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Sammendrag

Det er gjennomfert en gkotoksikologisk karakterisering av avlepsvann fra tommerrenseri ved Norske Skog, Fol-
lum fabrikker ved Honefoss. Karakteriseringen har omfattet kjemiske analyser og gkotoksikologiske tester, ned-
brytbarhet og bioakkumuleringspotensiale.

Avlepsvannet inneholdt organisk materiale mélt som kjemisk oksygenforbruk (450 mg/l) og total organisk karbon
(160 mg/l) som er nedbrytbart. Innholdet av det oppleste organiske materialet (DOC) viser at 20.25 % av det orga-
niske materialet er bundet til partikler eller fibre. Nedbrytbarhetstesting viste en DOC-reduksjon med ca. 32-35 % i
lopet av 28 dagn, mens biokjemisk oksygenforbruk (BOD) som funksjon av kjemisk oksygenforbruk (COD)

viste en nedbrytning pd hele 77% i testperioden. Toksisitestestene med alger, krepsdyr og fisk viste at avlgpsvan-
net ikke er akutte giftig. En signifikant veksthemning ble kun pévist i toksitetstest med alger.

Innholdet av bioakkumulerbare komponenter, uttrykt som komponenter med fordelingskoeffisient mellom oktanol
og vann sterre enn 1000 (log P, >3), er meget lavt og i betydelig grad bionedbrytbare.
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Forord

Follum fabrikker har etter palegg fra SFT henvendt seg til NIVA for & fa utfert eokotoksikolo-
gisk karakterisering av avlepsvannet fra renseanlegget. Et forslag til program for undersokelsen
ble utarbeidet av NIVA og oversendt 29 november 1997.

Provene ble tatt av bedriften i perioden 3.8. - 10.8. 1998, og mottatt NIVA den 10. 8. 1998. Ka-
rakteriseringen ble avsluttet i november 1998.

Oslo, 12 november 1998

Harry R. Efraimsen
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Sammendrag

Norske Skog, Follum fabrikker ved Honefoss har samlet inn degnproposjonale prever av avlgpsvann fra
renseanlegget over en arbeidsuke (uke 32 1998). Degnprevene av avlgpsvannet ble blandet til en uke-
blandpreve og preparert for fysisk/kjemisk og skotoksikologisk karakterisering.

Toksisiteten ble undersgkt med bruk av ferskvannsorganismer (alger, krepsdyr og fisk). Biologisk ned-
brytbarhet av organiske komponenter ble testet i henhold til OECD Guidelines 301 A og F. Innholdet av
potensiell bioakkumulerbare komponenter (fordelingskoeffisient oktanol/vann, P.,) ble kvantifisert ved
separasjon av lipofile fraksjoner ved bruk av tynnskiktskromatografi.

Resultatene viser at avlgpsvannet er lite giftig. Det ble ikke pévist akutte effekter pd vannlopper eller fisk
ved konsentrasjoner opp til 100 resp. 56%. En svak veksthemmende effekt pa ble observert, men avigps-
vannets farge kan ha bidratt til dette ved redusert lystilgang ved hgye konsentrasjoner av avlegpsvann.

Avlgpsvannet inneholdt moderat mengde organisk materiale (TOC = 160 mg/1), hvor ca 20-25% var bun-
det til partikler. Nedbrytbarhetstestene viste at en delfraksjon er relativt lett nedbrytbart, mens hoveddelen
av det organiske materialet brytes ned langsomt. Nedbrytbarhetstesting viste en DOC-reduksjon p ca. 32-
35 % i lopet av 28 degn, mens biokjemisk oksygenforbruk (BOD,;) som funksjon av kjemisk oksygenfor-
bruk (CODy,) viste en nedbrytning p& 77% i testperioden. Hovedarsaken til den store forskjellen antas 4
veere utlekking av partikkelbundet organisk karbon, og at mikroorganismenes metabolske prosesser krever
relativt mye oksygen under stoffomsetningen.

Innholdet av potensiell bioakkumulerbare stoffer (PBS) i avlgpsvannet var svert lavt, og betydelig lavere
enn de aksjonsgrenseverdier for avlgpsvann som f. eks er praktisert av Naturvirdsverket i Sverige.

Karakteriseringen for og etter bionedbrytning viste at 68 % av de PBS var eliminert etter 28 dogns ned-
brytning.
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Summary

Effluent from a wastewater treatment plant at Norske Skog, Follum factories, was collected proportionaly
to the flow, and on a daily basis over one week. A composite sample was prepared for chemical and eco-
toxicological characterisation. Toxicity was investigated using freshwater organisms (algae, crustacean
and fish). The biodegradability of organic compounds was investigated according to OECD Guidelines
301 A and F. The content of potentially bioaccumulative components was quantified using separation of
lipophilic fractions by thin layer chromatography.

The results show that the wastewater is not acute toxic against crustacean and fish, although a slightly but
significant effect was observed on the alga Selenastrum capricornutum. Reduced light availability caused
by the coloured wastewater may, however, have contributed to the growth reduction at high test concen-
trations.

The concentration of organic matter is moderate (TOC = 160 mg/l), with 20-25% assiciated to particles.
The biodegradation tests showed that a minor portion of the organic content was readily biodegradable,
but the main part was more resistent against biodegradation. The total removal of DOC during the 28
days biodegradation test was 32-35 %. The degradation expressed as the ratio between biochemical oxy-
gen consumption (BOD,g) and chemical oxygen demand (COD¢,) was 77 %. The discrepancy between the
two estimates of degradation is explained by leakage of carbon from particles during incubation, and high
metabolic respiration.

The content of potentially bioaccumulative components was very low and was eliminated by 68 % in the
course of 28 days biodegradation.

Title: Ecotoxicological characterisation of waste water from Norske Skog, Follum.
Year: 1998

Author: Harry Efraimsen and Torsten Kéllgvist
Source: Norwegian Institute for Water Research, ISBN No.: ISBN 82-577-3553-1
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1. PROGRAM FOR KARAKTERISERINGEN
1.1 AVLGPSVANN

Avlepsvann fra renseanlegget ble tatt ut som degnprever og 25 liter delprove ble tatt ut. Delpre-
vene ble oppbevart frosset eller lagret kjolig for & fi minst mulig endring i fysisk-kjemisk og
biokjemisk kvalitet for karakteriseringen.

Prevetakingen og behandlingen av provene ble utfort av bedriften.

1.2 PROVETAKING

Avlepsvann ble tatt ut som mengdeproposjonale degnprover (fra k1. 07 til 07 neste dag) i perio-
den 3.8 til 7.8 og frosset. I perioden 7.8. til 10.8 (over helgen) ble det tatt ut vann til to kanner a.
25 liter (plastkanner). Pravene ble transportert til NIVA 10.8, og blandet proposjonalt med
vannmenden ut fra renseanlegget for hele ukeperioden.

Delprgver av den homogeniserte blandpreven ble tatt ut for gkotoksikologisk karakterisering.
Delprover som ikke kunne startes den pafelgende dag ble frosset i pavente av testing. Degnpro-
vene ble analysert med hensyn til pH og kjemisk oksygenforbruk (COD,,) av NIVA.

1.3 KJEMISK KARAKTERISERING

Den kjemiske karakteriseringen av avlepsvannet (ukeblandprove) omfattet:

pH-verdi

konduktivitet

kjemisk oksygenforbruk

biokjemisk oksygenforbruk (COD,,)
totalt organisk karbon (TOC)
suspendert materiale

total nitrogen

total fosfor

® @ & © o e @& o

1.4 TOKSISITETSTESTER

Ved undersekelse av avlgpsvannenes toksisitet ble det benyttet ferskvannsorganismer.

1.4.1 Ferskvannstester

Toksisitetstesten med ferskvannsalger ble utfert i henhold til OECD Guideline 201 og
ISO/DIS 8692 "Algal growth inhibition test", med Selenastrum capricornutum som testorga-
nisme. En konsentrasjonsserie av preven i et algevekstmedium ble podet med aktivt voksende
testalger fra en stamkultur og inkubert under standard betingelser pa et gyngebord med konti-
nuerlig belysning (ca. 80 pE m-2 s-1) og ved temperaturen 20 °C.

Veksten i kulturene ble fulgt ved telling av algeceller etter 24, 48 og 72 timer. Fra vekstkur-
vene kan man se om veksten har veert hemmet i forhold til kontrollkulturene under noen del
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av eksponeringstiden. Algenes veksthastighet ble beregnet fra skningen i antall celler fra start
til slutt (3 degn). Veksthastighetene ved ulike konsentrasjoner av avlgpsvannet ble tegnet opp
1 et konsentrasjon/responsdiagram. Fra dette ble EC50~verdien bestemt ved probit-analyse.

Giftighetstesten med vannlopper (Daphnia magna) ble gjort i henhold til OECD Guideline
202 og ISO 6341 "Determination of the inhibition of the motility of Daphnia magna". For-
seksdyr som er mindre enn 24 timer gamle ble eksponert i en fortynningsserie av avlgpsvan-
net. Det ble benyttet fire enheter med 5-7 dyr for hver konsentrasjon.

Testen ble utfert ved 20 OC. Etter 24 og 48 timer ble antall dyr som var dede, eller som ikke
var i stand til 4 bevege seg registrert. ECSO—verdien for immobilisering ble bestemt fra kon-

sentrasjon/responskurven.

Giftighetstesten med fisk ble utfort i overensstemmelse med OECD Guideline 201: "Fish a-
cute toxicity test" og en norsk standard (NS 4717), med &rsyngel av erret (Salmo trutta) som
testorganisme. Dedeligheten av fisken ble undersgkt over 4 degn i ulike konsentrasjoner av
proven. Fiskene ble overfort til ny testlosning hvert degn (semistatisk metode). LC50 -verdien

avleses fra konsentrasjon/responskurven.

1.5 NEDBRYTBARHETSTESTER

Ved nedbrytbarhetstester undersekes den mikrobielle nedbrytningen av organiske forbindel-
ser. Testene utfores i aerobt milje, d.v.s. med oksygen tilstede, og gir indikasjoner pad om av-
lopsvannet inneholder stabile organiske forbindelser som ikke brytes ned i miljoet.

Nedbrytbarhetstesten ble utfort med en respirometrisk metode (OECD 301 F), hvor oksygen-
forbruket ved nedbrytning blir registrert over en 28 degns periode ved temperaturen 20 °C. 1
tillegg ble konsentrasjonen av lgst organisk karbon (DOC) malt ved begynnelsen og slutten av
testen.

Avlepsvannet ble fortynnet til 1:10 med fortynningsmedium for & f& en konsentrasjon av or-
ganisk karbon som er egnet for metoden. Uorganiske naringssalter ble tilsatt og preven ino-
kulert med mikroorganismer fra et laboratorie-aktivt slamanlegg. Provene ble inkubert i luk-
kede, morke flasker som var tilkoblet manometre. Karbondioksyd, produsert ved nedbrytnin-
gen ble absorbert i lut i en beholder inne i flasken. Utviklingen i oksygenforbruket ble lest av
fortlepende pd manometrene.

Ved nedbrytbarhetstester av enkeltkjemikalier er det vanlig 4 bruke DOC-reduksjon sterre enn
70% etter 28 degn som kriterium for "lett nedbrytbart". For avlgpsvann, som inneholder en
blanding av stoffer er denne grenseverdi ikke uten videre anvendelig. Det kan ogs& veere be-
hov for & undersoke hvilke stoffer (eller egenskaper) som er igjen etter nedbrytningen. Dette
ble gjort ved & gjenta deler av karakteriseringen (kjemiske analyser, algetoksisitet og bioak-
kumulerbarhet) p4 vann som hadde gjennomgétt nedbrytbarhetstest.

For & fd nok vann til karakteriseringen etter nedbrytning ble det parallelt med respirometer-
testen satt opp en nedbrytbarhetstest (OECD 301 A: Die-Away test) med storre volum. Av-
lopsvannet til denne nedbrytbarhetstesten ble fortynnet til 1:3 konsentrasjon av avlgpsvann.
For karakterisering av  stoffer etter nedbrytning er det fordelaktig med en lavest mulig for-
tynning av testpraven slik at analysengyaktigheten blir s4 hoy som mulig, men at giftvirkning
ikke oppstdr under nedbrytningen. Forbehandling, inokulering og inkubering ble foretatt pa

8
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samme mate som for respirometertesten. Nedbrytningen av organisk materiale ble fulgt ved
DOC-analyser.

1.6 BIOAKKUMULERBARHET

Kjemikaliers tendens til & oppkonsentreres eller akkumuleres i levende organismer kan under-
sokes med s.k. bioakkumulerbarhetstester, hvor f. eks. fisk eksponeres til lave konsentrasjoner
over lang tid og konsentrasjonsgkningen av kjemikaliet i fiskekjottet undersgkes ved analyser.
P.g.a. at bioakkumulerbarheten av organiske stoffer mest beror pa stoffets fettlgselighet (lipo-
filitet) har man imidlertid utviklet screening-metoder for undersgkelse av potensiell bioakku-
mulerbarhet, som er basert pd méling av fasefordelingen mellom oktanol og vann, Py Til

dette brukes kromatografiske metoder (tynnsjiktskromatografi eller HPLC).

Screeningmetodene for potensiell bioakkumulerbarhet kan ogsé brukes for karakterisering av
avlepsvann, ved at mengden organisk stoff i ulike Py, -intervaller blir bestemt. Som potensi-

elt bioakkumulerbart regnes stoffer med Py, >1000 (log Py >3).

2. RESULTATER

Testrapporter for tester av nedbrytbarhet, toksisitet og bioakkumuleringspotensiale finnes i ved-
legg A. En sammenstilling av resultatene er gjort nedenfor.

2.1 DOGNPROVER

Resultatene av analysene av degnprover er vist i tabell 1.

Tabell 1. Malt vannforing pé provestedene og resultater av analyser av degnprover.

Avlgpsvann fra temmerrenseri

Dato m3/degn pH KOF (mg O/L)
03.08.98 26,0 7,36 510
04.08.98 243 7,48 497
05.08.98 24,9 7,36 410
06.08.98 23,0 7,40 418
07.-10.98 24,2 7,45 440
Middelverdi 24,4

Analysene pa de enkelte degnprover viser at avlgpsvannets kvalitet er relativt stabilt med hensyn
til surhetsgrad og innhold av organisk materiale.
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2.2 UKEBLANDPROVE

2.2.1 Biologisk/kjemisk karakterisering

Resultatet av den kjemiske karakteriseringen av avlepsvannet er vist i tabell 2. Innholdet av nz-
ringssalter er relativt lavt. Konduktiviteten tilsvarer et saltinnhold pa ca 700 mg/l. Innholdet av
suspendert materiale er forholdsvis lavt. Analysen er utfert i henhold til NS 4733 som definerer
bruk av filter av glassfiber for STS-bestemmelsen. Filterne holder tilbake 98% av partikler storre
enn 0,00lmm. Analysene av organisk karbon viser en differanse pa 27 mg/l mellom totalt (TOC)
og lest (DOC) karbon. Denne forskjellen utgjores av partikkelbundet karbon og indikerer at STS
bor vaere 45-50 mg/l. Differansen kan forklares med at det ved DOC-bestemmelsen benyttes
membranfiltre med en poresterrelse pd 0,45 um, og at smé partikler (0,45 til 1,0 um) utgjor ca.
halvparten av det partikkelbundete karbon i vannet.

Innholdet av lost organisk stoff (DOC) samsvarer godt med den analyserte verdi for kjemisk

oksygenforbruk (COD). Dette indikerer at en fraksjon (ca.20-25 %) av det organiske materialet
er tungt oksiderbart, som bekreftes ved den analyserte TOC-verdi for avlepsvannet.

Tabell 2. Kjemiske analyser av blandprever av avlgpsvannet

Analysevariabel Enhet Blandpreve
pH 7,67
Konduktivitet mS/m 115
Suspendert torrstoff mg/l 25
Kjemisk oksygenforbruk (COD.) mg O/1 451
Totalt organisk karbon (TOC) mg/1 160
Lost organisk karbon (DOC) mg/l 133
Totalt nitrogen (Tot. N) ng/l 180
Totalt fosfor (Tot. P) mg/l 0,5

2.2.2 Nedbrytbarhet
Resultatene fra hovedtesten for bestemmelse av nedbrytbarhet (OECD 301 F) er vist i tabell 3.

Tabell 3. Resultater av biokjemisk nedbrytning av organiske stoffer i avlgpsvannet.

Parameter BOD,, COD, DOC, DOC,, DOC-
mg/] mg/l mg/l mg/l fjerning
Beregnet i avlgpsv. 352 454 133 90 32%

Nedbrytbarhetstestene viste et relativ raskt oksygenforbruk innledningsvis med et BOD,/COD
forhold pa ca.50%. (Se fig. 2).

16
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Fig. 1. Bionedbrytningskurve for organisk stoff i avlepsvannet, basert pd mdling av biokjemisk
oksygenforbruk som funksjon av kjemisk oksygenforbruk (BOD/COD cy)

BOD-verdiene i prosent av kjemisk oksygenforbruk (COD) og reduksjonen i avlgpsvannets
innhold av opplest organsik karbon (DOC) etter 28 degns nedbrytning, viser graden av nedbryt-
ning av organsik stoff. Det ble oppnadd en nedbrytning pa 77 % malt som BOD,,/COD forhold,
mens DOC-reduksjon for samme testperiode var pa henholdsvis 32 og 35% i to separate tester
(OECD 301 F 0og 301 A).

Forklaringen til dette kan vare at det for det forste kreves mye oksygen under katabolismen for
at mikroorganismene kan nyttiggjere seg av de organiske stoffene til anabolismen. Under ned-
brytningsprosessen kan det i tillegg frigis partikkelbundet organisk materiale som pavirker DOC-
konsentrasjonen ved testslutt, eller at det ogsé er loste organiske stoffer i vannet som i liten grad
pévirkes av nedbrytning under testperioden. Det er normalt at prosentvis DOC-reduksjon er lave-
re enn BOD,,/COD forholdet, men for dette avlgpsvannet var forskjellen stor.

OECD 301 A testen som ble benyttet for & fa tilstrekkelig mengde nedbrutt vann til analyse av
bioakkumulerbare stoffer etter 28 degn bionedbrytning, viste en DOC-reduksjon som var tilner-
met identisk (35 %) med det som ble oppnadd for hovedtesten for bestemmelse av nedbrytbarhet
(OECD 301 F).

2.2.3 Toksisitet

Resultatene av toksisiteststestene er sammenfattet i tabell 5.

Tabell 4. Resultater av toksisitetstester for de to avlepsvann.

Avlgpsvann

Organismer Responsparameter For Etter
nedbr. nedbr.

Sel.capricornutum veksthastighet EC;, | > 100 % | Ikke utfort
Daphnia magna immobilisering EC,, | >100% -
Orret dedelighet LC,, > 56 % -

Resultatene av toksisitetstestene viser at avlgpsvannet ikke kan betraktes som giftig overfor de
testede organismene. Det ble pavist signifikant veksthemming (EC,,) av algen Selenastrum
capriconutum ved 38% avlepsvann, og ved 90% konsentrasjon var veksthemmingen ca. 40%.

11
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Avlepsvannets farge kan imidlertid ha bidratt til veksthemmingen ved 4 redusere algenes tilgang
til lys for fotosyntesen. For vannloppen Daphnia magna ble det ikke pavist noen dedelighet eller
immobilisering, selv i ufortynnet avlgpsvann.

Fisketesten ble utfort med 56 % avlgpsvann som heyeste konsentrasjon. Det ble ikke pavist de-
delighet i denne testen.

2.2.4 Bioakkumulering

Resultatene fra de tynnsjiktskromatografiske testene av potensielt bioakkumulerbare stoffer
(PBS) i avlgpsvannet for og etter nedbrytning er vist i tabell 5. Verdiene er korrigert for den
fortynningsfaktor som ble benyttet ved nedbrytningstestingen.

Gasskromatograf-analysen er semikvantitativ fordi responsen pa den benyttede flammeionisa-
sjonsdetektor kan variere mellom ulike organiske forbindelser. De oppgitte konsentrasjoner er
derfor approksimative.

Tabell 5. Konsentrasjonen av PBS i provene for og etter 28 degn bionedbrytning.

Prove Kons. for TLC | Kons.fraksjon 1 | Kons.fraksjon 2 | Kons.fraksjon 3 | Kons. frak. 4

fraksjonering | ved applikasjon | Log Pow >5,7 3,88 <Log Log Pow
B343 sone TCL Pow <5,7 <3,88

ng/l pg/l ng/l png/l ngl/l

For ned-
brytning 30 2.7 14 6,0 13
Etter
nedbryt- 20 ikke detektert 7,2 ikke detektert 0,6
ning

I avlgpsvannet for nedbrytning ble det funnet PBS i det bioakkumulerbare omrddet beregnet til
16,7 ug/l for log Pow > 5,7 (applikasjonen + fraksjon 2) og 6,0 pg/l for 3,88 <log Pow <5,7 (fa-
aksjon 3). Etter nedbrytning er verdiene i de samme fraksjonene henholdsvis 7,2 og ikke detek-
terbar. For PBS med log Pow > 3,88 ble det oppnadd en eliminering pa 68 % under nedbrytnin-
gen.

De verdier som ble funnet i dette avlgpsvannet er vesentlig lavere enn den aksjonsgrense som
Naturvardsverket i Sverige praktiserer ved vurdering av utslippsbegrensninger (0,5 mg/1).
Naturvardsverkets aksjonsgrense for PBS i vann etter nedbrytning (0,1 mg/l) er ca 13 ganger
hoyere enn det som ble pévist i dette avlgpsvannet etter nedbrytning. PBS i dette avlgpsvannet er
meget lav, og i vesentlig grad bionedbrytbart.

3. DISKUSJON

Karakteriseringen viser at avlepsvann fra renseanlegget ved Norske Skog, Follum fabrikker in-
neholder organisk materiale hvor en delfraksjon nedbrytes relativt raskt, mens det resterende er
stoffer som er tyngre biologisk nedbrytbare, som resultatet av nedbrytbarhetstesten viser.

12
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Avlgpsvannet er lite eller ikke akutt giftig overfor de testorganismer som ble benyttet ved denne
karakteriseringen. P4 bakgrunn av denne obsevasjonen ble det besluttet at testing for akutt toksi-
sitet etter bionedbrytning ikke hadde noen hensikt, og ble derfor sloyfet.

Det er foretatt en beregning av utslipp av suspendert materiale, organisk stoff, og naringsstoffe-
ne nitrogen og fosfor basert pa de utslippmengder som er oppgitt fra bedriften.

m*/degn STS COD, TOC Nitrogen Fosfor

24.4 0,61 kg 11 kg 3.0 kg 44 g 12,2 ¢

Avlegpsvannets totale potensiale for & gi skadevirkninger i resipienten er en funksjon av toksisitet
og utslippsmengde. Som et uttrykk for dette brukes betegnelsen "Toxicity emmission factor,
TEF". For & beregne TEF konverteres forst E(L)C,-verdiene til en enhet hvor verdien er propor-
sjonal med toksisiteten. Denne enheten betegnes "Toxical units, TU og beregnes:

TU= 100/E(L)YC,, hvor E(L)C;, er oppgitt som vol. % av avlgpsvann.

TEF-verdien beregnes sé 1 henhold til:
TEF=TU *Q hvor Q er utslippsmengde angitt som m’/time

TEF-verdien er egnet for vurdering av ulike utslipps betydning i en resipient eller for sammen-
ligning av utslipp fra ulike fabrikker innen en industrikategori. P& grunn av det ikke ble pévist 50
% effekt pa noen av testorganismene ved de hoyeste konsentrasjoner som ble underseokt kan ek s-
akte EC,, eller LC,, -verdier bare angis som ”storre enn hoyeste testkonsentrasjon”, dvs. >56%
for fisk og >100% for alger og dafnier. Tilsvarende kan TEF bare beregnes som en maksimum s-
verdi som vist i tabell 7.

Tabell 7. Beregnede TEF-verdi for aylﬂpsvannet.

Avlgpsvann Organisme TU Q TEF
(m*/time)
Ukeblandpreve Orret <1,8 1,01 <1,82
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Norsk Postboks 173 Kjelsas °
Institutt 0411 Oclor Alger, veksthemmingstest ‘Ql
for Tel: 22 18 51 00 ) NORSK
Vannforskning Fax: 22 18 52 00 Selenastrum capl’lcornutum AKKREDITERING
NIVA metode K4 PO
Teststoff: Blandpreve 3-10.8.98 Lab. kode: B343
Kunde: Norske skog, Follum Preve mottatt:  10.08-98
Adresse: Postboks 220,
3501 Honefoss
Testmetode: ISO 8692: Alga growth inhibition test
Organisme: Selenastrum capricornutum NIVA CHLI
Testparameter: Veksthastighet fra start til 72 timer
Stamkultur: Semi-kontinuerlig i 10% Z8 vekstmedium (Staub 1961)
Start dato: 18.08.98
Forbehandling av preve: Preven ble frosset ned ved mottak og tint i kjeleskap for teststart
Konsentrasjoner: 10, 18, 32, 56,90 %
Test medium: ISO 8692
Inkuberingsutstyr: Gyngebord
Dyrkingsflasker: 100 mi stdkolber med 50 ml medium
Lys: Ca.75mEm?s], kontinuerlig fra dagslys-type lysstoffror
Temperatur: 20.7-21.2°C

pH i kontroll

Start:7.6  Slutt: 8.0

pH i hayeste konsentrasjon  Start: 8.3  Sluit: 8.8

Vekstmaling:

Partikkeltelling med Coulter Multisizer

Beregning av ECgq * Probit transformering og linezr regresjon av probit verdier mot log.

konsentrasjon

Beregning av NOEC ** t-test (p < 0.01)

Resultater: Celletetthet pa hvert mélepunkt, det beregnede areal under vekstkurve og veksthastighet i
hver kolbe er vist pa vedlagt skjema. Middelverdier for kontroller og ulike konsentra-
sjoner av teststoff er listet lengst ned pa skjemaet. Vekstkurver for hver konsentrasjon av
teststoffet er vist i figur 1. Konsentrasjon/responskurven er vist i figur 2.

Parameter Enhet EC,, 95% konf. int. EC, 95% konf. int. NOEC

Veksthastighet % > 100 - : 38 33-43 32

* EC,, = Den konsentrasjon som gir 50% reduksjon av testparameteren i forhold til kontrollkulturer
** NOEC = Hoyeste testede konsentrasjon uten signifikant effekt

Denne testrapport far kun kopieres i sin hethet og uten noen form for endringer.
Testresultatene gjelder kun for den preve som er testet.



1000

10° celler I'

100 .

-
(o]

2/3

Norsk instittutt for vannforskning

—m—18
s 32
—x— 96

—3—90
—o— Kontroll

0 20 40 60 80
timer

Fig. 1. Vekstkurver for Selenastrum capricornutum i ulike konsentrasjoner av blandprave 3-10.8.98
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Fig. 2. Effekt av blandprove 3-10.8.98 p4 veksthastigheten til Selenastrum capricornutum.
Utfort av: Randi Romstad Testansvarlig: Oslo 5.10.98
Torsten
Referenser:

ISO/DIS 8692 :

Water quality - Algal growth inhibition test

OECD 1984: Guidelines for testing of chemicals, no. 201; Alga, growth inhibition test. OECD, Paris

Staub. R. (1961): Ernarungsphysiologische Untersuchungen an der planktischen Blaualge Oscillatoria rubescens D.C. Schweiz. Z. Hydrol.

23: 82-198.



TEST: K4 Dato: 18.8.98
TESTSTOFF: Blandpreve 3-10.8 Lab. kode: B343
TESTALGE: Selenastrum capricornutum Medium: ISO
INOKULUM: 5,8 mill. celler/l
Dag 1 Dag 2 Dag 3 Areal Areal% V.hast. V.hast.%
Timer: 23,5 47,5 71,5
Kons. % mill/l mill/i mill./i
10 " 16 78 580 8865 97 1,55 99
10 " 16 83 614 9393 103 1,56 100
10 " 16 82 599 9189 101 1,56 100
18 " 16 79 564 8697 95 1,54 98
18 " 15 82 597 9142 100 1,56 100
18 " 15 89 627 9670 106 1,57 101
32 " 13 59 390 6058 66 1,41 90
32 " 13 61 414 6394 70 1,43 92
32 " 13 62 509 7558 83 1,50 96
56 " 10 40 212 3395 37 1,21 77
56 " 9 40 224 3522 39 1,23 78
56 " 10 40 235 3659 40 1,24 80
9 " 8,1 28 97 1682 18 0,95 61
90 " 7,7 31 101 1792 20 0,96 61
90 " 8,7 31 121 2056 23 1,02 65
Kontroll 18 82 756 11121 122 1,63 105
12 63 514 7618 84 1,51 96
13 70 591 8734 96 1,55 99
15 72 588 8794 96 1,55 99
15 73 596 8914 98 1,55 100
15 79 638 9562 105 1,58 101
MIDDELVERDIER
%
10,00 Mv: 16,00 81,00 597,67 9149 100,28 1,56 99,57
St. d. 0,00 2,16 13,91 217 2,38 0,01 0,50
18,00 Mv. 15,33 83,33 596,00 9170 100,50 1,55 99,49
St. d. 0,47 4,19 25,73 397 4,36 0,01 0,93
32,00 Mv.- 13,00 60,67 437,67 6670 73,11 1,45 92,74
St. d. 0,00 1,25 51,38 643 7,04 0,04 2,45
56,00 Mv. 9,60 40,00 223,67 3525 38,64 1,23 78,44
St. d. 0,29 0,00 9,39 108 1,18 0,01 0,90
90,00 Mv. 8,17 30,00 106,33 1843 20,20 0,97 62,38
St. d. 0,41 1,41 10,50 157 1,72 0,03 2,06
Kontroll  Mv. 14,67 73,17 613,83 9124 100,00 1,56 100,00
St. d. 1,89 6,15 73,34 1061 11,63 0,04 2,48
Variasjonskoeffisient i kontroller (%): 11,63 2,48

3/3
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orsk tboks 173 Kjelsd o o

Insttut G oge Akutt toksisitet Q)

for Tel: 22 18 51 00 . NORSK

Vannforskning Fax: 22 18 52 00 Daphnla magna AKKREDITERING

NIVA metode K9 . POoS

Teststoff: Blandpreve 3 —10.8.98 Lab. kode: B343

Kunde: Norske skog, Follum Prove mottatt: 10.08.98

Adresse: Postboks 220,

3501 Henefoss

Testmetode ISO 6341, "Water Quality - Determination of the inhibition of the motility
of Daphnia magna" Metoden er i samsvar med OECD Guideline 202;
"Daphnia sp. acute immobilization test"

Testorganisme Daphnia magna, stamme A. Vedlikeholdt i Elendt M7 og foret med
Selenastrum capricornutum som er dyrket i 10% Z8 naringssaltlosning.
Alder ved teststart < 24 timer.

Testperiode 18.08 —20.09.98

Forbehandling av Blandpreven som ble oppbevart frosset ble tint over natten i kjoleskap for

preve teststart.

Fortynningsmedium ISO

Testkonsentrasjoner 32,56, 100 %

Antall enheter 4 kar for hver konsentrasjon, med 5-7 dyr pr. kar.

Testbeholdere 50 ml polystyren begere med ca. 40 ml medium

Temperatur 19.5-16.7°C

pH i kontroll Start: 7.8 Slutt: 7.9

pH i hoyeste kons. Start: 8.0 Slutt: 8.1

Oksygenmetning, 48 t
Beregning av ECs, *

Kontroll: 8.53 ppm  kons.: 8.26 ppm

Referansestoff: Kaliumdikromat: 24t ECsy = 1.37 mg/1

Resultater:

24 timer 48 timer
Parameter Enhet ECsy | 95% konf. int.| EC,, ECso |95% konf. int.| ECig
Immobilisering % > 100 - >100 | > 100 - > 100

Kommentarer: det ble ikke registrert noen effekt av avlgpsvannet pa forseksdyrene.

*ECso = Den konsentrasjon som gir 50% immobilisering av forseksdyrene.

Denne testrapport far kun kopieres i sin helhet og uten noen form for endringer.
Testresultatene gjelder kun for den prove som er testet.

L

/2



NIVAY

Norsk institutt for vannforskning

Konsentrasjon Antall dyr Immobiliserte Immobiliserte
24 tim. 48 tim.

32% 20 0 0

56 % 20 0 0

100 % 22 0 0

kontroll 21 0 0

Observert immobiliserte Daphnia magna etter 24 og 48 timer i kontroller og ulike konsentrasjoner av

blandpreve 3-10.8.98.

Oslo, 20.8.98

Utfoert av: Randi Romstad

Testansvarlig:

ot iz

Torsten K%vist

Baird, D. 1. et al, 1991, 4 Comparative Study of Genotype Sensitivity to Acute Toxic Stress Using Clones of Daphnia magna Strauss, Ecotoxicology
and Environmental Safety, 21, 257 - 265.
Staub, R., 1961, Erndrungsphysiologische Untersuchungen an der planktischen Blaualge Oscillatoria rubescens, D. C., Schweiz, Z., Hydrol, 23,

82-198.

Elendt, B.-P. 1990, Selenium deficiency in Crustacea; An ultrastructural approach to antennal damage in Daphnia magna Strauss. Protoplasma,

154, 25-33.
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Norsk Postboks 173 Kjels3 ..

Institut 011 og0 Akutt toksisitet - fisk QA
for Tel: 22 18 51 00 NORSK
Vannforskning Fax: 22 18 52 00 Salmo trutta AKKREDITERIG

Nr. POOY

NIVA metode K15

Teststoff: Blandpreve 3 — 10.08.98 Lab. kode: B343
Kunde: Norske Skog, Follum Motatt: 10.08.99
Postboks 220
3501 Henefoss
Testmetode

Testen er utfert i overensstemmelse med "OECD Guidelines for testing of chemicals" (No. 203;
Fish, acute toxicity test) og en noe modifisert Norsk Standard, NS 4717; "Bestemmelse av
kjemiske produkters og avlegpsvanns akutte toksisitet for ferskvannsfisk - semistatisk metode".
Forholdet fiskevekt/vannvolum var (0,86 g/l) i overensstemmelse med fiskebelastning pa <1.0

g/l anbefalt i OECD 203.

Testorganisme

Arsyngel (0+) av erret (Salmo trutta), med middelvekt 1,7 g og middellengde 5,6 cm. Fisken
var hentet fra OFAs oppdrettsanlegg i Serkedalen 2 uker for testoppstart. Fisk ble ikke foret
innen 1 degn for teststart. Testen ble utfort som en “limit test” bade fordi man antok at
avlgpsvannet var lite giftig og fordi det var knapt med testmateriale.

Test detaljer

Test organisme:

Test parameter:
Opprinnelse av fisk:
Inntak av fisk:

Dato for oppstart:
Test konsentrasjoner:

Tillagning av lgsninger:

Test Medium:
Test system:

Test betingelser
Lys:

Temperatur:

pH:

Oksygen:
Beregning av LCS50

NOEC

Bekkearret (Salmo trutta)

Mortalitet observert hver dag i 4 dager.

Oslo Fiskeadministrasjon Oppdrettsanlegg i Serkedalen

Fisk ankom NIVA 21 september 1998

6 oktober 1998

56 % losning av "Blandpreve 3 — Norske Skog”

Test avlgpsvannet ble malt opp 1 mélesylinder og fortynnet i malekolbe
Fortynningsvann fra Maridalsvannet.

36 1 glass akvarier fylt med 20 | testlosning

16 timer lys 8 timer morke

Malt daglig i kontroll akvariet. Maksimum temperatur var 13,3 O0C og
minimum var 12,4 0C,

Malt for og etter vannskift hver dag. Kontroll start 6,5, slutt 6,6,
Hoyeste konsentrasjon start 7,8 slutt 8,2

Ikke mélt men antatt & vare ~100 % fordi alle kar ble luftet
kontinuerlig.

Kumulativ prosent mortalitet er plottet mot logaritmen til
konsentrasjonen. .C50 er grafisk bestemt.

Haoyeste konsentrasjon uten toksiske effekter.

Denne rapport far kun kopieres i sin helhet og uten noen form for endring.
Testresultatene gjelder kun for den preve som er testet.
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Utferelse

Forsgket ble utfert i glassakvarier med 20 1 vann og 10 fisk i hver konsentrasjon av
avlepsvann. Konsentrasjoner testet var 56 % avlepsvann "blandpreve 3", aviepsvannet hadde et
grumset utseende, med karakteristisk treforedlings lukt. Det var mye partikler i vannet.
Avlepsvannet ble malt opp i malesylinder og fortynnet i mélekolber med Maridalsvann til
onsket konsentrasjon. Testfiskene ble overfort til ny losning hvert degn (semistatisk metode) og
forseket pagikk i 4 degn. Fisken ble observert hvert degn med hensyn til toksiske symptomer
og dod fisk ble notert og fjernet. Vannkvaliteten i det benyttede fortynningsvannet fremgar av
tabell 1. Vannet er et typisk norsk overflatevann, blett, svakt surt og med relativt lite innhold av
loste organiske stoffer. Temperaturen under forsgkene var 12,4-13,3 0C,

Tabell 1. Noen sentrale kjemiske data for vann benyttet i test med arret (Maridalsvann)

pH ca. 6,7
Konduktivitet mS/m 25 °C 2,94
TOC mg/1 2,33
Ca mg/1 2,57

Resultater

I tabell 2 er oppfert dedeligheten i hver konsentrasjon av avlepsvann. Det ble ikke observert
ded fisk eller toksiske symptomer ved 56 %. NOEC er basert péd heyeste konsentrasjon
utenobserverbare toksiske effekter. Et sammendrag av resultatene er gjengitt i tabell 3.

Avvik fra protokoll
Det var ingen avvik fra protokollen.

Tabell 2. Kumulativt antall dede fisk (% 1 parentes) ved forskjellig eksponeringstid og
konsentrasjon av "Blandprove 3 — Norske Skog". 1.C50 og NOEC ved ulike tidspunkt er angitt
nederst i tabellen.

Timer
Konsentrasjon 24 48 72 96
%
56 0 0 0 0
LC50 >56 % >56 % >56 % >56 %
NOEC >56 % >56 % >56 % >56 %

Denne rapport far kun kopieres i sin helhet og uten noen form for endring.
Testresultatene gjelder kun for den preve som er testet.
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Testresultatene for "Blandpreve 3 — Norske Skog" er summert opp i tabell 3.

Tabell 3. Sammendrag av resultater for toksisitets test ("limit test”) med "Blandpreve 3 —
Norske Skog" pa fisk (Salmo trutta).

Observasjons tidspunkt
24 timer 48 timer 72 timer 96 timer
LC50 (%) >56 >56 >56 >56
NOEC (%) >56 >56 >56 >56

Testen utfort av: August Tobiesen Testansvarlig:

August Tobiesen

Denne rapport far kun kopieres i sin helhet og uten noen form for endring.
Testresultatene gjelder kun for den prove som er testet.
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Postboks 173 Kjelsas Nedbrytbarhet @

Norsk

Institutt

for
Vannforskning

Test stoff:
Kunde:

Prove mottatt:
Test periode:

TEST RAPPORT g

NORSK

0411 Oslo ARKREDITERING
Tel: 22 18 51 00 OECD 301F Ne. POOS
Fax: 22 18 52 00 NIVA metode L3

Blandpreve 3.8 - 10.8 Lab. kode: B 343/1

Norske Skog, Follum

Postboks 220, 3501 Henefoss

10.08.98 Lagringsbetingelser: Kjolerom 2-4°C.
14. august til 11.september1998.

Test betingelser:

Apparatur:
Neerings-
losning:
Inokulum:

pH:

Referanse:
Giftighets-
kontroll:
Konsentrasjon
av testpreve:

Manometrisk respirometer, WTW 2001

OECD 301 Standard mineral saltlosninger. Ammonia: 1.3 mg N/l i preparert test-
losning.

Mikroorganismer fra laboratorieprodusert biologisk aktivt slam (Husmann unit)
dyrket i OECD syntetisk kloakk, supplert med kommunalt kloakkvann dosert over 4
dogn fer start av test. Slammet ble sentrifugert (2500 G i 10 min.) og suspendert i
neringsmedium for "vasking" av leste stoffer. Etter gjentatt sentrifugering ble
slammet igjen suspendert i neeringsmedium til 7,36 g/1 STS.

Inokulumkonsentrasjon i testmediet: 30 mg/l STS. Antall bakterier: 2,65 - 10" CFU/L.
Start 7,6 Slutt: 7,2

Anilin, 20 mg C/1. Lag-fase: 3 degn.

Anilin, 20 mg C/1 tilsatt ved 1 : 10 fortynning av avlgpsvannet.

Testvannet ble fortynnet 1:10 i neeringsmedium. 2 testflasker ble benyttet for
bestemmelse av biokjemisk oksygenforbruk (BOD). De samme duplikater ble
anvendt for bestemmelse av last organisk karbon (DOC).

Kjemisk oksygenforbruk (COD¢,) ble analysert ved fortynning 1:2.

Resultater:
Parameter COD, BOD,, DOC, DOC,, DOC-fjerning
Beregnet i prgven 454 mg/l 352 mg/l 133 mg/l 90 mg/l 32%
Bionedbrytningskurve: Bionedbrytbarhet:
100 _
g 80 - o o © O 0 0 BODys(mg/1):100 =77 %
E 60 ee o o ° CODc, (mg/1)
8 Lo
T
2 200
=
('Y
0 7 14 21 28
Degn

Denne testrapport fér kun kopieres i sin helhet og uten noen form for endringer.
Testresultatet gjelder kun for den preve som er testet.
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ANALYSER OG RESULTATER:

Teststoff: Blandpreve 3.8 - 10.8 Lab. kode: B 343/1
Lost organisk karbon (DOC) mg/l:
Medium Flask code |Start values| 28 days
Inoculum C1 0.7 1.3
" C2 0.9 1.4
" Cmv. 0.80 1.35
Test sample. (FIL. 26) Al 14.2 10.8
" (FL.27) A2 14 9.9
" Amv. 14.10 10.35
Korrigert (Amv.-Cmv.) 13.30 9.00
DOC-reduction after 28 days of incubation (%) 32
Kjemisk oksygenforbruk:
Konsentrasjon i testprove Replikater COD, mg/l
1:2 fortynning 1 225
Biokjemisk oksygen forbruk: mg/l
Antall dager 5 7 14 21 28 BOD,,/COD
Repl. 1(1:10) 19,4 23,0 30,6 32,6 33,6 0,74
Repl. 2 (1:10) 23,5 25.4 343 37,9 38,4 0,85
Repl. 3 (1:10) 18,5 21,5 28,5 323 33,6 0,74
Bionedbrytning av referansestoffet (anilin) etter 14 degn (BOD, 4 - 100/ ThOD): =919%
Testprove og blank, snittverdier: Toksisitets kontroll: Testet ved 1:1 0 fortynning
40 . 180
= 30 o o 0 0 00 0000 = 150 . 000 0 0 0 009000
Za0. ‘-"'.. 6 0006000000 g 1%8 - e0®
= 10 8" 0000000 @ ) 2 ® 6. 6 0 9 6.8 @
8 000 § 50 00 eseee®® *
0 7 14 21 28 Omee
Days 0 7 14 21 28
© Inokulum @ Test prove Days
© Testprovetanilin - __e@_._ Anilin
Test prinsipp

Testpreven inkuberes i en bufret mineral naeringsmedium over normalt 28 degn ved 20 £ 1 °C. Testen
utferes i1 lukkede flasker koblet til et manometer. Nedbrytningsproduktet karbondioksid (CO3), som
dannes under inkubasjon, absorberes i noen draper av 10 mol KOH som er holdt i en spesiell kopp,
("sealing cup"). Det undertrykk som etableres i flasken blir registrert og transformert til BOD verdier.

Side 2 av4
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Test prove: Blandpreve 3.8 — 10.8 Lab. kode: B 343/1

BOD verdiene blir s& korrigert for oksygenforbruket som skyldes nitrifikasjon, basert pd analyser av
nitrat ved start og ved endt inkubasjon.

Graden av bionedbrytning er uttrykt som biokjemisk oksygen forbruk (BOD) malt ved endt inkubasjon
(normalt 28 degn) som prosent av kjemisk oksygenforbruk (COD). I tillegg ble det analysert for last
organisk karbon (DOC) ved start og slutt for & beregne prosentlig DOC reduksjon.

Preparering

200 ml avlepsvann ble fortynnet med naeringsmedium til ca. 1900 ml i malekolbe. Standard mineral
saltlosninger ble tilsatt far & oppna full styrke i testmediet (for testprovens andel).

Testmediet ble kontrollert med hensyn til pH. Deretter tilsatt 8,2 ml inokulumsuspensjon, og etterfylt
med neringsmedium til 2000 ml merket. Etter omhyggelig blanding av testmediet ble porsjoner
fordelt i testflaskene med bruk av malekolbe.

Inokulum

Podematerialet (inokulum) ble produsert i en biologisk aktivslam simuleringsenhet (OECD, Husmann
unit), dyrket pa syntetisk kloakkvann (ISO 9887), periodisk forsynt med kommunalt avlgpsvann.
Biologisk aktivt slam ble sentrifugert ved 2500 G i ti minuter og supernatanten ble fjemet. Det
partikulere materialet ble resuspendert i neeringsmedium og sentrifugert pd nytt. Etter gjentatt
resuspendering 1 naringsmedium ble slammet gjort klart til bruk ved en konsentrasjon pé
7.36 g/l STS. 4,1 ml suspensjon ble brukt per liter testmedium.

Antall heterotrofe bakterier i inokulum ble bestemt etter NS 4791, innstepningsteknikk. Agarplatene
ble inkubert i 3 degn ved 20 + 1 °C, for telling.

Referanse substans
Anilin ble brukt som referansesubstans, ved en konsentrasjon pa 20 mg/l karbon. Gyldig BOD resultat
skal vaere minst 60 % av teoretisk oksygenforbruk (ThOD) etter 14 degn.

Giftighetskontroll
Anilin, 20 mg C/l, tilsatt avlepsvann ved 1:10 fortynning i neringssaltlasning ble anvendt for
pévisning av giftighet. Det ble ikke pavist hemningseffekt ved anvendt testkonsentrasjon.

Maling av opplest oksygen

Opplest oksygen ble bestemt ved hjelp av et WTW OXI 2000 oksygen instrument. Avlesing ble
foretatt i utvalgte testflasker ved start og i hver enkelt flaske etter inkubasjon. BOD-forlgpet ble
registrert ved manometeravlesing under inkubasjon. Verdien fra manometeravlesingen ble kalibrert
mot oksygenverdien mélt med elektrode etter 28 degn.

Kjemisk oksygenforbruk (COD,)
Kjemisk oksygenforbruk (CODy,) ble analysert ved 1:2 fortynnet prove i destillert vann. Provene ble
konservert med 1 ml 4M svovelsyre / 100 ml, og lagret ved 2-4 °C for analyse.

Side 3 av4
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Test prove: Blandpreve 3.8 - 10.8 Lab. kode: B 343/1

Lest organisk karbon (DOC)

Last organisk karbon (DOC) i testlosningen ble analysert med Dohrmann DC 190 etter forbrenning
ved 680 °C, med platina som katalysator (TC/TOC analyzer).

Det anvendte testmedium ble filtrert gjennom membranfilter (0,45 pm porestorrelse) ved start og ved
endt forsgk. Provene ble konservert med 4 M H2SOy4, 1 ml/100 ml prove, og lagret ved 2-4 °C for
analyse.

Nitrat

-N  konsentrasjon ble analysert i henhold til NS 4745 (Autoanalyzer metode). Nitrat i
testl3 osningen (ved start og endt forsek) blir redusert til nitritt ved hjelp av kopper-impregnert
kadmium i en bufferlosning ved pH 8.0 - 8.5. Dannet nitritt reagerer med sulfanilamid i sur lesning, og

med tilstedevaerelse av N-(1-naphthyl)-etylen diamin dannes et rodlig azo-fargesroff. Absorbansen blir
sd malt spektrofotometrisk ved 540 nm.

Oslo, den 26. oktober 1998

Testet av: Harry Efraimsen Forskningsleder: % Q Mfy
Torsten Kl lq\j

REFERANSER:

1. OECD Guideline for testing of chemicals. 301F Manometric Respirometry. Adopted July 1992.

2. NS-EN ISO 9408 Bestemmelse av fullstendig aerob biologisk nedbrytbarhet av organiske forbindelser i
akvatisk medium. Metode ved bestemmelse av oksygenforbruket i et lukket respirometer. 1. utgave 1993.

3. NS-ISO 8245 Retningslinjer for bestemmelse av totalt organisk karbon (TOC) Ferste utgave 1991.

4. NS 4748 Bestemmelse av kjemisk oksygenforbruk. Oksidasjon av dikromat (COD¢,). 2. utgave 1991.

5. NS 4745 Bestemmelse av summen av nitritt- og nitrat-nitrogen Spectrophotometric method. 2.utgave 1991.

6. NS 4791 Heterotrofe bakterier. Innstepningsteknikk 1. utgave 1990
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NIVA®®  1esT RAPPORT s

Norsk Postboks 173 Kjelsis Nedbrytbarhet @

Institutt 0411 Oslo ARETES
for Tel: 22 18 51 00 OECD 301A Ne. Poo:m
Vannforskning  Fax: 22 18 52 00 NIVA metode LS
Test stoff: Blandprove 3.8 - 10.8 Lab. kode: B 343/1
Kunde: Norske Skog, Follum

Postboks 220, 3501 Henefoss
Prove mottatt: 10.08.98 Lagringsbetingelser: Kjolerom 2-4°C.
Test periode: 14. august til 11.september1998.
Test betingelser:
Apparatur: 5 1 glassflasker med stor dpning, magnetrerverk og 8 cm teflonbelagte magnetstaver
Neerings- OECD 301 Standard mineral saltlasninger. Ammonia: 1.3 mg N/1 i preparert test-
lesning: losning.
Inokulum: Mikroorganismer fra laboratorieprodusert biologisk aktivt slam (Husmann unit)

dyrket i OECD syntetisk kloakk, supplert med kommunalt kloakkvann dosert over 4
degn fer start av test. Slammet ble sentrifugert (2500 G i 10 min.) og suspendert i
nzringsmedium for "vasking" av lgste stoffer. Etter gjentatt sentrifugering ble
slammet igjen suspendert i neringsmedium til 7,36 g/1 STS.

Inokulumkonsentrasjon i testmediet: 30 mg/l STS. Antall bakterier: 2,65 - 10’ CFU/L

pH: Start 7,6 Stutt: 7,9
Referanse: Anilin, 20 mg C/1. Lag-fase: 3 dagn.
Giftighets- Ikke utfort ved anvendt testkonsentrasjon.

kontroll:

Konsentrasjon Testvannet ble fortynnet 1:3 i neringsmedium. 2 testflasker ble benyttet for
av testprove:  bestemmelse av lost organisk karbon (DOC).

Resultater:
Parameter DOC, DOC,, DOC-fjerning
Beregnet i proven 122 mg/l 79,2 mg/l 35%

Oslo, den 14. oktober 1998

Testet av: Harry Efraimsen Forskningsleder: a—gé 2’

Torsten Ké%st

Denne testrapport fir kun kopieres i sin helhet og uten noen form for endringer.
Testresultatet gjelder kun for den preve som er testet.
Side 1 av3



Norsk institutt for vannforskning

ANALYSER OG RESULTATER:

Teststoff: Blandprove 3.8 — 10.8 Lab. kode: B 343/1

Lost organisk karbon (DOC) mg/l:

Medium Flaske | Startverdi | 28 degn
Inokulum Cl 1.1 1.8

" C2 1.1 1.8

" Cmv. 1.10 1.80
Teststoff. (Fl. a) Al 41.6 29.4

" (FL.b) A2 41.6 27

" Amv. 41.60 28.20
Korrigert (Amv-Cmv) 40.50 26.40
DOC-reduksjon etter 28 degn nedbrytning (%) 35

Bionedbrytning av referansestoffet (anilin) etter 14 degn (BOD,, - 100/ ThOD): = 91 %
(Mélt som oksygenforbruk i respirometertest, OECD 301F)

Test prinsipp

Testproven ble inkubert i et bufret mineral nringslasning over normalt 28 degn ved 20 + 1 °C.
Testen ble utfort i 5 liters glass flasker hvor testmediet holdes under kontinuerlig omrering ved hjelp
av en magnetstav og magnetrorverk. Flaskedpningen ble holdt tildekket med aluminiumsfolie for &
redusere fordampningen. Vasketap ved fordampning ble erstattet med destillert vann umiddelbart for
testen ble stoppet (basert pé veiing). Lost organisk karbon (DOC) ble analysert ved start og ved endt
testperiode.

Graden av bionedbrytning er uttrykt som reduksjon i DOC malt ved start og etter endt inkubasjon
(normalt 28 degn).

Preparering

500 ml avlepsvann ble blandet med ca. 900 ml neringsmedium og tilsatt minerallesninger som
kompensasjon for avlegpsvannets andel. Etter pH kontroll ble 6,1 ml inokulumsuspensjon tilsatt. Til
slutt ble det etterfylt med naringsmedium til 1,5 liter testporsjon. En tilsvarende parallellerpve ble
preparert. En 8 cm lang magnetstav ble lagt i hver testflaske for de ble plassert pd magnetrorverk for &
holde kontinuerlig omrering & testmediet under inkubasjonsperioden. Ca 200 ml testmedium ble tatt ut
fra hver flaske for DOC-analyser ved start og ved endt inkubasjon.

Side 2 av 3



N IVA Norsk institutt for vannforskning

Test prove: Blandpreve 3.8 - 10.8 Lab. kode: B 343/1

Inokulum

Podematerialet (inokulum) ble produsert i en biologisk aktivslam simuleringsenhet (OECD, Husmann
unit), dyrket pa syntetisk kloakkvann (ISO 9887), periodisk forsynt med kommunalt avlepsvann.
Biologisk aktivt slam ble sentrifugert ved 2500 G i ti minuter og supernatanten ble fjernet. Det
partikuleere materialet ble resuspendert i naeringsmedium og sentrifugert pad nytt. Etter gjentatt
resuspendering 1 neeringsmedium ble slammet gjort klart til bruk ved en konsentrasjon pa
7.36 g/l STS. 4,1 ml suspensjon ble brukt per liter testmedium.

Antall heterotrofe bakterier i inokulum ble bestemt etter NS 4791, innstepningsteknikk. Agarplatene
ble inkubert i 3 dogn ved 20 + 1 °C, for telling.

Referanse substans
Anilin ble brukt som referansesubstans, ved en konsentrasjon p4 20 mg/l karbon. Gyldig BOD resultat
skal vaere minst 60 % av teoretisk oksygenforbruk (ThOD) etter 14 degn.

Giftighetskontroll
Anilin, 20 mg C/1, tilsatt avlgpsvann ved 1:10 fortynning i neeringssaltlesning ble anvendt for
pévisning av giftighet. Det ble ikke pévist hemningseffekt ved anvendt testkonsentrasjon.

Leost organisk karbon (DOC)

Lost organisk karbon (DOC) i testlosningen ble analysert med Dohrmann DC 190 etter forbrenning
ved 680 °C, med platina som katalysator (TC/TOC analyzer).

Det anvendte testmedium ble filtrert gjennom membranfilter (0,45 um poresterrelse) ved start og ved
endt forsgk. Provene ble konservert med 4 M H2SOy4, 1 ml/100 ml preve, og lagret ved 2-4 °C for
analyse.

REFERANSER:

1. OECD Guideline for testing of chemicals. 301F Manometric Respirometry. Adopted July 1992.

2. NS-EN ISO 7827 Vurdering av fullstendig aerob biologisk nedbrytbarhet av organiske forbindelser i
vann. Metode ved analyse av lgst organisk karbon. ISO: 1994,

3. NS-ISO 8245 Retningslinjer for bestemmelse av totalt organisk karbon (TOC) Forste utgave 1991,

4. NS 4791 Heterotrofe bakterier. Innstepningsteknikk 1. utgave 1990
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TEST RAPPORT

Norsk P. boks 173 Kjelsas Bioakkumulering
Institutt 0411 Oslo TLC-GC/FID metode
for Tel. 22 18 51 00

Vannforskning  Fax. 22 18 52 00

Oppdragsgiver: Follum Norske skog, Henefoss

Test komponent:  Avlgpsvann Lab kode: B343
Preve mottatt: 10.08.98 & Lagringsbetingelser: Kjolerom
Testperiode: sept/okt 98

Bestemmelse av potensielt bioakkumulerbart materiale i
vannpreave for og etter nedbrytbarhetstest.

Potensielt bioakkumulerbart materiale skulle bestemmes i vannprover for og etter
nedbrytbarhetstest i surt ekstrakt (tynnsjiktskromatografi og fingerprint pa gass
kromatograf med flammeionisasjonsdetektor).

Analysemetode:

Provene er ekstrahert ved pH 2 og TLC fraksjonert i fire soner, applikasjonssonen, Pow >
1057, 10°88< Pow < 10°7 og Pow < 10>#8. Resultatene av fingerprintanalysen er gitt i
tabellen under.

Proven for nedbrytning er testet ufortynnet mens proven etter nedbrytning er testet i en
fortynning pé 1:3.

I proven for nedbrytning ble det funnet komponenter i det bioakkumulerbare omradet
beregnet til 16.7 pug/L for log Pow > 5.7 (applikasjonssonen + fraksjon 2) og 6.0 ug/L for 3.88<
log Pow < 5.7 (fraksjon 3). I fraksjonen med log Pow < 3.88 ble innholdet beregnet til 13 pg/L.

I den samme proven etter nedbrytning ble det funnet komponeneter i det bioakkumulerbare
omradet beregnet til 7.2 pg/L for log Pow > 5.7 og i fraksjonen med log Pow < 3.88 ble innholdet

beregnet til 0.6 pg/L. Det ble ikke funnet komponenter i hverken applikasjonssonen eller i
fraksjonen med 3.88<log Pow <5.7.

Prove Kouns. for Kons. Kons. frak.2 Kons. frak.3 Kons. frak. 4

TLC applikasjons log Pow > 5.7 3.88<log log Pow <
fraksjonering -sone pg/L Pow <5.7 3.88

ng/L ng/L ng/L ng/L

B 343 Fer 30 2.7 14 6.0 13

nedbrytning

B 343 Etter 20 id.* 7.2 i.d. 0.6

nedbrytning

* 1.d.= ikke detektert

NIVA 23/10/98

10t Tglan

Norunn Felsvik

Forsker

Denne testrapport far kunkopieres i sin helhet og uten noen form for endringer.
Testresultatene gjelder kun for den prove som er testet



Vedlegg
METODE FOR BESTEMMELSE AV POTENSIELT BIOAKKUMULERBARE SUBSTANSER.

I denne bestemmelsen er det testet pd vannprever for og etter nedbrytbarhetstest. pH pa vannprovene
ble justert til ca. 2 med konsentrert svovelsyre og deretter ekstrahert med 2 x 10 ml heksan. Emulsjon
ble fjernet ved utsalting med natrium klorid. Ekstraktene ble kombiner og volumet justert til 2.0 ml.
Ekstraktet ble analysert gasskromatografisk og videre fraksjonert pa tynnsjikt i tre fraksjoner:

Fraksjon 1: Applikasjonssone
Fraksjon2:  P,, <10’
Fraksjon 3:  10°%<p_ <10’

Lipofile eller potensielt bioakkumulerbare organiske forbindelser ble bestemt ved
tynnsjiktskromatografi av heksan ekstrakt av en vannprove.

Fraksjonene ble skrapt av tynnsjiktsplaten, tilsatt indre standar g ekstrahert med heksan 2 ganger.
Hver av ekstraktene ble analysert med gasskromatografi med fstmmeionisasjonsdetektor, GC/FID.
Arealet til de enkelte toppene ble relatert til en ytre eller indre standard som ga et mal for mengden
organisk kromatograferbare forbindelser. Med kromatograferbare forbindelser menes i dette tilfellet
organiske substanser med en molekylvekt opp til ca 500, som kan analyseres gasskromatografisk.
Ved beregning ble det antatt et de detekterte forbindelsene har samme respons som den indre eller
ytre standarden. Dette er en grov tilnerming, da erfaring har vist at responsen pa en FID for ulike
organiske forbindelser kan varierer med opptil 50 %. Dette betyr at metoden m4 betraktes som semi
kvantitativ. Blindprove er kjort parallelt med provene.

Testbetingelser ved GC analysen:

Kappilezrkolonne, Rtx 5
1=30m, i.d. =025 mm

Program:

Starttemperatur 60 °C, henstand 2 min
Oppvarmingshastighet 5 °C/min
Sluttemperatur 280 °C, henstand 8 min.
Ytre standard n-C,4Hs,

Indre standard n-C,,H;,

Referanse: Renberg, L og A-C Rosén-Olofsson: Karakterisering av potentiellt bioackumulerbara
substanser i industriella avloppsvatten. Statens naturvardsverk. Sverige, rapport 82-03.



“pata file : C:\HPCHEM\2\DATA\N121098\006F0601.D

Sample Name: for, 200 uL 1
Injection Date : 12-Oct-98, 19:51:03 Seq Line : 6
Sample Name : for, 200 uL vial No. : 6
Acq Operator ¢ nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method ¢ BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FID1 A, (N121098\006F0601 D) For naadbok or TLC
counts ] b% (‘% ' ({ §
] B2M2 .
] 8
1450 -
1400 o
] 3 ©
: - 8 - A
1350 3 © g
] e -
1300
1250 -
1200
0 15 20 25 3 3 40 min
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution ¢ 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
| # | RT (min) | Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.094 78.767 0.808
3 16.112 41.648 0.850
4 16.196 74.241 0.745
5 16.630 18.233 0.819
6 17.756 17.722 4.076
7 17.827 25.383 0.695
8 18.073 17.612 0.841
9 18.337 20.487 1.611
10 18.652 96.893 0.918
11 18.968 50.711 0.438
12 19.280 52.671 0.844
13 33.835 47 .586 1.038
14 36,200 490.582 1.002
15 39.935 29.066 1.269

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 04:42:59 pm Page 1 of 2



sata file : C:\HPCHEM\2\DATA\N121098\006F0601.D
Sample Name: for, 200 uL

2
| # | RT (min) [ Height | symmetry |
16 40.030 27.373 1.032
17 40.277 37.194 0.719
18 40.363 37.131 0.997
19 40.632 31.865 1.084
20 40.733 30.072 1.063
Totals:

*** End of Report ***

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 04:42:59 pm Page 2 of 2



Data file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\018F1301l.D

Sample Name: 1 for 1
Injection Date : Wed, 14. Oct. 1998 Seq Line : 13
Sample Name : 1 for Vial No. : 18
Acq Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FID1 A, (N131098\018F1301.D) = <
For aadboat eHer TLC
counts ] g WM(\S‘ '
© Fm&f&4,a@ub%?MﬁML
1600 B2MD %
4 gz
1500'_
1400 -
1mm{
mm{*”wﬂ
T R R T - R

Sorted By Signal

Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000

Uncalibrated Peaks : not reported

Signal Description : FID1 A,

| # | RT (min) | Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.228 578.359 0.709
3 38.494 31.388 0.817
4 39.948 44 .516 0.818
5 41.360 51.205 1.197
6 42.714 54.923 0.582
7 44.034 49.899 0.761
8 45.319 44.170 1.349
9 46 .567 35.545 0.489
10 47 .994 29.402 1.164
Totals:

**%* End of Report #***

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 06:04:29 pm Page 1 of 1
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b

pata file : C:\HPCHEM\Z\DATA\NlB1098\019F1401.D

Sample Name: 2 for 1
Injection Date : Wed, 14. Oct. 1998 Seq Line : 14
Sample Name : 2 for qul No. : 19
Acqg Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acq. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\Z\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 94:31:58 pn
(modified after loading)
[ FID1 A, (N131098\D18F1401.D) Tor r\,a.dbg\:‘\ug l &QPITL?
counts | & ?é - . 2 Poyd 5.0%
] o o fFaQAOA ow 2 10
1600 - B3
- A
1500': ﬁ
§ g
1400 — o
] a8 w X %
1o 8 g ®
1300—“ 1iﬂ N j\‘ B
1200
15 20 25 30 3 40 a5 min

Customized Report: bioakk

{ Bju%'

Sorted By Signal

calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000 :
Uncalibrated Peaks : not reported

Signal Description : FID1 A,

| # ! RT (min) | Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.102 77.476 0.857
3 13.22¢ 531.675 0.717
4 15.030 21.262 1.602
5 15.627 25.397 0.455
6 15.935 29.935 1.458
7 16.200 152.131 0.924
8 16.374 16.706 0.607
9 20.698 36.249 0.488
10 20.986 23.335 0.524
11 22.722 195.089 0.949
12 22.820 113.384 1.050
13 28.315 38.113 0.365
14 33.848 45,380 1.086
15 35.366 61.750 0.533

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 06:07:27 pm Page 1 of 2



«ata file C:\HPCHEM\Z\DATA\Nl31098\019F1401.D
: 2 f

Sample Name or 2

--———--.-—_-...__..-.—......-_.—.--.——-——-—--—--—--—-————.._..-.-.-—--—-—.-——.—---————————.—-——--—--—-—-..—-...—...—

——.-.—.—-—-—...—.—_...--.-———--.—-.-—-—..-—-.-.———-_—-...

-.-—--.-.—---.--.—.--—---—-.——-.——.-.-.—---———.—-—..-—-—..—-——.

*** End of Report #*#*x

orT Thu, 22. Oct. 1998 06:07:27 pm Page 2 of 2



“Dita file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\020F1501.D

Sample Name: 2b for 1
Injection Date : Wed, 14. Oct. 1998 Seqg Line : 15
Sample Name : 2b for Vial No. : 20
Acq Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed ¢ Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FIDT A, (N131088\020F1501.D)
counts _|
1600
] 8
1500 - 3
) - s
s o
] -, ©
1400 A & 8
] 3 o g
- e g £
1300 b N
] . I bbbl oA ahismncdebonk L |
1200 -
10 15 20 25 30 35 40 45 min
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
| # | RT (min) | Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.230 247 .986 0.715
3 17.684 50.844 0.827
4 17.845 22.632 1.181
5 18.077 33.508 0.929
6 18.345 35.778 1.376
7 18.656 161.906 0.975
8 18.970 80.798 0.786
9 19.717 15.669 0.211
10 20.158 21.897 0.307
11 20.613 124.709 0.918
12 27.094 17.178 2.598
13 28.633 29.060 1.279
14 28.910 20.183 0.664
15 29.260 24.776 0.574

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 06:09:33 pm Page 1 of 2



+ta file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\020F1501.D

sample Name: 2b for 2
l # l RT (min) [ Height | Symmetry |
|16 |36.205 |74.641 [0.771 [
Totals:
*** End of Report #*x#
rorT Thu, 22. Oct. 1998 06:09:33 pm Page 2 of 2



Data file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\021F1601.D

Sample Name: 3 for 1
Injection Date : Wed, 14. Oct. 1998 Seq Line : 16
Sample Name : 3 for Vial No. : 21
Acg Operator : nof \ Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method ¢ BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed ¢ Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FIDT A, (N131098\021F1601.D) — . Hor TLc
counts 1 +eof udbg‘q(vmg ,
— . .8 5.9
’r-m)f%on 3, 10*°< Py & D
1600 - RK
1500
1 8
] S 3 & §
1300 - = 5 ey
i i ,‘.l Ah'ru;__l_._l..
1200 -
R T A T T © 45 min
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
| # | RT (min) | Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.233 135.698 0.635
3 16.117 40.916 0.949
4 17.753 15.190 0.563
5 17.844 17.573 1.388
6 18.998 22.232 0.710
7 19.294 24.912 0.899
8 20.622 17.772 1.490
Totals:

*#%% End of Report *#**

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 06:10:39 pm Page 1 of 1



“pata file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\017F1201.D

Sample Name: 2B+3 for 1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seq Line : 12
Sample Name : 2B+3 for Vial No. : 17
Acq Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FID1 A, (N131098\017F1201.D)
counts ] &
] N
o
1600 -
o«
; o
1500 &
=
: ©
1400 - © = - S
: :
1 &
1300 ~ l
] iy N sk
1200 -
w0 15 o g s @ 4 45 mn
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
| # | RT (min) | Height | symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.109 16.982 1.656
3 13.224 859.892 0.755
4 16.116 69.728 1.073
5 16.635 31.684 0.758
6 17.684 43.605 0.737
7 17.834 32.205 0.910
8 18.654 113.936 0.807
9 18.972 70.792 0.582
10 20.162 38.786 1.043
11 20.613 219.660 1.054
12 27.084 44,362 0.933
13 36.204 52.975 0.695
Totals:

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 05:18:18 pm Page 1 of 2



ita file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\017F1201.D
ample Name: 2B+3 for

*** Fnd of Report #**%

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 05:18:18 pm Page 2 of 2



~ Jata file : C:\HPCHEM\ 2\DATA\N131098\022F1701.D

Sanple Name: 4 for 1
Injection Date : Wed, 14. Oct. 1998 Seq Line : 17
Sample Name 4 for Vial No. : 22
Acg Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method ! BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\ 2\METHODS\ BIOAKK .M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FID1 A, (N131098\022F1701.D) — \ o Mor ToC
counts ] ﬁ g = &X& (\&Ig( .
e & 9 Fra\%'\)or\ 4, Pow < 10*
1600 - B3B3
] 0
: o
1500‘_ &
B
1400 - &1 8
] § 5
1 &
. «quﬁ
1200 -
R R T Y
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 &,
I # | RT (min) | Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.225 527.339 0.738
3 20.159 133.814 1.012
4 20.223 48.049 0.640
5 20.610 582.079 0.943
6 20.692 97.476 1.037
7 20.743 73.548 0.787
8 21.528 37.758 0.890
9 21.764 46.308 0.637
10 22.096 42.346 1.493
11 22.198 63.805 0.682
12 22.717 397.916 0.860
13 22.818 202.002 1.366
Totals:

TOTT Thu, 22. Oct. 1998 06:12:37 pm Page 1 of 2



ita file : c:
;ample Name: 4

}HPCHEM\Z\DATA\NlB1098\022F1701.b
or

*** End of Report #*%%*
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-dgta file : C:\HPCHEM\Z\DATA\N131098\007F0101.D
Saitple Name: etter, 200 uL

1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seq Line : 1
Sample Name : etter, 200 uL Vial No. : 7
Acg Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -

Acg. Method BIOAKK.M

Analysis Method
Last Changed

C:\HPCHEM\ 2\METHODS\ BIOAKK . M
Thu,.zg. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)

FIDT A, (N131098\007F0101 D)

courts 1 Bdce r\o.cib(ggr\fuﬁ e ToC
; (SRS

47.998

&
§

1600 -|

{38219

1200

i i i T I j i i 1 T T i i 1 ' ! i T T T ' i ! l j j j i T T j i ] ’ j i i
10 15 : 20 25 30 35 40 45 min

Customized Report: bioakk

Sorted By Signal

Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000

Uncalibrated Peaks : not reported

Signal Description : FID1 A,

| # | RT (min) [ Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 19.917 31.329 0.713
3 23.393 29.861 0.935
4 26.502 30.085 1.303
5 29.363 30.967 1.397
6 31.978 32.411 0.768
7 34.412 38.650 1.123
8 36.219 65.186 - 11.298
S 36.697 49.182 1.435
10 38.843 52.166 1.221
11 40.850 54.632 0.804
12 42.737 55.828 1.195
13 44.503 50.077 0.975
14 46.177 45,238 0.819
15 47.998 41.449 0.916
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.ta file C:\HPCHEM\Z\DATA\NlBl098\007F0101.D
caple Name: etter, 200 uL

—-——--—_—-.---—-...—-—.—_—_._——-—.-———-——--..-.-.-———.....——..----—-——-—-—-——-—-———————-—-—.———.-—-—_—.
——-—-——-—...._--—-—-—--........--.—-——-——-—.-..-—.-———-—-—_————.-——-—.—-.--—-.---—--——————--——-—.—-—.-—.-._._

*** End of Report *#x%
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Data file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\012F0601.D
: 1

Sample Name etter 1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seq Line : 6
Sample Name : 1 etter Vial No. : 12
Acq Operator : nof Inj. No. : 1

Inj. Vol. : -
Acqg. Method BIOAKK.M

Analysis Method

C:\HPCHEM\ 2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed

Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)

FID1 A, (N1310881012F0601.0) et ra Abg’t{\&!\g “od ¢
counts ] g
‘ o Freeopn 1, apoilleastonssonen
1600 - B3
1500
1400 -
1300 -
1 ]
1200 -
10 15 0 s ey T e g s min

Sorted By Signal

Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000

Uncalibrated Peaks not reported

Signal Description : FID1 A,

l # | RT (min) I Height | Symmetry |

1 0.000 0.000 0.000

2 13.213 474,942 0.712
Totals:

*** End of Report #**x%
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“pata file : C:\HPCHEM\ 2\DATA\N131098\013F0701.D
: 2 et

Sanple Name ter , 1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seq Line : 7
Sample Name : 2 etter Vial No. : 13
Acg Operator : nof Inj. No. : 1

Inj. Vol. : -
Acg. Method BIOAKK.M

Analysis Method
Last Changed

C:\HPCHEM\ 2\METHODS\BIOAKK .M
Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)

ee ve 00

FID1 A, (N131098\013F0701.D N
counts 1 f_ ) Eier f\JLAb(\(\)Jb(\«_(\@  eflem Tuc
_ S — - S+
] ® ¥~ra)cjén~ &, Pow 710
] B %
4 €
1500 -1 o
] g
e 8
h (%]
1400 | N
[+
<t o P n
] 8 $ g8 8 8 &
1300 - p ‘ m | & 2 ® &
4 s o P lw m l ) 1 i ) 1
1200 -
7 T ¥ T T T T i N T T i ¥ ¥ I T v T i { ' T ' T T T T T ¥ i 7 i 4 T T 4 7 T T
10 15 - 20 25 30 35 40 45 min

Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified
Dilution
Uncalibrated Peaks

Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
1.000000
not reported

Signal Description : FID1 A,

l # | RT (min) [ Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.211 520.105 0.762
3 13.306 15.205 0.352
4 22.701 125.617 0.669
5 22.808 69.576 2.201
6 23.356 28.893 0.751
7 26.464 27.146 0.782
8 29.330 24.893 0.981
9 31.950 30.737 0.684
10 34.381 30.430 0.698
11 36.192 161.249 1.124
12 36.673 38.157 1.359
13 38.822 ' 41.118 1.354
14 40.322 30.331 0.924
15 40.836 42.666 1.489
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ata file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\013F0701.D
3ampla Name: 2 etter

2
| # | RT (min) l Height | Symmetry |
16 42.712 42.869 0.857
17 44,485 36.614 0.973
18 46.167 33.748 1.468
19 47.983 25.849 1.278
Totals:

*** End of Report **%*
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Data file : C:\HPCHEM\ 2\DATA\N131098\014F0801.D
Sample Name: 2B etter

1
Injection Date : Tue, 13. oct. 1998 i .
Sample Name : 2B etter éfglLég? . 12
Acq Operator : nof Inj. No. . 1
Inj. Vol. -
Acg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\Z\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed * Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FID1 A, (N131096\014FG801.D)
counts | il ]
N
o
1600 -
1500 - -
] @
&
1400 -
8
1300 &
;quJuL el b N . '
1200
T S R S R D -
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution . : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
l # | RT (min) l Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.214 532.923 0.668
3 20.152 29.446 0.857
4 20.601 162.844 0.876
Totals:

*%% End of Report #**%
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Data file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\015F0901.D
Sample Name: 3 etter

1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seq Line : 9
Sample Name : 3 etter Vial No. : 15
Acqg Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FIDT A, (N131088\015F0901.D) Yoo . .
counts o £ (\Q;:\bn&bf\/:l\ﬁ, eher 'STF}
d . 3. .
‘ o Frekojon 2, 07 < Pow <D
1600 - [N
1500
1400 -
~ 2
by @«
1300 - s R
1 NN T ) "
1200
0 15 20 5 3 3 4 45 min
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
| # l RT (min) | Height | symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.219 632.491 0.745
3 18.517 26.109 1.307
4 20.610 31.878 1.021
Totals:

*%% End of Report **x*
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Data file
Sample Name

®
°
L3
-

C:\HPCHEM\ 2\DATA\N131098\016F1001.D
4 etter

1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seqg Line : 10
Sample Name : 4 etter Vial No. : 16
Acg Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method ¢ BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FID1 A, (N131098\016F1001.D) . T C
@ Trakgon M, Pow < | 0>
1600 ] B33
1500 - 8
&
1400 - g
] 2 N
E g
1300 -
7 " " ' . LVL-A i N
:'J\/uﬁww ‘
1200 -
10 15 20 25 30 3 40 s min
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified +: Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
I # | RT (min) l Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.219 423.822 0.689
3 20.153 54.164 0.980
4 20.208 17.468 0.268
5 20.605 174.938 0.923
6 22.709 102.822 0.746
7 22.812 46.121 1.756
Totals:
*%% End of Report *#**
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Data file : C:\HPCHEM\Z\DATA\Nl21098\005F0501.D
Sample Name: blank 200 uL

1
Injection Date : Mon, 12. Oct. 1998 Seq Line : 5
Sample Name : blank 200 uL vial No. : 5
Acqg Operator : nof Inj. No. : 1

Inj. Vol. : -
Acqg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\ 2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Tue, 20. Oct. 1998, 03:56:33 pm
(modified after loading)
[ FiD1 A, (N121098\005F0501.D) . %‘@ c |
counts 1 ’B\L(\dp(‘\lOQ, c TL li
2800 - B33
2600
2400 -
2200 5
] «
2000 &
1800 -
1600
g
©
1400 @
m.l
1200 ‘
L 10 20 30 40 50 min
customized Report: bioakk
sorted By Signal
calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution :+ 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
I # l RT (min) | Height | Symmetry |
1 0 0.000 0.000
2 34 54.571 1.048
3 36 713.688 1.001

x**% End of Report **%*
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Data file C:\HPCHEM\Z\DATA\Nl31098\008F0201.D
Sample Name: 1 BL

1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seq Line : 2
Sample Name : 1 BL Vial No. : 8
Acqg Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. -
Acg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\ 2\METHODS\ BIOAKK . M
Last Changed ¢ Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FIDT A, (N131098\008F0201.0 .
counts - & ) Blindprroe.
1 8 Ao\ kagonssona
1%05 G343
1500
1400 -
1300 .
1200 ——
015 x| X 30 35 40 8 mi
Customized Report: bioakk e
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
| # | RT (min) [ Height l Symmetrzal
----------------------------------------------- 0.000
0.000 0.000
é 13.219 478.570 0.725 |
o Totals:

**%* End of Report **#*
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Data file : C:\HPCHEM\Z\DATA\Nl31098\009F0301.D
Sample Name: 2 BL

= 1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 i .
Sample Name 2 Bi ifglLégf . g
Acg Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. -
Acqg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\Z\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed * Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FID1 A, (N131088\008F0301 D) -
counts § ® B\:L(\ClPC\Q.,UuQ,
1 S < 5.3
y ® g Dow ®IO
1600 »343
| | 5
-4 i~
1500 - g8 B «
] s 5
1400 -
& |
3
T e
1300 | morenetibn
1200
0 g5 T T % a4 &
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks ¢ not reported
Signal Description : FID1 A,
l # | RT (min) | Height | Symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.216 509.345 0.732
3 13.367 17.332 1.190
4 20.153 33.364 0.636
5 20.603 142.193 0.963
6 22.707 152.567 0.758
7 22.807 84.630 1.069
8 27.071 232.487 0.771
9 33.832 102.859 0.919
10 36.196 2442.637 1.056

Totals:

***% End of Report #**%
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Data file : C:\HPCHEM\Z\DATA\Nl31098\010F0401.D
: 3

Sample Name BL 1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seq Line : 4
Sample Name : 3 BL qul No. : 10
Acqg Operator : nof Ing. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading) ‘
FID1 A, (N131098\010F0401.D) ]
counts | b B\L(\dPﬂQU‘Q/
7 N 23 5.%F
- \O 4,;%w7<lc
1600 %243
1500
1400 - 8 2
] g N
13007 ‘ ;L o i .
1200 -
0 15 90 5 3 3 4 45 _____mn
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
[ # | RT (min) o Height | symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.218 409.643 0.660
3 13.360 15.999 1.839
4 13.440 16.033 1.620
5 20.151 18.475 0.716
6 20.603 70.731 0.759
7 27.079 69.813 1.182
Totals:

**% End of Report **%*
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Data file : C:\HPCHEM\2\DATA\N131098\011F0501.D
: 4

Sample Name BL 1
Injection Date : Tue, 13. Oct. 1998 Seq Line : 5
Sample Name ¢ 4 BL Vial No. : 11
Acqg Operator : nof Inj. No. : 1
Inj. Vol. : -
Acg. Method : BIOAKK.M
Analysis Method : C:\HPCHEM\2\METHODS\BIOAKK.M
Last Changed : Thu, 22. Oct. 1998, 04:31:58 pm
(modified after loading)
FID1 A, (N131098\011F0501.D)
counts | Ruind SJQV o) €
] 3.58
Pow ¢ B
- 8 _ B34S
4 ﬁ ~
1500 N N
8
] R
1400 -
: 3
1 &
1307 \ e JLkqu ——
Lo ,
1200
I T T T "R S "
Customized Report: bioakk
Sorted By Signal
Calib. Data Modified : Fri, 9. Oct. 1998, 10:18:28 am
Dilution : 1.000000
Uncalibrated Peaks : not reported
Signal Description : FID1 A,
( # | RT (min) [ Height | symmetry |
1 0.000 0.000 0.000
2 13.218 291.648 0.681
3 20.148 50.941 0.797
4 20.216 16.687 0.632
5 20.601 217.733 0.908
6 22.708 214.090 0.807
7 22.806 123.166 0.958
Totals:

*** End of Report ***
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