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Sammendrag: (maks 200 ord)

Dioxiner og PCB er fettlaselige forbindelser. Den mest kostnadseffektive méte & redusere miljogifter i fiskemel vil
veere tiltak rettet mot reduksjon av fettniva basert p optimalisering av eksisterende enhetsoperagjorer. Masse- og
dioxin/PCB-balanse i prosessen viser at potensialet er klart sterst ved gjennomforing av tiltak rettet mot mellom-
produktene presskake/grakse, men dette kan ikke alene lase industriens utfordringer.

Det er i forprosjektet testet et nytt prinsipp for fjerning av miljegifter basert pé ekstraksjon av presskake med soyaolje.
Prosessen er vist & kunne redusere innholdet av miljsgifter til niv3 lavere eller tilsvarende hva som oppnaes ved
heksan- eller isopropanolekstraksjon av fiskemel. T laboratorieforsek er det oppnédd en renseeffekt pd 89%. Prosessen
kan lett implementeres i en eksisterende fiskemelfabrikk og muliggjer fremstilling av et renset fiskemel med uendret
fettnivd. Ekstraksjon med organiske lesemidler vil fiene flerumettede fettsyrer og vitaminer og endre pa de fysikalske
og kjemiske egenskapene til fiskemelet.

Ekstraksjon med soyaolje medfarer en betydelig endring av fettsyresammensetningen i presskaken, men dette kan
unnges ved bruk av fiskeolje som ekstraksjonsmiddel. Fiskeolje fra ekstraksjonsprosessen kan renses basert pd
samme teknologi som velges for vanlig fiskeolje fremstilt ved fabrikken. Dette muliggjer etablering av kostnads-
effektive totallesninger ved den enkelte fiskemelfabrikk der rensing av fiskemel og olje integreres i en ny prosess.

English summary: (maks 100 ord)

Dioxins and PCBs are fat soluble compounds. Actions taken to reduce the fat level based on optimizing of existing
unit operations will be the most cost effective way to reduce the level of dioxins and PCBs in fish meal, but the
industry can not solve the problem based on such actions alone.

A new principle based on extraction of press cake with soybean oil has been tested in laboratory scale and a dioxin and
PCB reduction of 89 % documented. This is higher or comparable with hexane or isopropanol extraction. The process
can easily be implemented in an existing production plant and makes it possible to produce dioxin and PCB reduced
fish meal with unchanged fat level. Alterations in the fatty acid composition can be avoided by use of fish oil instead
of soybean oil. Extraction with organic solvents will reduce the fat level and change the physicochemical properties of
the fish meal. The new extraction method makes it possible to establish a cost effective solution where dioxin and PCB
reduction of fish meal and fish oil is integrated in a new process.
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1 INNLEDNING

EU-kommisjonen har innfort folgende grenseverdier (toksiske ekvivalenter = TEQ) for
maksimum innhold av dioxiner (PCDD) og furaner (PCDF) med virkning f.o.m. 1. juli 2002:
Fiskeolje: 6,0 ng WHO-PCDD/F TEQ/kg

Fiskemel: 1,25 ng WHO-PCDD/F TEQ/kg

Fiskefor: 2,25 ng WHO-PCDD/F TEQ/kg

For enkelte réastoffslag vil innholdet av dioksiner og furaner vare sid heyt at produsert
fiskeolje og fiskemel vil ligge over de vedtatte grenseverdier. Dette gjelder spesielt for fisk
fanget i forurensede omrader (bla. deler av Nordsjeen, Ostersjeen og Skagerrak), fisk med
lavt fettinnhold og biprodukter fra hvitfiskindustrien. TEQ-bidraget fra dioksinlignende PCB
(DLPCB) er ikke tatt med i det vedtatte EU-regelverk. Inkluderes denne gruppen vil TEQ-
nivéet bli 2-3 ganger heyere og medfere at tilnzrmet all norskprodusert fiskeolje og -mel vil
ligge over de vedtatte grenseverdier. Foringsforsgk pa laks har i tillegg vist at DLPCB har en
hayere retensjon i fisken enn PCDD/F, henholdsvis 80-90 % og 60 %.

FHF, SND, FHL fiskemel og Norges Sildesalgslag bevilget hesten 2002 midler til oppstart av
et 2-arig prosjekt med mélsetning 4 underseke alternative teknikker for rensing av fiskeolje
for miljegifter med hovedfokus pd dioxiner, furaner og dioxinlignende PCB. Inkludert i dette
prosiektet ble det ogsd bevilget penger til gjennomfering av et mindre forprosjekt
("Feasibility study” fiskemel) for 4 starte en evaluering av alternative prosesser for rensing av
fiskemel. Denne rapporten omhandler resultater som er fremkommet innenfor dette
forprosjektet.

Prosjektet gjennomfares som et samarbeid mellom Fiskeriforskning og NIFES med ansvar for
henholdsvis prosess-studier og analyser miljegifter. Kontaktperson pd NIFES har veert Marc
Berntssen.

2 MATERIALER OG METODER

2.1 Rastoff og pilotskala mel/olje-produksjon

Som utgangspunkt for gjennomfering av prosess-studier, ble det kjopt inn 500 kg blokkfrosset
Ostersjosild av konsumkvalitet fra Astrid Fiskeexport i Sverige. Fisken var fanget i Skagerrak
i april-03 og partiet bestod av fisk fra samme kast.

Fiskeblokkene (ca. 10 kg/blokk) ble tint over natten i kasser for & samle opp blodvann og
prosessert til mel og olje i pilotskala ved Fiskeriforskning i Bergen. Det ble tatt ut en
stikkprave fra hver blokk som ble blandet sammen (totalt en bette) og formalt to ganger pa
kjettkvern med hullskive 12 mm. Samlepreven ble blandet godt fer uttak av prever for
kjemiske analyser.

Total vekt av 55 sild ble registrert for & beregne snittvekten.

311 kg sild ble varmet opp til 85 °C i kjekkenkoker med manuell omraring og deretter holdt
ved denne temperaturen i 5 minutter for mekanisk avvanning i en dobbeltskrue presse (Stord



Bartz P13-SCR). Fisken ble fordelt p4 10 batcher (26-36 kg/batch) hvorav de 4 forste ble
tilsatt 10 kg ferskvann for oppvarming og de resterende 11-12 kg pressvaske fra prosessen.
Presskaken ble samlet opp i kasser. Pressvaesken ble tilsatt antioksidant (EMQ) til 10 ppm,
varmet opp i kjekkenkoker til 90 °C og pumpet over sentrifugalsil (Jesma VS 20/65, 100 pm
duk) og videre til buffertank med rereverk. Olje ble skilt fra over plateseparator (Westfalia
SA-1) ved 90 °C. Terrstoff fra sentrifugalsil (jesmaslam) ble samlet opp og fordelt jevnt pd
kassene med presskake. Porsjoner pd ca. 15 kg presskake/jesmaslam ble deretter veid inn,
tilsatt antioksidant (EMQ) til 3 ppm og blandet i ca. 30 sekunder i en Ide-Con blandemaskin.
Etter at alle kassene var blandet en gang, ble massen homogenisert p& nytt over Ide-Con
blander ved uttak av 15 kg porsjoner fordelt likt p4 alle kassene. En ny batch pa 15 kg ble
deretter tatt ut fordelt pa alle kassene og homogenisert i Ide-Con blander for uttak av
gjennomsnittsprever for analyser og videre prosessforsgk.

Skyteslam fra separator ble samlet opp, varmet til 90 °C og separert pé nytt. Separert vaske
ble blandet med limvann til inndamper. Det sekundzre skyteslammet ble samlet opp, veid og
prove tatt ut for analyse og beregning av tap fett og terrstoff. Olje fra separator ble samlet opp
og veid for uttak av prever.

Limvannet ble konsentrert pd en 4-trinns fallfilm inndamper (APV Anhydro) ved 60-100 °C.
Ved avslutning av inndampingen ble det tilsatt vann til fodetank for & f& ut mest mulig av
konsentratet. Etter at terrstoffnivdet var falt til 20 % ble tapping av konsentrat stoppet og
resten av vasken sirkulert over inndamper i 15 minutter for 4 f4 med mest mulig av
terrstoffet. Oppsamlet konsentrat ble veid og blandet godt for uttak av prever. Restkonsentrat
etter sirkulering over inndamper ble samlet opp, veid og prove tatt ut for analyse og beregning
av mengde tarrstoff og fett.

Stakiometrisk forhold mellom presskake og konsentrat i prosessen ble beregnet basert pa
registrerte vekter. En batch pd 15,0 kg presskake (to ganger homogenisert; jfr. overfor) og
5,32 kg konsentrat ble blandet i Ide-Con maskin fer uttak av prever for analyse og prosess-
studier. Blandingen (terkegods) ble pakket i aluminiumsfolie og lagret pé frys.

Terkegods ble tint over natten i kjeleskap, grovmalt i food processor med roterende kniv,
tilsatt antioksidant (EMQ) til 100 ppm pi terrstoffbasis og homogenisert i en eltemaskin far
terking i en fluid bed terke v/70 °C. Terkingen ble fordelt pi 10 batcher (a’ ca. 500 g
terkegods). Melet ble formalt over kjettkvern med 4,5 mm hullskive og blandet godt fer uttak
av preve til analyse og ekstraksjonsforsek (jfr. under pkt 2.5). Preve til analyse ble
homogenisert ved formaling over sentrifugalmelle (Retsch ZM 1).

2.2 @kt fettfraskilling presskake

3 kg frosset presskake ble delvis tint ved romtemperatur for formaling pé kjettkvern med 4,5
mm hullskive. Det ble satt opp et 2-faktorielt forsek for & teste effekt av enzym- og varme-
behandling (autoklavering) pé ekt fettfraskilling.

50 gram formalt presskake ble tilsatt vann til 10 % terrstoff og Alcalase 2.4L (Novo
Enzymes) tilsvarende 0,1 % pé terrstoffbasis. Blandingen ble varmet opp til 55 °C og holdt
ved denne temperaturen under omrering i 60 minutter for oppvarming til 95 °C og henstand i
10 minutter for & stoppe enzymaktiviteten. Blandingen ble deretter sentrifugert i 10 minutter
ved 6000 rpm (Sorvall RC5C). Vannfasen ble dekantert av og overfert til en flaske for méling
av fett og totalt torrstoff. Vekt av sediment og vannfase ble méalt. En kontrollprave ble
behandlet likt, men uten tilsetting av enzym.



Nye 50 gram presskake ble enzym-behandlet under tilsvarende betingelser, men med etter-
folgende varmebehandling i 10 minutter ved 121 °C i autoklav. En kontrollpreve ble
behandlet likt, men uten tilsetting av enzym.

2.3 Okt fettfraskilling limvannkonsentrat

Det ble satt opp et 2-faktorielt forsek for & teste effekt av enzym- og varmebehandling
(autoklavering) pé ekt fettfraskilling fra limvannkonsentrat.

200 gram konsentrat ble tilsatt 93 g vann for & senke terrstoffinnholdet til 20 %. Det
fortynnede konsentratet ble tilsatt Alcalase 2.4L (Novo Enzymes) tilsvarende 0,1 % pé total
vekt-basis og holdt ved denne temperaturen under omrering i 60 minutter for videre
oppvarming til 95 °C og henstand i 10 minutter for 4 stoppe enzymaktiviteten. Blandingen ble
deretter sentrifugert i 10 minutter ved 6000 rpm (Sorvall RC5C). Praven ble frosset ned ved
+20 °C og oljefasen skrapt av fra overflaten med en skje. Avskrapet olje og vann ble overfort
til et proveglass for kvantifisering av mengde fraseparert fett. En kontrollpreve konsentrat ble
behandlet pd samme mate, men uten tilsetting av enzym.

Nye 200 gram konsentrat ble enzymbehandlet under tilsvarende betingelser, men med
etterfelgende varmebehandling i 10 minutter ved 121 °C i autoklav. En kontrollpreve ble
behandlet likt, men uten tilsetting av enzym.

2.4 Ekstraksjon av fiskemel med organisk lesemiddel

Fluid bed terket, formalt fiskemel fra standard prosess (jfr. under pkt 2.1) ble ekstrahert med
hexan (Merck, for liquid chromatography) og isopropanol (Arcus, teknisk kvalitet) etter
falgende prosedyre:

250 g fiskemel og 1250 g lesemiddel ble blandet i et 2 liter begerglass og varmet opp til 58 °C
i vannbad under omrering. Etter henstand i 30 minutter under omraring ble lesemiddelet
fiemet ved filtrering (Schleicher & Schuell type 589" Black ribbon ashless). Behandlingen ble
gjentatt en gang til og filterkaken til slutt vasket med 400 ml lesemiddel (forvarmet til 58 °C)
direkte i filternutchen. Filterkaken ble fordelt pa aluminiumsfolie og lufiterket ved
romtemperatur i avtrekkskap i 2 degn. Ekstrahert mel ble homogenisert over sentrifugalmolle
(Retsch ZM 1).

2.5 Ekstraksjon av presskake med soyaolje

1 kg frosset presskake fra pilotopparbeidelse av sild ble delvis tint ved romtemperatur og
formalt pa kjettkvern (hullskive 4,5 mm) og homogenisert i kjekkenmaskin. 500 gram
presskake ble tilsatt 1500 gram soyaolje (Idun, neringsmiddelkvalitet), varmet opp til 88 °C
under omrering og holdt ved denne temperaturen i 1 time. Proven ble sentrifugert i 9 minutter
ved 5000 rpm (Sorvall RC5C) og overskudd olje dekantert av. Sedimentet ble tilsatt 1000
gram vann og varmet opp til 87 °C under omroring og henstand i 5 minutter for sentrifugering
i 9 minutter ved 5000 rpm (Sorvall RC5C). Toppsjiktet med olje ble dekantert av og blandet
sammen med oljefasen fia ekstraksjonen. Vannfasen ble dekantert av og sedimentet tilsatt 300
ml vann og varmet opp til 80 °C under omrering og henstand i 5 minutter far sentrifugering i



9 minutter ved 5000 rpm (Sorvall RC5C). Et tynt toppsjikt av olje ble fjernet fer sedimentet
ble suspendert i vannfasen og overfert til trau belagt med aluminiumsfolie. Vannfase fra
forste vasking ble tilsatt for innfrysing og fryseterking. Fryseterket prove ble kondisjonert ved
romtemperatur i 2 degn for homogenisering over sentrifugalmelle (Retsch ZM 1).

2.6 Analysemetoder

Fett i rastoff, mellomprodukter og mel ble analysert ved bruk av Bl&D-ekstraksjon (Bligh and
Dyer, 1959), etylacetat-ekstraksjon (AOCS Offical Method Ba 3-38), soxhlet-ekstraksjon (NS
9402) og EU-metode (EU-direktiv 98/64/EF). Totalt terrstoff ble analysert basert pa terking i
varmeovn v/105 °C (ISO 6496). Fett i vannpraver fra forsek ekt fettfraskilling presskake og
limvann ble analysert ved bruk av tetraklor-ekstraksjon (NS 4752). Fettsyresammensetning i
olje og Bl&D-ekstrakt ble analysert basert pd GC-FID (AOCS Official Method Ce 1b-89).

Alle prover tatt ut for analyse pa miljegifter ble lagret pd glassemballasje eller pakket inn i
aluminiumsfolie. Analyser pA PCDD/F og DLPCB ble gjennomfort basert pa hayresolusjon
gasskromatografi (HRGC/HRMS) metode med isotop internstandard. Oppgitte niva TEQ er
basert p& WHO-TEF og upper bound LOD. Metoden er en tilpasning til US-EPA (United
States Environmental Protection Agency) metoder nr 1613 (1994) og 1668 (1999). Proven ble
homogenisert og fettinnholdet ble bestemt. En mengde tilsvarende ca. 3 g feit ble veid inn, og
en blanding av 3C merkete kongenere blandet i som intern standarder for preven ble
frysetorket. Porasitetsmiddel (hydromatrix) ble tilsatt for ekstraksjon med hexan under hevet
trykk og temperatur i en ASE 300 (accelerated solvent extractor). I opprensingen pd en
Power-Prep (FMS-USA) ble forst fettet fjernet ved nedbryting p& svovelsur silica. Deretter
skjedde det en suksessiv kromatografisk opprensing ved inn og utkopling av tre kolonner:
"Multi layered silica", basisk alumina og aktivt kull. Mobilfasen ble skifies suksessivt:
Heksan, 2 % DCM i heksan, 50 % DCM i heksan, etylacetat og til slutt “backflush” med
toluen. PCDD/PCDF og non-orto PCB ble eluert i toluenfraksjonen. Mono-orto PCB ble
eluert i en DCM/heksan fraksjon. Etter inndamping av aktuell fraksjon til 10 pl ble to °C
merkete kongenere tilsatt som “recovery standards” for analyse p& HRGC/HRMS. Metoden
kvantifiserer til sammen 17 kongenere av PCDD/PCDF, fire kongenere av non-orto PCB -77,
81, 126 og 169 og atte kongenere av mono-orto PCB -105, 114, 118, 123, 156, 157, 167 og
189.

2.7 Statistiske metoder

Sammenligning av fettnivd i prosesspraver ble gjennomfort basert pa Student’s T-test med 6
gjentak for hver ekstraksjonsmetode. Dataene ble behandlet i Statistica v. 5.5A (StatSoft, Inc.,
USA).

2 RESULTATER OG DISKUSJON

3.1 Fett- og terrstoffbalanse pilotskala opparbeidelse av sild

For & oppné et heyt niva av dioxin og PCB som utgangspunkt for renseforsekene, ble det
valgt 4 kjepe inn et parti med Ostersjosild fanget i Skagerrak. Det ble ogsé fokusert pa & fa tak



i et parti med lavt fettniva for & forsterke denne effekten. @stersjesild er av mindre storrelse
enn Nordsje- og NVG-sild og det ble registrert en snittvekt pd kun 115 g for det innkjepte
partiet. Rastoffet hadde et meget lavt fettnivé (tabell 1) og representerer det nedre sjikt av den
normale &rstidsvariasjon. Oppnadde fett og terrstoffnivd i mellomprodukter fra prosessen
viser normale verdier sammenlignet med tidligere erfaringstall fra prosessering av fersk sild i
pilot- og fabrikk-skala. Tilsvarende gir dette ogsd en normal sammensetning pa det ferdige
fiskemelet (tabell 1).

Innhold av miljegifter oppgies ofte pé fettbasis og det er her gjennomfart en utvidet analyse
av fettniva i rastoff og mellomprodukter for & underseke hvilken betydning ekstraksjons-
metoden har for beregningen. De 4 ekstraksjonsmetodene viser betydelige og signifikante
forskjeller i fettniva (tabell 1). Bl&D-ekstraksjon gir det hoyeste nivdet. EU-metoden er en
dobbel soxhlet-ekstraksjon med syrehydrolyse etter forste trinn og det kan derfor forventes at
dette gir et hoyere fettnivd sammenlignet med soxhlet-ekstraksjon. Forskjellen er her funnet
signifikant med unntak av for presskake/jesmaslam (tabell 1). Etylacetat er den enkleste av de
testede ekstraksjonsteknikkene og anvendes ofte innen analyse pa fett i fiskeprover. Normalt
kan det forventes at denne ekstraksjonsmetoden gir et lavere niva enn soxhlet-metoden, men
dette har ikke vart tilfelle i dette studiet med unntak av for konsentratpraven (tabell 1). Det er
ikke funnet noen forklaring p& denne observasjonen.

Tabell 1 Totalt terrstoff (tts) og fett i prosesspraver fra pilotskala opparbeidelse av sild.
Fett i rastoff, presskake/jesmaslam, konsentrat og mel er gjennomsnitt av 6
paralleller med standardavviket gitt i parentes. Ulike bokstaver indikerer
signifikante forskjeller mellom nivéene (t-test, p< 0,03).

Fett

Massestrom Tis BI&D Soxhlet EU-metode Etylacetat

(%) (%) (%) (%) (%)
Rastoff 252 | 6,58(0,06)° | 558(0,03)° | 570(0,05)° | 6,14(0,03)°
Presskake/jesmaslam 459 6,39(0,21)% | 4,51(0,19)" 468 (0,17)°°| 4,82(0,14)°
Konsentrat 293 | 462(0,04)°| 328(0,37)" 4,29 (0,03) ° 2,65(0,41)°
Mel 91,0 | 13,18 (0,15)° | 9,87 (0,08)° | 11,22 (0,09)¢ | 10,10 (0,05)°
Restkonsentrat 3,5 s . e 0,8
Skyteslam 19,7 16,2
Separert olje " 100 100 100 100 100
Slamfase separert olje - - - - 28

1) Estimat terrstoff og fett (ikke analysert).

Fordeling av masse, totalt terrstoff og fett i prosessen viser et normalt bilde for opparbeidelse
av fersk sild (tabell 2). Andel registrert fettfritt terrstoff i presskake/jesmaslam og konsentrat
er henholdsvis 81 % og 18 %. Det er umulig 4 unnga et vist tap av fett og terrstoff ved
pilotskala prosessering av fiskerastoff til mel og olje. Dette skyldes tap i maskiner, pumper og
buffertanker og mindre sel p& grunn av manuell handtering av réstoff og mellomprodukter.
Det ble i dette forseket lagt vekt pd & minimalisere dette mest mulig og de registrerte niva
(bilag 1) ma karakteriseres som lave sammenlignet med tidligere erfaringer. For olje er det
registrert en betydelig hayere tapsandel basert pa etylacetat-ekstraksjon sammenlignet med de
andre metodene. Arsaken til dette er ikke klargjort, men kan vere forarsaket av et analysert
hoyt fettniva i ristoff basert pé denne ekstraksjonsteknikken.




Tabell 2 Masse, totalt terrstoff, fett- og miljegift-balanse pilotskala opparbeidelse av sild.

Oljeutbyttet er korrigert for beregnet tap i prosessen (jfr. bilag 1)

Ristoff (RA) Sammensetning Vekt
Masse 100 | Kg
Totalt terrstoff | 25,18 | % 252 | Kg
Soxhlet-fett 5,58 1% 5,6 | Kg
BI&D-fett 6,58 | % 6,6 | Kg
EU-fett 570 % 5,7 | K
Etylacetat-fett 6,14 | % 6,1 | Kg
PCDD 0,49 | TEQ pg/g | 49 | ng TEQ
I'CDF 0,90 | TEQpg/g| 90 | ng TEQ
Non-orto PCB 0,83 | TEQpe/e| 83 [ ng TEQ
Mono-orte PCB | 028 | TEQpg/g| 28 [ ng TEQ
Sum dioxin/PCB 250 | Ng TEQ
Olje Andel Sum andel registrert
Sammensetning Vekt Totalt Plk/Js + Kt + Olje
Masse 3.4 | kg (%) (%)
Totalt tarrstoff 100 | % 34 | ke 14 98
Soxhlet-fett 100 | % 34 | ke 62 100
—_— Bl&D-fett 100 | % 34 | kg 52 98
EU-fett 100 | % 34 | kg 60 102
Etylacetat-fett 100 | % 3.4 | kg 56 92
PCDD 6,94 | pefg TEQ 24 | ng TEQ 49 70
PCDF 15,80 | pg/g TEQ 54 | ng TEQ 60 87
Non-orto PCB 1348 | pg/a TEQ 46 | ng TEQ 56 85
mono-orto PCB 4,56 | pg/g TEQ 16 | ng TEQ 56 85
Sum dioxin/PCB 140 | ng TEQ 56 83
k 4 l
Presskake / Jesmaslam (Pk/ds) Andel Konsentrat (Kt} Andel
Sammenscining Vekt Totalt | Mel Sammensetnine Vet Tatalt | Mel
Masse 37,9 Kg (OA)) (%) Masse 13,4 | ke (%) (%)
Totalt torrstoff | 45,91 | % 174 | Kg 69 82 | Totalt terrstoff | 2928 | % 39| ke 16 18
Soxhlet-fott 4,51 | % 1,7 Kg 31 80 |_Soxhlet-fett 328 1% 0.4 | ke 8 20
Bl&D-fett 6,39 | % 24 [Kg 37 80 | BI&D-fett 462 1% 0.6 | ko 9 20
EU-fett 4,68 | % 1,8 | Kg 31 76 EU-fett 429 | 9% 0.6 | ke 10 24
Etylacetat-fett 482 | % 1,8 | Kg 30 84 | Liviacetat-fett 265 | % 04| ke % 16
PCDD 024 |pg/g TEQ| 9|ngTEQ 19 | & PCDD 0,10 | pe/o TEQ | 1| np TEQ 313
PCDF 055 | py/g TEQ| 21 ) ng TEQ 23 | 87 PCDF 023 | nete TEO | 3| neTEO 3 113
Non-orto PCB 0,56 | pg/g TEQ| 21 | ng TEQ 26 89 | Non-orto PCB 0.19 | pg/e TEQ 3 npg TEO 3 11
Monoe-orto PCB 0,20 pg;'g TEQ 7 ng TEQ 26 89 | mono-orto PCB 0.07 | ngfe TEQ 1 | peg TEO 3 11
Sum dioxin/PCB 59 [ Ng TEQ 23 88 Sum dioxin/PCB 8 | ng TEQ 3 12
Mel Andel Sum andel registrert
Sammenseming Vekt totalt Mel + Olje | Mel rel. til Pk/Is+Kt
Masse 24,0 | Kg (%) (%) (%)
Totalt terrstoff | 91,02 | % 21,8 | Kg 87 100 103
Soxhlet-fett 9,87 [ % 24| Kg 42 104 f1e
BI&D-fett 13,18 | % 3.2 [Keg 48 100 104
EU-fett 11,22 | % 27 |Kg 47 108 115
Etylacetat-fett 10,1 [ % 24 | Kg 39 96 111
PCDD 0,83 | pe/g TEQ | 20 | Ng TEQ 41 89 191
PCDF 1,77 | pe/g TEQ | 42 | Ng TEQ 47 107 178
non-orto PCB 1,34 | pe/eg TEQ | 32 | Ng TEQ 39 95 134
mono-orto PCB | 045 | pg/e TEQ | i1 | Ng TEQ 38 94 130
Sum dioxin/PCB 105 | Ng TEQ 42 98 158




3.2 Dioxin- og PCB-balanse pilotskala opparbeidelse av sild

Niva dioxiner (PCDD) og furaner (PCDF) i fremstilt fiskemel og olje (tabell 3) viser verdier
klart over gjeldende EU-regelverk for forrévarer p& henholdsvis 1.25 og 6,0 pg PCDD/F
WHO-TEQ/g vatvekt. Det anvendte silderastoff var av konsumkvalitet og er et godt eksempel
pa fisk som kommer godt under maksimum nivé for direkte konsum anvendelse (4 pg
PCDD/F WHO-TEQ/g vatvekt), men resulterer 1 produkter som er ulovlig & omsette etter
prosessering til fiskemel og olje.

Tabell 3 Doxin og PCB nivé i rastoff, mellomprodukter og mel angitt p4 vatvekt- og fett-
basis (WHO TEF, upper bound LOD). Nivd pd fettbasis er beregnet basert pé
fettanalyser gitt i tabell 1.

Presskake+

Rastoff | Jesmaslam | Konsentrat Mel Olje
PCDD (TEQ pg/g vatvekt) 0,49 0,24 0,10 0,83 6,94
PCDF (TEQ pg/g vatvekt) 0,90 0,55 0,23 1,77 15,80
Non-orto PCB (TEQ pg/g vatvekt) 0,83 0,56 0,19 1,34 13,48
mono-orto PCB (TEQ pglg vatvekt) 0,28 0,20 0,07 0,45 4,56
Forholdstall dioxiner/PCB 1,25 1,04 1,28 1,45 1,26
PCDD (TEQ pg/qg fett)
BI&D-fett 7.5 3,8 272 6,3 6,9
Soxhlet-fett 8,8 53 3,0 8,4 6,9
EU-fett 8,6 5,1 2,3 7.4 6,9
Etylacetat-fett 8,0 5,0 3,8 8,3 6,9
Gjennomsnitt 8,2 4,8 2,8 7,6 6,9
PCDF (TEQ pglg fett)
BI&D-fett 13.7 8,6 5,0 13,4 15,8
Soxhlet-fett 16,1 12,2 7,0 17,9 15,8
EU-fett 15,8 11,7 5,4 15,7 15,8
Etylacetat-fett 14,7 11,4 8,7 17,5 15,8
Gjennomsnitt 15,1 11,0 6.5 16,1 15,8
Non-orto PCB (TEQ pglg fett)
BI&D-fett 12,6 8,8 4,2 10,2 13,5
Soxhlet-fett 14,9 12,5 5,9 13,6 13,5
EU-fett 14,6 12,1 4,5 11,9 13,5
Etylacetat-fett 13,5 11,7 7.3 13,3 13,5
Gjennomsnitt 13,9 11,3 5,5 12,2 13,5
Mono-orto PCB (TEQ pg/g fett)
BI&D-fett 4,3 3.1 1,4 34 4,6
Soxhlet-fett 5,0 43 2,0 46 4,6
EU-feft 4,9 42 1,5 4,0 4.6
Etylacetat-fett 4,6 4.1 2,5 4.4 4,6
Gjennomsnitt 4,7 3,9 1,8 41 4,6




Et forholdstall mellom dioxiner (sum TEQ PCDD og PCDF) og DLPCB i réstoffet p& 1,25
(tabell 3) er typisk for @stersjgomradet. Tilsvarende tall rapportert for Islandsk sild og NVG-
sild er henholdsvis 0,5 og 0,7 (Mundell et al, 2003). Et noe lavere forholdstall i
presskake/jesmaslam og et heyere i mel skyldes trolig analytisk variasjon. Dioxiner og PCB
er fettlaselige forbindelser og teoretisk betraktet kan det forventes at de fordeler seg jevnt i
den tilgjengelige fettfasen i rastoff- og prosessprever. Analyseresultatene viser imidlertid
store forskjeller mellom prevene (tabell 3). Nivéene er rimelig like for rdstoff, mel og olje og
klart lavest i presskake/jesmaslam og konsentrat. Signifikante forskjeller i fettniva basert pa
de anvendte ckstraksjonsmetoder (tabell 1), gir betydelige utslag i dioxin- og PCB-nivé pd
fettbasis innenfor hver preve. Dette understreker viktigheten av & oppgi ekstraksjonsmetode
nar innhold av miljegifter angies pé fettbasis i praven.

Det er tidligere rapportert (Zabik and Zabik, 1996) at varmebehandling av fisk ved
tilberedning av forskjellige matretter forer til en reduksjon i dioxinnivaet. Disse
observasjonene er tilbakevist av andre (Huwe, 2002) og forklart med at reduksjonen skyldes
tap av fett under tilberedelsen. Dersom en slik effekt var reell, kunne det forventes en
reduksjon av det totale dioxin-nivdet gjennom fiskemelprosessen pd grunn av den
varmebelastning rastoff og mellomprodukter utsettes for. For 4 etterprove denne hypotesen er
det laget en regnearkmodell der oljeutbyttet i prosessen kan korrigeres slik at fett og terrstoft-
balansen stemmer (tabell 2). Basert pd fettbalanse beregnet pa basis av BI&D-, soxhlet- og
EU-fett i prosessen, kan det estimeres et gjennomsnittlig tap pa 0,54 kg olje/100 kg rastoff
(bilag 1). Anvendes denne korreksjonen oppnées det en rimelig god overensstemmelse i fett-
og terrstoffbalansen. Regnearkmodellen muliggjer beregning av endringer i prosessen fra
rastoff til mellomprodukter og videre til sluttproduktene mel og olje. Modellen gjenfinner kun
70-85% av miljogiftene fra rastoffet i sum mellomproduktene presskake/jesmaslam,
konsentrat og olje. Sum mel og olje viser heyere verdier i omrédet 89-107 % og mer i
overensstemmelse med den totale fettbalansen som varier mellom 96-108 % (tabell 2). For
presskake/jesmaslam og konsentrat er andel miljogifter betydelig lavere enn andel fett.
Spesielt gjelder dette for konsentratet der det er registrert 2-3 ganger si hoy andel fett som
dioxin og PCB i prosessen. Fiskemelet er en blanding av presskake/jesmaslam og konsentrat
og stekiometrisk skal det forventes at nivd miljegifter i mel er lik summen av innholdet fra
mellomproduktene. Massebalansen viser imidlertid et betydelig heyere nivé i melet relativt til
sum mellomproduktene. Sum TEQ fra dioxin og PCB i mel og olje viser en gjenfinning pa
98 % relativt til rastoff. De foreliggende resultater gir derfor ikke noe grunnlag for & hevde at
varmebehandling i fiskemelprosessen resulterer i noen reduksjon i nivéet.

Den registrerte reduksjon i dioxin og PCB fra réstoff til mellomprodukter kan indikere at de
analyserte verdier i mellomproduktene presskake og konsentrat er for lave. NIFES har
imidlertid ikke funnet noen avvik i prosedyre eller kvalitetssikringsrutiner (Marc Berntssen,
pers. med.) for provene og det har i forprosjektet ikke vart midler til & gjenta disse.

3.3 Okt fettfraskilling i prosessen

Den mest kostnadseffektive metode for reduksjon av miljegifter i fiskemel vil vaere prosess-
tiltak rettet mot reduksjon av fettmivéet i melet. Hastmark (1990) har tidligere vist at skédnsom
koking av fiskerastoff letter fraseparering av fett i presse og separator og resulterer i en
betydelig reduksjon av fettnivéet i melet. Det er i pilotskala forsek pa fersk sild vist at det er
mulig & oppna et fett/totalt terrstoff nivd ned mot 6 % (etylacetat-fett) og en reduksjon i
fettniva pa 37% basert pa slik kokerteknologi. I de her gjennomfarte forsek ble det oppnadd et



niva pa 11 %, hvilket er i samsvar med det som tidligere er rapportert av Hestmark (1986) for
tilsvarende rastoff og prosessbetingelser. Skansom kokerteknologi er ikke tatt i bruk
industrielt, men deler av denne effekten er hentet ut ved & eke mengde returvaeske (presse-
eller dekantervaeske) i retur til rastoffpumpe og/eller skrukoker. I praksis vil fettfraskilling i
prosessen ogsa vere sterkt avhengig av type og kvalitet pa rastoffet.

Det er i dette studiet undersekt i hvilken grad det er mulig & redusere fettnivéet i presskake/-
jesmaslam og konsentrat basert pd enzym- og varmebehandling. For presskake ble det
oppnadd svert lave effekter (tabell 4). Den hoyeste verdien ble funnet i kontrollpreve uten
enzym og ckstra varmebehandling. Dette kan forklares ved dannelse av en tynn emulsjonsfase
pé toppen av vannfasen etter behandlingen. Emulsjonen ble tatt med ved kvantifisering av
total mengde fett utskilt i vannfasen. For de @vrige behandlingene ble det ikke observert en
slik emulsjonsfase. De oppnédde effekter ma betraktes som marginale relativt til enske om &
redusere fettnivéet i melet. Det er derfor ikke gjennomfert noe gjentak av forseksdesignet for
& muliggjere statistisk analyse av effekter.

Tabell 4 Reduksjon i Bl&D-fett presskake/jesmaslam etter enzym- og varmebehandling
relativt til utgangsniva.

Enzym-
behandling

(Alcalase)
+ +

80 °C 29% | 0,4%
Varme-

behandling

121°C | 0,7% | 0,7%

Behandling av konsentrat fortynnet til 20 % totalt terrstoff viser betydelig hayere effekter
(tabell 5), men ogsé her har de eksperimentelle betingelsene ikke gitt noen markert forskjell
mellom provene. Det har derfor ikke vert grunnlag for & repetere forseksdesignet for &
muliggjere statistiske analyser av effekter. Positive effekter kan imidlertid ikke utelukkes pd
annet type rastoff og i industriell skala (Moll et al., 1996). Det er tidligere dokumentert at hay
temperaturbelastning under inndamping av konsentratet resulterer i hoyt svovelinnhold i oljen
(Nygard og Urdahl, 1975) og en reduksjon i proteinfordgyelighet (Oterhals, 1995). Slike
prosessbetingelser ma derfor anvendes med forsiktighet for ikke & edelegge kvaliteten pa
sluttproduktene mel og olje.

Andel fett i fiskemelet som stammer fra konsentratet i prosessen vil normalt ligge i omréide
15-30% basert pa etylacetat-ekstraksjon (Hestmark, 1990). Fersk sild gir normalt lave verdier
i samsvar med det som her er observert. Selv om det er mulig & betydelig redusere fettnivéet i
konsentratet, vil den resulterende reduksjon av miljegifter i fiskemelet i dette tilfellet kun bli
65 % av dioxin- og PCB-bidraget eller 7-8 %.
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P4 svart magert rastoff som for eksempel kolmule sent i sesongen, er det ikke ngdvendig &
separcre konsentratet for & bringe fettnivaet i melet under enskede grenseverdier. Enkelte
fabrikker kutter i slike situasjoner ut konsentratseparator for & redusere driftsutgiftene. Magert
fiskerdstoff vil kunne inneholde heye nivd av miljegifter pa fettbasis og maksimal utnyttelse
av separatortrinnene i prosessen vil vare viktig.

Tabell 5 Reduksjon i Bl&D-fett konsentrat etter enzym- og varmebehandling relativt til

utgangsnivaet.
Enzymbehandling
(Alcalase)
+ +
80 °C 64 % 61 %
Varme-
behandling

121°C| 65% 65 %

3.4 Ekstraksjon av presskake/jesmaslam og fiskemel

Det finnes flere leveranderer av industrielle anlegg for ekstraksjon av vegetabilske oljer fra
fra, bonner etc. og denne teknologien kan lett overfares til fiskemel for reduksjon av fett og
miljegifter. Heksan er det mest anvendte ekstraksjonsmiddel. Isopropanol er et mer polart
alternativt, men er hittil ikke tatt i bruk industrielt i sterre anlegg (Lusas et al., 1994).
Ekstraksjon av fiskemel med heksan og isopropanol resulterer i et mel med meget lavt fett-
niva (fig. 1). En klar ulempe ved slik ekstraksjon er at prosessen ogsa fjerner flerumettede
fettsyrer og fettloselige vitaminer og dermed reduserer ernaringsverdien til fiskemelet.
Produktet far i tillegg en sandet struktur og det er usikkert om disse endringene i fysikalske og
kjemiske egenskaper pavirker egnetheten innen fremstilling av ekstrudert fiskefér.

En ny og alternativ prosesslesning basert pa ekstraksjon av presskake og grakse med fiskeolje
eller vegetabilsk olje er her testet ut i laboratorieskala. Soyaolje ble valgt av eksperimentelle
arsaker for & sikre et lavt utgangsniva av dioxin og PCB og for & muliggjere studier av i
hvilken grad det skjer en utveksling av triglyserider under ekstraksjonsprosessen. Gjennom
vasking av presskaken med vann etter kontakt med soyaoljen, har det lykkes & bringe
fettnivaet i det eksperimentelle melet ned pd samme niva som fra en normal prosess (fig. 1).
Sammensetningen i det resulterende fiskemel er beregnet basert pd analyser i ekstrahert
presskake/jesmaslam, ubehandlet konsentrat og massebalansen i prosessen (tabell 2).
Flytegenskapene til fiskemel pavirkes sterkt av fettnivéet og verdier over 12-13 % (etylacetat-
ekstraksjon) gir erfaringsmessig store flytproblemer i transport, melle og siloanlegg. Et
forh@yet niva vil derfor kunne begrense den industrielle anvendelsen av produktet.
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Etylacetat Soxhlet EU-metode BI&D

Fig. 1 Fett pd totalt terrstoff nivd (fett/tts) i fiskemel (mel) for og etter ckstraksjon
med hexan (hexan-ex) og isopropanol (IPA-ex). Fettnivd i mel basert pd olje-
ekstrahert presskake/jesmaslam (olje-ex) er beregnet basert pd massebalansen i
prosessen.

Alle ekstraksjonsmetodene har resultert i en betydelig reduksjon av dioxin og PCB 1 fiske-
melet (fig. 2 og 3). Den laveste effekten er oppnidd med bruk av heksan. Isopropanol er et
mer polart lasemiddel og har gitt en klart heyere effekt pd reduksjon av dioxiner og furaner
(fig. 3). Ogsa for PCB er isopropanol mer effektiv, men forskjellene er her betydelig mindre.
Soyaolje-ekstraksjon av presskake/jesmaslam har gitt den beste effekten pd reduksjon av
dioxin og furan. For PCB er effekten pa niva med de andre metodene.

Restniva av fett i fiskemelet er avhengig av hvilken ekstraksjonsmetode som anvendes (fig.
1). P& 60/70-tallet fantes det i Norge 4 anlegg for ekstraksjon av fiskemel med heksan. Det
foreligger lite tallmateriale pa restfettniva i ekstrahert mel (Norsamin), men i falge Opstvedt
et al. (1977) er det funnet 5,6 % BI&D-fett og 0,6 % Soxhlet-fett i et kommersielt parti.
Ekstraksjonen i dette studiet har gitt lavere restfett nivd og antaes & representere det nedre
omrade for hva som er teknisk mulig i industriell skala basert pa heksan og isopropanol.
Dersom det ikke er mulig & gjennomfere en like effektiv fettekstraksjon i et industrielt
anlegg, vil dette ogsd kunne forventes & innvirke pa restnivaet av miljegifter. De oppnédde
effekter vil trolig vaere det maksimale som kan oppnées basert pé slik renseteknikk.
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Fig. 2 Nivé miljegifter pa totalt terrstoffbasis i fiskemel (mel) far og etter ekstraksjon med
hexan (hexan-ex) og isopropanol (IPA-ex). Nivd i mel basert pd olje-ekstrahert
presskake/jesmaslam (olje-ex) er beregnet basert p massebalanse i prosessen.
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Fig. 3 Reduksjon av TEQ-niva fra miljegifter i fiskemel far og etter ekstraksjon med hexan
(hexan-ex) og isopropanol (IPA-ex). Endring basert pd soyaoljeekstrahert
presskake/jesmaslam (olje-ex) er beregnet basert pA massebalanse 1 prosessen.
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En kritisk ekonomisk faktor ved industriell anvendelse av teknikken er hvor mange ganger det
er mulig 4 resirkulere oljen som anvendes til ekstraksjon fer denne ma renses for miljegifter.
For 4 evaluere dette momentet er det laget en massebalanse over ekstraksjonstrinnet (bilag 2)
som viser nivd miljegifter i soyaoljen etter at den er brukt en gang under de her anvendte
betingelser. Nivd miljegifter i soyaoljen er ikke analysert, men produsenten DeNoFa har
oppaitt et typisk niva pa 0,44 pg/g for PDDD/F, 0,05 pg/g non-ortho PCB og 0,03 pg/g mono-
orto PCB. De analyserte verdier i presskaken kan vzre for lave (jfr. under pkt. 3.2) og det eri
modellen valgt & korrigere opp nivaene pé fettbasis til tilsvarende verdier funnet i rastoffet.
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Antall ekstraksjoner

Fig. 4 Simulering nivautvikling av miljegifter i soyaolje og reduksjon i fiskemelet som
funksjon av antall ganger oljen er anvendt til ekstraksjon av presskake/jesmaslam.
Modellen er basert pa likevekt mellom fettfasen i presskaken og oljefasen etter hver
ckstraksjon. Nivé presskake pa fettbasis er korrigert opp til tilsvarende nivd funnet i

rastoff.

Inkluderes bakgrunnsniviet i soyaoljen og de korrigerte verdier i presskaken, eker nivd i oljen
til 0,87 pg/g PCDD/F og 0,44 pg/g DLPCB etter forste ekstraksjonstrinn (fig. 4). Dette er niva
tilsvarende det som er funnet pd fettbasis i ekstrahert presskake/jesmaslam (bilag 2) og
indikerer at det tilneermet er oppnadd en likevekt mellom fettfasen i presskaken og oljefasen.

Basert p& dagens regelverk vil et fiskemel med 10% fett kunne inneholde 12,5 pg PCDD/F
TEQ/g beregnet p4 fettbasis. Simulering nivéutvikling av miljogifter i soyaoljen (fig. 4) viser
verdier langt under dette selv etter 20 ganger bruk. Forutsettes det at det er teknisk mulig i
industriell skala 4 oppna likevekt mellom fettfasen i presskaken og oljefasen, vil nivé i mel fra
prosessen grovt kunne estimeres til 1/10 av niva i den anvendte oljefasen. Gjennomsnittlig
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niva for prosessen totalt vil ligge litt i overkant av det nivd som oppndes i presskake ekstrahert
med olje etter halvparten av det maksimale antall ekstraksjoner man velger & bruke.

De foreliggende resultater gir grunnlag for & indikere at det er mulig & anvende oljen minst
10-20 ganger for den ma renses. Dette tilsvarer behandling av 3,3-6,7 kg presskake per kg olje
eller 2-4 kg mel per kg olje til rensing. Antaes det at renseprosessen koster i omréadet 30-40
are/kg olje, tilsvarer dette en ekt produksjonskostnad pa 8-20 ere per kg mel. En begrensende
faktor vil ogsa vere i hvilken grad oljekvaliteten forringes ved gjentatt bruk i ekstraksjons-
prosessen og om den ekte varmebelastningen reduserer proteinfordgyelighet i presskake/-
grakse (Opstvedt et al., 2003). Slike effekter kan kun utredes gjennom videre eksperimentelt
arbeid.

Ekstraksjon med soyaolje har medfert en betydelig endring i fettsyremensteret i presskake/-
jesmaslam (bilag 3). Ved & bruke fettsyrer karakteristisk for soyaolje (linolsyre) og fiskemel
(EPA og DHA), er det mulig & beregne hvor stor utskifting av triglyserider som har funnet
sted i terrstoff-fasen (tabell 6). De observerte nivé viser en betydelig mobilitet av triglyserider
i presskake/jesamslamet. I en viderefering av forskningsaktiviteten vil det vaere interessant &
underseke kinetikk og likevekt for denne utskiftingen. En del av fettet i terrstoff-fasen er
membranbundet og det antas at dette har liten mobilitet. Det er her ikke undersekt tap av
fosfolipider, kolesterol og fettlaslige vitaminer til oljefasen.

Tabell 6 Fettsyresammensetning (w/w %) i soyaolje og Bl&D-ekstrakt presskake/jesmaslam
for/etter ekstraksjon. Andel fett utskiftet i presskake/jesmaslam er beregnet basert
pa endring i fettsyreprofil.

Presskake Andel
Soyaclje Far . Etter. utskifting
ekstraksjon | ekstraksjon fettfase
Fettsyre (%) (%) (%) (%)
Linolsyre 18:2 n-6 55,8 1,0 33,7 60
EPA 20:5 n-3 0,0 5,6 1,6 71
DHA 22:6 n-3 0,0 11,5 5,0 57

Endring i fettsyresammensetning kan unngdes ved bruk av fiskeolje som ekstraksjonsmiddel.
Et forenklet flytskjema for en industriell prosess er gitt i fig. 5. Presskake og grakse formales
og kontaktes med overskudd fiskeolje under kontrollerte tid- og temperatur-betingelser.
Fiskeoljen separeres deretter fra over en to-fase dekanter. Graksen vaskes med vann i et nytt
blandetrinn og vann/olje-fasen separeres fra over dekanter. Olje/vann-fasen kjeres over en
plate-separator for utskilling av olje som brukes pa nytt i prosessen. Tilsvarende vil vannet
kunne sirkuleres for & begrense tilsetting av ferskvann. Etter en tid vil oljen fa et for hoyt
dioxin- og PCB-niv4 og ma kjeres til rensing. Renseprosessen vil veere den samme som for
vanlig fiskeolje fremstilt ved fabrikken. Renset presskake/grakse vil kunne blandes med
konsentrat og terkes basert pa eksisterende prosessanlegg. Investeringsnivé og driftskostnader
for et slikt prosessalternativ forventes & bli betydelig lavere sammenlignet med et
konvensjonelt ekstraksjonsanlegg basert pé organisk lasemiddel.
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Fig. 5 Forenklet fremstilling av nytt prosessalternativ for reduksjon av dioxin- og PCB-niva i
fiskemel basert pa ekstraksjon av presskake/grakse med fiskeolje.

4 KONKLUSJONER

Masse- og dioxin/PCB-balanse ved opparbeidelse av fersk sild indikerer at miljegiftene
tilneermet folger fettfordelingen i prosessen. Andel dioxin og PCB i fiskemel fra mellom-
produktene presskake/jesmaslam og konsentrat var henholdsvis 85 og 15 %. Potensialet for
reduksjon av miljogifter i fiskemelet vil derfor vare klart storst ved gjennomfering av tiltak
rettet mot presskake/grakse-fasen i en industriell prosess.

De mest kostnadseffektive tiltak vil vare reduksjon av fettnivéet i fiskemelet basert pé
optimalisering av eksisterende enhetsoperasjoner. Det er gjennom tidligere pilotstudier ved
SSF dokumentert at en mer skansom transport og kokeprosess vil forbedre fettfraskillingen i
prosessen. Effekten er avhengig av type og kvalitet pa rastoffet og delvis utnyttet i fiskemel-
industrien gjennom returkjering av presse- eller dekanter-vaske til réstoffpumpe og/eller
skrukoker.

Separering har redusert fettnivaet i konsentratet med 64 %. Den resulterende effekten pa
miljegifter i melet er kun 7-8 % grunnet et lavt fettbidrag fra denne massestremmen. Protease
og/eller hoy temperatur (121 °C) behandling av konsentrat og presskake/jesmaslam har ikke
gitt noe kvantitativt bidrag til ekt fettfraskilling
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Ekstraksjon av presskake/grakse med bruk av soyaolje kan effektivt redusere innholdet av
dioxin og PCB. En reduksjon pa 89 % for béde dioxin og PCB er dokumentert i laboratorie-
forsek. Dette er hayere eller pd nivd med henholdsvis heksan- og isopropanolekstraksjon av
fiskemel. Prosessen kan lett implementeres i en eksisterende fiskemelfabrikk og muliggjer
fremstilling av et renset fiskemel med det samme fettnivé som fra en vanlig prosesslinje.

Ekstraksjon med soyaolje medferer en betydelig endring av fettsyresammensetningen i fiske-
melet. Dette kan unngdes ved 4 anvende fiskeolje som ekstraksjonsmiddel. Fiskeolje fra
ekstraksjonsprosessen kan renses basert p4 samme teknologi som velges for vanlig fiskeolje
fremstilt ved fabrikken. Dette muliggjor etablering av kostnadseffektive totallasninger ved
den enkelte fiskemelfabrikk der rensing av fiskemel og olje integreres i en ny prosess.
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Bilag 1
Masse-, torrstoff- og fett-balanse pilotskala opparbeidelse av sild

Masse, totalt torrstoff og fett-balanse

Fett
EU-
Masse Tis BI&D Soxhlet | metode | Etylacetat
Massestram (k) (kg) (ka} (kg) (kg) (kg)
Rastoff 100 25,18 6,58 5,68 5,70 6,14
Presskaket+Jesmaslam 37,86 17,38 2,42 1,71 1,77 1,82
Konsentrat 12,77 3.74 0,59 0,42 0,55 0,34
Restkonsentrat 5,28 0,18 0,04 0,04 0,04 0,04
Separert skyteslam " 1,97 0,39 0,32 0,32 0,32 0,32
Separert olje 2,56 2,56 2,56 2,56 2,56 2,56
Slamfase separert olje 0,44 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
Mel 7 24,00
Sum mellomprodukter 24,26 5,94 5,06 5,25 5,09
Diff. rastoff — mellomprod. 0,92 0,64 0,52 0,45 1,05
Relativt tap i prosessen 3.6 % 9,7% 9.4 % 7.9% 17,0 %
1) Varnfase etter ny separering av skyteslam
2) Estimert basert p& gjennomsnitt fettfritt-terrstoff balanser
Fettfritt torrstoff balanse
Fettfritt torrstoff basert pa
ekstraksjonsmetode
EU- Gjennom-
BI&D | Soxhlet | metode | Etylacetat snift Andel

Massestrem (kg) | (kg) (kg) (kg) (kg) (%)
Rastoff 18,60 19,60 19,48 19,04 19,18 100
Presskaket+Jesmaslam 14,96 15,67 15,61 15,56 15,45 80,6
Konsentrat 3.15 3,32 3,19 3,40 3,27 18,1"
Restkonsentrat 0,14 0,14 0,14 0,14 0,14
Separert skyteslam 0,07 0,07 0,07 0,07 0,07
Separert olje -— -— -— -—
Slamfase separert olje - — — -— -
Sum mellomprodukter 18,32 19,21 19,01 19,17 18,93
Diff. rastoff —-mellomprod. 0,28 0,39 0,47 0,13 0,25
Relativt tap i prosessen 1,6% 2,0% 24% -0,7 % 1,3 %

1) Sum konsentrat + skyteslam + slamfase separert oljel)
2) Vannfase etter ny separering av skyteslam
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Massebalanse ekstraksjon av presskake/jesmaslam (Pk/Js) med soyaolje.

Bilag 2

Fordeling av PCDD/F og DLPCB er angitt i prosent etter splitt. Sammensetning soyaolje etter
ekstraksjonstrinn er beregnet pé basis av en olje helt ren for miljegifter. Nivé miljegifter pa fettbasis er

basert pa Bl&D-fett.

PkiJs Sammen- Fett- Mengde
setning Basis 1,000 | Kg
Tts (%) 45,9 0,452 [ Kg
Etylacetat (%) 4.8 0,048 [ Kg
Soxhlet (%) 4.5 0,045 | Kg
EU-metode (%) 4.7 0,047 | Kg
BI&D (%) 6,4 0,064 | Kg
PCDD (TEQ pg/g) 0,24 3,77 241 | pg TEQ
PCDF (TEQ pglg) 0,55 8,59 549 | pg TEQ
Non-orto PCB (TEQ pgly) 0,56 8,83 564 | pg TEQ
Mono-orto PCB (TEQ pg/g) 0,20 3,07 196 | pg TEQ
Soyaolje Sammen- | | Mengde
setning 3,0 | kg
Tts (%) 100 3.0 | kg
Etylacetat (%} 100 3,0 | kg
Soxhlet (%) 100 3.0 | kg
EU-metode (%) 100 3,0 kg
BI&D (%) 100 3,0 | kg
Splitt 88 % | PCDD (TEQ pg/g) 0,07 211 | pg TEQ
94 % | PCDF (TEQ pglg) 0,17 515 | pg TEQ
96 % | non-orto PCB (TEQ pg/g) 0,18 542 | pg TEQ
96 % | mono-orto PCB (TEQ pg/g}) 0,06 188 | pg TEQ
v
Ekstrahert PkiJs Vekt- Fett- Mengde
basis basis 0,488 (Kg
Tts (%) 94,6 0,462 | Kg
Etylacetat (%) 10,1 0,049 | Kg
Soxhlet (%) 9.8 0,048 | Kg
EU-metode (%) 11,7 0,057 | Kg
BI&D (%) 13,6 0,066 | Kg
PCDD (TEQ pg/g) 0,06 0,44 29| pg TEQ
PCDF (TEQ pglg) 0,07 0,51 34| pg TEQ
Non-orto PCB (TEQ pg/g) 0,05 0,33 22 | pg TEQ
Mono-orto PCB (TEQ pa/g) 0,02 0,12 8| pg TEQ
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Bilag 3

Fettsyresammensetning i soyaolje og Bl&D-ekstrakt fra presskake/jesmaslam for og
etter ekstraksjon med soyaolje

Fettsyremgnster: g/100g ekstrahert fett

Presskake/jesmaslam

For ekstraksjon | Etter ekstraksjon

Prove # 02-02751-01 03-02571-3 02-02752-01
Merking Soyaoclje Pk CG-mel
8:0
10:0
12:0
14:0 0,1 4,6 0,6
16:0 10,6 13,6 10,4
18:0 29 1,7 2,3
20:0 0.5 0,2 0,3
22:0 0,4 0,1 0,3
24:0 0,1 0,1
16:1n-7 0,1 37 0,5
18:1(n-9)+(n-7)+(n-5) 234 10,4 16,3
20:1(n-9)+(n-7) 0,0 5,6 0,7
22:1(n-11)+{n-9)+(n-7) 0,0 9.6 0,0
24:1(n-9) 0,0 0,6 0,1
16:2n-4 0,0 0,7 0,0
16:3n-4 0,0 0,2 0,0
16:4n-1 0.0 0,2 0,0
18:2n-6 55,8 1,0 33,7
18:3n-6 0,0 0,0 0,0
20:2n-6 0,0 0,2 0,1
20:3n-6 0,0 0,0 0,0
20:4n-6 0,0 0,5 0,9
22:4n-6 0,0 0,0 0,0
18:3n-3 59 0,5 3,7
18:4n-3 0,1 0,8 0,0
20:3n-3 0,0 0,1 0.1
20:4n-3 0,0 0,3 0,0
20:5n-3 0,0 5,86 1,6
21:5n-3 0,0 0,2 0,0
22:5n-3 0.0 0,5 0,1
22:6n-3 0,0 11,5 5,0
Sum mettede 14,5 20,0 14,0
Sum monoener 23,4 29,9 17,7
Sum PUFA(n-6) 55,8 1,7 34,7
Sum PUFA(n-3) 6,0 19,3 10,5
Sum PUFA-tot. 61,8 221 452
Total sum 99,7 72,1 76,9
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