De praktiske forspkene ble utfort pa Langeya. Etter pH-heving til 8 med lesket kalk ble det tatt ut
tre stikkprover a 250 liter av prosessavlepet. Provene ble tatt ut med ca. 2 timers mellomrom den
25.11.94 og satt til sedimentering. Det ble tatt ut prever av vannfasene etter tre degns
sedimentering den 28.11.94. Etter vurdering av forseksopplegg og analyseprogram ble det valgt &
gjennomfere det uorganiske analyseprogram pé vannfasene fra de tre uttakene, mens det ble laget
en blandpreve av vannfasene for analyse av organiske komponenter og for toksisitetstester.

3.2. Uorganiske analyser
3.2.1. Vannkvalitet

Programmet for de uorganiske analysene gar fram av bilag 1. Det gér ogsa fram av bilaget hvor
analysene er utfort. Resultatene for vannfasene i de tre uttakene fra prosessen er samlet i tabell 1. I
tabellen er ogsd tatt med analyseresultater for prosessvannet som benyttes til lesking av kalk.
Videre er tatt med resultatene for en blandpreve av vannfasen fra de tre sedimenteringsfatene etter
pH-regulering med kalk til pH 8. Prove av dette forsgket ble tatt ut etter ett degns sedimentering.

Resultatene viser at pH-verdien har falt betydelig i sedimenteringsfatene fra ca. pH 8 ved utlopet
av prosessen til ca. pH 4 etter 3 dogns sedimentering. Dette har sikkert konsekvenser for en del av
analyseresultatene, spesielt for flere av tungmetallene. I praksis vil det bli foretatt en etterjustering
av pH med kalk for utlep til sjo slik at analyseverdiene egentlig ikke gir uttrykk for forventede
konsentrasjoner ved utslipp. Det ble likevel valgt ikke & foreta noen pH-justering i sedimenterings-
fatene for proveuttak til videre undersekelser. Selv om en foretar en pH-justering av vannfasen, vil
porevann med innhold av toverdig jern presses ut i vannfasen etterhvert som gipslammet sedi-
menterer. Toverdig jern oksideres og pH synker igjen. Vannfasen i deponiet vil derfor trolig ligge
pé den sure siden. En ser av tabell 1 at det vannet som tas inn i prosessen igjen (prosessvann, 1.
kolonne) er surt. For & oppna en stabil og riktig pH-verdi i utslippsvannet kalkes derfor prosess-
vann som gér til utslipp i et separat trinn.

Konduktiviteten er heyere i sedimenteringsfatene enn i prosessvannet. Dette er en folge av
kjemikalietilsetningen og utlesning av salter fra asken. Resultatene viser bl.a. en gkning av
halogenionekonsentrasjonene i forhold til innholdet i prosessvannet. Innholdet av klorider er
betydelig hayere enn bromid og fluorid.

Innholdet av nitrat og totalnitrogen er lavere i sedimenteringsfatene enn i prosessvannet. Det er
ikke mulig & gi noen sannsynlig forklaring pé dette bortsett fra endringer i sammensetningen av
prosessvannet over tid. Prove av prosessvannet ble uttatt samtidig med uttak fra sedimenterings-
fatene, d.v.s. tre dogn etter at prosessen ble kjort. Fosforinnholdet er lavt bade i prosessvann og i
uttakene fra fatene. Dette skyldes utfelling med kalk og jern.

Innholdet av organisk karbon eker noe som folge av askeinnblandingen. Verdiene er ikke spesielt
hoye, men det er tydelig at innblandig av aske i prosessen ferer til en viss gkning i innholdet av
organisk karbon i avigpet.

Nar det gjelder tungmetallene, viser de fleste av resultatene en gkning i forhold til prosessvannet.
Dette gjelder spesielt for jern som krever betydelig hoyere pH-verdier for & felles ut som toverdig
Jermhydroksid. Etterhvert som jernet oksiderer i deponiet, vil konsentrasjonen synke selv om pH
fortsatt er lav, da optimal pH for felling av treverdig jern er omkring pH 3,3-3,5. Metallkonsentra-



sjonene vil trolig synke ved fornyet pH-justering. Det ma likevel bemerkes at kvikkselvkonsentra-
sjonen har ekt vesentlig i forhold til prosessvannet (ikke pavist) som folge av askeinnblandingen.

I nest siste kolonne i tabellen er vist resultatene for metaller og totalt organisk karbon etter en slik
pH-regulering til pH 8. Resultatene viser en betydelig reduksjon av konsentrasjonene for de fleste
metaller og spesiellt for kvikkselv. Det ble ikke observert noen vesentlig reduksjon i blykonsen-
trasjonen. Det er mulig at dette kan ha sammenheng med at pH fortsatt er noe lav for en optimal
felling av bly. P4 den annen side burde det betydelige innhold av jern fare til en effektiv med-
felling av bly. En mer sannsynlig forklaring pa forholdet har trolig sammenheng med rent analyse-
tekniske forhold ved at vannfasens heye innhold av sulfat interfererer under blyanalysen og at det
ikke var tatt hensyn til slike problemer under analysen. Forholdet kan kontrolleres ved fornyet
provetaking.

I siste kolonne i tabellen er samlet de nye grenser det sekes om i ny seknad for utslipp til vann. I
forhold til disse grenser synes det ikke & by pa noen problemer & kunne tilfredsstille slike krav ved
en eventuell innblanding av flyveaske i prosessen.

Innholdet av organisk karbon har ikke avtatt vesentlig etter pH-regulering med kalk.

Tabell 1. Analyseresultater for prosessvann og vannfaser etter sedimentering og etter pH-
regulering, samt seknad om nye utslippsgrenser.

Parameter Prosess | Sed.fat | Sed.fat | Sed.fat3 | Blandprove | Grenser i ny
-yann 1 2 1+2+3 seknad om
pH-reg. til utslipp
8,0 med

kalk
pH 4,48 4,00 3,98 3,81 7,99 7-8,5
Konduktivitet.....mS/m 1640 3130 3300 3260
Klorid ............. mg Cl/1 5400 9900 10600 10000
Bromid............ mg Br/l 18,5 38,5 40,5 32,0
Fluorid............... mg F/1 1,06 14,9 15,5 15,9
Nitrat .............. mg N/I 1,33 0,52 0,39 0,41
Tot.nitrogen......mg N/I 11,2 0,550 0,400 0,445 20
Tot.fosfor.......... mg P/1 0,042 0,013 0,013 0,014 0,5
Tot.org.karbon .mg C/i 42 16,3 19,0 15,5 12,4
Kadmium......... ng Cd/l 49 41,6 54,7 33,2 1,41 200
Krom.......c........ pg Cr/l 1,2 48,7 27,3 28,4 0,7 500
Vanadium ......... pg V/i 83 147 86 92 <2 500
Kobolt.............. pg Co/l 140 210 240 290 160
Kobber............. pg Cu/l 60 70 70 70 90 500
Jern cocoveevnnn. mg Fe/l 32,8 2010 2320 2570 0,049 2
Kvikksalv........ ng He/l <0,002 | 0,217 0,110 0,116 0,006 20
Mangan.......... mg Mn/l 93 141 150 151 3,99 10
Molybden....... mg Mo/l 0,04 0,16 0,13 0,12 0,002
Nikkel.............. mg Ni/l 0,45 0,26 0,24 0,28 0,014 0,5
Bly.oooriceenee, mg Pb/l 0,28 0,55 0,55 0,57 0,48 0,1
Sink..oooveeenne mg Zn/l 0,36 2,83 3,00 3,80 0,10 0,5
Titan................ mg Ti/l 0,15 0,68 0,43 0,48
Barium............ mg Ba/l 0,05 0,17 0,19 0,19
Tinn....eee..... mg Sn/l <0,10 <0,10 <0,10 <0,10
Arsen............... ng As/l <0,5 2,1 1,4 1,6 500




3.2.2. Utvaskingsforsek

For & underseke utvasking av uorganiske komponenter fra det sedimenterte slam ble det utfort en
utvaskingstest i henhold til tysk standard, DIN 38414 Teil 4. Det ble laget en blandprove av
sedimentert slam fra de tre sedimenteringsfat. En innveid mengde pa 100 g fuktig slam ble tilsatt 1
liter prosessavlap og pH ble justert med hydratkalk til 8,3. Blandingen ble tromlet i porselensmolle
i 24 timer. pH-verdien var da falt til 7,4. En filtrert prove av vannfasen ble analysert m.h.t.
tungmetaller som angitt i tabell 2. Det samme forsgket ble utfert p4 en tilsvarende mengde av
vanlig gipsslam uttatt fra prosessen pa Langeya. Vannfasen her hadde en pH-verdi pa 8,1 etter 24
timers tromling. Resultatene i tabell 2 er beregnet m.h.t slammets vatvekt. Askeslammets
terrstoffinnhold ble bestemt til 39,9 %, mens gipsslammet hadde et terrstoffinnhold pa 38,8 %.

Tabell 2. Utvaskingsforsek med aske/gipsslam fra fellingsforsek og vanlig gipsslam fra Langoya.

Komponent Askeslam Gipsslam
Kadmium.................... mg/kg 2,05 2,96
Krom.....cocooevnninnnnne mg/kg 7,14 9,88
Kobber.......c.ccovvrnennne mg/kg 540 <100
Jern ..o, mg/kg 133000 3950
Nikkel......ccocovenrnnnnnnn. mg/kg 159 44
Vanadium................... mg/kg 36 40
Kobolt.......cooceerrnnen. mg/kg 1250 1280
Mangan.........cocvennenn. mg/kg 86600 15200
Molybden................... mg/kg 410 220
Bly. oo mg/kg 3300 3450
SinK..oeeoveierreienien, mg/kg 980 99
Kvikksglv........cooeuu... pg’kg 1,71 <0,02
Totalt org.karbon......... mg/kg 30400 47400

Tungmetallanalysene tyder pa at innblanding av aske i prosessen kan fore til en okt utvasking av
kobber, nikkel, sink og kvikkselv i forhold til vanlig gipsslam nér slammet utsettes for ekstreme
betingelser som i dette forsek. Det ma imidlertid bemerkes at pH-betingelsene under forseket vil
ha betydning for resultatet. P4 grunn av askeslammets innhold av toverdig jern sank pH-verdien til
7,4 under forsgket. Det er ikke utelukket at en pH-forskjell pa 0,7 enheter i dette omradet kan ha
betydning for loseligheten av enkelte av de utfelte metallhydroksidene.

Forseket viste ingen okt utvasking av organisk karbon i forhold til vanlig gipsslam. Karbonverdien
som er oppgitt, kan trolig for en stor del ha sin arsak i vaskevannets (prosessvannets) opprinnelige
innhold av organisk karbon.



3.3. Organiske analyser
3.3.1. Dioksiner

Dioksinanalysen er utfort av NILU. Det ble laget en blandpreve av asken ved at flere stikkprover
ble blandet i NILU's proveflaske. Det ble kun utfort dioksinanalyse av asken da resultatene etter
vurdering viste lave verdier. NILU's analyserapport er gjengitt i bilag 2.

3.3.2. Analyse av PCB, PAH og TBT (tributyltinn)

Det ble utfert analyse av PCB 1 prosessvann, i blandprove av vannfasen i de ftre
sedimenteringsfatene og av asken. Resultatene er samlet i bilag 3. Konsentrasjonene i asken var
lave. Det ble ikke pavist PCB i blandpreven.

Det ble likeledes utfort analyse av PAH pé de samme prover. PAH-analysene er samlet i bilag 4. I
askepreven ble det ikke pavist cancerogent PAH. PAH-konsentrasjonene i blandpreven var lave og
lavere enn i prosessvannet.

Det ble utfert TBT-analyse av prosessvann og av blandprove av vannfase fra sedimenterings-
fatene. Resultatene er samlet i bilag 5. Det ble pavist 125 ng/l i prosessvannet, mens konsentra-
sjonen i blandpreven var 8 ng/l.

3.3.3. Analyse av organiske mikroforurensninger

Det ble utfort analyse av Priority Pollutants (PP 70), ekstraherbart organisk klor og brom (EOCI
og EOBr) , samt utfort undersogkelse av toksisitet v.h.a. Microtox-test. Undersekelsene er utfort av
SINTEF. Resultatene er samlet i bilag 8. Den proven som ble tatt ut av vannfasen etter
askeinnblandingsprosessen, hadde en pH-verdi under 4. Det ble funnet at proven var toksisk, men
at toksisiteten skyldes den lave pH-verdien. I praksis vil avlepsvannet bli pH-justert for avlep til
resipient. Ved pH 7 var ingen av vannprevene toksiske i Microtox-testen.

I prove av selve asken ble det pavist meget lavt nivd av EOCI, mens EOBr ikke ble pavist. I
askeproven ble det videre pavist 27 av de 70 Priority Pollutants, hvorav 4 var under
kvantifiseringsgrensen.



4. OKOTOKSIKOLOGISKE TESTER
4.1. Toksisitet

Giftigheten til vannprever av prosessvann og blandpreve av avlgpsvann ble undersekt pa
bakterier, alger og krepsdyr.

Effekter av vannprovene pa bakterier ble undersekt med Microtox-metoden (bilag 8), hvor det
benyttes fluorescerende bakterier (Photobacterium phosphoreum) i sjovann. Bakterienes
fluorescens males i et spesielt fotometer. Nar bakteriene utsettes for toksisk pavirkning, hemmes
lysutskillelsen.

Provene ble pH-justert for testing. Det ble benyttet en screeningtest i ufortynnede (99%)
saltjusterte prover. Det ble ikke pavist hemming av Microtox-bakteriene i noen av de ufortynnede
provene. Det ble ogsa utfort en test av blandpreven uten & justere pH-verdien, som var 3,6. I denne
proven ble det pavist reduksjon av bakterienes lysutskillelse. 50% effekt (ECs) etter 5 minutters
eksponering var 9.7 vol%.

Algetestene ble utfort med den marine kiselalgen Skeletonema costatum etter en standard
testmetode (ISO 10253). Vannprovene ble pH-justert til normal pH-verdi for sjevann (7,8-8,1).
Den utfelling som ble dannet ved pH-justeringen, ble fjernet ved filtrering gjennom membranfilter
(0,45 um). De filtrerte vannprevene ble fortynnet i naturlig, filtrert sjgvann med saliniteten 34 %o
til ulike konsentrasjoner opp til 25%. Alle blandninger ble tilsatt lik mengde av naringssalter og
podet med ca. 5-10 celler/l av testalgen. Prevene ble inkubert i glasskolber pa et gyngebord ved
ca. 20 °C, med kontinuerlig belysning tilsvarende ca. 70 pE m=2s-l. Algenes vekst ble registrert
ved telling med en elektronisk partikkelteller etter 1, 2 og 3 dogn. Gjennomsnittlig veksthastighet i
hver kultur ble beregnet. Veksten i de ulike konsentrasjonene av testprave ble beregnet som
prosent av veksthastigheten i kontrollkulturer. Forsokene ble gjort med tre paralleller for hver
konsentrasjon og 6 kontrollkulturer.

Resultatene av algetestene er vist i figur 1 og 2. Det ble ikke pavist signifikant hemming av
algeveksten i prosessvann opp til 25% konsentrasjon. I blandpreven av avlepsvann var det ingen
effekt opp til 16% konsentrasjon, men en svak men signifikant hemming ble registrert ved den
hoyeste konsentrasjonen, 25%.
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Fig. 1. Effekt av prosessvann pa veksthastigheten av Skeletonema costatum
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Fig. 2. Effekt av blandprove av avlepsvann pé veksthastigheten av Skeletonema costatum.

Resultatene tyder pa en lav giftighet i begge vannprevene etter pH-justering. Det er kjent fra
tidligere forspk at Skeletonema costatum hemmes sterkt nar pH-verdien i mediet er under 6. Uten
foregdende pH-justering ville blandpreven av avlepsvann ha hemmet algeveksten ved lavere
konsentrasjoner som folge av direkte pH-effekter. pH-verdien ble malt i en fortynningsserie av
vannprover uten pH-justering i sjgvann. Resultatet er vist i figur 3. Detr fremgar av figuren at pH-
verdien er 6,0 ved 10% konsentrasjon av blandpreven av avlepsvann. For prosessvannet er pH-
verdien over 6,5 ved konsentrasjoner opp til 40%.
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Fig. 3. pH-verdi som funksjon av konsentrasjon av vannprever blandet i sjgvann med saliniteten
34%o.

Giftighetstestene med krepsdyr ble utfert med copepoden Nitocra spinipes . Pravene ble pH justert
til ca. 8,0 og luftet over natten. Utfelt materiale ble fjernet ved filtrering gjennom glassfiberfilter
GF/C. Provene ble fortynnet til forskjellige konsentrasjoner i sjgvann. Saliniteten ble regulert til
9-15 %o ved tilsetning av destillert vann. I alt ble 18-27 dyr eksponert i hver testkonsentrasjon i 4
dogn. Inkuberingen skjedde ved 20 °C. Hver dag ble antallet levende og dode dyr registrert.

Pa grunn av usystematisk variasjon i dedelighet av forseksdyr ble testene gjentatt tre ganger.
Resultatene av samtlige tester er sammenfattet i figur 4 (prosessvann) og 5 (blandpreve av
avlepsvann). Dedeligheten i kontrollene var mindre enn 10% ved alle testene. I testene av
prosessvann ble det registrert opp til 50% dedelighet ved konsentrasjoner fra 10-40%. De fleste
observasjonene viser imidlertid mindre enn 25% dedelighet i dette konsentrasjonsomréade og bare
14% dedelighet ved den hoyeste testkonsentrasjonen, 63%.

Ogséa 1 blandpreven av avlepsvann ble det registrert usystematisk dedelighet uavhengig av
konsentrasjon. Den sterste dedeligheten (63%) ble funnet ved 16% konsentrasjon i test nr. 1. To
tester med 40% konsentrasjon viste henholdsvis 8 og 38% dedelighet.

Den usystematiske responsen hos Nitocra spinipes med hensyn til registrert dedelighet ved ulike
konsentrasjoner av de to vannprevene kan ha sammenheng med en narkotiserende
virkningsmekanisme, trolig pga. at ionebalansen i avlepsvannet avviker sterkt fra den i sjgvann.
Dyrene ble helt eller delvis lammet eller inaktivert ved samtlige testkonsentrasjoner, szrlig det
forste tiden av eksponeringen. Det var derfor vanskelig 4 konstatere om dyrene var i live. Mange
tilsynelatende livlese dyr livnet til mot slutten av den 4 degn lange inkuberingen. (Kriteriet for
levende dyr i testen er at de skal bevege seg i lopet av 10 sek etter en lett risting av
testbeholderen).

Siden det er registrert mindre enn 10% dodelighet i enkelte tester ved konsentrasjoner opp til 40%

av begge vannprovene, kan man konkludere at provenes akutte giftvirkning pa krepsdyret Nitocra
spinipes er lav.
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Fig. 5. Effekt av blandprove av avlepsvann pé overlevelse av Nitocra spinipes.

Testrapportene er samlet i bilag 6.

4.2. Bioakkumuleringspotensiale

Innehold av potensielt bioakkumulerende organiske stoffer er undersekt ved en HPLC-metode for
bestemmelse av fordelingskoeffisient oktanol/vann. Vurderingen av bioakkumuleringspotensiale
bygger pé at bioakkumulering er korrelert med fettloselighet. Stoffer med oktanol/vannfordeling
over 1000 (log P, >3) regnes som potensielt bioakkumulerbare.

Ved analysen ektraheres den organiske frakjonen i et losemiddel og opparbeides for analyse pa en
HPLC-kolonne. Ved eluering av kolonnen fremkommer ulike komponenter som kan detekteres
med UV eller RI detektor. Komponentenes P, bestemmes fra retensjonstiden ved sammenligning
med en rekke referansestoffer med kjent P,
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I begge provene ble det funnet flere komponenter som kunne detekteres med UV eller RI. 1
prosessvannet ble det detektert 6 potensielt bioakkumulerbare komponenter med log P, verdier
fra 3.0-42. T blandpreven av avlepsvann var det bare 3 komponenter med log Pow >3.
Retensjonstidene tyder pa at disse var de samme som ble funnet i prosessvannet.

HPLC-analysene viser at begge vannprevene inneholder organiske forbindelser med en
fettloselighet som gjer dem potensielt bioakkumulerbare. Noen av disse komponentene i
prosessvannet var ikke til stede i blandpreven av avlepsvann. Analysen gir ikke mulighet for
kvantifisering av de ulike komponentene.

Testresultatene er samlet i bilag 7.

4.3. Nedbrytbarhet

Biologisk nedbrytbarhet av lost organisk stoff er undersekt i blandpreven av avlgpsvann.
Opplest organisk karbon i testvannet ble analysert til henholdsvis 14,3 og 13.4 mg/l for og etter
justering til pH 8,0 med 10 M NaOH, og kraftig lufting over flere timer.

Det ble valgt & anvende OECD 306 (Closed bottle test in seawater) som relevant test for denne
spesielle vannprgven. P4 bakgrunn av innhold av organisk karbon ble testen preparert med 40 %
testvann i sjovann tatt fra 60 m dyp i Oslofjorden utenfor NIV As forseksstasjon utenfor Drobak.

Gjennomferingen av testen ble mislykket fordi bade abiotisk (kjemisk betinget) og biologisk
oksidasjon forarsaket at all tilgjengelig oksygen ble omsatt allerede etter en ukes inkubasjon. Det
er klare indikasjoner pa at oksiderbart jern var tilstede etter at lufteprosessen var avsluttet og testen
var satt igang.

En ny test ble startet med forlenget lufting av preven og noe heyere pH under luftingen. Denne
testen ble gjort med 20% konsentrasjon av blandpreven. Ogsé i denne testen ble det registrert et
rakskt oksygenforbruk. I en abiotisk konntroll hvor kvikkselvklorid var tilsatt for & hindre
mikrobiell aktivitet var imidlertid oksygenforbruket ubetydelig. Dette viser at oksygenforbruket
skyldes mikrobiell nedbrytning av organisk stoff og ikke kjemisk oksidasjon. Testen maétte
avbrytes etter 7 dogn fordi oksygenet da var oppbrukt. P4 dette tidspunkt var det samlede
oksygenforbruket 6.46 mg/l, som tilsvarer 32 mg/l i ufortynnet prove. Proven inneholdt 13,4 mg/l
av lost organisk karbon (DOC). Fullstendig oksidasjon av dette organiske stoffet vil kreve ca. 36
mg oksygen/l. Det registrerte oksygenforbruket etter 7 degn var altsd nar opp til det teoretiske
oksygenforbruket ved oksidasjon av DOC i preven. Dette tyder pa at det organiske materialet i
blandpreven var nesten fullstendig nedbrutt etter en uke.

Pa grunn av provens spesielle kjemiske sammensetning kan interferens ved DOC-analysen ha
forekommet. Dette medforer en usikkerhet i beregningen av det teoretiske oksygenforbruket og
dermed ogsd av graden av nedbrytning. Den raske utviklingen av oksygenforbruket viser
imidlertid at blandpreven inneholdt lett nedbrytbart organisk materiale.

Testresultatene er samlet i bilag 9.
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S. BILAG

Bilag 1. Analyseprogram for uorganiske analyser

Parameter Laboratorium Anm.
pH NIVA Ikke akkreditert met.
Konduktivitet NIVA Ikke akkreditert met.
Klorid NIVA Ikke akkreditert met.
Bromid IFE
Fluorid, total NIVA
Nitrat NIVA
Totalnitrogen NIVA
Totalfosfor NIVA
Totalt organisk karbon NIVA
Kadmium NIVA
Krom NIVA
Vanadium NIVA
Kobolt NIVA
Kobber NIVA
Jern NIVA
Kvikkselv NIVA Ikke akkreditert met.
Mangan NIVA
Molybden NIVA
Nikkel NIVA
Bly NIVA
Sink NIVA
Titan Landbrukets Analysesenter
Barium Landbrukets Analysesenter
Tinn Landbrukets Analysesenter
Arsen Landbrukets Analysesenter
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Bilag 2. Dioksinanalyse
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Norsk institutt for luftforskning :
Norwegian Institute for Air Research N l LU

Norsk institutt for vannforskning

v/Egil Iversen
Postboks 173 Kjelsés
0411 OSLO e = .
HORSK TUUTT FCR
VAN VNG

Sak nr.: 9 ) bo
Mataih ‘/3 2

Deres ref./Your ref.: Vér ref./Our ref.: Kjeller,

IVE AaB/MAa/O-1771 10. februar 1995
J.nr. 4363/94

S.nr0-94260

Analyse av en askeprgve fra sgppelforbrenningsanlegg med hensyn pa dioksin

Vi viser til mottak av en askeprgve og en vannprgve den 8.12.94 og oversender analyseresultatet
av askeprgven.

Vi legger ved mdlerapport nr. O-73 og gir fglgende tilleggsinformasjon:
Var metode, NILU-O-1, som er akkreditetert etter E-45001, ble benyttet.

Som kvalitetssikringstiltak ble 13C-merkete 2,3,7,8-klorsubstituerte isomerer tilsatt prgven fgr
opparbeidelses- og analyseprosedyren. Gjenvinningsstandard tilsettes rett fgr analyse pd GC/MS.
Etter vir metode skal gjenvinningen av tilsatte 13C-isotopmerkete internstandarder ligge innenfor
40-120% i forhold til en av de tilsatte 13C-isotopmerkete gjenvinningsstandardene.

Gjenvinningen er tilfredsstillende for alle komponenter, unntatt for 2,3,7,8-TCDD/TCDF, som er
38%. Resultatene er korrigert for gjenvinning. Ved opparbeidelse av denne prgven ble det
benyttet mikrobglgeekstraksjon. Dette er et avvik fra var akkrediterte metode med Soxhlet-
ekstraksjon. Parallellkjgringer med de to metodene viste at mikrobglgeekstraksjon var den beste.

Vennligst adresser post til NILU, ikke til enkeltpersoner/Please reply to the institute.

NILU

P.O. Box 100

Instituttveien {8

N-2007 KJELLER. Norway
Telephone : +47 63 89 80 00
Telefax  :+47 63 89 30 50
Telex : 74854 nilun

NILU~Tromsg

P.O. Box 1245

Strandtorget 2B

N-9001 TROMS@, Norway
Telephone : +47 77 65 69 55
Telefax :+47 77 65 61 99
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Postgiro: 0813 3308327
Foretaksnr./Enterprise No. 941705561



Da dioksinkonsentrasjonen i askeprgven er si lav som resultatene viser, gir vi ut fra at
vannprgven ikke skal analyseres.

Med hilsen

Ob-Andws Braalhen

Ole-Anders Braathen
Leder, Organisk analyse

14,9 /A i

Aase Biseth
Ingenigr

Vedlegg: Milerapport O-73, analyseresultater samt faktura.
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'O ' Akkreditert etter EN 45001

Norsk institutt for luftforskning

AKKREK G Akkrediteringsnummer P008

Oppdragsgiver:

Prosjekt nr.:

Postboks 100, N-2007 Kjeller NILU

Malerapport nr. O-73

Norsk institutt for vannforskning (NIVA) v/Egil Iversen

0-1771

Prgvetaking:

Sted: Norsk Avfallshandtering A.S./NOAH

Ansvar: NIVA

Kommentar:

Prgveinformasjon:

NILU pravenr. Kundens prevemerking | Provetype | Praven mottatt | Proven analysert
94/912 Dansk flyveaske Aske 08.12.94 04.01.-07.02.85
Analyser:

Utfgrt av: Norsk institutt for luftforskning

Milemetode:
Miéleusikkerhet:
Kommentarer:

Godkjenning:

Postboks 100

N-2007 KJELLER

NILU-O-1
+25%

Gjenvinning av 2,3,7,8-TCDD/TCDF er ikke tilfredsstillende (38%).
Det ble brukt mikrobglgeekstraksjon ved ekstraksjonen.

Kjeller, 10. februar 1995

Ole- Arndero Ciaa v

Ole-Anders Braathen
Leder, Organisk analyse

Malerapport nr. 0-73

Side 1 av 2



Vedlegg: 1 analyseprgve a 2 sider
Miélerapporten og vedleggene omfatter totalt 4 sider

Mileresultatene gjelder bare de prgvene som er analysert. Denne rapporten skal ikke gjengis i
utdrag, uten skriftlig godkjenning fra laboratoriet.

Mailerapport nr. O-73 Side 2 av 2
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Vediegg til malerapport nr:

1RERINSTE & ¥ asii

Kunde:
Kundens provemerking:

Provetype:

NILU

Kjeller, 08.02.95

Fiyveaske
Pravemengde: 20 g . Tort materiale
Maleenhet: pg/g
Datafiler: CD779011-CD787011
Komponent Konsentrasjon Gjenvinning TE (nordisk) i-TE
pe/s %o pg/g pe/g
2378-TCDD 21,0 38 21,0
SUM TCDD 515
12378-PeCDD 60,0 54 30,0
SUM PeCDD 788
123478-HxCDD 65.1 6,51
123678-HxCDD 89.8 46 8,98
123789-HxCDD 70,8 7.08
SUM HxCDD 1266
g 1234678-HpCDD 834 54 8,34
SUM HpCDD 1641
B OCDD 2134 51 2,13
SUM PCDD 6 344 84,0
2378-TCDF 95,9 38 9,59
SUM TCDF 2949
12378/12348-PeCDF 191 1,91 9,55
23478-PeCDF 227 54 114
SUM PeCDF 3 069
123478/123479-HxCDF 298 50 29.8
123678-HxCDF 264 26,4
123789-HxCDF 109 (i) 10,9
234678-HxCDF 379 37,9
SUM HxCDF 3 000
1234678-HpCDF 787 56 7.87
1234789-HpCDF 220 2,20
SUM HpCDF 1233
OCDF 1165 78 1,17
SUM PCDF 11 416 241 249
SUM PCDD/PCDF 17 760 325 333

TE (nordisk): 2378-TCDD-toksisitetsekvivalent etter nordisk modell
i-TE: 2378-TCDD-toksisitetsekvivalent etter internasjonal modell

< Lavere enn pavisningsgrensen ved signal:stay 3:1

(i): Isotopforhold avviker mer enn 20 % fra teoretisk verdi.
Dette skyldes mulig interferanse og/eller instrument stoy.

CD779011.XLS

Side lav?2
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PCDF/PCDD-Analyseresultater

Vedlegg til méalerapport nr: O-73
NILU-Provenummer: 94/912 (mikrobgligeekstraksjon)

NILU

Kjeller, 08.02.95

2378-Kongenere

2 500 +

L]
[
)
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[y
N
e
<
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1000

0,00 +
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123789-HxCDD
1234678-HpCDD
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HxCDE
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CD779011.XLS Side2av2
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Bilag 3. PCB-analyse
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NIVA

NORSK INSTITUTT FOR VANNFORSKNING

Navn/lokalitet NOAH
Oppdragsnr. 94260
Prover mottatt 29.11.94
Lab.kode FUZ1-3
Jobb.nr. 94/206
Progvetype FUZ1-2 er vann,FUZ3 er aske.
Kons. 1 Vann Ng/1l, aske Ug/kg terrvekt
Dato 23.01.95
Analytiker SIG Godkjent : EMB
1: Prosessvann 4:
2: Blandprgve 5:
3: Aske 63
Parameter/prove 1 2 3
5-CB <0.05 <0.05 8.2
a-HCH 0.2 <0.05 <0.1
HCB 0.56 <0.05 6.1
g-HCH 0.33 <0.05 0.1
PCB 28 <0.05 <0.05 0.2
PCB 52 <0.05 <0.05 0.1
ocs 0.12 <0.05 <0.1
PCB 101 <0.05 <0.05 0.1
p,p-DDE <0.05 <0.05 <0.1
PCB 118 0.11 <0.05 0.1
p.,p-DDD <0.05 <0.05 <0.1
PCB 153 0.16 <0.05 0.1
PCB 105 <0.05 <0.05 <0.1
PCB 138 0.07 <0.05 0.1
PCB 156 <0.05 <0.05 <0.1
PCB 180 <0.05 <0.05 <0.1
PCB 209 <0.05 <0.05 =.0.4
SUM PCB 0.34 0 0.7
SUM SEVEN DUTCH PCB 0.34 0 0.7
ZFett
$Torrstoff 90.1
g. = Suspekt wverdi.
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Bilag 4. PAH-analyse
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NIVA

NORSK INSTITUTT FOR VANNFORSKNING

Navn/lokalitet : NOAH
Oppdragsnr. : 94260
Prever mottatt : 28.11.94
Lab.kode : FUZ
Jobb nr. : 94/206
Provetype : Aske
Kons. 1 : Ug/kg torket materiale
Dato : 1.2.95
Analvtiker : Brg

1: Aske

2

3:

4

5

6

Parameter/prove Sl 2 3 4 5
Naftalen 61
2-M-Naf. 14
1-M-Naf. 10
Bifenyl 10
2,6-Dimetylnaftalen 2
Acenaftylen 24
Acenaften
2,3,5-Trimetylnaftalen

Fluoren

Fenantren 51
Antracen

1-Metylfenantren

Fluoranten 51
Pyren 34
Benz (a)antracen*
Chrysen/trifenylen

Benzo (b) fluoranten*
Benzo (i, k) fluoranten*
Benzo{e)pyren

Benzo (a)pyren*

Perylen

Ind. (1,2,3cd)pyren*
Dibenz. (a,c/a, h)ant.* 1)
Benzo {(ghi)perylen

SUM 257
Derav KPAH(*) 0
LKPAH 0.0
$Torrstoff

Detekgsjonsgrense 2-10 ug/kg terrvekt

* markerer potensielt krefrfremkallende egenskaper overfor
mennesker etter IARC (1987), dvs. tilherende IARC’g kategorier
2A+2B (ganngynlige+trolige cancerogene) .

Sum av * utgjer KPAH.

1) Bare (a,h)-isomeren.
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NIVA

NORSK INSTITUTT FOR VANNFORSKNING

Navn/lokalitet : NOAH
Oppdragsnr. : 94260
Prover mottatt : 28.11.94
Lab.kode : FUZ 1-2
Jobb nr. : 94/206
Provetype : Vann
Kons. 1 : Ng/1l
Dato : 19.11.94
Analytiker : Brg

1: Prosessvann
2: Blandprgve

3

4:

5

6:

Parameter/prove 1 2 3 4 5
Naftalen 60
2-M-Naf. 37
1-M-Naf. 35
Bifenyl 59 1
2,6-Dimetylnaftalen 26 1
Acenaftylen 47 1
Acenaften 186 3
2,3,5-Trimetylnaftalen 5 1
Fluoren 85 1
Fenantren 64 2
Antracen 7
1-Metylfenantren 2
Fluoranten 10 1
Pyren 8 1
Benz (a)antracen* 1
Chrysen/trifenylen 1

Benzo (b) fluoranten* 1
Benzo{j,k)fluoranten*

Benzo (e)pyren

Benzo(a)pyren*

Perylen

Ind. (1,2,3cd)pyren*
Dibenz.{a,c/a,h)ant.* 1)

Benzo (ghi)perylen

Coronen

Dibenzopyrener*

SUM 634 12
Derav KPAH(*) 2 0
$KPAH 0.3 0.0
$Torrstoff

Deteksjonsgrense 1 ng/l

* markerer potensielt kreftfremkallende egenskaper overfor
mennesker etter JARC (1987), dvs. tilhgrende IARC’s kategorier
2A+2B (sanngynlige+trolige cancerogene) .

Sum av * utgjer KPAH.

1) Bare (a,h)-isomeren.
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Bilag 5. TBT-analyse

28



NIVA

NORSK INSTITUTT FOR VANNFORSKNING

Navn/lokalitet Langeya
Oppdragsnr. : 94260

Prgver mottatt 28.11.94
Lab.kode : FUZ 1-2

Jobb.nr. : 94/206

Provetype Ind.avlgpsvann
Kons. i : Ng/1

Dato : 12.1.95
Analytiker : Brg

1: Prosessvann 4:
2: Blandpre¢ve 5:
3: 6:
Parameter/prove 1 2
TBT 125 8
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Bilag 6. Testrapporter akutt toksisitet
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NIVA

Norsk

Institutt

for
Vannforskning

Test metode:

Postboks 173 Kjelsas

TEST RAPPORT

Tel: 22 18 51 00 Akutt toksisitet
Fax:22 18 52 00 . o
Nitocra spinipes

Norsk Standard 9802. Bestemmelse av toksisitet hos kjemiske produkter og
avlgpsvann med krepsdyret Nitocra spinipes

Testprove: Lab kode: B157/1

Test organisme Nitocra spinipes , Opprinnelse: G6teborgs Universitet, Zoofysiologiska
Institutionen v

Utviklingsstadium Voksne fra 3-4 uker gammel kultur

Eksponeringstid 96 timer

Testperiode 30-11-4.12 -94, 6-10.12-94 0g 17-21.1-95

Fortynningsvann Sjovann fra Oslofjorden (Solbergstrand 60 m), GF/C-filtrert og fortynnet
med destillert vann til 9%o salinitet.

Forbehandling av Prgven ble fortynnet med sjgvann og destillert vann slik at saliniteteten ble

testprove 9 -15 %o. pH justert til ca.8.0 med NaOH. Etter lufting over natten ble
provene pH-justert pd nytt, og til slutt filtrert gjennom GF/C-filter.

Testkonsentrasjoner 6.3, 10, 16, 25 0g 40%

Antall parallelier 4 med 6-8 dyr i ca. SOmL

Temperatur 21x1°C

pH i kontroll Start: 7.9-8.1 Slutt: 7.7 -8.1

pH ved hgyeste testkons. Start: 7.8 -8.4 Slutt: 7.5-7.6

Lgst oksygen (96 1) Kontroll: 8.4-9.3 mg/L Hpyeste 7.6 - 8.2mg/L

testkons.:

Referansestoff K,Cr,0;, LCqq test 1: ca. 7Tmg/L, test 2: 13 mg/L, test 3: 19 mg/L

Beregning av LCyj * Probit analyse . (Kunne ikke gjennomigres pga. for lav observert
dgdelighet)

Resultater  Dgdelighet og andre observasjoner er sammenstilt i tabell 1. Overlevelse som

funksjon av konsentrasjon av testprgve er fremstilti fig. 1.
Tid Kons. enhet LCy, 95% kontf. int. LC,, 0% Effekt | 100% Effekt
96 tim. %o >40 - - 6.3 >40
Testet av: oo B siland (s
L.B. Skanke
Testet av: %/y %iﬁ?«ﬁw Ansvarlig for test %«» Qf%
" H/Efraimsen T. Kiﬂlﬁist

* LCs, = Konsentrasjon som gir 50% dgdelighet av testorganismene.
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Tabell 1. Observasjoner og registreringer ved tester av preve B157/1

Dato Kons. Ant. dyr fevende 96 t pH O, mg/L
%o antall % start 96 t. 96 t
30.11.94 0 18 18 100 7.9 7.8
" 6.3 23 15 65 8.1 7.8
" 10 20 14 70 7.8 7.7 8.0
" 16 21 9 43 7.8 7.7 8.0
" 25 19 12 63 7.8 7.7 8.0
6.12.94 0 22 21 95 7.73 8.4
" 16 21 15 71 7.9 7.65 8.0
" 25 21 12 57 8.0 7.62 7.8
" 40 21 13 62 7.8 7.62 7.6
17.1.95 0 27 25 92 8.1 8.1 9.3
" 6.3 25 25 100 8.2 7.78 8.5
" 16 25 25 100 8.10 7.40 8.4
" 25 25 2 92 7.97 7.35 8.3
" 40 26 24 92 8.43 7.48 8.2
100 ° g
o7 . 3
’; 80 T
70+ o ° D ¢ Test 1
8 4 : 7
9 501 O Test 2
9 401 ¢
® 301 ® Test3
© 20+
10 1
0 ; + -
0 10 20 30 40

konsentrasjon (%)

Fig. 1. Effekt av blandprgve pd overlevelse av Nitocra spinipes
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Norsk

Institutt

for
Vannforskning

Test metode:

Testprgve:

Test organisme

TEST RAPPORT

Akutt toksisitet
Nitocra spinipes

Postboks 173 Kjelsas
0411 Oslo

Tel: 22 18 51 00
Fax: 22 18 52 00

Norsk Standard 9802. Bestemmelse av toksisitet hos kjemiske produkter og
avigpsvann med krepsdyret Nitocra spinipes

Prosessvann Lab kode: B157/2

Nitocra spinipes , Opprinnelse: Goteborgs Universitet, Zoofysiologiska

Institutionen
Utviklingsstadium Voksne fra 3-4 uker gammel kultur
Eksponeringstid 96 timer
Testperiode 30-11-4.12 -94, 6-10.12-94 0og 17-21.1-95
Fortynningsvann Sjpvann fra Oslofjorden (Solbergstrand 60 m), GF/C-filtrert og fortynnet

Forbehandling av

med destillert vann til 9%o salinitet.
Prgven ble fortynnet med sjgvann og destillert vann slik at saliniteteten ble

testprave 9 -15 %o. pH justert til ca.8.0 med NaOH. Etter lufting over natten ble
prgvene pH-justert pa nytt, og til slutt filtrert gjennom GF/C-filter.

Testkonsentrasjoner 6.3, 10, 16, 25,40 0g 63 %

Antall paralleller 4 med 6-8 dyrica. SO mL

Temperatur 21212 C

pH i kontroll Start: 7.9 -8.1 Slutt: 7.7-8.1

pH ved hgyeste testkons. Start: 8.1 Slutt: 7.4

Last oksygen (96 t) Kontroll: 8.4-9.3 mg/L Hgyeste 8.1 mg/L

testkons.:
Referansestoff K,Cr,0,, LCq, test 1: ca. 7Tmg/L, test 2: 13 mg/L, test 3: 19 mg/L

Beregning av LCy *

Resultater:

Probit analyse . (Kunne ikke gjennomfgres pga. for lav observert
dgdelighet)

Dgdelighet og andre observasjoner er sammenstilt i tabell 1. Overlevelse som
funksjon av konsentrasjon av testprgve er fremstilt i fig. 1.

Tid

Kons. enhet

LCy, |95%konf.int.| LC,, | 0% Effekt | 100% Effekt

96 tim.

o >63 - - >63

Testet av:

Testet av:

fiow Q&W\({Lu :

L.B. Skanke

' H/Efraimsen

Ansvarlig for test ;oﬁf; a:w

T. Kaugist

* L.Cs, = Konsentrasjon som gir 50% dgdelighet av testorganismene.
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Tabell 1. Observasjoner ved tester av prove B/157/2

Dato Kons, Ant. dyr levende 96 t pH O, mg/L.
% antall Yo start 96 1. 96 ¢
30.11.94 0 18 18 100 7.9 7.8
! 6.3 19 16 84 8.3 7.9
i 10 22 15 45 8.1 7.9
! 16 23 20 R7 7.9 7.9
" 25 19 17 89 7.8 7.8
" 40 20 15 75 8.2 7.7 8.0
6.12.94 0 22 21 95 7.7 8.4
! 25 25 14 56 7.8 7.7 8.0
" 40 22 11 50 7.0 7.7 8.2
17.1.95 0 27 25 92 8.1 8.1 9.3
! 10 26 25 96 8.2 7.8 8.3
" 25 29 28 97 7.9 7.65 8.3
" 40 29 28 97 8.0 7.4 8.2
! 63 28 24 86 8.13 7.43 8.1
100 o r @
QO T 'S L3 l
~ 80+ °
< 701 ® Test 1
2 60 1 ]
¢ 50+ ° O Test 2
$ 0
® 301 ® Test3
° 20+
10 +
0 + + t |
0 10 20 30 40

konsnenirasjon (%)

Fig. 1. Effekt av prosessvann pa overlevelse av Nitocra spinipes
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NIVA TEST RAPPORT ok
Norsk Postboks 173 Kijelss Toksisitet @

Institutt 0411 Oslo .

for Tel: 22 18 5100 marine alger AKKREBITERING

Vannforskning ~ Fax:22 18 52 00 Skeletonema costatum e PO09

Teststoff: Blandprgve avigpsvann Lab. kode: 157/1

Testbetingelser

Organisme: Skeletonema costatum NIVA BAC1

Testparameter: Veksthastighet fra start til 72 timer

Stamkultur: Semi-kontinuerlig i nat. sjgvann +10% Z8 vekstmedium (Staub 1961)

Start dato: 30.11 0g 5.12.94

Konsentrasjoner: 0.63,1.0,1.6,2.5,4,6.3,10,16 0225 %

Test medium: ISO DP 10253 med Fe redusert til 16.5 ug/l, Zn: 15 ug/l, NaEDTA: 100 pg/l

Forbrhandling av prgve Prgven ble fortynnet i sjgvann, pH justert til 7.8-8.1. Dereetter filtrert
gjennom 0.45 nm membranfilter fgr vekstmediumkonsentrat ble tilsatt

Inkuberingsutstyr: Gyngebord

Dyrkingsflasker: 100 ml stikolber med 50 ml medium

Lys: 70 uE m? s, kontinuerlig fra dagslys-type lysstoffror

Temperatur: 21+0.5°C

pH i kontroll Start : 8.0 Stutt: 8.8

pH i hgyeste konsentrasjon Start: 8.0 Slutt: 8.4

Vekstméling: Coulter Multisizer

Beregning av EC, * Probit-transformering og line®r regresjon av probit-verdier mot log
konsentrasjon

Beregning av NOEC * t-test

Resultater Celletetthet pa hvert milepunkt, det beregnede areal under vekstkurve og veksthastighet i
hver kolbe er vist pd vedlagt skjema. Middelverdier for kontroller og ved ulike
konsentrasjoner av teststoff er listet lengst ned pi skjemaet. Vekstkurver for hver
konsentrasjon av teststoffet er visti figur 1. Konsentrasjon/responskurven er vist i figur 2.

Parameter Enhet EC,, 95% konf. int. EC,, 95% konf. int, NOEC
Veksthastighet % >25 - >25 - 16

Testet av: /(g«w[/v ) W Testansvarlig: ;o—% 47%/

Randi Romstad Torsten K@vist

* EC,, = Den konsentrasjon som gir 50% reduksjon av testparameteren i forhold til kontrollkulturer
* NOEC = Hgyeste testede konsentrasjon uten signifikant effekt
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Fig. 1. Vekstkurver for Skeletonema costatum 1 ulike konsentrasjoner av blandprgve, avlgpsvann
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Fig. 2. Effekt av blandprgve, avigpsvann pé veksthastigheten til Skeletonema costatum.
Referanser:

ISO/DIS 10253 : Water quality - Marine algal growth inhibition test

Staub. R. (1961): Emirungsphysiologische Untersuchungen an der planktischen Blaualge Oscillatoria rubescens D.C. Schweiz. Z. Hydrol.
23:82-198.
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NIVA TEST RAPPORT  gis

Norsk Postboks 173 Kijelsas Toksisitet ‘Q\

Institutt 0411 Oslo .

for Tel: 22 18 5100 marine alger AKK:EODRI'IS'ERING

Vannforskning ~ Fax: 22 18 52 00 Skeletonema costatum - Pooe

Teststoff: Prosessvann Lab. kode: 157/2

Testbetingelser

Organisme: Skeletonema costatum NIVA BAC1

Testparameter: Veksthastighet fra start til 72 timer

Stamkultur: Semi-kontinuerlig i nat. sjgvann +10% Z8 vekstmedium (Staub 1961)

Start dato: 30.11. 94

Konsentrasjoner: 2.5,4,63,10,16 0825 %

Test medium: ISO DP 10253 med Fe redusert til 16.5 pug/l, Zn: 15 pg/l, NaEDTA: 100 pg/l

Forbrhandling av prgve Prgven ble fortynnet i sjgvann, pH justert til 7.8-8.1. Dereetter filtrert
gjennom 0.45 pm membranfilter fgr vekstmediumkonsentrat ble tilsatt

Inkuberingsutstyr: Gyngebord

Dyrkingsflasker: 100 ml stikolber med 50 ml medium

Lys: 70 UE m? s, kontinuerlig fra dagslys-type lysstoffrar

Temperatur: 21+£0.5°C

pH i kontroll Start : 8.0 Slutt; 8.9

pH i hgyeste konsentrasjon Start : 8.0 Slutt: 8.7

Vekstméiling: Coulter Multisizer

Beregning av EC_ * Probit-transformering og linezr regresjon av probit-verdier mot log
konsentrasjon

Beregning av NOEC * t-test

Resultater Celletetthet pA hvert malepunkt, det beregnede areal under vekstkurve og veksthastighet i
hver kolbe er vist pa vedlagt skjema. Middelverdier for kontroller og ved ulike
konsentrasjoner av teststoff er listet lengst ned p skjemaet. Vekstkurver for hver
konsentrasjon av teststoffet er vist i figur 1. Konsentrasjon/responskurven er vist i figur 2.

Parameter Enbet EC,, 95% konf. int. EC,, 95% konf. int. NOEC
Veksthastighet %o >25 - >25 - >25

Testet av: /61/1/1/9(’.: W Testansvarlig: %ﬁ Cj/: W

Randi Romstad Torsten Ké%/ist

* EC,, = Den konsentrasjon som gir 50% reduksjon av testparameteren i forhold til kontrollkulturer
* NOEC = Hgyeste testede konsentrasjon uten signifikant effekt
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Fig. 1. Vekstkurver for Skeletonema costatum i ulike konsentrasjoner av blandprgve, avlgpsvann
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Fig. 2. Effekt av prosessvann p veksthastigheten til Skeletonema costatum.
Referanser:

ISO/DIS 10253 : Water quality - Marine algal growth inhibition test

Staub. R. (1961): Emérungsphysiologische Untersuchungen an der planktischen Blaualge Oscillatoria rubescens D.C. Schweiz. Z. Hydrol.
23: 82-198.
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Bilag 7. Testrapport. Bioakkumulering

39



TEST
NVAD . RaPPORT

for Tel: 22 18 51 00
Vannforskning Fax:22 18 5200
Bioakkumulering
OECD 117
Test substans: Prosessvann Lab. kode: FUZ 1
Metode:

Bestemmelse av potensiell bioakkumulerbarhet i vann er utfgrt med bakgrunn i OECD metode
117 "OECD guideline for testing of chemicals, Partition Coefficient (n-octanol/water), High
Performance Liquid Chromatography (HPLC) Method."

Analytiske betingelser:

Instrument: Waters HPLC med en Waters 490 Programmable Multiwavelength
Detector og en Waters 410 Refractive Index Detector.

Kolonne: BrownleeLabs, RP-18, Spheri 5, Spm, 4.6x220 mm.

For kolonne: RP-18. V

Vaskehastighet: 1 ml/min

Mobil fase: MeOH/H7O, 70:30 (v/v) pH 2.5 med H3PO4

Bglgelengder, UV:  Max. plot: 220, 254 and 278 nm, 0.05 AUFS

Sensitivitet, RI: 256

Injeksjons volum: referansestoffer:10 pl, prgve: 100 pl.

Konsentrasjon: Referanse substanser, ca. 0.5 mg/ml i MeOH/H»O, 70:30 (v/v)

Referanse stoffer:

Stoff retensjonstid, Ry, retensjonstid, Ry, log Py (fra tabell)

UV detektor RI detektor

Thiourea 2471 2.5t -

Benzylalkohol 3.25 3.57 1.1

Acetofenon 4.05 4.35 1.7

Anisol 5.82 6.03 2.1

Brombenzen 9.60 9.83 3.0

Etylbenzen 12.78 13.00 3.2

1,2,4-triklorbenzen 22.47 22.67 4.2

Fluoranten 41.77 42.00 4.7

Trifenylamin 64.82 65.18 5.7

Dgdtiden i systemet ble bestemt ut fra retensjonstiden til thiourea.
Regresjonslinje for UV detektoren: log Py, = 2.34log k +2.03
Regresjonslinje for RI detektoren: log Py, = 2.46log k + 1.95
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Opparbeiding:

Vannprgve, 500 ml, ble ekstrahert med cycloheksan/dietyleter, 70:30 (v/v), 2 x 50 ml.
Vannfasen ble surgjort, pH < 2, med konsentrert HySOy4, og ekstraksjonen ble gjentatt.
Vannfasen ble gjort basisk, pH > 12, med NaOH perler, og ekstraksjonen ble gjentatt. Alle
ekstraktene ble samlet, og tgrket over NapSOy. Ekstraktet ble deretter dampet inn til ca. 0.2

ml. MeOH, 2 ml, ble tilsatt ekstraktet ,og dette ble deretter dampet ned til ca 1 ml. Ekstraktet
ble analysert pd en HPLC.,

Resultat:
Nér vannprgven ble gjort basisk, dannet det seg en hvit utfelling.

Ekstraktet inneholdt flere komponenter som det var mulig & detektere med UV eller RI
detektor.

Retensjons tid (UV) Beregnet log P,
278 - 6.10 -0.1-24
6.67 3.1
10.45 3.2
12.12 3.4
27.37 4.4
Retensjons tid (RI) Beregnet log P,
9.52 3.0
23.18 4.2
Konklusjon:

Prosessvannet inneholder flere komponenter som det er mulig & detektere ved hjelp av
HPLC/UV eller HPLC/RI. Komponenter med en log P, verdi over 3.0 forventes & vere
potensielt bioakkumulerbare. Prosessvannet inneholder noen komponenter med en
fordelingskoeffisient over 3.0.

Vannet inneholder bioakkumulerbare komponenter.

NIVA 191294

{"/ 7 o /
Torgunn Sztre Einar M. Brevik
Analytiker Gruppeleder
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Referanser:

OECD Guideline for Testing of Chemicals. Method 117, adopted 300389: "Partition
Coefficient (n-octanol/water), High Performance Liquid Chromatography (HPLC) Method.

Hynning, P-A; Bestdmning av potentiellt bioackumulerbara substanser i industiella avlopp:
separation, identifiering och kvantifiering. Institutet for vatten och luftvérdsforskning,
Stockholm december 1993.

Antall vedlegg: 4
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Millennium Results Report: kow_landsk Proc Chan: SATIN Page 1o

For Sample: FUZ 1 EKSTR Vial: 3 Inj: 1 cChan: SATIN Date Processed 05/127/94 10:13
Channel Descr: UV detektor manuell
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Millennium Results Report: kow_userdef Proc Chan: 410 Page 1l o0

For Sample: FUZ 1 EKSIR Vial: 3 Inj: 1Chan: 410 Date Processed 05/12/94 10:09
Channel Descr: RI_DETEKTOR
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Millennium Results Report: kow_landsk Proc Chan: SATIN Page 1 o

For Sample: STD 3 Vial: 51Inj: 1Chan: SATIN Date Processed 05/12/94 10:29
Channel Deacr: UV detektor manuell
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Millennium Results Report: kow_landsk Proc Chan: 410 Page 1 o

For Sample: STD 3 vial: 5Inj: 1Chan: 410 Date Proceased 07/12/%4& 13:08
Channel Descr: RI_DETEKTOR
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TEST

Norsk P.O. Boks 173 Kjelsas R A P P O R I
Institutt 0411 Oslo

for Tel: 22 18 51 00
Vannforskning Fax:22 185200
Bioakkumulering
OECD 117
Test substans: Blandprgve Lab. kode: FUZ 2
Metode:

Bestemmelse av potensiell bioakkumulerbarhet i vann er utfgrt med bakgrunn i OECD metode
117 "OECD guideline for testing of chemicals, Partition Coefficient (n-octanol/water), High
Performance Liquid Chromatography (HPLC) Method."

Analytiske betingelser:

Instrument:

Kolonne:

For kolonne:
Vaskehastighet:
Mobil fase:
Bglgelengder, UV:
Sensitivitet, RI:
Injeksjons volum:
Konsentrasjon:

Referanse stoffer:
Stoff

Thiourea
Benzylalkohol
Acetofenon

Anisol
Brombenzen
Etylbenzen
1,2,4-triklorbenzen
Fluoranten
Trifenylamin

Waters HPLC med en Waters 490 Programmable Multiwavelength
Detector og en Waters 410 Refractive Index Detector.
BrownleeLabs, RP-18, Spheri 5, Spm, 4.6x220 mm.

RP-18.

1 ml/min

MeOH/H»O, 70:30 (v/v) pH 2.5 med H3POy

Max. plott: 220, 254 and 278 nm, 0.05 AUFS

256

referansestoffer: 10 pl, prgve: 100 pl.

Referanse substanser, ca. 0.5 mg/ml i MeOH/H»O, 70:30 (v/v)

retensjonstid, R¢, retensjonstid, Ry, log P (fra tabell)
UV detektor RI detektor

2.471 2.571 -
3.25 3.57 1.1
4.05 4.35 1.7
5.82 6.03 2.1
9.60 9.83 3.0
12.78 13.00 3.2
22.47 22.67 4.2
41.77 42.00 4.7
64.82 65.18 5.7

Dgdtiden 1 systemet ble bestemt ut fra retensjonstiden til thiourea.
Regresjonslinje for UV detektoren: log Py, = 2.34log k +2.03
Regresjonslinje for RI detektoren: log Py, = 2.46log k + 1.95
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Opparbeiding:

Vannprgve, 500 ml, ble ekstrahert med cycloheksan/dietyleter, 70:30 (v/v), 2 x 50 ml.
Vannfasen ble surgjort, pH < 2, med konsentrert HySOy4, og ekstraksjonen ble gjentatt.
Vannfasen ble gjort basisk, pH > 12, med NaOH perler, og ekstraksjonen ble gjentatt. Alle
ekstraktene ble samlet, og tgrket over NapSOy4. Ekstraktet ble deretter dampet inn til ca. 0.2
ml. MeOH, 2 ml, ble tilsatt ekstraktet ,og dette ble deretter dampet ned til ca 1 ml. Ekstraktet
ble analysert p4 en HPLC.

Resultat:

Nér vannprgven ble gjort basisk, dannet det seg en grgnn utfelling.

Ekstraktet inneholdt flere komponenter som det var mulig 4 detektere med UV eller RI
detektor.

Retensjons tid (UV) Beregnet log P,
2.88-6.10 02-24
8.37 2.9
11.60 3.4
Retensjons tid (RI) Beregnet log P,
9.63 3.0
23.18 4.2
Konklusjon:

Vannet inneholder flere komponenter som det er mulig & detektere ved hjelp av HPLC/UV
eller HPLC/RI. Komponenter med en log P, verdi over 3.0 forventes 4 vare potensielt
bioakkumulerbare. Vannet inneholder noen komponenter med en fordelingskoeffisient over
3.0.

Vannet inneholder bioakkumulerbare komponenter.

NIVA 191294

/
Tofgunn Sztre Einar M. Brevik
Analytiker Gruppeleder
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Referanser:

OECD Guideline for Testing of Chemicals. Method 117, adopted 300389: "Partition
Coefficient (n-octanol/water), High Performance Liquid Chromatography (HPLC) Method.

Hynning, P-A; Bestdmning av potentiellt bioackumulerbara substanser 1 industriella avlopp:

separation, identifiering och kvantifiering. Institutet for vatten och luftvardsforskning,
Stockholm december 1993.

Antall vedlegg: 4
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Millennium Results Report: kow_landsk Proc Chan: SATIN Page 10

For Sample: FU2Z 2 EKSTR Vial: 4 Inj: 1 Chan: SATIN Date Proceassed 05/12/94 10:14
Channel Descr: UV detektor manuell
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Millennium Results Report: kow userdef Proc Chan: 410 Page 1

For Semple: FUZ 2 EKSTR Vvial: 4 Inj: 1 Chan: 410 Date Processed 05/12/94 10:10
Channel Descr: RI_DETEKTOR
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Millennium Results Report: kow_landsk Proc Chan: SATIN Page 1 o

For Sample: STD 3 Vial: 51Inj: 1Chan: SATIN Date Processed 05/12/94 10:29
Channel Descr: UV detektor manuell
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Millennium Results Report: kow_landsk Proc Chan: 410 Page 1 o

For Sample: STD 3 vial: 51Inj: 1cChan: 410 Date Proceased 07/12/94 13:08
Channel Descr: RI_DETEKTOR
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Bilag 8. Analyse av organiske mikroforurensninger
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NIVA
Postboks 173
Kjelsas

0411 Oslo

Att: Eigil Iversen

Rapport
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$.nr. 0-94260 Journal 93-41
Oppdrag nr.:
270255.17
Proveseris.:

Oppdragets tittei: 1994-843

ANALYSE AV ORGANISKE MIKROFORURENSNINGER

Sammendrag

Ingen av vannprpvene var toksiske i Microtox-testen ved pH 7. "Blandprgven” var
toksisk ved pH 3,6 og ga en EC5q-verdi = 9,7 vol% (8,8-10,7). Tallene i parentes angir
95% konfidensintervall. Toksisiteten kan skyldes lav pH i prgven. Det ble pdvist meget
lavt nivd av EOCI. EOBr ble ikke pavist i askeprgven. Videre ble det i askeprgven pavist
27 av de 70 Priority Pollutants, hvorav 4 var under kvantifiseringsgrensen.

Innledning

Prgver av prosessvann, blandprgve (vann) og flyveaske ble mottatt fra NOAH Norsk
Avfallshindtering AS 08.12.94 for analyse av Priority Pollutants (PP 70), EOCVEOBr samt
Microtox-test av vannprpvene. Askeprpven ble analysert for EOCVEOBr og PP 70 og
vannprgvene ble testet for toksisitet. Innholdet av forurensningsnivéet i askeprgven skulle
vurders fgr det tas stilling til om vannprgvene ogsd skal analyseres for PP og ekstraherbart

organisk bundet halogen (EOCIEOBT).

lav3
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Eksperimentelt

Analyse av PP 70

Fra askprgven, Limsnr. 1994-843-003, : " Aske NOAH 28/11-1994, 0-94260" ble det tatt ut
ca 15 g. Til prgven ble det tilsatt deutererte interne standarder, ekstrahert basisk og surt med
diklormetan og analysert vha gasskromatograf / massespektrometer (GC/MS).

Resultat

Resultatene gitt i mg/kg tgrrvekt er vist i Tabell 1. 27 av de 70 Priority Pollutants
forbindelsene ble funnet i prgven, hvorav 4 var under kvantifiseringsgrensen.
Kvantifiseringsgrensene stir oppfgrt i Tabell 2. De er ca 0.01 mg/kg for de fleste
komponentene.

I denne type prgver, aske, sot 0.1, kan organiske forbindelser vare s8 fast absorbert i
prgvematerialet at de kan veare vanskelige 4 ekstrahere. Derfor kan vi ikke utelukke at
meéngdeangivelsene av de forbindelsene som er funnet i prgven er for lave, eller at det er
forbindelser i prgven som ikke er blitt pavist.

Figur 1 viser et GC/MS-kromatogram av prgven.
Metodebeskrivelse er vedlagt (vedlegg 1).

Analyse av EOC/VEOBr

Fra askeprgven ble det tatt ut ca 15 g som ble ekstrahert med en blanding av upolart/polart
Igsningsmiddel. Den upolarer fasen ble isolert og renset for uorganisk halogen ved vasking
med vann og nitratholdig vann. En delprgve av det rensete ekstraktet ble analysert for
ekstraherbart organisk bundet klor og brom ved ngytronaktiveringsanalyse (NAA). Ca 1 g av
askeprgven ble tatt ut til tgrrstoffbestemmelse.

Resultat
Askeprgven inneholdt 0,33 pg/g ts EOCl og <0,30 pg/g ts EOBr.

Microtox bestemmelse av vannprgvene

. To vannprgver , Limsnr,1994-843(1-2) ble analysert for toksisitet med Microtox. Prgvene
var merket: "Prosessvann" og Blandprgve fra forsgk tatt ut 28.11.94".

Eksperimentelt

Begge provene inneholdt noe bunnfall og dette ble fraseparert ved sentrifugering. pH i begge
prgvene var 3,6. ’

Det optimale omradet for Microtox-bakteriene er pH 6,8-7,2. Fast prosedyre er at pH derfor
justeres innen dette omrédet fgr malinger med Microtox.

Ngytralisering av "Blandprgven" med natriumhydroksyd til pH 7 ga kraftig utfelling.
Utfellingen ble fjernet ved sentrifugering og Microtox bestemmelse ble utfgrt p&
supernatanten. Etter avtale med Oppdragsgiver ble det ogsa parallelt malt pd "Blandprgven”
uten justering av pH, ved pH 3,6.

Justering av pH til 7 1 "Prosessvann" ga ingen utfellinger.

2av3
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Ved denne undersgkelsen ble to forskjellige Microtox-metoder benyttet, henholdsvis
Standardmetoden (for toksiske prgver), se vedlegg 2 og 100% Sreeningmetoden (for lite
toksiske prgver der ECs(-verdien ikke kan méles), se vedlegg 3. "Blandprgven” madlt ved
pH 3,6 var sé toksisk at den var mélbar med standardmetoden. "Prosessvann” og
"Blandprgven" malt ved pH 7 var sd lite toksiske at 100% Sreeningmetoden ble benyttet.

Resultat og diskusjon
Resultatene er gitt i testrapportene 1, 2 og 3

Ingen av prgvene var toksiske i Microtox-testen ved pH 7.

"Blandprgven" var toksisk ved pH 3,6 og ga en EC5q-verdi= 9,7 vol% (8,8-10,7)

Tallene i parentes angir 95% konfidensintervall. Toksisiteten kan skyldes lav pH i prgven.
Tallverdien virker dessuten ikke pélitelig fordi dose/responskurven er meget steil. (se
vedlagte Microtox data sheet).

Med hilsen

SINTEF Industriell kjemi

Arne Lund Kvernheim Kari Martinsen
Laboratorieleder Prosjektleder

Seksjon for Miljgteknologi og analyse

Prosjektmedarbeider:

Ans. for PP: Hilde Drangsholt
Ans. for Microtox:  Berit Holestgl
Ans. for EOCYEOBr Kari Martinsen

Vedlegg:

Tabell 1. og 2. PP resultater og PP kvantifiseringsgrenser
Vedlegg 1. PP metode

Fig 1. GC/MS kromatogram av askeprgven
Vedlegg 2. Microtox Standardmetode

Vedlegg 3. Microtox 100%-Screening metode
Vedlegg 4. Microtox data sheet

3 Testrapporter Microtox testing

Spesielle betingelser

Resterende prgvemateriale oppbevares pi SINTEF Industriell kjemi i 6 maneder etter at oppdraget er utfgrt om ikke annet avtales med
oppdragsgiver. Analyseresultater rapportert i dette dokument er frembragt ved analyse av de anfgrte prgver i den stand de ble mottatt ved
SINTEFs analyselaboratorium. SINTEF tar intet ansvar for oppdragsgivers bruk av resultatene eller for konsekvenser av slik bruk. Delvis
kopiering av denne rapport er ikke tillatt uten skriftlig samtykke fra SINTEF.
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Tabell 1. Priority Pollutants i askeprove NOAH 28/11-1994. 0-94260 (mg/kg ts)

Mono og bicykliske aromater:

BENZEN ...ovivemeeeeerreerereeesnennenareannes 0,08

TOIIEI cueereeeenrerrecerreerensnencnenaansses 0,33

Etylbenzen ........ouveomeececceeceeee. 0,18

m-/p-Xylen).....coeeremveneeenrernnnnee 1,12

O-XYleN o 0,64
 SEYTON e *

Naftalen......eeeeeevvnrereeeseereererecneeenes 0,21

2-Metylnaftalen ........coeeveeienescnecs 0,04

1-Metylnaftalen ........ccoeeeeereeneneeee 0,02

2,3-Dimetylnaftalen

2,3,5-Trimetylnaftalen

Bifenyl ....covomeeieniiieeeeeen 0,03

Polycykliske aromatiske hydrokarboner:

Dibenzofuran......ccceeceeeveescecsscscsnns 0,05

FenantTen ... vceeesreseensenesnscecnes 0,25

Dibenzotofern ......evveerrcercvesreeenenns 0,01

337 1=: « WSO 0,10

Fluoranten.........ceeeeereeceneececsssnes 0,19

Benzo(b)fluoren

Benzo(a)antracen

Krysen/Trifenylen

Benzo(e)pyren

Benzo(a)pyren

Indeno(1,2,3-c,d)pyren

Benzo(ghi)perylen

Benzo(b/j/k)fluoranten

Klorerte aromater:

Klorbenzen

1,3-Diklorbenzen

1,4-Diklorbenzen

1,2-Diklorbenzen

1,2,4-Triklorbenzen

Pentaklorbenzen......cccceceeeeeececencen. 0,05

Heksaklorbenzen.....ccoceecveceeecnannnns 0,05

Oktaklorstyren

Tetraklorbifenyl

Pentaklorbifenyl

Heksaklorbifenyl

Aromatiske nitrogen-forbindelser:
Nitrobenzen

58

Fosfat-estere:
Tri-n-butylfosfat
Trifenylfosfat
Trikresylfosfat

Fenoler:

m-/p-Kresol
2-Nitrofenol......cccceeenineienieennenns *
p-Nonylfenol

2,4,6-Triklorfenol ......cccccovcvveevecnnee. 0,05
Pentaklorfenol.........ccceeveveveverennnses *
Tetraklorguajakol

Pesticider:
Lindan
44'-DDE
4,4'-DDD
4,4-DDT

Ftalater/adipater:
Dimetylftalat

Di-n-butylftalat.....cccocovievcccnene. 0,08
Butylbenzylftalat
Di-(2-etylheksyDftalat .................. 4,0
Di-(2-etviheksyl)adipat

Halogenerte alifater:

Diklormetan . .coveveeveeererieerreieeeerenens 0,15
Kloroform

Bromdiklormetan

Dibromklormetan

Bromoform

Tetraklormetan .....cccoceeeeeveeevreeenenne 0,03
Trikloreten
1,1,1-Trikloretan......ccccoeeeeerveennnennn. 0,03
1,1,2-Trikloretan

Tetrakloreten

Heksakloretan

Etere:
Dioksan

*:  Mengden er under kvantifiseringsgrensen.
I Mengden er over kvantifiseringsgrensen.



Tabell 2. Kvantifiseringsgrenser for Priority Pollutants i aske (mg/kg ts)

Mono og bicykliske aromater:

BTNuerreerreeecseeeanessssensnsesssnsanens 0,05
TOIIEN ceveeeeeeerrreeeirersn e enenene 0,05
Etylbenzen ........iircnnniccnnns 0,01
m-/p-Xylen...eienee. 0,01
O-Xylen....eeeeereeneeeernne 0,01
StyTen ... 0,01
Naftalen......cccevceeerrrrvenceseresseeesens 0,01
2-Metylnaftalen .........ccoeueuevennnnnee. 0,01
1-Metylnaftalen ........cocecevevrnnvnenne 0,01
2,3-Dimetylnaftalen....................... 0,01
2,3,5-Trimetynaftalen................... 0,01
Bifenyl ... 0,01

Dibenzofuran.......ceeeeeeeeeenreneeenns 0,01
Fenantren........coeereenccciiinnnnene 0,01
Dibenzotiofen .....ocvvevvvereereneeecennne 0,01
337 £ o WS 0,01
Fluoranten...........ccceuevniicinncnnnnee 0,01
Benzo(b)fluoren........ccceecveeeeeeenene 0,01
Benzo(a)antracen.......ccocevceevcuncnnes 0,01
Krysen/Trifenylen...........coueueee. 0,01
Benzo(e)pyren .....coeeveeeeerienenennne 0,01
Benzo(a)pyren ......ceeveeeeerierennnnnns 0,01
Indeno(1,2,3-c,d)pyren.................. 0,01
Benzo(ghi)perylen............cccce..... 0,01
Benzo(b/j/k)fluoranten................ 0,01

Klorerte aromater:

Klorbenzen.........cvvevveevereeceereecnene 0,01
1,3-Diklorbenzen.......ccooveveeeeeeennnes 0,01
1,4-Diklorbenzen.......cccoocveeeennnnes 0,01
1,2-Diklorbenzen.......cccoovieerennnns 0,01
1,2,4-Triklorbenzen .......cccoveeenenen. 0,01
Pentaklorbenzen.......ccocveeervmrenencnn. 0,05
Heksaklorbenzen.......ccccevvmerveveenee 0,05
Oktaklorstyren ........ccocoeeeenenennee. 0,05
Tetraklorbifenyl........cccconennnenee. 0,1

Pentaklorbifenyl........cccoueueueeennee. 0,1

Heksaklorbifenyl........ccoeveuennnn. 0,1

Aromatiske nitrogen-forbindelser:
Nitrobenzer ... cneeeveeecceeeereennne 0,01
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Fosfat-estere:
Tri-n-butylfosfat...............cecuue. 0,05
Trifenylfosfat........ccocevviviercvrueunnnene 0,05
Trikresylfosfat........cocovevuiieeviunnnee 0,05
Fenoler:

FONOL oo 0,01
O-Kresol ... 0,01
m-/p-Kresol......ccouemriienevnencnnnee, 0,01
2-Nitrofenol.......cceeeeevevevevvereevinen.. 0,01
p-Nonylfenol...........cooverrnnennnee. 0,01
2,4,6-Triklorfenol ......coceeeeevunnnen... 0,01
Pentaklorfenol.......ccocccevereveevecnnnenn.. 0,05
Tetraklorguajakol ............cceuvnnee. 0,05
Pesticider:

11 o Ve F-1 « KU U US N SR R 0,01
44 -DDE ...t 0,01
3 A D) B ) B SRR 0,01
44 DDT vt vieenne 0,01
Ftalater/adipater:
Dimetylftalat..........coeveiinvennnnnnn. 01
Dietylftalat........ccccovemererinniennne. 0.1
Di-n-butylftalat ............coccevirennnce. 0.1
Butylbenzylftalat ..................c....... 0.1
Di-(2-etylheksyl)ftalat ................... 1,0
Di~(2-etylheksyl)adipat ................. 0,1
Halogenerte alifater:
Diklormetan....coovveveennrienvercnnennnn. 0,05
Kloroform....cveeeeeeeeiveeeeeeeseenen. 0,05
Bromdiklormetan ........c..occeuuunn.e.. 0,05
Dibromklormetan..........ueecevveeenncns 0,05
Bromoform......ceeeeeeevevensinerecnneens 0,05
Tetraklormetan ........cccecvereenenveennen. 0,1
Trikloreten......eveveeeveeerenreeererreeeeen 0,01
1,1,1-Trikloretan.....cocceevreeeecnneennne. 0,03
1,1,2-Trikloretan......ccccceeceevevnenennn. 0,05
Tetrakloreten.....cccovvevrvvieenvvreeennnns 0,03
Heksakloretan........cceeevieeececcnnnneen. 0,1
Etere:

|5, To1 <7 1 S 0,5
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Figur 1. GC/MS kromatogram av askeprgve'NOAH 28/11-1994, 0-94260" oo
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Analysevedlegg:

Priority Pollutants i jord/sediment/slam/aske

Ca 15 g prove ble tilsatt deutererte standarder av toluen, naftalen, bifenyl, phenanthren,
pyren, crysen og fenol, 25 pg av hver. Prgven ble fgrst ekstrahert basisk (pH 12) med 2 x 50
ml dest. vann. Vannekstraktet ble ekstrahert basisk og surt med diklormetan (DCM-1). -
~ Sediment-fasen ble surgjort med 1N svovelsyre til pH-2 og ekstrahert med med 2 x 50 ml
* vann/ metanol (1:1). Vann/metanol-fasen ble ekstrahert med diklormetan (DCM-2). Til slutt
ble sediment-resten ekstrahert med 2 x 25 ml diklormetan (DCM-3). De tre DCM-ekstraktene
ble slatt sammen, dampet ned til 1 ml og analysert med GC/MS.

De halogenerte alifatene ble analysert med Headspace-GC/MS teknikk.

INSTRUMENTBETINGELSER:
Massespektrometer: Finnigan MAT 55Q 700
Gasskromatograf: Varian 3400
Datasystem: DecStation 5000/133
GC-kolonne: 30m x 0.25mm, 0.25 pm DB-5ms
Temperaturer:
Kolonne: 30 °C (2min)-4°C/min-320 °C(20min)
Injektor: 270 °C
Interface: 270 °C
Ionekilde: 150 °C
Beeregass: Helium
Ionisering: 70eV
Scan frekvens: 0.6 sec/scan
Masseomrade: 35-400
Injeksjon: 1 pl splitless

Priority Pollutants-komponenter identifiseres og kvantifiseres vha. standardlesninger.
Forbindelsene blir bestemt ved 4 integrere molekylionprofilene og sammenligne disse med
tilsvarende profiler i referanseforbindelsene.
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MICROTOX, STANDARD METODE

Testen er utfe¢rt etter standardmetoden ( Microtox TM System
Operating manual Beckman 1982.)

Microtox-apparatet ble startet 2 timer f¢r forsgk ble satt i
gang for at temperaturen i inkubasjonskamrene skulle
stabiliseres. Temperaturen i bakterie-oppbevaringskammeret
ble justert til 3°C og i de andre kamrene til 15°C.

De fryset¢rrede bakteriene ble suspendert i 1 ml.destillert,
dejonisert vann og plassert i bakterieoppbevaringskammeret.

For en normal toksitetstesting settes i gang, mad det kjgpres en
"screening-test for nye pre¢ver, for & finne ut hvilke
Konsentrasjoner som skal velges for & komme inn pd kurven hvor
den ¢nskete EC-verdien kan avleses.

Ved en standard toksisitetstesting ble 15 kuvetter plassert i
inkubasjonskamrene. Til 10 av disse (reaksjonskuvetter) ble
0,5 ml. 2% NaCl-l¢sning pippettert. I fire av de resterende
fem kuvetter ble det gjort en fortynningsserie av testproven,
basert pd& resultatene fra forforsgket. Den siste kuvetten var

beregnet for blindpr¢ve, og denne ble tilsatt 1ml. 2% NaCl-
l¢sning.

Til de 10 reaksjonskuvettene ble 10 pl bakteriesuspensjon
tilsatt, og etter 10 min. akklimatisering ble den initiale
luminescensen (I,) mdlt i de respektive kuvetter. Deretter ble
det med jevne tidsintervaller tilsatt 0,5 ml. av de respektive
provekonsentrasjoner i reaksjonskuvettene. Lumenescensen I,
ble malt etter 5 og 15 min. eksponeringstid. Det ble malt pa
to paralleller av hver testkonsentrasjon.

Som kontrollsubstans for bakteriene ble benyttet ZnS0,, 7H,0
Fer maling ble pH justert til ca. 6,8-7,2 i preven.

Data av resultatene ble beregnet etter Microtox manual okt.89

"How to run the microtox calculation program on an IBM PC-
computer.”
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MICROTOX, 100%-SCREENING METODE ,/

Metoden er beskrevet 1 Microtox Applicatin Note M-1l1ll.Microtox
Corp.1987.

Metoden ble benyttet i de tilfeller der proven var spesielt
lav-toksisk slik at en dose-respons kurve ikke kunne oppnas.

Dette betyr at mdlinger utfort pd denne mdten bare angir %
lysreduksjon i en ufortynnet prove, ikke ECSO-verdien.

I motsetning til Standard-metoden, som gdr ut pd & eksponere
de luminescerende bakterier for forskjellige
provekonsentrasjoner (hgyeste provekonsentrasjon 45 %)
omfatter 100% screeningtesten kun maling av preoven i en
konsentrasjon ( 99% saltjustert prove )

Malingene ble utfort i 3 paralleller av proven, samtidig med 3
paralleller av blindpregven av 2% natriumkloridlegsning.
Eksponeringstid for bakteriene med proevelegsning ble holdt Til
5 min. eventuelt 15 min.

Provene ble justert til pH ca.6.8-7,2 f¢r madling.

Som kontrollsubstans for bakteriene ble benyttet .nSO,, 7H20

Fplgende formel ble benyttet ved utregningen:
Lysreduksjon i %:

X slinga — X srove

A= —
£ biind
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MICROTOX(r) DATA SHEET

3landpreve tatt 28.11.94,pH=3,6,94-843-2, 5min eksp.

PAIR # CONC. Io/1t G
1 3.750 68.0/ 68.7
2 7.500 63.5/ 60.8
3 15.000 63.4/ 48.4

3LANK Bo/Bt= 66.2 / 64
3LANK RATIO= 0.9668

=C 50 = 9.738 ( 8.842 TO 10.725
i 20 = 7.331 ( 6.716 TO 8.003
iC 80 = 12.935 ( 11.453 TO 14.608

R =0.99993 SLOPE

0.2048 INTERCEPT

...2 o -~
B CONC. GAMMAS |
1 3.750 0.010 ! ———
2 7.500 0.266 !
3 15.000 8.441 ! ———-
!
LOG LOG !
# CONC. GAMMAS -3 > -
1 1.32 -4.636 !
2 2.01 -1.323 | —-——
3 2.71 2.133 !
l - ——
# RES. PROB. |
1 0.138 98 ! -
2 0.088 40 -4 >
3 0.139 100 P e
!
' ______
!
| ===1--
|
“5 dmmm
1

MICROTOX is a Registered Trade Mark of
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0.010 0.009

0.266 0.279

8.441 8.242

)

)

)

= +2.2760
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the Microbics Corporation.
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TESTRAPPORT

- O s

Microtox, 100% screening - test

med luminescerende (lysutsendene) bakterier

~ (for lavtoksiske stoffer)

Prove:  Blandprove fra forsek 28.11.94
SINTEF - kode: 1994-843-2
Oppdragsnr 270255.17
Anm: pH i proven justert fra 3,6 til 7,0 med 2 n NaOH,utfellmg fraseparert og
maling tatt pa supernatanten.
Prove mottatt: 8.12.94

Testdata:

Apparatur:

Metode:

Testorganisme:

Testmedium / Temperatur:

Testen ble utfert pd Microtox modell 2055, Beckman
Instruments (fotometer og termostatstyrte inkubasjonskamre )

Microtox Application Note M-111, Microtox Corp.1989.
Metoden ble benyttet fordi preven var spesielt lavtoksisk slik
en dose/respons kurve ikke kunne oppnds.

Dette betyr at malinger utfert pd denne maten bare angir

% lysreduksjon i en ufortynnet prove, ikke

ECgq-verdien.

Photobacterium Phosphoreum ( bakteriebatch nr.innkjept
fryseterret fra Microbics Corp. USA.) Bakteriene ble
suspendert i dejonisert vann like fer bruk.

Natriumklorid, 2% lesning / 15°C

pH-justering: pH justert med 2n NaOH fra 3.6 til 7.0
Utforelse: Luminescensen fra bakteriene ble mélt med fotometer.i en
93,8% saltjustert prove (3 paralleller av proven, 3 paralleller av
blind dvs.bakteriekulturen i 2% natriumkloridlesning)
Eksponeringstiden var 5 min.
Koing = Xprge
Beregninger : Lysminskning A = ————F®"* x 100
blind
Resultater: Lysminskning
15 min. eksponering
Proven er ikke toksisk 0 0%
. ontrollsto; ZnSO4,7HzOﬁ 63 mg/1(3,05-4,3)
Lol Igmtizine fGeeel Jfﬁm
Arne Lund Kvernheim / Berit Holestel
Laboratorieleder Testansvarlig
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Microtox, 100% screening - test

med luminescerende (lysutsendene) bakterier

Prove: Prosessvann

(for lavtoksiske stoffer)

SINTEF - kode: 1994-843-1
Oppdragsnr:270255.17

Anm: Ingen utfelling ved pH justering.
Prave mottatt 8.12.94

Testdata:

Apparatur:

Metode:

Testorganisme:

Testmedium / Temperatur:

Testen ble utfert pd Microtox modell 2055, Beckman
Instruments (fotometer og termostatstyrte inkubasjonskamre )

Microtox Application Note M-111, Microtox Corp.1989.
Metoden ble benyttet fordi preven var spesielt lavtoksisk slik
en dose/respons kurve ikke kunne oppnds.

Dette betyr at milinger utfort pd denne méten bare angir

% lysreduksjon i en ufortynnet prove, ikke

ECgp-verdien.

Photobacterium Phosphoreum ( bakteriebatch nr.innkjept
fryseterret fra Microbics Corp. USA.) Bakteriene ble
suspendert i dejonisert vann like for bruk.

Natriumklorid, 2% lesning / 15°C

pH-justering: Proven justert fra pH 3.6 til 7,0
Utferelse: Luminescensen fra bakteriene ble malt med fotometer.i en 99%
saltjustert prove (3 paralleller av proven, 3 paralleller av blind
dvs.bakteriekulturen i 2% natriumkloridlesning.)
Eksponeringstiden var henholdsvis 5 min. og 15 min.
.}Z i ——-X- rgve
Beregninger : Lysminskning A = 2 e 2100
blind
Resultater: Lysminskning
15 min. eksponering
Proven var ikke toksisk 0%
) , - Kontrollstoff: ZnSO,,7H,0=3,63 mg./1 (3,05-4,3)
Berit Holestol Arne Lund Kvernheim
Prosjektleder Laboratorieleder
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TESTRAPPORT

O suvrer

Microtox - test

Akkutt toksisitet med luminescerende (lysutsendene) bakterier

ISO/TC 147/SC5/WG 1N 110
Prove:  Blandpreve fra forsek 28.11.94
SINTEF - kode:1994-843-2
Oppdragsnr:270255.17
Anm: pH ble ikke justert for maling med microtox og var 3,6.
Prove mottatt: 8.12.94
Testdata:
Apparatur: Testen ble utfort pd Microtox modell 2055, Beckman
Instruments (fotometer og termostatstyrte inkubasjonskamre )
Testorganisme: Photobacterium Phosphoreum ( bakteriebatch nr.innkjept
fryseterret fra Microbics Corp. USA.) Bakteriene ble
suspendert i dejonisert vann like for bruk.
Testparameter: Luminescens som funksjon av prevekonsentrasjon.

Testmedium / Temperatur:

Natriumklorid, 2% lesning / 15°C

pH-justering: pH ble ikke justert og var 3,6.

Utferelse: Luminescensen fra bakteriene ble malt med fotometer for og
etter at bakteriene ble eksponert for forskjellige
prevekonsentrasjoner.( 45%-22,5%-11,25% og 5,63%)
Eksponeringstiden var henholdsvis 5 min.

Beregninger: Data av resultatene ble berégnet etter Microtox manual okt.89 "
How to run the microtox calculation program on an IBM
PC -computer. "

ECpgg-verdi: Den konsentrasjon av preven som gir 50 % lysreduksjon i
forhold til bakteriekulturen uten preve.

Resultater: ECsg 5 min. eksponering

Proven er toksisk og kan
skyldes lavt pH i praven
(pH 3,6)

Arne Lund Kvernheim
Laboratorieleder

9,7vol% (8,8-10,7)

Tallene i parentes angir 95 % konfidensintervall
Kontrollstoff: ZnSO4,7H70=3,63mg/1(3,05-4,3)

[lidiofor/
/ierit olesto

‘Testansvarlig
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Bilag 9. Nedbytbarhetstester
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NIVA"

Norsk Postboks 173 Kjelsis

TEST RAPPORT

or Tb2185100 Nedbrytbarhet i sjgvann
Vonforskning T 22 18520 OECD 306 Closed bottle test

Kunde: Norsk avfallsbehandling AS 3081 Holmestrand

Test produkt: Blandprgve av avigpsvann Lab. kode: B157/1
Pragve mottatt: 28.11. 1994 Lagringsbetingelser: 2-4 °C.
Test periode: 27 februar til 6. mars 1995

Testbetingelser:

Apparatur: 300 mL SBW-glassflasker med NS 19 glasspropp.

Sjgvanns- Vann med salinitet 34 %o, tatt fra 60 m dyp, den 24.02. og lagret ved 20 °C i 3 dggn
medium: fgr bruk. Anvendt sjgvann ble sifonert over i en mdlekolbe for & minimalisere

partikkelinnholdet, og tilsatt standard saltlgsninger.

Neerings- OECD 301 Standard saltlgsninger, 1 mL/L. Ammonium: 0,13 mg N/L testlgsning.
lgsning:
Inokulum: Mikroorganismer som var naturlig tilstede i sjgvannet.

Kimtall bestemt etter NS 4791: 1,8 -10° pr. mL
Inkubasjon: Temperatur: 20 £ 1 °C.  Varighet: 7 dager.

pH: Start 7,8 Slutt: 7,8

Referense: Anilin, 2,0 mg C/1.

Giftighets-

kontroll: Anilin, 2,0 mg C/1 + 20 % avlgpsvann i testmedium

Preparering av prgve:

Avlgpsvannet ble tilsatt konsentrert NaOH til pH 8.8 og kontinuerlig luftet i ca. 20 timer. En Wisa
luftpumpe og et gassfordelingsrar ble benyttet. Til luftesystemet var det pAmontert en gassvaskeflaske
med destillert vann, som skulle gke fuktigheten og redusere avdunsmingen fra proven under selve
luftingen. Etter sedimentering av utfelt jernholdig slam bie vannfase dekantert av og filtrert gjennom
Whatman GF/C filter. Avigpsvannet ble blandet med Iuftet sjgvannsmedium i forhold 1:5 (20 %).
Parallelle flasker ble tilsatt HgCl, for & avslgre abiotisk oksygenforbruk.

Resultater:
Teststoff BOD, DOC Nedbrytningsgrad:
Blandprgve, avlgpsvann | >32mg/l | 134mg/l| pg-__>32100 .40
ThOD(2,67-13,4)

Oslo, den 14. mars 1995

Testet av:

5//;7‘/%2}%3%?’%’ Kvalitetsansvarlig: ; e agj/

Harfy Firaimsen Torsten Killgvj
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Norsk Institutt for vannforskning

NIVA

ANALYSER OG RESULTATER:

Test periode: 27.februar til 6. mars 1995

Test produkt: Blandprgve, Avigpsvann Lab. kode: B157/1
Oksygenbestemmelse Metode : elektrode
Oksygenforbruk mg /L. etter n dager
0 dag 7 dager 14 dager

Blank FL nr. Avlest [korr. JAvlest [korr. |Avlest (korr.
Sjpvann 3,4 % tilsatt OECD B17 bl 8,54 6,991 8,171 6,68 7,56 6,18
minerallgsninger B33 b2 8,54 6,991 7095 6,501 795 6,50

B67 b3 8.54| 6,991 8,06] 6,59

B snitt 6,99 6,59 6,34

Teststoff A3 S1 8461 6921 0,03] 0,02
Sjevann tilsatt OECD mineral- Al S2 8,351 6,831 0,03] 0,02
Igsninger S snitt 6,38 0,02
Referanse, Anilin 2,0 mg C/L. B28 R1 851 696] 2,13 1,74 192 1,57
Sjgvann tilsatt OECD mineral- |B57 R2 8,511 6,96 2,18] 1,78] 2,04] 1,67
lgsninger R snitt 851 6,96] 2,16 1,761 1,98 1,62
Giftighetstest
Anilin + 20 % teststoff B4 G1 844 6,90 0,05 0,04

B48 G2 8.41; 6,88] 0,05 0,04

G snitt 6,89 0,04

Abiotisk kontroll A221 8,52 6,971 8,35 6,83

A271 8,54 6,98] 846/ 6,92
Oksygenforbruk:
Oksygenforbruk 7 dager 14 dager
Teststoff  (avlgpsvann fortynnet 1:5) S-B 6,46
Beregnet forbruk i ufortynnet prove > 32 mg/L
Referanse (anilin) R-B 4,81 4,70
% nedbrytning:

>32-100

Teststoff: == 100

T ThOD(2,67-13.4)

4,7-100

Referanse, anilin 2,587 mg/L: Yo = =
ThOD(3,09-2,587)

Analyttiske betingelser:
Biokjemisk oksygenforbruk i testigsningen er bestemt med oksygen probe, (WTW OXI 2000) mélt ved start og
slutt. NO5-N er analysert etter NS 4745 (Autoanalyzer Method).

REFERENSE:

2.0ECD Guideline for Testing of Chemicals, 306 "Closed bottle test,” Biodegradability in Seawater. Adopted:
1992,
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