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Introduktion

Denne screeningsunderseogelse af leegemidler og triclosan i det akvatiske
miljo er foretaget som et led i det nationale program til overvagning af
vandmiljeet og naturen (NOVANA).

Formalet med screeningsundersogelserne er at give grundlag for en vur-
dering af relevansen af at inddrage de pageeldende stoffer i overvagnin-
gen. Undersogelserne er af begreenset omfang, og derfor kan de ikke
bruges til at drage sikre konklusioner om stoffernes forekomst i miljoet.

Arbejdsgruppen for miljefremmede stoffer under NOVANA har veeret
styringsgruppe for projektet. Der har veeret nedsat en projektgruppe,
som har bistdet med planleegning og udpegning af provetagningslokali-
teter. Gruppens medlemmer var:

e  Betty Biigel Mogensen, DMU, Aarhus Universitet

. Rossana Bossi, DMU, Aarhus Universitet

. René Juhler, GEUS

) Knud Rudolf Hansen, Kebenhavns energi

e  Gitte Delcin Andreasen, Fyns Amt (aflest af Nils T. Daell Kristen-
sen, Fyns Amt i april 2006).

Vestsjeellands Amt, Ribe Amt, Fyns Amt, Nordjyllands Amt, Keben-
havns Kommune, Frederiksveerk Kommune, Roskilde Kommune og Af-
deling for Ferskvandsekologi ved DMU (FEVQ) har ydet en stor hjelp
ved udtagning af prover, og forfatterne siger mange tak for hjeelpen.

Alle prover blev analyseret af Eurofins A/S i Vallensbeek.



Sammenfatning

Denne screeningsundersogelse er foretaget som en del af det nationale
overvagningsprogram for vandmiljget og naturen (NOVANA). Scree-
ningsundersogelser af miljofremmede stoffer indgar i strategien for ind-
dragelse af nye stoffer i overvdgningen og omfatter undersogelse af nye
stoffer i udvalgte matricer ved et begreenset antal stationer. Formalet
med screeningsundersggelserne er at give grundlag for en vurdering af
relevansen af at inddrage de pdgeeldende stoffer i overvagningen. Un-
dersogelserne er af begraenset omfang, og derfor kan de ikke bruges til at
drage sikre konklusioner om stoffernes forekomst i miljoet.

I neervaerende screeningsundersogelse indgik tredive laegemidler til hu-
man og veterineer anvendelse, en leegemiddelmetabolit samt et biocid
(triclosan) og en metabolit heraf. Leegemidlerne blev udvalgt blandt de
mest almindeligt anvendte leegemidler.

Der blev udtaget prover fra renseanleeg (tilleb, udleb og slam), vandleb
(opland med svinebrug eller dambrug) samt dreenvand og grundvand. I
alt blev der analyseret 64 prover.

I tilleb til renseanleeg blev der fundet 15 af de i alt 31 undersogte leege-
middelstoffer. Heraf blev 13 ogsa pavist i udleb. Fjernelsesgraden i ren-
seanleeggene varierede fra stof til stof og fra anleeg til anleeg. Koncentra-
tionen i udleb for syv af de otte stoffer, der er udarbejdet PNEC (estime-
ret nuleffektkoncentration) for, var lavere end disse koncentrationer. I
udlebet fra et enkelt anleeg blev paracetamol fundet i en koncentration,
der efter 10 ganges fortynding i recipienten vil veere 3 gange (PNEC).

I spildevandsslam blev der pavist otte ud af i alt 25 leegemiddelstoffer.
To af disse blev ikke pavist i tilleb eller udleb.

Triclosan, som er et biocid der bl.a. anvendes i tandpasta, blev pdvist ba-
de i tilleb og udleb fra renseanlaeg. De fundne koncentrationer var pa et
niveau, som betyder, at de efter fortynding i recipienten vurderes at ville
veere lavere end PNEC. Triclosan blev fundet i alle de undersogte prover
af spildevandsslam. Det skennes, at koncentrationen i landbrugsjord ef-
ter udbringning af det undersogte slam vil veere hejere end PNEC over-
for jordlevende organismer.

I vandleb nedstrems dambrug blev der fundet seks ud af 31 leegemid-
delstoffer. De hyppigst fundne var fire antibiotika, der alle bliver an-
vendt i dambrug. Der er fastsat miljokvalitetskrav for tre af de fire anti-
biotika i Bekendtgerelse om miljekvalitetskrav for vandomrader og krav
til udledning af forurenende stoffer til vandleb, seer eller havet (Bek. nr.
1669 af 14. december 2006) og et forelebigt miljokvalitetskrav for det
fierde antibiotikum. De fundne koncentrationer var lavere end miljekva-
litetskravene med undtagelse af et enkelt tilfeelde, hvor indholdet af sul-
fadiazin var hejere end miljokvalitetskravet.

Der blev ikke pavist leegemiddelrester i dreenvand eller grundvand dan-
net under gyllebehandlede marker. Det skal bemzrkes, at nedbersfor-



holdene pd undersogelsestidspunktet var atypiske og forholdene om-
kring denne del af undersogelsen derfor ikke optimale. I vandleb i om-
rader med forventet gylleudbringning blev der ligeledes ikke pavist re-
ster af leegemidler, som kunne relateres til gylle. Der foreligger ikke vi-
den om, hvor meget gylle der blev udbragt pa vandlebsnaere marker
forud for prevetagningen i vandlebene.

Pa baggrund af undersogelsen anbefaler styringsgruppen:
e overvagning ved renseanleeg af leegemidler, der blev fundet hyppigt
i udleb fra renseanleeg

e overvagning af triclosan ved renseanleeg

e overvagning i vandleb med udleb fra dambrug af antibiotika, der
blev fundet hyppigt i vandleb med dambrug.



Summary

This screening project is part of the national surveillance programme for
the aquatic environment and nature (NOVANA).

Screening of xenobiotic compounds in the environment is a way to in-
clude new compounds in the monitoring programme and it includes
emerging compounds in selected matrices at a limited number of loca-
tions. The objective of the screening is to establish a basis for evaluation
of the relevance of including these new compounds in the national moni-
toring. As the screening includes a limited number of sampling sites for
each matrix, it is not possible to draw final conclusions on the occurrence
of the compounds in the environment.

This screening project included thirty pharmaceuticals for human as well
as veterinary use, one metabolite and one biocide (triclosan) and its me-
tabolite (methyl triclosan). The pharmaceuticals were selected among
those most frequently used in Denmark.

Samples were collected of influent and effluent water as well as sludge at
sewage treatment plants (STPs) of surface water from streams with
catchment areas including pig farming or fish farming and of drainage
water and ground water. All together 64 samples were analysed.

In influent water, 15 of 31 analysed pharmaceuticals were detected and
13 of these were also detected in effluent water. The degree of removal in
the STPs varied from compound to compound and from plant to plant.
For eight of the compounds PNEC (predicted no effect concentration)
values have been established. For seven of these compounds, the maxi-
mum concentration in effluent water was below PNEC. In effluent water
from a single STP, paracetamol occurred in a concentration 3 times
higher than the estimated PNEC concentration after ten times dilution in
the recipient.

In sludge eight out of 25 pharmaceuticals were detected. Two of these
were neither detected in influent nor effluent water.

Triclosan, which is a biocide used in for example some tooth pastes, was
detected in both influent and effluent waters at STPs. After 10 times dilu-
tion in the recipient, the maximum concentration is estimated to be be-
low the PNEC value. Triclosan was detected in all samples of sludge. If
sludge is applied to farmland at the highest tolerated rate, it is estimated
that the concentration of triclosan in the topsoil may exceed the PNEC
for terricolous organisms.

In surface water downstream fish farms, six out of 31 pharmaceuticals
were detected. Four antibiotics that are applied in fish farming were de-
tected most frequently. Water quality criteria are established for three of
the four antibiotics in Statutory order no. 1669 of 14 December 2006 and
a preliminary water quality criterion is established for the fourth antibi-
otic. The detected concentrations of antibiotics were below the water



quality criteria in all cases except for one where the concentration of sul-
fadiazin exceeded the water quality criterion.

In drainage water and ground water produced under fields where liquid
manure has been spread, no pharmaceuticals were detected. However,
there was very little precipitation during late spring and summer this
year, which gave atypical conditions for this part of the study. Equally,
in surface water in areas where liquid manure potentially is spread no
pharmaceuticals, which could come from liquid manure, were detected.
However, there is no information about the amount of liquid manure,
which was spread on the fields before the surface water sampling.

On the basis of the findings in this screening project the steering group
recommends:

e monitoring of pharmaceuticals that were detected frequently in efflu-
ent water at sewage treatment plats
e monitoring of triclosan at sewage treatment plants

e monitoring of frequently detected antibiotics in streams downstream
fish farms.



10

1 Baggrund

Laegemidler, der anvendes til human brug, vil ofte forekomme i spilde-
vand. Hvis leegemidlerne ikke bliver nedbrudt i renseanleeggene, vil de
blive udledt til recipienterne eller bundet i slam og evt. udbragt pa land-
brugsjord sammen med slammet. Leegemidler, der anvendes til veteri-
neer brug f.eks. til svin, vil kunne findes i gylle og blive udspredt pa
markerne sammen med gyllen, hvorfra de vil kunne udvaskes til grund-
vand, dreenvand og overfladevand. Leegemidler, der anvendes i dam-
brug, vil potentielt kunne blive udledt til vandleb nedstrems dambruge-
ne. Nedbrydningsprodukter af leegemidlerne vil kunne forekomme
sammen med leegemidlerne.

Triclosan er et persistent biocid, der anvendes som konserveringsmiddel
og antibakteriel middel i bl.a. tandpasta. Rester af triclosan vil kunne
spredes pa samme made som leegemidler beregnet til human brug.

Aftaleudvalget besluttede pa baggrund af tidligere undersogelser af fo-
rekomsten af medicinrester og triclosan i miljget og efter indstilling fra
NOVANA arbejdsgruppen for miljgfremmede stoffer at igangseette en
screeningsundersogelse af denne stofgruppe. Fund fra tidligere under-
sogelser er resumeret nedenfor.

1.1 Tidligere undersegelser af la2agemidler

Stuer-Lauridsen et al (2002) har foretaget en miljomeessig risikovurde-
ring af leegemiddelrester fra human anvendelse. Det tilgeengelige data-
materiale var begreenset, da miljovurderinger ikke har veeret et krav ved
godkendelse af leegemidler. Laegemidlerne blev opdelt i grupper efter
anvendelsesomrade og forbrug. Laegemiddelstyrelsens liste over de 25
mest anvendte leegemidler indgik i vurderingen.

Der blev udpeget en reekke laegemiddelgrupper og enkeltstoffer, som
vurderedes at kunne udgere en risiko i miljeet: Furosemid, bendroflu-
methiazid, estrogener, diverse antibiotika, ibuprofen, paracetamol.

Kjolholt et al (2003) har undersogt indholdet af 11 humane leegemidler i
urenset og renset spildevand fra 3 forskellige danske renseanleeg. I un-
dersogelsen indgik dels stoffer som formodedes at forekomme, og dels
stoffer, som havde potentiale for miljoeffekter. Af de 11 undersogte stof-
fer blev kun ibuprofen, furosemid og sulfamethizol pévist i udlebspre-
ver fra anleeggene.

Gylle blev undersogt for indhold af en reekke veterinzere antibiotika i
NOVA-2003 (Schweerter og Grant 2003). Et eller flere af de 8 undersogte
stoffer blev fundet i 67% af de i alt 45 prever. Forbruget af de antibiotika,
der var med i undersegelsen, udgjorde 30% af det samlede forbrug i
Danmark i 2001. Undersogelsen omfattede sulfadiazin, sulfamidin, sul-
fatroxazol, sulfadoxin, sulfamethoxazol, tiamulin, trimethoprim og tylo-
sin.



Pedersen et al (2004) har undersogt resistensudvikling overfor antibioti-
ka i vandleb samt kvantificeret den meengde af antibiotika, der udledes
fra dambrug i forbindelse med sygdomsbehandling. Tilsvarende under-
sogelser blev lavet pa vand og sediment omkring et havbrug. Underse-
gelsen omfattede fire antibiotika: sulfadiazin, trimethoprim, oxolinsyre,
florfenicol. Stofferne blev fundet i udleb og sedimenter.

1.2 Tidligere undersggelser af triclosan

Remberger et al (2002) har undersogt indholdet af triclosan i luft, deposi-
tion, slam og udleb fra renseanleeg, sediment, biota samt levnedsmidler i
Sverige. Der blev fundet meget hoje koncentrationer i slam (flere mg/kg
TS), mens der i sediment blev fundet mellem 5 og 28 pg/kg TS. Triclosan
blev endvidere fundet i overfladevand ved industriomrader (op til 0,14
pg/1) samt i luft og deposition i byomrader. Undersogelsen gav sdledes
indikation pa at der sker en diffus spredning af triclosan.

Indholdet af triclosan i udleb og slam blev i Sverige undersogt ved 10
moderne renseanleeg med mekanisk, biologisk og kemisk rensning
(Adolfsson-Erici et al 2003). I udleb blev der fundet mellem 0,10 og 0,33
pg/l og i slam mellem 2,7 og 12 mg/kg TS. Undersogelsen viste endvi-
dere, at triclosan er stabil mod anaerob nedbrydning.

Singer et al (2002) har ved undersogelse i oplandet til soen Greifensee i
Schweiz fundet triclosanindhold i udleb fra renseanleeg pa 0,04 - 0,21
pg/l. I vandlebsvand blev der fundet en gennemsnitskoncentration pa
ca. 0,02 pg/1, dog med enkelte koncentrationer hejere end PNEC pa 0,05
pg/l. I sosediment blev der i det overste lag fundet 53 ng/kg, mens der i
dybereliggende sedimentkerner svarende til sedimentation i 70erne og
80erne blev der fundet op til 80 pg/kg, hvilket indikerer, at triclosan
nedbrydes langsomt i sedimenter.

En gennemgang af litteratur om triclosans skaebne i renseanleeg i ameri-
kanske, svenske, schweiziske og et enkelt dansk renseanlaeg viste, at der
er blevet fundet koncentrationer i tilleb pa 0,1-17 pg/1, i udleb 0,1-2,7
pg/l og islam 0,03-16 pg/g TS (Samsee-Petersen et al 2003). Der blev pa
baggrund heraf estimeret en forventet koncentration i overfladevand pa
0,009-0,3 pg/1 og 0,15-1,3 ug/1 efter udledning fra henholdsvis hejtekno-
logiske og lavteknologiske anleeg, hvilket betyder, at der iseer ved lav-
teknologiske anleeg kan forventes hgjere koncentrationer end PNEC.

1.3 Grundlag for vurdering af den miljgmaessige betyd-
ning

De fundne koncentrationer er sammenlignet med miljekvalitetskrav, i
det omfang de foreligger, og estimerede nuleffektkoncentrationer (PNEC
— Predicted No Effect Concentrations), i det omfang de er udarbejdet.

Miljokvalitetskravene er fastsat i Bekendtgerelse nr. 1669 om miljekvali-
tetskrav for vandomrader og krav til udledning af forurenede stoffer til
vandleb, seer eller havet af 22. december 2006. Miljekvalitetskravene ma
ikke overskrides af hensyn til beskyttelse af menneskers sundhed og mil-
joet.
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PNEC udarbejdes pa baggrund af toksikologiske undersogelser. PNEC
er estimeret ud fra den laveste EC50 divideret med en sikkerhedsfaktor.
EC50 er den koncentration, hvor der ses en effekt hos 50% af de under-
sogte individer. Sikkerhedsfaktorens storrelse er atheengig af datagrund-
laget, hvis datagrundlaget er meget spinkelt er sikkerhedsfaktoren 1000,
dvs. PNEC = EC50/1000.



2  Metoder og materialer

2.1 Valg af analyseparametre og matricer

Pa baggrund af den eksisterende viden blev der udvalgt i alt 31 lege-
midler og nedbrydningsprodukter til screeningsundersegelsen, jf. tabel
1. Stofferne blev udvalgt fordi de forventes at kunne udgere et miljgpro-
blem, eller fordi de anvendes i meget store meengder. Triclosan og et
nedbrydningsprodukt heraf blev medtaget i undersegelsen, da stofferne
forventedes at optreede de samme steder som leegemidler til humant
brug.

Ved valget af stoffer var det en forudseetning, at de kunne analyseres
med en tilfredsstillende analysekvalitet.

13



Tabel 1. Oversigt over laegemidler og triclosan i naervaerende screeningsundersggelse, stoffernes anvendelse, og hvilke matri-

cer de er analyseret i.

Stof Anvendelse Fersk Grund Dreen Spilde Slam
vand vand vand vand
Leegemiddel - antibiotika

Ampicillin Landbrug + human X X X X

Benzylpenicillin Landbrug + human X X X X

Chlorotetracyklin Landbrug + human X X X X

Enrofloxacin Landbrug X
Erythromycin Landbrug + human X X X X X
Florfenicol Dambrug X X X X X
Oxolinsyre Dambrug X

Oxytetracyklin Landbrug + human X X X X

Phenoxymethylpenicillin Landbrug + human X X X X
Sulfadiazin landbrug + dambrug X X X X X
Sulfadoxin Landbrug X X X X X
Sulfamethizol Human X X X X X
Sulfamethoxazol Landbrug + human X X X X X
Sulfamidin Landbrug X X X X X
Sulfatroxazol Landbrug X X X X X

Tetracyklin Landbrug + dambrug + human X X X X
Tiamulin Landbrug X X X X X
Trimethoprim Landbrug + dambrug + human X X X X X
Tylosin Landbrug X X X X X

Leegemiddel — andet

Acetylsalicylsyre Human X X X X X
Amlodipin Human X X X X X

Bendroflumethiazid Human X X X X
Cimetidin Human X X X X X
Clofibrinsyre Human X X X X X
Enalapril Human X X X X X
Furosemid Human X X X X X
2-hydroxy-ibuprofen Nedbrydningsproduktet X X X X X
Ibuprofen Human X X X X X
Omeprazol Human X X X X X
Paracetamol Human X X X X X
Salicylsyre Human X X X X X

Triclosan

Triclosan Biocid X X X X X
Methyl-triclosan Nedbrydningsproduktet X X X X X

14




2.2 Analysemetoder
Eurofins Miljo A/S i Vallensbaek har analyseret alle prover.

Analysemetoderne er beskrevet i bilag 1

2.3 Provetagning
Provetagningsstederne blev udvalgt i samarbejde med fagdatacentrene.

2.31 Prevetagning i overfladevand

Proverne af overfladevand blev udtaget som beskrevet i Vejledning for
provetagning i bilag 2. Ribe amt, Vestsjeellands amt, Fyns amt og fore-
stod provetagningen.

Der blev udtaget i alt 16 prover fra vandleb. Fire prover blev udtaget fra
vandleb i omrader med svinebrug og forventet gylleudbringning, og de
resterende prover blev udtaget fra fire vandleb med dambrug.

2.3.2 Provetagning i vandlgb i omrader med forventet gylleudbring-
ning

Proverne fra vandleb i omrader med forventet gylleudbringning blev
udtaget om foraret, da jorden var blevet frostfri og farbar, og gylleud-
bringningen kunne forventes pabegyndt. Der foreligger ikke viden om
hvor meget gylle, der blev udbragt pad vandlebsnaere marker forud for
provetagningen. Proverne blev udtaget efter dage med regn. I tabel 2 er
vist hvilke vandleb, der indgik i denne del af undersogelsen samt tids-
punktet for prevetagning.

Tabel 2. Vandlgb, hvor der forventedes udbringning af svinegylle i oplandet forar 2006.

Vandlgb Dato Bemaerkninger

Haraldsted & 05-04-2006 Stikprove

Hulebaekken 05-04-2006 Stikprove

Seerdrup A 07-04-2006 Stikprave

Lillebaekken 06-04-2006 LOOP station i topenden af Lillebaekken. Stikprove

2.3.3 Prevetagning i vandieb med afleb fra dambrug

Proverne fra vandleb med afleb fra dambrug blev udtaget i perioder
med relativt hgje vandtemperaturer, hvor der kunne forventes udbrud af
infektioner i dambrugene og derfor brug af antibiotika i dambrugene. I
tabel 3 er vist hvilke vandleb, der blev udtaget prover fra samt tidspunk-
tet for provetagning.

I et vandleb, Lillea, blev der som stikprever en enkelt dag udtaget pro-
ver opstrems og nedstrems afleb fra dambrug. I et andet vandleb, Vejle
a, som har afleb fra en reekke dambrug, blev der pa en enkelt dag udta-
get tre stikprover nedstrems et stigende antal afleb fra dambrug samt en
enkelt prove opstrems aflebene. Stikproverne blev udtaget som fem del-
prover, der blev blandet til én prove.

I to vandleb, Kongeden og Sneum &, blev der nedstrems afleb fra hen-
holdsvis seks og atten dambrug opsamlet degnprever over fem dogn in-
denfor to maneder. Dognproverne blev analyseret enkeltvis, dvs. samlet
set 10 prover fra de to vandleb.
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Tabel 3. Vandlgb med udledninger fra dambrug.

Vandlgb Dato Vandtemp. °C Bemarkninger
Lillea: 14-06-2006 Stikpraver: 5 delprgver a 750 m
1. Nedstroms dambrug
2. Opstrems dambrug
Vejle a: 20-06-2006 Stikpraver: 5 delprgver a 750 ml
1. 500 m opstrems Ruevej 1. Nedstroms 30 dambrug
2. 100 m opstrems Tarskindsvej 2. Nedstrgms 26 dambrug
3. 100 m nedstroms naturstien 3. Nedstroms 12 dambrug
4. 100 m nedstrgms Billundvej 4. Opstrgms alle dambrug
Kongeéen v. 28-29-06-2006 14,5 Tidsproportional provetagning et
Vilslev Spang. 12-13-07-2006 15,7-16,7 degn med 15 min. interval.
Nedstroms 6 dambrug 25-26-07-2006 20,7-21,2

09-10-08-2006 -

23-24-08-2006 16
Sneum av. 28-29-06-2006 14-15 Tidsproportional provetagning et
Albeek bro. 13-14-07-2006 15,0-15,2 dogn med 15 min. interval.
Nedstroms 18 dambrug 26-27-07-2006 17,3-18,1

09-10-08-2006 -

23-24-08-2006 15

2.3.4 Prevetagning i grundvand, dreenvand og gylle
Proverne af grundvand, dreenvand og gylle blev udtaget som beskrevet i
bilag 3 og 4. GEUS forestod prevetagningen.

Tre prover af dreenvand blev udtaget under en mark, hvor der blev ud-
bragt sogylle to gange i 2005 og i april 2006. En prove blev opsamlet for
gylleudbringningen og to prever ca. ¥ ar efter gylleudbringningen, da
der forst pa dette tidspunkt var tilstreekkeligt vand i dreaenene til prove-
opsamling. Marken var en af de forsegsmarker der anvendes i “Vars-
lingssystemet for udvaskning af pesticider til grundvand”, VAP (Lind-
hardt et al. 2001, Kjeer et al. 2005). Proven af gylle blev udtaget fra det
gylle, der blev udbragt i april 2006.

Nedbersforholdene i perioden omkring tidspunktet for gylleudbring-
ning og preveopsamling afveg fra det normale, idet perioden umiddel-
bart efter gylleudbringningen var tor, og i lobet af sommeren var nedbe-
ren 51% mindre end normalen, mens den i oktober var 67% over norma-
len. Dette er neermere beskrevet i bilag 3.

Prover af grundvand blev udtaget fra to boringer ved Bispebjerg hospital
i Kebenhavns Nordvest kvarter. Eventuelle uteetheder i hospitalets klo-
aknet vil kunne forurene grundvandet med leegemidler. Desuden blev
der udtaget en prove af grundvandet ved Lygten, hvor kloaknettet er
gammelt. Beskrivelse af boringerne findes i bilag 4.

2.3.5 Provetagning i renseanlag

Proverne ved renseanleeg blev udtaget som beskrevet i Vejledning for
provetagning i bilag 2. Proverne fra renseanleeg blev udtaget af medar-
bejdere ved de forskellige renseanleeg.

Der blev udtaget prover fra 11 renseanleeg samt et feelleskloakeret over-
lob. Renseanlaeggene var udvalgt siledes, at de havde forskellig kapaci-
tet og forskellige rensningsmetoder.




Der blev udtaget prover fra indleb, udleb og slam, og fra det feelleskloa-
kerede overleb blev der udtaget en preove under en nedbersheendelse. De
medvirkende anleeg og provetagningstidspunkter er vist i tabel 4.

Tabel 4. Oversigt over renseanleeg, der har indgaet i screeningsundersggelsen.

Lokalitet Anlaegstype Provetype Dato f. prevetagning Bemaerkninger

Damhusaens renseanlaeg MBNDK T,U, S 8.-15.05.2006 350.000 PE. Flowproportional
provetagning af til- og aflebs-
vand. 4 stikpraver fra hhv. pri-
meerslam og afvandet slam.

Lynetten MBNDK T,U,S 8.-15.05.2006 750.000 PE. Flowproportional
provetagning af til- og aflebs-
vand. 4 stikprover fra primeaerslam
og 7 af afvandet slam

Malev MBNDK T,U,S 1.-8.06.2006 70.000 PE. Flowproportional prg-
vetagning af til- og aflebsvand. 4
stikprover fra rddnetank

Bjergmarken MBNDK T,U,S 14.-19.05.2006 125.000 PE. Flowproportional
provetagning af til- og aflebs-
vand. 5 stikpraver af afvandet

slam
Nyborg MBNDK T,U,S 15.11.2005 (T+U) 10 stikprgver af slam efter si-
03.07.2006 (S) bandspresse
Gislev MB T,U,S 23.06.2006 Kun husspildevand. 3.500 PE. 10
stikpraver af slam efter si-
bandspresse
Ejby Mglle MBNDK T,U,S 23.06.2006 410.000 PE. 10 stikprover af
slam efter centrifuge.
Melby MBNDK T,U,S 9.05.2006 35.000 PE. Stikpraver.
Disted MBK T,U 11.05.2006 2.500 PE Stikprove
Husby BS T,U 23.06.2006 340 PE. Stikprove
St. Havelse BS U 9.05.2006 150 PE. Stikprove
Malestation Sulsted Feelleskloakeret regnvand 18.05.2006 Ikke et renseanlaeg
Nordijyllands amt overlgb blandet med
spildevand

Renseniveauer: M: mekanisk, B: biologisk, BS: biologisk sandfilter, K: kemisk fosforfiernelse, ND: kveelstoffjernelse.
Provetyper: T: tillgb, U: udigb, S: spildevandsslam.
Bemeerkninger: PE: Personaekvivalenter
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3 Resultater

Koncentrationen af leegemidler og triclosan i de enkelte prover fremgar
af bilag 1. Nedenfor er resultaterne sammenstillet for de enkelte prove-

typer.

3.1 Overfladevand
Vandleb i omrader med forventet gylleudbringning

I de fire vandleb i omrdder med forventet gylleudbringning blev der ik-
ke fundet nogen af leegemidlerne beregnet til veterineer anvendelse. I et
af vandlebene blev der fundet et indhold af paracetamol pa 0,14 ug/L
Paracetamol har human anvendelse.

Da der ikke er viden om, hvor meget gylle der blev udbragt pa de vand-
lobsneere marker forud for prevetagningen, skal resultaterne vurderes
med dette forbehold.

Vandleb med aflgb fra dambrug

I Lilled, som er et af de fire undersogte vandleb med afleb fra dambrug,
blev der ikke fundet nogen af de undersogte stoffer i to prover udtaget
henholdsvis opstrems og nedstrems et dambrug.

I Vejle a blev et ud af 33 stoffer fundet i to ud af tre prover nedstrems
dambrug, og yderligere to stoffer blev fundet i en af de tre prover. De i
alt tre stoffer var oxolinsyre, sulfadiazin og trimethoprim, som alle er an-
tibiotika, der bliver brugt i dambrug.

I Kongeden og Sneum &, som er de to vandleb med provetagning over et
degn i fem degn, blev oxolinsyre, sulfadiazin og trimethoprim fundet i
alle ti prever. Et andet antibiotikum, florfenicol, som ogsa anvendes i
dambrug, blev fundet i otte ud af de ti prever. Derudover blev salicylsy-
re og furosemid, som har human anvendelse, fundet i henholdsvis tre og
en ud af de ti prover.

Tabel 5 viser resultater for de seks ud af i alt 31 undersogte leegemiddel-
stoffer, som blev fundet i vandleb med afleb fra dambrug, en sammen-
stilling af koncentrationsintervaller og hyppighed.



Tabel 5. Minimum og maksimum-koncentrationer af lsegemidler pavist i vandlgb opstrams
og nedstroms dambrug i vandlgb med udledning fra dambrug.

Stof Nedstrems dam- Antal Opstrems Antal
brug (ug/l) fund/prever dambrug fund/prever
(ngh)
Florfenicol 0,047-0,68 8/14 u.d. 0/2
Furosemid 0,036 114 u.d. 0/2
Oxolinsyre 0,011-0,47 11/14 u.d. 0/2
Salicylsyre 0,050-0,13 3/14 u.d. 0/2
Sulfadiazin 0,010-19 12/14 u.d. 0/2
Trimethoprim 0,014-10 10/14 u.d. 0/2

u.d.: under detektionsgreensen
3.2 Grundvand og draenvand

I proven af gylle blev der fundet 5 af de 15 antibiotika, der potentielt
kunne forekomme i det undersogte dreenvand.

Ingen af de undersogte leegemidler eller triclosan blev fundet i de under-
sogte prover af dreenvand.

Ligeledes blev ingen af de undersogte leegemidler eller triclosan fundet i
de undersogte prover af grundvand.

3.3 Renseanlag

Ved de undersogte renseanleeg blev der fundet 13 af de 31 undersogte
leegemiddelstoffer i indleb til et eller flere af de undersogte renseanleg,
og heraf blev 11 stoffer fundet i udleb fra flere renseanleeg (tabel 6). Syv
stoffer blev fundet i alle de undersogte prover fra indleb, og heraf blev
tre stoffer fundet i alle prover fra udleb.

I slam fra de undersogte renseanleeg blev der fundet 8 ud af de 31 under-
sogte leegemidler. To af disse blev ikke fundet i indleb eller udleb. Tre
stoffer blev fundet i alle de undersogte prover af slam.

Triclosan blev fundet i savel indleb, udleb som slam, mens nedbryd-

ningsproduktet methyltriclosan kun blev fundet i en enkelt af de 10 pro-
ver af slam (tabel 6).
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Tabel 6. Minimum-maksimum-koncentration af leegemidler og triclosan i prgver fra indlgb, udlgb og slam fra renseanleeg. | ta-

bellen er medtaget stoffer, som er fundet i indlgb, udlgb eller slam.

Stof Tillab (pg/l) Antal Udlab (pg/l) Antal Slam Antal
fund/prever fund/prever (ng/kg ts) fund/prever

Acetylsalicylsyre 0,5-2 5/10 - 0/11 - 0/10
Amlodipin - 0/10 - 0/11 43-310 8/10
Bendroflumethiazid 0,1-0,1 3/10 0,05-0,070 3/11 - 0/10
Cimetidin 1,8-46 10/10 0,59-22 10/10 110-1.200 10/10
Enalapril 0,2-0,7 4/10 0,06-0,23 2/11 - 0/10
Erythromycin - 0/10 - 0/11 15-69 6/20
Furosemid 2,1-11 10/10 0,2-4,6 11/11 32-180 10/10
2-hydroxy-ibuprofen 4,3-24 10/10 0,3-20 711 - 0/10
Ibuprofen 4,4-26 10/10 0,1-6,5 6/11 - 0/10
Paracetamol 140-1200 10/10 0,5-280 711 690-2.000 2/10
Salicylsyre 12-170 10/10 0,05-18 9/11 59-2800 7/10
Sulfadiazin 0,29 1/10 0,03-0,16 3/11 - 0/10
Sulfamethizol 0,3-6,4 10/10 0,09-2,4 11/11 31-110 10/10
Sulfamethoxazol 0,1-0,3 4/10 0,03-0,089 711 - 0/10
Tetracyklin 0,2-0,3 4/10 - 0/11 n.a. 0/0
Trimethoprim 0,2-4,4 9/10 0,07-1 9/11 11-76 3/10
Triclosan 0,2-1,4 7/10 0,1-0,2 2/11 690-11.000 10/10
Methyl-triclosan - 0/10 - 0/11 330 1/10
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4 Diskussion

4.1 Overfladevand
Vandleb i omrader med forventet gylleudbringning

Tidligere undersogelser (Kay et al 2005) har vist, at overfladisk afstrom-
ning fra marker hvor der har veret udbragt gylle, kan medfere forure-
ning af vandleb med rester af antibiotika. I neerveerende undersogelse
blev der ikke pavist rester af veterineere laegemidler i de undersogte
vandleb med svineproduktion i oplandet. I 2006, hvor undersogelsen
blev gennemfort, var der ringe overfladisk afstromning i perioden efter
gylleudbringning pd grund af en lang periode med meget lidt nedber.

Der blev fundet spor af paracetamol, som har human anvendelse, i en
prove fra et af de fire undersegte vandleb. Arsagen til forekomsten af
paracetamol kan vere udledning af husspildevand til vandlebet. Kon-
centrationen (0,14 pg/1) var teet pa detektionsgreensen og veesentlig lave-
re end PNEC pa 9,2 png/1 (tabel 9).

Vandleb med aflgb fra dambrug

I vandleb med afleb fra dambrug blev der i 8-12 af de 14 undersogte
prover udtaget nedstrems dambrug fundet fire af de fem undersogte an-
tibiotika, der anvendes i dambrug: Sulfadiazin, trimethoprim, florfenicol
og oxolinsyre. Der var stor forskel pa de koncentrationer, der er fundet i
de enkelte vandleb.

I Lilled blev der ikke fundet leegemiddelrester hverken opstrems eller
nedstrems et dambrug (i bilag 1 er denne prove fejlagtigt meerket Norre
a).

Vejle & er kendetegnet ved at have mange tillob med dambrug. I Vejle &
blev ingen af de undersogte stoffer fundet i proven udtaget opstrems
dambrugene. Sulfadiazin, trimethoprim og oxolinsyre blev fundet i pro-
ven, som blev udtaget nedstrems det storste antal dambrug, mens der i
de to andre prover fra Vejle & kun blev fundet spor af sulfadiazin teet pa
detektionsgreensen.

I Sneum a og Kongeden blev der i degnprever udtaget 5 gange i lobet af
juli og august fundet sulfadiazin, trimethoprim og oxolinsyre i alle pro-
ver og florfenicol i otte ud af ti prover.

De fundne koncentrationer af oxolinsyre og trimethoprim i de fire vand-
lob var lavere end miljekvalitetskravene for fersk overfladevand og for
florfenicol lavere end et midlertidigt miljokvalitetskrav (tabel 7). Koncen-
trationen af sulfadiazin var i en af 14 prover hojere end korttids-
miljekvalitetskravene.
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Tabel 7. Miljgkvalitetskrav af antibiotika fundet i vandleb med aflgb fra dambrug, samt maks. koncentrationer i de fire undersag-

te vandlgb og gennemsnit af fem dagnprover fra to vandlgb

Stof Miljokvalitetskrav" (ug/l) Maks. koncentration Gennemsnitskonc.
Arsmiddelkrav Korttidskrav (ngfl) (ra/) ¥ i Sneum a/Kongeaen
Florfenicol (1,2%) (129) 0,68 0,2/0,07
Oxolinsyre 15 18 0,47 0,2/0,05
Sulfadiazin 4,6 14 19 0,06/4,3
Trimethoprim 100 160 10 0,04/2,3

1) Miljostyrelsens bekendtgerelse nr. 1016 om sendring af bekendtgerelse om miljokvalitetskrav for vandomrader og krav til ud-
ledning af forurenende stoffer til vandlgb, sger eller havet af 15. august 2007

2) Midlertidigt miljgkvalitetskrav fastsat af Miljgstyrelsen i 2005
3) Gennemsnitskoncentration i fem praver fra juli og august. Konc. under detektionsgraensen er medregnet som 2 detektions-

greense.

I Kongeden og Sneum & blev der desuden fundet lave koncentrationer af
salicylsyre og i Sneum 4 af furosemid i en af de fem prover. Begge stoffer
har human anvendelse. Koncentrationen af furosemid var langt under
PNEC pa 100 pg/1 (tabel 9). PNEC for salicylsyre kendes ikke .

Ud fra de mélte koncentrationer af leegemidler og en estimeret vandfe-
ring i vandlebene har Ribe Amt beregnet transporten af antibiotika i de
to vandleb og sammenstillet resultaterne med det ordinerede forbrug af
leegemidler i dambrugene opstrems prevetagningen (Christiansen 2006).
Det viste sig, at en veesentlig del af den maengde leegemidler, der blev
ordineret i dambrugene svarede til den meengde, der blev transporteret
ud i vandlebene. Der blev fundet sammenhaeng mellem hgje koncentra-
tioner af antibiotika i vandlebene og ordination af store doser til behand-
ling i dambrugene.

Pedersen et al 2004 har undersogt koncentrationen af antibiotika i udleb
fra Funder dambrug umiddelbart efter endt behandling med antibiotika.
Tabel 8 viser de maks. koncentrationer, der blev malt i udlebet fra Fun-
der dambrug, og maks. koncentrationer fundet nedstrems dambrug i de
fire underseogte vandleb i neerveerende undersogelse. De fundne maks.
koncentrationer i de undersogte vandleb i neerveerende undersogelse var
med undtagelse af sulfadiazin og trimethoprim i Kongeden lavere end de
koncentrationer, der blev fundet ved Funder dambrug efter behandling
med antibiotika.

Tabel 8. De maksimale koncentrationer af antibiotika malt i udlgb fra Funder dambrug (Pedersen et al 2004) og i fire vandlgb
nedstrgms et eller flere dambrug

Stof Udigb Funder Kongeaen Sneum a Vejle a Lillea
dambrug (ug/l) (ng/l) (ng/l) (ng/l) (ng/l)
Sulfadiazin 3,9 19 0,14 0,11 n.d.
Trimethoprim 1,9 10 0,14 0,035 n.d
Oxolinsyre 0,82 0,17 0,47 0,014 nd
Florfenicol 0,56 0,23 0,68 n.d. n.d.

n.d. not detected
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4.2 Grundvand og dranvand

Der blev ikke pavist rester af leegemidler eller triclosan i hverken det un-
dersogte dreenvand udtaget under en mark efter gylleudbringning eller i

det undersogte grundvand.




4.3 Renseanlag
Lagemiddelstoffer i indleb

Der blev i indleb til de undersegte renseanleeg fundet 15 af de 31 under-
sogte leegemiddelstoffer samt triclosan. 7 af stofferne var til stede i alle 10
indlebsprever (tabel 10). Paracetamol blev fundet i hejeste koncentration
(1.200 pg/1) fulgt af salicylsyre (170 pg/1). Paracetamol og acetylsalicyl-
syre er de leegemidler, der anvendes i storst meengde i Danmark fulgt af
ibuprofen (Stuer-Lauridsen et al 2002). De ovrige leegemidler, der blev
fundet i indleb fandtes i koncentrationer op til 26 ng/1.

Lagemiddelstoffer i udleb

I udleb blev der fundet 13 af de 15 stoffer, der blev fundet i indleb. Kon-
centrationerne i udleb var i de fleste tilfeelde veaesentlig lavere end i ind-
lob, reduktionsgraden afheenger bade af leegemiddel og af renseanleeg.
Koncentrationerne i indleb og udleb af de leegemidler, der blev fundet
hyppigst og i de hgjeste koncentrationer er vist i figur 1-7. Da der var
stor forskel pa koncentrationerne af de enkelte stoffer, er der ikke an-
vendt samme skala i alle figurer.

De fundne koncentrationer i udleb var for de stoffer, hvor der var udar-
bejdet PNEC lavere end disse med undtagelse af et enkelt tilfeelde for pa-
racetamol (tabel 9). Den fundne maks. koncentration af paracetamol var
ca. 30 gange hojere end PNEC, hvilket betyder at ved en ti-gange fortyn-
ding ved udledning til recipienten vil koncentrationen veere ca. 3 gange
hgjere end PNEC. Det kan i sddanne tilfeelde ikke udelukkes, at der kan
forekomme miljoeffekter af paracetamol i umiddelbar neerhed af udle-
bet.

De fundne koncentrationer af de to stoffer, der blev fundet i udleb, og
som der er fastsat miljokvalitetskrav for, var lavere end miljekvalitets-
kravene for de to stoffer.

For fire af de stoffer, som blev fundet i udleb, foreligger der ikke PNEC
eller miljokvalitetskrav og den miljomeessige betydning af udledningen
af disse kan derfor ikke vurderes. Det drejer sig om sulfamethoxazol,
bendroflumethiazid, salicylsyre og 2-hydroxy-ibuprofen.
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Figur 1. Forekomst af trimetoprim i tillab og udlgb fra 10 renseanleeg og et faelleskloakeret overlgb
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Figur 2. Forekomst af sulfamethizol i tilleb og udigb fra 10 renseanlaeg og et feelleskloakeret overlgb
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Figur 3. Forekomst af furosemid i tillab og udlgb fra 10 renseanlaeg og et faelleskloakeret overlgb
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Figur 4. Forekomst af cimetidin i tillob og udlgb fra 10 renseanleeg og et feelleskloakeret overlgb
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Figur 6. Forekomst af ibuprofen og 2-hydroxy-ibuprofen i tilleb og udigb fra 10 renseanlaeg og et feelles-
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Figur 7. Forekomst af salicylsyre i tillob og udlgb fra 10 renseanlaeg og et feelleskloakeret overlab

Tabel 9. Maks. koncentrationer malt i udleb fra renseanlaeg for stoffer med PNEC (Pedersen et al 2007) og/eller miljgkvalitets-

krav (Miljgstyrelsen 2006).

Lagemiddelstof Maks. konc. i udlgb (ug/l) PNEC (ug/l) Miljokvalitets-krav" (pg/l)
cimetidin 22 740

enalapril 0,23 346

furosemid 4,6 100

ibuprofen 6,5 71

paracetamol 280 9,2

sulfamethizol 2,4 12

sulfadiazin 0,16 4,6
trimethoprim 3,4 17,8 100

1) Arsmiddelkoncentration

I et feelleskloakeret kloaksystem i Nordjylland (Sulested) blev der udta-
get en prove i forbindelse med overleb. I proven, som repraesenterer en
blanding af regnvand og urenset spildevand, blev der fundet syv af de
31 leegemiddelstoffer. Fem af disse stoffer blev fundet i alle prover af fra
indleb til de undersogte renseanlaeg og var blandt de hyppigt fundne i
proverne fra udleb. Furosemid, ibuprofen, 2-hydroxy-ibuprofen og pa-
racetamol blev fundet i koncentrationer, der var hojere end i udleb gene-
relt (figur 1- 7). De fundne koncentrationer var lavere end PNEC med
undtagelse af paracetamol, som blev fundet i en koncentration, der var
otte gange hgjere end PNEC. Ved en ti-gange fortynding ved udledning
til recipienten vil koncentrationen veere lavere end PNEC.
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Fjernelse af legemiddelstoffer pa renseanlaeg

Fjernelse af leegemiddelstoffer fra spildevandet skyldes dels nedbryd-
ning i renseanleegget dels binding til slampartikler.

Paracetamol og salicylsyre, som var blandt de hyppigst fundne stoffer i
prover fra indleb, blev i de fleste tilfeelde fjernet naesten 100% i rensean-
leeggene ved vurdering af fjernelsen som forskellen mellem de fundne
koncentrationer i indleb og udleb (tabel 10). Fjernelsen af ibuprofen og 2-
hydroxy-ibuprofen var ligeledes hgj.

Blandt de hyppigt fundne stoffer i de undersogte prover fra indleb blev
der fundet darligst fiernelse af trimethoprim, sulfamethizol, cimetidin og
furosemid. De laveste fjernelsesprocenter blev fundet ved et af de lav-
teknologiske anleeg (MBK). Der blev dog ikke fundet generelt lavere

fiernelsesgrad ved de ikke-fuldt udbyggede anleeg.

Tabel 10. Fjernelse af lszegemiddelstoffer og triclosan ved renseanlaeg. Fjernelsen er beregnet som reduktionen fra indlgbskon-
centrationen til udlgbskoncentrationen i forhold til indlgbskoncentrationen i det enkelte anleeg.

Stof Min.- maks-reduktion Antal anlaeg med Min.- maks-reduktion Antal anlaeg med
fra indlgb til udigb i | fund/antal undersegte | fra indlgb til udigb i | fund/antal undersggte
MBNDK-anlaeg (%) anlag MBK, MB og BS- anlaeg
anlag (%)
Acetylsalicylsyre 100 5/7 - 0/3
Bendroflumethiazid 47-100 3/7 - 0/3
Cimetidin <0-52 77 0-99 3/3
Enalapril 66-100 4/7 - 3/3
Furosemid 0-60 7/7 <0-99 3/3
2-hydroxy-ibuprofen 65-100 717 17-98 3/3
Ibuprofen 86-100 77 59-100 3/3
Paracetamol 93-100 77 77-100 3/3
Salicylsyre 99-100 717 82-100 3/3
Sulfadiazin 88 1/7 - 0/3
Sulfamethizol 48-78 77 <0-98 3/3
Sulfamethoxazol 48-80 4/7 - 0/3
Tetracyklin 100 4/7 - 0/3
Trimethoprim <0-100 77 <0-77 1/3
Triclosan 77-100 6/10 85 1/3
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Enkelte stoffer blev fundet i hejere koncentration i udleb end i indleb
(angivet i tabel 10 som reduktion <0). Arsagen hertil kan veere usikker-
hed pd prevetagning og analyse. Desuden kan stofferne gendannes i
renseanleeggene ud fra nedbrydningsprodukter, som er blevet dannet i
den menneskelige organisme, jf. boks 1.



Boks 1. Gendannelse af laegemidler i renseanlaeg

De leegemidler, der findes i spildevand, har som regel veret igennem den menneskelige organisme og
kan veere blevet mere eller mindre omdannet til fase I eller fase II metabolitter. En fase I metabolit dan-
nes ved oxidation, reduktion eller hydrolyse af moderstoffet og ferer tit til mere poleere og reaktive
stoffer. Ved dannelse af fase II metabolitter konjugeres glucuronid eller N-4-acetat til leegemiddelstof-
fet, som derved bliver mere vandopleseligt og kan udskilles med urinen. Fase II metabolitter er gene-
relt ikke stabile, og moderstoffet kan til tider gendannes efter at metabolitten er udskilt fra organismen
(Ingerslev 2000). Denne proces kan veere forklaring pa, at nogle leegemiddelstoffer findes i hejere kon-
centrationer i udleb end i tilleb. Et omdannelsesprodukt af ibuprofen, 2-hydroxy-ibuprofen har indgaet
i analysepakken. Af figur 6 fremgar, at 2-hydroxy-ibuprofen forekommer i hgjere koncentrationer i
spildevandet end ibuprofen. Acetylsalicylsyre blev pavist i 6 prover af tillob med hejeste koncentration
pa 2pg/1 og ikke i udleb, medens salicylsyre, som er et hydrolyseprodukt af acetylsalicylsyre, blev fun-
det i koncentrationer op til 170pg/1 i tilleb. Salicylsyre kan dog ogséd have anden oprindelse end acetyl-
salicylsyre. Det kan ikke udelukkes, at omdannelsesprodukter af andre leegemiddelstoffer ogsa findes i
hgjere koncentrationer end moderstoffet.

Kjolholt et al. (2003) undersogte indholdet af bl.a. 11 leegemiddelstoffer i
indleb og udleb fra tre renseanleeg. Blandt de otte stoffer, som ogsa ind-
gik i neerveerende undersogelse (salicylsyre, acetylsalicylsyre, ibuprofen,
bendroflumethiazid, sulfamethizol, paracetamol, furosemid og ena-
lapril), fandt Kjelholt et al stofferne ibuprofen, sulfamethizol og furose-
mid i prover fra udleb. Sulfamethizol og furosemid blev fundet pa sam-
me koncentrationsniveau som i naerveerende undersogelse. For de ovrige
stoffer blev der fundet hgjere koncentrationer i bade indlebsvand og af-
lebsvand i neerveerende undersogelse.

Lagemiddelstoffer i slam

Laegemidler, som ikke bliver nedbrudt i renseanleg, og som har ringe
opleselighed i vand samt evne til at blive bundet til partikler, vil blive
bundet til spildevandsslam.

Ved neerveerende undersogelse blev sulfamethizol, furosemid og cimeti-
din fundet i alle ti slamprover. De tre stoffer var samtidig blandt de stof-
fer der blev fundet i hojeste koncentrationer i udleb i forhold til de fund-
ne koncentrationer i indleb. Erythromycin og amlodipin blev ikke pavist
i hverken indleb eller udleb, men blev pavist i henholdsvis syv og otte af
de ti slamprover.

Der foreligger ikke okotoksikologiske data for stofferne i jord, og den
miljgmeessige betydning af stoffernes forekomst i slam ved eventuel an-
vendelse af slammet til gadskning kan derfor ikke vurderes.

Triclosan i udleb

Triclosan blev fundet i otte af ti tillobsprever i koncentrationer op til 0,4
pg/logito ud af ti udlebsprever i koncentrationer 0,1 - 0,2 ug/1.

Der er beregnet en forventet effektkoncentration pa 50 ng/1 for algearten
Scenedesmus subspicatus (Singer et al., 2002). Under antagelse af at der
sker en fortynding pa ti ved udledning til recipient, vil de fundne kon-
centrationer blive fortyndet til koncentrationer, der er lavere end PNEC
og altsd ikke udgere en risiko for miljoet.
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Omdannelsesproduktet methyl-triclosan blev ikke fundet i hverken ind-
lob eller udleb.

Triclosan i slam

Triclosan blev fundet i alle ti slamprever i koncentrationer mellem 0,7 -
11 mg/kg TS. Omdannelsesproduktet methyl-triclosan blev fundet i fire
ud af 10 slamprover i koncentrationer op til 0,3 mg/kg TS.

I tidligere undersegelser blev triclosan fundet i slam pad samme koncen-
trationsniveau som ved neerveerende undersogelse (Remberger et al
2002, Samswge-Petersen et al 2003).

Samsge-Petersen et al. (2003) har beregnet en PNEC-veerdi for triclosan i
jord ud fra en test med seks arter af landbrugs-/gartneriafgreder. Ved
anvendelse af en sikkerhedsfaktor pa 1000 blev PNEC beregnet til 0,096
pg/kg. Hvis det undersogte slam blev udbragt pa landbrugsjord kan
triclosankoncentrationen i jorden estimeres til koncentrationer pa mel-
lem 1,6 og 26 ug/kg TS. Ved estimatet er det forudsat, at der blev ud-
bragt den maks. tilladte slammeengde pa 7 t TS/ha, jf. Slambekendtgo-
relsen (Miljestyrelsens 2006), samt slammet blev opblandet i de overste
25 ¢cm jord med massefylde pa 1,2 t/m3. De estimerede slamkoncentrati-
oner er veesentlig hgjere end PNEC.



5 Konklusioner

Screeningsundersogelsen omfattede 31 leegemiddelstoffer til savel hu-
man brug som veterineer (landbrug og dambrug), heriblandt en leege-
middelmetabolit. Desuden indgik biocidet triclosan, som bl.a. anvendes i
tandpasta og dets metabolit methyl-triclosan. Undersegelsen blev gen-
nemfort med henblik pa at give grundlag for en vurdering af relevansen
af at inddrage leegemiddelstoffer og triclosan i overvagningen. Der er
derfor tale om en undersogelse af begreenset omfang, som ikke kan bru-
ges til at drage sikre konklusioner om stoffernes forekomst i miljoet.

e De fire antibiotika sulfadiazin, trimethoprim, oxolinsyre og florfeni-
col, som anvendes i dambrug, blev fundet i alle de undersegte prover
fra Kongeden og Sneum a (5 prover udtaget over to maneder i begge
vandleb). Koncentrationerne var lavere end miljokvalitetskravene for
sulfadiazin, trimethoprim og oxolinsyre med undtagelse af en enkelt
prove, hvor korttidsvandkvalitetskravet for sulfadiazin var overskre-
det. Koncentrationen af florfenicol var i alle prover lavere end et fore-
lebigt miljekvalitetskrav.

e Tre af fire antibiotika blev fundet i to ud af fire prover nedstrems
dambrug i to vandleb, og det fjerde antibiotikum blev fundet i en ud
af de fire prover. Stofferne blev ikke fundet i to prover udtaget op-
stroms dambrug.

o [ tillob til renseanleeg blev der pavist 15 ud af 31 undersogte leege-
middelstoffer. 13 af stofferne blev ogsa pavist i udleb.

e Fjernelsesgraden i renseanleeg er stofatheengigt og afheengigt af ren-
seanleegget. For flere af stofferne blev der fundet den darligste fjernel-
se ved et af de ikke-fuldt udbyggede anleeg.

e [ udleb fra renseanleeg blev cimetidin samlet set fundet i de hgjeste
koncentrationer. De malte koncentrationer af savel cimetidin som fem
andre leegemiddelstoffer (ibuprofen, cimetidin, furosemid, enalaprin,
trimethoprim og sulfamethizol), der er udarbejdet estimerede nulef-
fektkoncentrationer (PNEC) for, var lavere end disse. Koncentratio-
nerne af sulfadiazin og trimethoprim var lavere end miljokvalitets-
kravene.

e Paracetamol blev i en af de 11 undersogte udlebsprover fundet i en
koncentration, der efter ti ganges fortynding i recipienten vil veere tre
gange hojere end PNEC.

e [ spildevandsslam blev der fundet 8 ud af 31 undersogte laeegemiddel-
stoffer. To af disse, erythromycin og amlodipin blev ikke pavist i ind-
leb eller udleb fra renseanleeggene. hvilket kan skyldes, at der er sket
en opkoncentrering i slammet.

e Triclosan blev pévist i syv ud af ti prever af tilleb og to ud af ti prever
af udleb fra renseanleeg. Koncentrationen i de to udlebsprever var
hgjere end PNEC, mens koncentrationen i recipienten efter en 10 gan-
ge fortynding ved udledning vil veere lavere end PNEC.

e Triclosan bliver bundet til spildevandsslam, og var det stof der blev
fundet i de hgjeste koncentrationer i slam.
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e Der blev ikke fundet leegemiddelstoffer eller triclosan i prever fra
vandleb i omrdder hvor der forventes udspredning af gylle. P& un-
dersogelsestidspunktet var der ringe overfladisk afstremning pa
grund af en lang periode med meget lidt nedber. Der var ikke kend-
skab til hvor meget gylle der var blevet spredt pa markerne. Resulta-
tet skal vurderes med dette forbehold.

e Der blev ikke fundet leegemiddelstoffer eller triclosan i prover af
dreenvand udtaget under en mark, hvor der var udspredt svinegylle.
Nedbersforholdene pa undersogelsestidspunktet var ligeledes atypi-
ske omkring denne del af undersogelsen.

e Der blev ikke fundet leegemiddelstoffer eller triclosan i det undersog-
te grundvand.



6  Anbefalinger

Pa baggrund af screeningsundersogelsen af leegemidler og triclosan an-
befaler styringsgruppen folgende:

e Overvagning i vandleb med udledning fra dambrug af fire antibioti-
ka (sulfadiazin, trimethoprim, oxolinsyre og florfenicol), da disse blev
fundet hyppigt i vandleb med dambrug. Det kan veere relevant ogsa
at inddrage stofferne i overvdgning i naerheden af havbrug, hvor de
samme antibiotika anvendes.

e Overvagning ved renseanleeg af leegemidler, som blev fundet hyppigt
i udleb fra rensningsanleeg (paracetamol, ibuprofen, 2-hydroxy-
ibuprofen, salicylsyre, cimetidin, furosemid, trimethoprim, sulfa-
methoxazol og sulfamethizol)

e Overvagning ved renseanleeg af triclosan, som blev fundet i heje kon-
centrationer i spildevandsslam.
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1 Indledning

Eurofins Miljig A/S (Eurofins) har i henhold til aftale faet i opdrag at udfgre de kemiske analyser pa
samtlige prever i et screeningsprojekt, som Danmarks Miljaundereswgelser (DMU) udfarer i
forbindelse med det nationale miljgovervagningsprogram (NOVANA). Screeningsprojektet
omfatter analyse for en raekke lsegemiddelstoffer, samt biocidet triclosan.

Analyseprogrammet blev ved projektets start fastlagt pa baggrund af en dialog mellem DMU og
Eurofins, fordi DMU havde et gnske om at inkiudere en raekke specifikke lzegemiddelstoffer, for
hvilke der ved projektets start ikke hos Eurofins forela analysemetoder.

Det indgik derfor i aftalen, at projektet ville omfatte et indledende udvikliklingsarbejde hos
Eurofins, fer analysen af selve praverne i screeningsprojektet kunne foretages. Det var derfor ved
projektets start ogsa aftalt, at Eurofins ikke pa forhand kunne garantere, at alle stoffer i det
fastlagte analyseprogram ville kunne indga i det endelige analyseprogram efter udviklingsarbejdet
var afsiuttet. Det var imidlertid Eurofins' vurdering, at der var gode chancer for at etablere den
nedvendige analysemetodik, og det aftaltes, at Eurofins ville arbejde for at opné de lavest mulige
detektionsgraenser. Dette kombineret med en sikker identifikation af paviste stoffer er af
afgerende betydning i et screeningsprojekt.

2 Prover

Eurofins har ialt modtaget 66 prover tit analyse i neervaerende projekt. Der er ialt tale om hhv.
20 pragver overfladevand, 22 prever spildevand, 13 praver grundvand/draenvand, 10 praver
spildevandsslam samt 1 preve gyile.

En oversigt over de enkelte prever er givet i nedenfor. For hver prove er angivet prevemaerkning
og dato for modtagelse af pragven hos Eurofins i Danmark.

Praver af ferskvand:

57.58 Haraldsted &, 05.04.20086

57.54 Hulebzekken, 05.04.2006

7-3572, 06.04.2006

56.09 Seerdrup a, 07.04.2006

Ngrre &, nedstrems dambrug, 15.06.2006
Ngrre &, opstrems dambrug, 15.06.2006
Vejle a, preve 1, 21.06.2006

Vejle &, prove 2, 21.06.2006

Vejle &, prave 3, 21.06.2006

Vejle &, prove 4, 21.06.2006

Kongeaen, 28. — 29. juni 2006, 04.07.2006
Sneum &, 28. — 29. juni 2006, 04.07.2008
Kongeaen, 12. — 13. juli 2006, 01.08.2006
Kongeaen, 25. - 26. juli 2006, 01.08.2006
Sneum &, 13. — 14. juli 2006, 01.08.2006
Sneum &, 26. — 27. juli 2006, 01.08.2006

» Kongeden, 9. - 10. august 2006, 28.08.2006

Preveresuitaterne gaeder udefukkende for de undersegte praver.
Rapporten mé ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningslaboratoriets skriftlige godkendelse.
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» Kongeéen, 23. — 24. august 2006, 28.08.2006
Sneum &, 9. - 10. august 2006, 28.08.2006
¢ Sneum &, 23. — 24, august 2006, 28.08.2006

Praver af grundvand/dranvand:

VAP, nr. 33190, 31.03.2006
VAP, nr. 33297, 05.05.2006
VAP, nr. 33270, 05.05.2006
VAP, nr. 33300, 11.05.2006
VAP, nr. 33320, 02.06.2006
VAP, nr. 33344, 09.06.2006
201.4763, 05.07.2006
201.5867, 05.07.2006
201.312, 05.07.2006

VAP, nr. 33450, 01.09.2006
VAP, nr. 33195, 03.10.2006
VAP, nr. 33498, 25.10.2006
VAP, nr. 33504, 27.10.2006

Prever af spildevand:

NYCE, indlab, 15.11.2005

NYCE, udigb, 15.11.2005

Lynetten, indlgb, 15.05.2006

Lynetten, udigb, 15.05.2006
Damhusaen, indlgb, 15.05.2006
Damhusaen, udlgb, 15.05.2006

St. Havelse, afigb, 16.05.2006

Melby, tilleb, 16.05.2006

Melby, afleb, 16.05.2006

@isted, tilleb, 16.05.2008

@isted, aftgb, 16.05.2006 :
Overlgbsvand Malestation Solsted, 19.05.2006
Bjergmarken, indlgb, 23.05.2006
Bjergmarken, udleb, 23.05.2006

Malgv RA, indlgb, 08.06.2006

Malgv RA, udigb, 08.06.2006

Gislev RA, indlgb, 23.06.2006

Gislev RA, udlgb, 23.06.2006

Ejby Mplle RA, indlgb, 23.06.2006

Eiby Mglle RA, udlab, 23.06.2006
Husby Sandfilter RA, indlgb, 23.06.2006
Husby Sandfilter RA, udligb, 23.06.2006

......._.-.......l.....

Praver af spildevandsslam:

o Malov RA (blandeprave af 4 delprever), 08.06.2006

Preveresultaterne geeder udelukkende for de undersagte praver.
Rapporten ma ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningsiaboratoriets skriftlige godkendelse.
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Bjergmarken RA (blandepregve af 5 delpraver), 23.05.2006

Melby RA, 22.05.2006

Gislev RA (blandepreve af 10 delpraver), 03.07.2006

RA Lynetten, primeer slam (blandeprgve af 4 delpraver), 15.05.2006

RA Lynetten, afv. slam/kage (blandeprave af 7 delpraver), 15.05.2006
RA Damhusaen, primeer slam (blandepreve af 4 delprgver}, 15.05.2006
RA Damhusaen, afv. slam/kage (blandepreve af 7 delprover), 15.05.2006
Ejby Malle RA (blandeprave af 10 delpraver), 03.07.2007

Nyborg RA (blandeprove af 10 delpraver), 03.07.2006

Preove af gylle:

o VAP, nr. 33255

Vandprover blev modiaget som af 3 - 5 liter vand, der var frosset | delpraver 4 0,7 — 0,9 liter vand i
1 liters plastflasker umiddelbart efter praveudtagningen. De frosne prever blev holdt frosne under
transporten til laboratoriet og indtil igangsaetning af analysen.

| enkelte tilfeeide blev preven opbevaret pa kel under transporten til laboratoriet, hvorefter
analysen blev igangsat umiddelbart efter modtagelsen. I disse tilfeelde blev analysen igangsat
senest 24 timer efter prgveudtagningen.

De faste prover biev alle modtaget frosne. Preverne blev opbevaret [ fryser (-18 °C) indtil
igangseetning af analysen.

To af de modtagne vandprever (maerket hhv. "VAP, nr. 33190" og "VAP, nr. 33300") blev efter
aftale med rekvirenten ikke analyseret. Praverne blev ekstraheret umiddelbart efter modtagelsen,
og det blev aftalt at gemme ekstrakt/fastfaseekstraktionskolonner til evt. senere analyse.
Efterfolgende besluttede rekvirenten, at analyserne ikke skulle feerdiggeres for disse to prover.

To af de modtagne prover af draenvand (maerket hhv. "VAP, nr. 33488" og "VAP, nr. 33504") blev
udtaget sa sent i projektperioden, at der ikke var tid til at gennemfgre alle analyser i
analyseprogrammet, hvis hele projekt ikke skulle forsinkes yderligere. Efter aftale med rekvirenten
biev derfor kun udfgrt analyser ved Analysemetode 2 (Eurofins analysemetode HUS-76-9) pa
disse io prover.

3 Analyseprogram

Neervaerende projekt omfatter en raekke stoffer, som har kraevet udvikling af ny analysemetodik,
enten fordi stofferne ikke var omfattet af nogle af Eurofins' eksisterende analysemetoder, eller
fordi de aktuelle provematricer ikke var omfattet af metoderne. Saledes var eksempelvis
pravetypen slam ikke omfattet af Eurofins' analysemetoder for lzegemiddelstoffer.

Pa forhand var forventningen, at metodeudvikiingsarbejdet ville resultere i, at alle
analyseprogrammets 32 stoffer ville kunne analyseres ved modifikationer af Eurofins' to
eksisterende analysemetoder MK-2260/2060 og HUS-76-9. En oversigt over det planlagte
analyseprogram og analysemetoder er vist i tabel 1.

Praverasultaterne geader udelukkende for de undersegte praver.
Rapporien ma ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningslaboratoriets skriftige godkendelse.
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Tabel 1. Oversigt over det planlagte analyseprogram og analysemetoder.

Analyt Analysemetode Analyseprincip Bemeerkning
sulfadiazin HUS-76-9 LC-MS/MS

sulfadimidin HUS-76-2 LC-MS/MS

sulfatroxazol HUS-76-9 LC-MS/MS

sulfadoxin HUS-76-9 LC-MS/MS

sulfamethoxazol HUS-76-9 L C-MS/MS

sulfamethizo HUS-76-9 LC-MS/MS

tiamulin HUS-76-9 LC-MS/MS

trimethoprim HUS-76-9 LC-MS/MS

tylosin HUS-76-9 LC-MS/MS

furosemid HUS-76-9 LC-MS/IMS

florfenicol HUS-76-9 LC-MS/MS ny komponent
erythromyein HUS-76-9 LC-MS/MS ny komponent
paracetamol HUS-76-9 LC-MS/MS

cimetidin HUS-76-9 L C-MS/MS ny komponent
enalapril HUS-76-9 LC-MS/MS ny komponent
omeprazol HUS-76-9 LC-MS/MS ny komponent
amlodipin HUS-76-9 LC-MS/MS ny komponent
ibuprofen MK-2060/2260 GC-MS

acetylsalicylsyre MK-2060/2260 GC-MS

salicylsyre MK-2060/2260 GC-MS

clofibrinsyre MK-2060/2260 GC-MS ny komponent
tetracyklin ’ HUS-76-9 LC-MS/MS

oxytetracyklin ’ HUS-76-9 LC-MS/MS

chiortetracyklin HUS-76-9 LC-MS/MS
phenoxymethyipeniciltin ’ HUS-76-9 LC-MS/MS

amoxycillin’ HUS-76-9 LC-MS/MS

ampicillin’ HUS-76-9 LC-MS/MS

bendroflumethiazid™ HUS-76-9 LC-MS/MS ny komponent
oxolinsyre™ HUS-76-9 LC-MS/MS ny komponent
enrofloxacin™ HUS-76-9 LC-MS/MS ny komponent
trictosan MK-2060/2260 GC-MS

methyl-triclosan MK-2060/2260 GC-M3 ny komponent

Noter.

*1: Skal kun analyseres i vandpraver.

#) : Skal kun analyseres i ferskvandsprgver.

Screeningsprojektet var planiagt til at skulle omfatte falgende matricer: grundvand, ferskvand,

dreenvand og spildevand, samt ferskvandssediment og slam. Undervejs i projekiperioden valgte
DMU imidlertid at lade prevematricen ferskvandssediment udgé af projektet til fordel for et sget
antal prever af ferskvand, og det blev tillige aftalt at inkludere en enkelt prove af gylle i projektet.

Alie analyseprogrammets 32 stoffer var planlagt at skulle males i ferskvand, mens det for de
gvrige matricers vedkommende kun var planlagt at inkludere dele af det samlede analyseprogram.

Proveresultaterne gazder udelukkende for de undersagte prever.

Rapportan ma ikke videregives, boriset fra i sin helhed, uden pravningslaborateriets skriftlige godkendelse.
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| tabel 1 er tillige angivet, hvilke stoffer, som kun skulle analyseres i visse af de omfattede
pravetyper,

Som et resultat af det indledende udviklingsarbejde matte bade analyseprogrammet og det
plantagte metodevalg modificeres, men samlet set var der tale om mindre justeringer. De vigtigste
gendringer var;

+ ét af stofferne (amoxycillin) i det planlagte analyseprogram métte helt udga af projektet
pga. en utilfredsstillende analysekvalitet

» fo ekstra stoffer, lsegemiddelstoffet benzylpenicillin og stoffet 2-hydroxy-ibuprofen, der er
en metabolit af leegemiddelstoffet ibuprofen, blev inkluderet i analyseprogrammet.

Andringerne af metodevalg for de enkelte stoffer i forhold til de planlagte analysemetoder eller
analyseprincipper fremgar af beskrivelsen af analysemetoderne i det falgende afsnit.

3 Analysemetoder

3.1 Analysemetode 1. (Eurofins analysemetode 76 M 54 2060/2260)

Analysemetoden er gennem det udfgrte metodeudviklingsarbejde i naervaerende projekt blevet
modificeret, saledes at der er anvendt to forskellige udgaver af analysemetoden.
Standardudgaven af metoden (1a) omfatter stofferne ibuprofen, 2-hydroxy-ibuprofen,
clofibrinsyre, acetylsalicylsyre og salicylsyre. Modifikationen af metoden (1b) omfatter
stofferne triclosan og methyl-triclosan.

Vand.

Praven blev frosset umiddelbart efter praveudtagningen og opbevaret i fryser (-18 °C) indtil
analyse. | enkelte filfzelde blev preven opbevaret pa kel under transporten til laboratoriet, hvorefter
analysen blev igangsat umiddelbart efter modiagelsen. | disse tilfaelde blev analysen igangsat
senest 24 timer efter preveudtagningen.

Vandprgven blev tilsat interne standarder, tilsat svovisyre tit pH < 2 og ekstraheret med
dichlormethan ved omrystning pa rysteapparat i 30 min. Ekstraktionen blev gentaget, og det
samiede ekstrakt blev inddampet pa rotationsfordamper tif ca. 1 ml. Ekstraktet blev delt | to
portioner, der efterfglgende blev analyseret efter henholdsvis metode 1a eller 1b.

Metode 1a.
Ekstraktet blev methyleret med diazomethan og analyseret ved GC-MS/MS.

Metode 1b.
Ekstrakiet blev analyseret direkte ved GC-MS/MS.

Slam.
Pr@ven blev opbevaret i fryser (-18 °C) indtil analyse.

Efter optening blev praven tilsat svovisyre til pH < 2 og ekstraheret med dichlormethan ved
omrystning pa rysteapparat i 2 timer. Ekstraktet blev inddampet pa rotationsfordamper til ca. 1 mf
og delt i to portioner, der efterfelgende blev analyseret efter henholdsvis metode 1a eller 1b.

Preveresultaterne gaeder udelukkende for de undersegte prever.
Rapporten ma ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningstaboratoriets skriftlige godkendslse.
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Metode 1a.
Ekstraktet blev methyleret med diazomethan og analyseret ved GC-MS/MS.

Metode 1b.
Ekstraktet blev analyseret direkte ved GC-MS/MS.

3.2 Analysemetode 2. (Eurofins analysemetode HUS-76-9)

Analysemetoden er, som et resultat af metodeudviklingsarbejdet i naervaerende projekt bievet
modificeret, saledes at der er anvendt fo forskellige udgaver af analysemetoden. Dette er gjort for
at kunne medtage sa mange af de nye stoffer som muligt. Standardudgaven af metoden (2a)
omfatter stofferne amlodipin, ampicillin, phenoxymethylpenicillin, benzylpenicillin,
tetracyklin, oxytetracyklin, chlortetracyklin, erythromycin, bendroflumethiazid og
florfenicol.

Modifikationen af metoden (2b) omfatter stofferne omeprazol, enrofloxacin, sulfadiazin,
sulfamethizol, sulfamethoxazol, sulfadimidin, sulfadoxin, sulfatroxazo!, trimethoprim,
furosemid, oxolinsyre, cimetidin, paracetamol, enalaprii, tiamulin og tylosin.

Metode 2a.

Vand.

Praven blev frosset umiddelbart efter praveudtagningen og opbevaret i fryser (-18 °C) indtil
analyse. | enkelte tilfeelde blev preven opbevaret pa kel under transporten til laboratoriet, hvorefter
analysen blev igangsat umiddelbart efter modtagelsen. | disse tilfeelde blev analysen igangsat
senest 24 timer efter preveudtagningen.

Vandpraven blev partikeffiltreret gennem membranfiiter, tilsat natrium-EDTA og interne standarder
samt pH-justeret til pH 2.0. Vandpraven blev ekstraheret ved fastfaseeksiraktion pa Porapak Rdx
SPE kolonner. Ekstraktet blev derefter analyseret ved LC-MS/MS med bade positiv og negativ
elektrospray ionisering.

Slam. ,
Praven blev opbevaret i fryser (-18 °C) indtil analyse.

Efter optening blev praven frysetgrret. Den frysetorrede prave blev tilsat interne standarder og
eksiraheret med methanol ved behandling i ultralydbad efterfulgt af omrystning i 16 timer pa
rysteapparat. Ekstrakiet blev derefter analyseret ved LC-MS/MS med bade positiv og negativ
elektrospray jonisering.

Gylle.
Praven blev opbevaret | fryser (-18 °C) indtil analyse.

Efter optening blev praven frysetarret. Den frysetarrede prave blev tilsat interne standarder og
ekstraheret med methanol ved behandling i ultralydbad efterfulgt af omrystning i 2 timer pa
rysteapparat. Ekstraktet blev derefter analyseret ved LC-MS/MS med positiv elektrospray

_ ionisering.

Gylle, {(phenoxymethylpenicilin, ampicillin, tetracyklin, oxytetracyklin og chiortetracvkiin).
Praven blev opbevaret i fryser (-18 °C) indtil analyse.

Preveresuliaterne gaeder udelukkende for de undersagie prever.
Rapporten ma ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden pravningslaboratoriets skriftlige godkendelse.
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Efter optgning blev preven frysetgrret. Den frysetarrede preve blev tilsat interne standarder og
Na-EDTA, hvorefter den blev ekstraheret med citratbuffer, pH 4,5 ved behandling i ultralydbad
efterfulgt af omrystning i 2 timer p& rysteapparat. Ekstrakiet blev derefter analyseret ved LC-
MS/MS med positiv elektrospray ionisering.

Metode 2b.

Vand.

Praven blev frogsset umiddelbart efter preveudtagningen og opbevaret i fryser (-18 °C) indtil
analyse. | enkelte tilfaelde blev preven opbevaret pa kal under transporten til laboratoriet, hvorefter
analysen blev igangsat umiddelbart efter modtagelsen. | disse tilfeelde blev analysen igangsat
senest 24 timer efter preveudtagningen.

Vandpreven blev partikelfiltreret gennem membranfilter, tilsat interne standarder og pH-justeret til
pH 6,0, hvorefter den blev ekstraheret ved fastfaseekstraktion pa Porapak Rdx SPE kolonner.
Ekstraktet blev derefter analyseret ved LC-MS/MS med positiv elektrospray ionisering.

Slam.
Praven blev opbevaret i fryser (-18 °C) indtil analyse.

Efter optening blev preven frysetarret. Den frysetarrede preve blev tilsat interne standarder og
ekstraheret med 2,5 % ammoniak i methanol ved behandling i ulfralydbad efterfulgt af omrystning i
16 timer pa rysteapparat. Ekstraktet blev derefter analyseret ved LC-MS/MS med positiv
elektrospray ionisering.

Slam, (enrofloxacin og oxolinsyre).
Preven blev opbevaret i fryser (-18 °C) indtil analyse.

Efter optening blev proven fryseterret. Den frysetarrede prove blev tilsat interne standarder og
ekstraheret med fosfatbuffer, pH 2/acetonitril (1/1) ved behandling i ultralydbad efterfulgt af
omrystning i 16 timer pa rysteapparat. Ekstraktet blev derefter analyseret ved LC-MS/MS med
positiv elektrospray ionisering. '

4 Analysekvalitet

4.1 Intern kvalitetskontrol

De udferte analyser for leegemiddelstoffer | dette projekt bestar af speciatanalyser, hvor der ikke
kan fremskaffes egnet kontroimateriale til anvendelse i en intern kvalitetskontrol, svarende til den
der udferes for Eurofins' standardanalyser. Kvalitetssikringen i dette projekt har derfor bestaet i, at
der i forbindetse med samtlige analyseserier er udfert tilszetning af en kendt maengde af alle de
aktuelle stoffer (spikning) til alle de omfattede pravetyper.

Derudover er der i alle analyseserier medtaget minimum én biindprave

Resultaterne for de spikede praver er blevet anvendt til at estimere analysemetodernes
performance mht. praecision og detektionsgraense. Generelt er der tale om, at analysemetodernes

Preverasultaierne gaader udsiukkende for de undersegte prgver.
Rapporten ma ikke videregives, boriset fra i sin hethed, uden prevningslaboratorieis skrifflige godkendeise.
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preacision er kendetegnet ved relativt haje veerdier (20 — 50 %) for den relative standardafvigelse
(RSD). Dette medfgrer naturligvis, at de fundne resultater for projekiets omfattede prover vit veere
behaftet med en vaesentlig kvantitativ usikkerhed. Det er imidlertid tkke uventet, nar der er tale
om et projekt, der omfatter bade udvikling af ny analysemetodik og samtidigt omfatter flere
komplekst sammensatte pravetyper.

Det er imidlertid vigtigt for den efterfeigende vurdering af projektets resultater at bemeerke, at de
anvendte analysemetoder besidder en meget hej grad af identifikationsikkerhed, idet der ved alie
de udferte analyser er anvendt MS/MS detektion.

Det betyder, at den kvalitative bestemmelse af de paviste stoffer i dette projekt er meget sikker,
hvorimod den kvantitative bestemmelse af de paviste stoffer er forbundet med en vaesentlig
usikkerhed. Set i lyset af, at der er tale om et screeningsprojekt, er det blevet vurderet, at det var
vaesentligt at sikre, at flest mulig af de nye stoffer kunne medtages i analyseprogrammet, pa trods
af at analysemetodernes kvantitative usikkerhed viste sig at veere stgrre end det pa forhand var
forventet.

6 Resultater

Analyseresultaterne er angivet i tabellerne 2 — 5 pa de falgende sider.

Preveresuliateme geeder udelukkende for de undersegte praver.
Rapporten ma ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningslaboratoriets skrifflige godkendelse.
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Tabel 2. Resultater fra analyse af prever af ferskvand. Indhold er angivet som ug/l.

Prevemarkning 57.58 57.54 7-3572 56.09
Haraldsted & Hulebakken Seerdrup

acetylsalicylsyre <0,1 <0,1 <01 < 0,1
salicyisyre < (0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
amlodipin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
ampiciliin < 0,02 <0,02 <0,02 < 0,02
bendroftumethiazid <0,03 <0,03 < 0,03 < 0,03
benzylpenicillin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
chlortetracyklin < 0,5 <05 <0,5 <{3,5
cimetidin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
clofibrinsyre < 0,05 <0,05 <0,05 < 0,05
enalapril < 0,05 <0,05 < 0,05 < (0,05
enrofloxacin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
erythromycin <01 <0,1 <0,1 < 0,1
florfenicol < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03
furosemid < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03
ibuprofen < 0,05 <(,05 < 0,05 <0,05
2-hydroxy-ibuprofen < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
omeprazol < (0,01 < 0,01 < 0,01 <0,
oxolinsyre < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
oxytetracyklin <0(,3 <0,3 <0,3 <0,3
paracetamol < 0,1 <0,2” <0,3" 0,14
phenoxymethylpenicillin < 0,05 < 0,05 <0,056 < 0,05
sulfadiazin < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
sulfadimidin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
sulfadoxin < 0,02 < (0,02 < 0,02 < 0,02
sulfamethizol < 0,05 < 0,05 < 0,05 <0,05
sulfamethoxazol < 0,01 < 0,01 <0,01 <(,01
sulfatroxazol < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
tetracyklin <{,1 < 0,1 <01 <0,1
tiamulin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
trimethoprim < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
tylosin < 0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05
triclosan <01 <0,1 <0,1 < 0,1
methyl-triclosan <01 <0,1 <0, <0,1

Note.

*): Detektionsgraense er forhgjet pga. interferens.

Proveresultaterne geeder udelukkende for de undersegie prever.

Rapporten mé ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningslaboratoriets skrifilige godkendelse.
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Tabel 2 (fortsat). Resultater fra analyse af prever af ferskvand. indhold er angivet som pg/l.

Provemaerkning Narre a, Nerre &, Vejle &, Vejle &,
opstroms nedstroms prove 1 preve 2
dambrug dambrug

acetylsalicylsyre < 0,1 <01 <{,1 <{,1

salicylsyre < 0,05 < (0,05 < 0,05 < (0,05

amlodipin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02

ampicillin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02

bendroflumethiazid < 0,03 < 0,03 < 0,03 <(,03

benzylpenicillin < 0,05 < 0,05 < 0,05 <0,05
chlortetracyklin <0, <05 <05 <0,5

cimetidin < 0,05 <0,1” <0,05 < 0,05

clofibrinsyre < 0,05 < (0,05 < 0,05 <(,05

enalapril < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05

enrofloxacin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05

erythromycin <01 <01 <0,1 <0,1

florfenicol < 0,03 < 0,03 < (0,03 < (0,03

furosemid < 0,03 < 0,03 < 0,03 <0,03

ibuprofen < 0,05 <0,05 < 0,05 < 0,05

2-hydroxy-ibuprofen < 0,05 < (,05 < 0,05 <(,05

omeprazol < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01

oxolinsyre < 0,0 < 0,01 0,014 < 0,01

oxytetracyklin <03 <03 <03 <03

paracetamol <01 <01 <0,1 < 0,1

phenoxymethylpenicil]in < 0,05 < (,05 < 0,05 < 0,05

sulfadiazin < 0,01 = 0,01 0,11 < 0,01

suffadimidin < (0,02 <0,02 < (,02 <{,02

sulfadoxin ‘ < 0,02 < 0,02 <(,02 < 0,02

sutfamethizol ' < 0,05 <0,05 < 0,05 < 0,05

sulfamethoxazol < 0,01 < (0,01 < 0,01 < 0,01

sulfatroxazol < 0,02 <0,02 < 0,02 < 0,02

tetracyklin < {1 < 0,1 < 01 < 0,1

tiamulin <0,02 < 0,02 < 0,02 <0,02

trimethoprim < 0,01 < 0,01 0,035 <0,01

tylosin < 0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05

friciosan <01 < 0,1 < (0,1 <0,1

methyl-triclosan <0,1 < 0,1 <01 <01
Note.

*): Detekticnsgraense er forheiet pga. interferens.

Proveresultaterne geeder udelukkende for de underspgte prever.
Rapporten mé ikke videregives, hortset fra i sin helhed, uden pravningslaboratoriets skriftlige godkendelse.
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Tabel 2 (fortsat). Resuitater fra analyse af prever af ferskvand. Indhold er angivet som pg/l.

Prevemzerkning Vejle 4, Vejle &, Kongeéen, 28. | Kongeden, 12.
prove 3 prove 4 - 29. juni 2006 | - 13. juli 2006

acetylsalicylsyre < 0,1 < 0,1 <0,7 <01
salicylsyre < 0,05 < 0,05 <0,1” < 0,05
amiodipin <0,02 < 0,02 < (,02 < 0,02
ampicillin < 0,02 <0,02 < 0,02 < 0,02
bendrofiumethiazid < 0,03 < 0,03 <0,03 < 0,03
henzylpenicillin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
chlortetracyklin <0,5 <0,5 <0,5 <05
cimetidin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
clofibrinsyre < (,05 < 0,05 < 0,05 < (0,05
enalapril < 0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05
enrofloxacin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
erythromygcin < (01 <(,1 <0,1 <01
florfenicol < 0,03 < 0,03 0,047 0,23
furosemid < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03
ibuprofen < (0,05 < 0,05 < 0,05 < (0,05
2-hydroxy-ibuprofen < 0,05 < 0,05 < 0,05 <(,05
omeprazol < 0,01 < 0,01 < 0,01 < (,01
oxolinsyre < 0,01 < 0,01 0,17 0,021
oxytetracyklin < 0,3 <03 <03 <0,3
paracetamol <0, <01 <0,1 <0,1
phenoxymethylpenicillin < 0,05 <{,05 < 0,05 < 0,05
sulfadiazin 0,010 < 0,01 19 0,047
sulfadimidin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
sulfadoxin <0,02 < 0,02 < 0,02 = {,02
sulfamethizol < 0,05 < 0,05 <0,1” < 0,05
sulfamethoxazol < (,01 <0, < 0,01 < 0,01
sulfatroxazol <{(,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
tetracyklin <01 <0,1 <0,1 <0,1
tiamulin < 0,02 <(,02 < 0,02 < 0,02
trimethoprim <0,01 < 0,01 10 0,062
tylosin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
triclosan <01 < 0,1 <0,1 < 0,1
methyl-triclosan <01 <0,1 <0,1 <0,1

Note.

*}. Detektionsgraense er forhajet pga. interferens.

Proveresuliaterne geeder udelukkende for de undersagte praver.

Rapporten ma ikke videregives, bortset fra | sin helhed, uden pravningstaboratoriets skriftlige godkendelse.
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Tabel 2 (fortsat). Resultater fra analyse af prover af ferskvand. Indhold er angivet som ug/l.

Pravemzerkning Kongeden, 25. | Kongeden, 9. - | Kongeaen, 23. | Sneum &, 28.
- 26. juli 2006 | 10. august 2006 | - 24. august — 29, juni 2006
2006

acetylsalicylsyre <01 < 0,1 < 0,1 <0,1
salicylsyre 0,094 < 0,05 0,1" 0,050
amlodipin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
ampicillin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
bendroflumethiazid < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03
benzylpenicitlin < 0,05 < 0,05 < 0,05 <0,05
chiortetracyklin <0,5 <0,5 <0,5 <05
cimetidin < 0,05 <0,05 < 0,05 <0,06”
clofibrinsyre < 0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05
enalapril < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
enrofloxacin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < (0,05
erythromyein <0,1 <0,1 < 0,1 <01
florfenicol 0,064 < (0,03 < 0,03 0,094
furosemid < 0,03 < 0,03 < 0,03 0,036
ibuprofen < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
2-hydroxy-ibuprofen < 0,05 < 0,05 < (0,05 < 0,05
omeprazol < 0,01 < 0,01 < 0,01 < (0,01
oxolinsyre 0,011 0,023 0,011 0,47
oxytetracyklin <0,3 <0,3 <0,3 <0,3
paracetamol <0,1 <0,1 <0,1 < 0,1
phenoxymethylpenicillin < 0,05 <0,05 < 0,05 < 0,05
sulfadiazin 0,068 2.4 0,075 0,14
sulfadimidin < (3,02 < 0,02 <0,02 < (0,02
sulfadoxin < 0,02 < 0,02 <0,02 < 0,02
sulfamethizol < 0,05 < 0,05 < 0,05 <0,1”
suffamethoxazol < 0,01 < 0,01 < (0,01 < {,01
sulfatroxazo! < 0,02 < 0,02 <{,02 < 0,02
tetracyklin < 0,1 <01 <0,1 <0,1
tiamulin < 0,02 <{,02 < 0,02 < 0,02
trimethoprim 0,018 1,4 0,047 0,14
tylosin < 0,05 <0,05 < 0,05 < 0,05
triclosan < 0,1 < 0,1 <0,1 < 0,1
methyl-triclosan <01 <0,1 < 0,1 <0,1

Note.

*): Detektionsgraense er forhejet pga. interferens.

Praveresultaterne geder udelukkende for de undersegte prover.

Rapporten mé ikke videregives, bortset fra I sin hslhed, uden prevningslaboratoriets skriftiige godkendelse.
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Tabel 2 (fortsat). Resultater fra analyse af pragver af ferskvand.

Indhold er angivet som ug/l.

Prevemaerkning Sneum a, 13. Sneum 4, 26.— | Sheum &, 9. — Sneum &, 23.
—14. juli 2006 | 27. juli 2006 10. august — 24, august
2006 2006

acetylsalicylsyre <01 <01 < 0,1 <0,1
salicylsyre < (0,05 <0,05 < 0,05 0,13
amlodipin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
ampicillin < 0,02 < 0,02 <0,02 <0,02
bendroflumethiazid < 0,03 <0,03 < 0,03 <0,03
benzylpeniciilin <0,05 <0,05 =~ < 0,05 < 0,05
chlortetracyklin <05 <0,5 <0,5 <0,5
cimetidin <0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
clofibrinsyre <0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05
enalapril <0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
enrofloxacin <{,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
erythromycin <0,1 <0,1 < 0,1 <0,1
florfenicol 0,078 0,083 0,68 0,10
furosemid < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03
ibuprofen < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
2-hydroxy-ibuprofen < 0,05 < 0,05 <{,05 < 0,05
cmeprazol < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
oxolinsyre 0,28 0,064 0,029 0,025
oxytetracyklin <03 <0,3 <03 <0,3
paracetamol <0,1 <01 < 0,1 < 0,1
phenoxymethylpenicillin < 0,05 <0,05 < 0,05 < 0,05
sulfadiazin 0,018 0,071 0,078 0,012
sulfadimidin < 0,02 < 0,02 <(,02 < 0,02
sulfadoxin <0,02 <0,02 <0,02 < 0,02
sulfamethizol <0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
sulfamethoxazol < 0,01 < (0,01 < 0,01 < 0,01
sulfatroxazol < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
tetracyklin <0,1 <01 <0,1 <01
tiamulin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
trimethoprim 0,014 0,032 0,032 < 0,01
tylosin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
triclosan <0,1 < 0,1 <01 <0,1
methyl-friclosan <0,1 <0,1 < 0,1 <0,1

Praveresultaterne gaader udelukkende for de undersagie praves.
Rapporten mé ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden pravringslaboratoriets skriftige godkendelse.
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Tabel 3. Resultater fra analyse af prever af grundvand/dreenvand. indhold er angivet som pg/l.

Provemarkning 201.4763 201.5867 201.312 VAP, nr.
33195

acetylsalicylsyre <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
salicylsyre < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
amlodipin < 0,02 < {,02 < 0,02 < 0,02
ampicillin < 0,02 <0,02 <0,02 < (0,02
bendroflumethiazid <(,03 < 0,03 <{,03 < 0,03
benzylpenicillin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
chiortetracyklin <05 <0,5 <0,5 <0,5
cimetidin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
clofibrinsyre <0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05
enalapril < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
enrofloxacin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
erythromycein < 0,1 < 0,1 <01 <0,1
florfenicol <0,03 < 0,03 <0,03 <0,03
furosemid < 0,03 < 0,03 <0,03 < 0,03
ibuprofen <(,05 <{,05 <0,05 < 0,05
2-hydroxy-tbuprofen < 0,05 < 0,05 < 0,05 <0,05
omeprazol < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
oxolinsyre < 0,01 < 0,01 <{,01 < 0,01
oxytetracyklin <0,3 <0,3 <0,3 <0,3
paracetamol < 0,1 <0,1 <0,1 <0,1
phenoxymethylpenicillin < 0,05 < 0,05 < 0,05 <0,05
sulfadiazin < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
sulfadimidin < (0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
sulfadoxin <{,02 <0,02 < {,02 < 0,02
sulfamethizol < 0,05 <0,08” < 0,05 < 0,05
sulfamethoxazol < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
sulfatroxazol < 0,02 < (0,02 < 0,02 < 0,02
tetracyklin < 0,1 <(,1 <0,1 <01
tiamulin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
trimethoptim < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
tylosin < 0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05
triclosan < 0,1 <{,1 <0,1 <01
methyi-friclosan <0,1 < 0,1 <0,1 <0,1

Note.

*}: Detektionsgraense er forhgiet pga. interferens.

Preveresultateme gasder udelukkende for de undersegte praver.

Rapporien ma ikke videregives, bortset fra i sin helthed, uden pravningslaboratoriets skriftlige godkendelse.
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Tabel 3 (fortsat). Resultater fra analyse af prover af grundvand/draenvand. Indhold er angivet som

uall.

Prevemarkning VAP, nr. 33270 | VAP, nr. 33297 | VAP, nr. 33320 | VAP, nr.
33344

acetylsalicylsyre <Q,1 <0,1 <0,1 <{,1
salicylsyre < 0,05 < 0,05 <0,1” < 0,05
amlodipin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < (0,02
ampicillin < 0,02 <0,02 <0,02 < 0,02
hendroflumethiazid < 0,03 < (0,03 < 0,03 < 0,03
benzylpenicillin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
chiortetracyklin <05 <05 <0,5 <05
cimetidin < 0,05 <0,05 <0,05 < 0,05
clofibrinsyre < 0,05 < (0,05 < 0,05 < 0,05
enalapril < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
enrofloxacin < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
erythromycin <01 < 0,1 <0,1 <0,1
florfenicol < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03
furosemid < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03
ibuprofen < (0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05
2-hydroxy-ibuprofen < 0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05
omeprazol < 0,01 < 0,01 <0,M < 0,01
oxolinsyre < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
oxytetracyklin <0,3 <03 <03 <03
paracetamol <0,1 < (3,1 <0,1 <0,1
phenoxymethylpenicillin < 0,05 < 0,05 <0,05 < (0,05
sulfadiazin < (0,01 < 0,01 < 0,01 <0,01
sulfadimidin < 0,02 < 0,02 < (3,02 <0,02
sulfadoxin <0,02 < 0,02 < (3,02 < 0,02
sulfarmethizol < 0,05 < 0,05 < 0,05 < (0,05
sulfamethoxazol < 0,01 < 0,01 < 0,01 < (0,01
sulfatroxazol <{,02 < 0,02 < (0,02 < 0,02
“tetracyklin <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
flamulin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
trimethoprim < 0,01 < (0,01 < 0,01 < 0,01
tylosin < 0,05 <0,05 < 0,05 < 0,05
triclosan <01 <01 <01 < 0,1
methyl-triclosan < 0,1 < 0,1 <01 <0,1

Note.

*): Detektinnsgrasnse er forhgjet pga. interferens.

Praveresultaterne gaeder udelukkende for de undersagte praver.

Rapporten ma ikke videregives, boriset fra t sin helhed, uden prevningslaboratoriets skrififige godkendelsa.
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Tabel 3 (forisat). Resultater fra analyse af prever af grundvand/dreenvand. Indhold er angivet som

M.

Prevemaarkning

VAP, nr. 33450

VAP, nr. 33498

VAP, nr. 33504

acetylsalicylsyre
salicylsyre
amlodipin
ampicillin
bendroflumethiazid
benzyipenicillin
chlortetracyklin
cimetidin
clofibrinsyre
enalapril
enrofloxacin
erythromycin
florfenicol
furosemid
ibuprofen
2-hydroxy-ibuprofen
omeprazol
oxolinsyre
oxytetracyklin
paracetamol
phenoxymethyipenicillin
sulfadiazin
sulfadimidin
sulfadoxin
sulfamethizol
sulfamethoxazol
sulfatroxazol
tetracyklin
tiamulin
trimethoprim
tylosin

triclosan
methyl-triclosan

<0,1

<0,05
< 0,02
< 0,02
< 0,03
< 0,05
<0,5

<{,05
< (0,05
< 0,05
<0,05
< 0,1

< 0,03
< 0,03
< 0,05
< 0,05
< 0,01
< 0,01
<0,3

< 0,1

<0,05
< 0,01
< (0,02
<0,02
< 0,05
< 0,01
<002
< 0,1

< 0,02
< 0,01
< 0,05

<01

<0,1

i.a.
ia.
<0,02
< 0,02
< 0,03
<0,05
<05
<0,05
L.a.
<0,05
< 0,05
< 0,1
< 0,03
<0,03
ia.
i.a.
< 0,01
< 0,01
<03
<{,1
< 0,05
< 0,01
< 0,02
<0,02
<0,05
< 4,01
< 0,02
<0,1
< 0,02
< 0,01
< 0,05

i.a.
i.a.

i.a.
ia.
< 0,02
<0,02
<0,03
< 0,05
<0,5
< 0,05
ta.
<0,05
< 0,05
<0,1
<0,03
< 0,03
i.a.
i.a,
< 0,01
< 0,01
<0,3
<0,1
< 0,05
< 0,01
< 0,02
< 0,02
<0,05
< 0,01
< 0,02
< 0,1
< (3,02
<0,01
< 0,05

i.a.
i.a.

Note,

i.a.; Ikke analyseret i den pagseldende prove.

Preveresultaterne gaeder udelukkende for de undersegte prover.
Rapporien mé ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningstaboratoriets skriftiige godkendelse.
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Tabef 4. Resultater fra analyse af prover af spildevand. Indhold er angivet som ug/l.

Prevemaerkning NYCE, indlab NYCE, udisb Lynetten, Lynetten,
: indiab udigb

acetylsalicylsyre 2,0 <02’ 0,49 <0,1
salicylsyre 170 0,43 44 0,066
amiodipin <0, < 0,05 <0,1 < 0,05
ampicittin <01 <0,05 <0,1 <0,05
bendrofiumethiazid <0,1 <0,03 <0,1 <0,05”
benzylpenicillin <02 <{,1 <02 <01
chiortetracyklin <1 <0,5 <1 <0,5
cimetidin 23 11 6,7 54
clofibrinsyre <0,1 <0,05 <0,1 <0,05
enalapril 0,68 0,23 <(,1 < 0,05
enrofioxacin <02 <0,05 <0,2 < 0,05
erythromycin <1 <0,5 <1 <0,5
florfenicol < 0,1 <0,03 < 0,1 < 0,03
furpsemid 4,7 3.4 4,7 2.1
ibuprofen 12 1,7 8.0 0,11
2-hydroxy-ibuprofen 23 8,0 13 0,25
omeprazol <0,3 <0,1 <Q,3 <0,1
oxolinsyre <0,1 < 0,05 < 0,1 < 0,05
oxytetracyklin <05 <0,3 <0,5 <0,3
paracetamol 400 3,6 330 < 0,1
phenoxymethylpenicillin <03 <0,1 <03 <0,1
sulfadiazin <02 < 0,03 <02 <0,03
sulfadimidin <0,1 < 0,03 < 0,1 < ,03
sulfadoxin <0,2" <0,1" <0,1 <0,05
sulfamethizol 6.4 2.4 2,4 0,54
sulfamethoxazol 0,31 0,058 0,10 0,052
sulfatroxazol < 0,1 < 0,03 < 0,1 < 0,03
tetracykiin O,_34 <0,1 0,23 <0,1
tiamutin < (0,1 < 0,05 <01 < 0,05
trimethoprim 0,17 0,14 0,29 0,085
tylosin <0,3 <0,1 <0,3 <01
triclosan 1,4 <0,1 0,27 L <01
methyl-triclosan <0,2 < 0,1 <02 <01

Note.

*): Detektionsgraense er forhgjet pga. interferens,

Praveresultaterne gasder udelukkende for de undersegie prever.

Rapporter: ma ikke videregives, bortset fra i sin hethed, uden pravningslaboraioriets skriftlige godkendelse.
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Tabel 4 (fortsat). Resultater fra analyse af prover af spildevand. Indhold er angivet som ug/l.

Prevemaerkning Damhuséen, Damhuséaen, Melby, tillsh Melby, udiab
indlgb udigh

acetylsalicylsyre 1,0 <02’ <0,3 <0,1
salicylsyre 28 0,14 20 0,050
amiodipin < 0,1 < 0,05 <0,1 < 0,05
ampicillin < (0,1 < 0,05 <0,1 < 0,05
bendroflumethiazid 0,12 0,084 <0,1 0,070
benzylpenicillin <0,2 <0,1 <02 <0,1
chiortetracyklin <1 <0,5 <1 <0,5
cimetidin 7.1 8,6 9.8 7.6
clofibrinsyre < 0,1 <0,05 < 0,1 < 0,05
enalapril 0,17 <0,05 <0,1 < 0,05
enrofloxacin <Q,2 <01 <Q,2 < 0,05
erythromycin <1 <0,5 <1 <05
florfenicol <0,1 < 0,03 <0,1 < (0,03
furosemid 6,1 4.6 2,8 2.1
ibuprofen 56 0,49 5,0 < 0,05
2-hydroxy-ibuprofen 12 1,3 4.3 < 0,05
omeprazol <0,3 < 0,1 <0,3 < 0,1
oxolinsyre < 0,1 < 0,05 <0,1 < (,05
oxytetracyklin <05 <03 <05 <0,3
paracetamol 330 <0,1 270 0,54
phenoxymethylpenicillin <0,3 < 0,1 <0,3 < 0,1
sulfadiazin <0,2 < 0,03 0,29 0,034
sulfadimidin <0,1 < 0,03 <01 < 0,03
sulfadoxin <01 < 0,05 <01 < 0,05
sulfamethizol 2,2 0,78 3,3 1,7
sulfamethoxazol < 0,1 0,051 0,16 0,032
sulfatroxazol < 0,1 < (0,03 <0,1 < 0,03
tetracykiin 0,23 <0,1 <02 <0,1
tiarmulin < 0,1 < 0,05 < 0,1 < 0,05
trimethoprim 0.41 0,24 0,13 0,18
tylosin <0,3 < 0,1 <0,3 < 0,1
trictosan 1,1 <0,1 0,80 0,18
methyl-triclosan <02 <0,1 <02 <0,1

Note.

*): Detektionsgraense er forhejet pga. interferens,

Praveresultaterne gaeder udelukkende for de undersegie prover.

Rapporten mé ikke videregives, boriset fra i sin helhed, uden prevningstaboratoriets skrifflige godkendeise.

Side 19 af 27

SAPROJEKTERI2005\20214 DMU LEGEMIDLERWRAPFORTIRAPPORT.DOC




£ eurofins

Projektnr. 20214

Tabel 4 (fortsat). Resultater fra analyse af praver af spildevand. Indhold er angivet som pall.

Prevemzerkning Qlsted, tillob Oisted, udisb Bjergmarken, Bjergmarken,
indlab udlab

acetylsalicylsyre <0,3 <0,1 0,79 <01
salicylsyre 100 18 28 0,084
amlodipin <0,1 <0,05 < 0,1 < 0,05
ampicillin < 0,1 < 0,05 <0,1 <0,05
bendroflumethiazid <0,1 < 0,05’ 0,11 0,052
benzylpenicillin <02 <0,1 <0,2 <0,1
chlortetracyklin <1 <05 <1 <05
cimetidin 40 22 1.8 34
clofibrinsyre < 0,1 < 0,05 <0,1 < 0,05
enalapril < 0,1 0,058 0,22 < 0,05
enrofloxacin <0,2 < 0,05 <0,2 < 0,05
erythromycin <1 <05 <1 <05
fiorfenicol <0,1 <0,03 <0,1 < 0,03
furosemid 2,3 2,4 2,1 2,1
thuprofen 16 685 4.4 0,25
2-hydroxy-ibuprofen 24 20 8,3 2,0
omeprazol <03 <0,1 <0,3 < 0,1
oxclinsyre <0,1 < 0,05 <0,1 <0,05
oxytetracykiin <05 <0,3 <0,5 <03
paracetamaol 1200 280 190 14
phenoxymethylpenicillin <0,3 < 0,1 <0,3 <01
sulfadiazin <Q,2 0,16 <0,2 < 0,03
sulfadimidin <01 < 0,03 <0,1 < 0,03
sulfadoxin < 0,1 <0,05 <0,3” <0,05
sulfamethizol 2,9 1.8 49 1,4
sulfamethoxazol <0,1 0,042 <0,1 0,05
sulfatroxazol < 0,1 < 0,03 <0,1 < 0,03
tetracyklin <Q,2 < 0,1 0,21 < 0,1
tiamulin < 0,1 <{,05 <'0,1 < (0,05
trimethoprim 4.4 1,0 0,26 0,10
tylosin <0,3 <0,1 <0,3 < 0,1
triclosan 0,78 0,12 < 0,2 <0,1
methyi-triclosan <0,2 < 0,1 <0,2 < 0,1

Note.

*1: Detektionsgraense er forhajet pga. interferens.

Praveresultaterne gaeder udelukkende for de undersegte praver.

Rapporten ma ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningsiaboratoriets skriftlige godkendelse.
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Tabel 4 (fortsat). Resultater fra analyse af prever af spildevand. Indhold er angivet som ug/l.

Prevemazrkning Malov RA, Malov RA, Gislev RA, Gislev RA,
indlgb udieb indlab udleb

acetytsalicylsyre 0,92 <0,1 <0,3 < 0,1
salicylsyre 77 0,087 12 < 0,05
amlodipin <0,1 < 0,05 <01 < 0,05
ampicilin <0,1 < 0,05 < 0,1 < 0,05
bendroflumethiazid 0,10 <0,03 <0,1 <0,03
benzylpenicillin <0,2 <0,1 <02 <0,1
chiortetracyklin <1 <0,5 <1 <0,5
cimetidin 18 9.1 2.1 2.1
clofibrinsyre <01 < 0,05 < 0,1 < 0,05
enalapril 0,43 < 0,05 <0,1 < 0,05
enrofloxacin <0,2 < 0,05 <(,2 < 0,05
erythromycin <1 <05 <1 <05
tlorfenicol <01 < (0,03 <0,1 < 0,03
furosemid 8,3 2.5 48 1,1
ibuprofen 8,7 < 0,05 572 0,15
2-hydroxy-ibuprofen 15 <0,05 8,5 0,60
omeprazol <0,3 <0,1 <03 <0,1
oxolinsyre < 0,1 < 0,05 <0,1 < 0,05
oxytetracyklin <35 <0,3 <05 <0,3
paracetamol 560 SK 140 0,17
phenoxymethyipenicifiin <0,3 <01 <0,3 < 0,1
sulfadiazin <0,2 0,040 <0,2 < 0,03
sulfadimidin <0,1 < 0,03 <0,1 < 0,03
sulfadoxin <0,1 <0,05 < 0,1 < 0,05
sulfamethizol 0,51 0,26 0,34 0,39
sulfamethoxazol 0,21 0,088 < 0,1 < 0,03
sulfatroxazol <0,1 < 0,03 <0,1 < (3,03
tetracyklin <(,2 < 0,1 <02 < 0,1
tiamulin <0,1 <0,05 <0,1 < (0,05
trimethoprim 0,65 0,22 0,18 0,22
tylosin <0,3 < 0,1 <0,3 <Q,1
triclosan <0,2 <0,1 0,24 < 0,1
methyi-triclosan <0,2 <0,1 <0,2 < 0,1

Note.

*): Detektionsgraznse er forhajet pga. interferens.

Preveresultaterne geader udelukkende for de undersegte praver.

Rapporten ma ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningslaboratoriets skriflige godkendeise.
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Tabef 4 (fortsat). Resultater fra analyse af praver af spildevand. indhold er angivet som ug/l.

Prevemerkning Ejby Mglie RA, | Ejby Malle RA, Husby Hushy
indleb udieb Sandfilter RA, | Sandfiiter RA,
indlgh udliab

acetyisalicylsyre <05’ <0,1 <0,3 <0,1
salicylsyre 33 < 0,05 13 0,056
amlodipin < 0,1 < 0,05 <0,1 < 0,05
ampicillin <0, < 0,05 < 0,1 < 0,05
bendroflumethiazid < 0,1 < 0,03 <0,1 <0,03
benzylpenicillin <02 <01 <0,2 <0,1
chlortetracyklin <1 <05 <1 <(,5
cimetidin 12 9,6 46 0,59
clofibrinsyre <0, < {,05 <0,1 < 0,05
enalapril < 0,1 < 0,05 <0,1 <0,05
enrofloxacin <0,2 < 0,05 <02 < 0,05
erythromycin <1 <05 <1 <05
florfenicol < 0,1 < 0,03 <0,1 <0,03
furosermid 4,3 2,0 11 0,16
ibuprofen 6,7 < 0,05 26 < 0,05
2-hydroxy-ibuprofen 73 <{Q,05 16 0,30
omeprazol <03 <0,1 <0,3 < 0,1
oxolinsyre < 0,1 < 0,05 <0,1 <0,05
oxytetracyklin <05 <03 <05 <0,3
paracetamol 250 < 0,1 510 < 0,1
phenoxymethytpenicillin <0,3 <01 <0,3 < 0,1
sulfadiazin <02 < 0,03 <0,2 < 0,03
sulfadimidin <01 < 0,03 <0,1 < 0,03
sulfadoxin <0,1 < 0,05 <0,1 < 0,05
sulfamethizol 3,1 1,0 52 0,092
sulfamethoxazol < 0,1 < 0,03 <0,1 < 0,03
sulfatroxazol < 0,1 <0,03 <0,1 < 0,03
tetracyklin <0,2 <0,1 <02 < 0,1
tiamulin <0,1 < 0,05 <0,1 < 0,05
trimethoprim 0,18 < 0,02 <0,1 < 0,02
tylosin <0,3 < 0,1 <0,3 < 0,1
triclosan 0,36 <0,1 0,33 <01
methyl-triclosan < 0,2 <0,1 <2 <01

Note.

*): Detektionsgraense er forhajet pga. interferens.

Preveresultaterne geeder udelukkende for de undersogte praver.

Rapporten ma Ikke videregives, boriset fra i sin helhed, uden prevningslaboratoriets skriftlige godkendslse.
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Tabel 4 (fortsat). Resultater fra analyse af prever af spildevand. Indhold er angivet som ug/!.

Prevemaerkning Overlgbsvand St. Havelse,
Malestation afleb
Solsted
acetylsalicylsyre <0,3 < 0,1
salicylsyre 1,8 0,055
amiodipin < 0,1 < 0,05
ampicillin < 0,1 < 0,05
bendroflumethiazid <0,1 < (3,03
benzylpenicillin <Q,2 <01
chlortetracyklin <1 <05
cimetidin 0,26 0,11
clofibrinsyre <01 < 0,05
enalapril < ,1 <0,05
enrofloxacin <0,2 < 0,05
erythromycin <1 <05
florfenicol < 0,1 <0,03
furosemid 2.3 0,64
ibuprofen 2.5 <01
2-hydroxy-ibuprofen 5.4 <0,05
omeprazol <0,3 <01
oxolinsyre <0,1 < 0,05
oxytetracyklin <0,5 <0,3
paracetamol 74 0,56
phenoxymethylpenicillin 0,42 <01
sulfadiazin <(,2 < 0,03
sulfadimidin <0,1 < (0,03
sulfadoxin <0,1 < 0,05
sulfamethizol <0,1 0,21
suifamethoxazol < 0,1 < (0,03
sulfatroxazol <0,1 < 0,03
tetracyklin <02 <0,1
tiamulin <0,1 < 0,05
trimethoprim <{,1 < (0,02
tylosin <0,3 <0,1
friclosan 0,52 < 0,1
methyl-triclosan <02 <0,1

Note.

*). Detektionsgraense er forhajet pga. interferens.

Preveresultaterne gaeder udelukkends for de undersegte praver.

Rapporten mé ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden pravningslaboratorisis skriftlige godkendelse.
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Tabel 5. Resultater fra analyse af prever af spildevandsslam. Indhold er angivet som pg/kg TS.

Prgvemaerkning Malev RA Bjergmarken Melby RA Gislev RA
RA

acetylsalicylsyre < 100 <100 <100 < 100
salicylsyre < 50 160 <50 59
amlodipin 56 43 70 190
bendroflumethiazid <200 <200 < 200 < 200
cimetidin 1200 270 410 110
clofibrinsyre <100 <100 <100 <100
enalapril <10 <10 <10 <10
enrofloxacin < 200 <200 < 200 < 200
erythromycin 15 31 40 47
florfenicol <50 <50 <50 <50
furosemid 44 32 45 35
ibuprofen <100 < 100 <100 <100
2-hydroxy-ibuprofen <100 <100 <100 < 100
omeprazol <10 <10 <10 <10
oxolinsyre <100 <100 <100 < 100
paracetamol < 500 <200 < 500 <500
sulfadiazin <10 <10 <10 <10
sulfadimidin <20 <20 <20 <20
sulfadoxin <20 <20 <20 <20
sulfamethizol 110 100 44 31
sulfamethoxazol <10 <10 <10 <10
sulfatroxazol <20 <20 <20 <20
tiamulin <50 <50 <50 <50
tfrimethoprim <10 <10 <10 <10
tylosin <50 <50 < 50 <50
friclosan 8000 2900 690 1800
methyl-triclosan < 100" < 50 < 50 < 50
Terstof, % 27,7 27,7 28,2 27,8

Note.

1 Detektionsgraense er forhgjet pga. interferens.

Proveresultaterne gaeder udelukkende for de undersggte praver.

Rapporten ma ikke videregives, bortsel fra i sin helhed, uden prevningslaboratoriets skriflige godkendelse.
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Tabel & (fortsat). Resultater fra analyse af prever af spildevandssiam. Indhold er angivet som

uakg TS,
Prevemarkning RA Lynetten, RA Lynetten, RA RA
primzer slam | afv. slam/kage Damhuséen, Damhusaen,
primeer slam |afv. slamlEgL
acetylsalicylsyre <100 <100 <160 <100
salicylsyre 2800 64 2200 34
amlodipin 260 170 210 310
bendroflumethiazid < 200 <200 <200 < 200
cimetidin 320 320 520 320
clofibrinsyre <100 <100 <100 <100
enalapril <10 <10 <10 <10
enrofloxacin <200 <200 < 200 <200
erythromycin < 30" <10 69 16
florfenicol <50 <50 <50 < 50
furosemid 180 53 180 66
ibuprofen < 200" <100 < 100 <100
2-hydroxy-buprofen <100 < 100 <100 <100
omeprazol <10 <10 <10 <10
oxolinsyre <100 <100 <100 <100
paracetamol 2000 < 500 690 <500
sulfadiazin <10 <10 <10 <10
sulfadimidin <20 <20 <20 <20
sulfadoxin <20 <20 <20 <20
sulfamethizol 79 38 83 36
sulfamethoxazol <10 <10 <10 <10
sulfatroxazol <20 <20 <20 <20
tiamulin <50 <50 <50 <50
trimethoprim 47 <10 76 11
tylosin <50 <50 <50 < 50
triclosan 1600 7200 11000 3500
methyl-triclosan <50 330 < 100" < 100"
Torstof, % 4,02 211 6,50 204
Note.

*): Detektionsgraense er forhgjet pga. interferens.

Praverssuitaterne geeder udelukkende for de undersggte praver,
Rapporien ma ikke videregives, boriset fra i sin helhed, uden prevningstaboratoriets skrifflige godkendelse.
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Tabel 5 {fortsatf). Resultater fra analyse af prover af spildevandsslam. Indhold er angivet som

palkg TS,
Provemaerkning Ejby Malle RA Nyborg RA
acetyisalicylsyre <100 < 200"
salicylsyre < 100" < 50
amiodipin <20 <20
bendroflumethiazid < 200 <200
cimetidin 130 350
clofibrinsyre <100 < 100
enalapril <10 <10
enrofloxacin <200 < 200
erythromycin <10 <10
florfenicol <50 <50
furosemid 41 a0
ibuprofen <100 <100
2-hydroxy-ibuprofen <100 <100
omeprazol <10 <10
oxolinsyre <100 <100
paracetamol < 500 < 500
sulfadiazin <10 <10
sulfadimidin <20 < 20
sulfadoxin <20 <20
sulfamethizol 46 97
sulfamethoxazol <10 <10
sulfatroxazol <20 <20
tiamulin <50 <50
trimethoprim <10 <10
tylosin <50 <50
triciosan 2800 4300
methyl-triclosan < 50 <50
Tarstof, % 247 25,0

Note.

*). Detektionsgraense er forhajet pga. interferens.

Preveresultaterne geeder udelukkende for de undersegte praver.

Rapporten mé ikke videregives, bortset fra i sin helhed, uden prevningstaboratoriets skrifttige godkendelse.
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Tabel 6. Resultater fra analyse af prover af gylle. indhold er angivet som mg/kg TS.

Prevemaerkning VAP, nr. 33255
ampicillin < 0,04
chlortetracyklin 2.1
oxolinsyre <0,04
oxytetracyklin 0,51
phenoxymethylpenicillin < 0,04
sulfadiazin < 0,04
sulfadimidin <(,04
sulfadoxin 0,19
sulfamethizol <004
sulfamethoxazol < 0,04
sulfatroxazol < 0,04
tetracykfin 0,18
tiamulin 0,21
trimethoprim < 0,04
tytosin < 0,05
Tarstof, % 3,55

Praverssultaterne gaeder udelukkende for de undersegie prover.
Rapporten mé ikke videregives, bortset fra i sin hethed, uden pravningslaboratoriets skriftlige godkendeise.
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Bilag 2

Vejledning for prevetagning og handtering af flasker mv.
ved praovetagning.

Prover til analyse for indhold af laegemiddelstoffer.
1 Vandprover.

Kontinuert prgvetagning.

Vandpreven bestar af et antal delprover (f.eks. degnprever), der opsamles i
lzbet af praveudtagningsperioden. Delprgverne omheeldes til 1 liters
plastflasker (NB! max. 0,8 liter i hver flaske), der hurtigst muligt efter
proveudtagningen anbringes i fryser.

De frosne delprgver indleveres samlet hos Eurofins og transporteres samme
dag via Eurofins interne transport til Vallensbaek i kaletasker.

Stikprgveudtagning.

Vandprgven udtages som "kvalificeret stikprave": Prgven bestar af 5 lige store
delprgver udtaget med mindst 2 minutters intervaller inden for en samlet
periode pa ca. ¥z time.

Delproverne sammenheeldes i 5 liters plasticdunk og blandes, hvorefter den
samlede stikprove fordeles pa 6 stk. 1 liters plastflasker (NB! max. 0,8 liter i
hver flaske), der hurtigst muligt efter praveudtagningen anbringes i fryser.

De frosne delprgver indleveres samlet hos Eurofins og transporteres samme
dag via Eurofins interne transport til Vallensbaek i kaletasker.

NB! Hvis vandpraverne (f.eks. af praktiske arsager) ikke er frosset ned for
indlevering hos Eurofins, skal prgverne anbringes i fryser pa indleveringsstedet
natten over og forst sendes til Vallensbaek dagen efter. For at undga fejl i
handteringen af disse vandprover, er det vigtigt, at prevetageren gor
opmeerksomt pa dette ved indleveringen.

2 Faste prover (sediment, slam).

Faste prover udtages i Rilsanposer, der lukkes med strip og fryses ned hurtigst
muligt efter preveudtagningen.

De frosne prover indleveres samlet hos Eurofins og transporteres via Eurofins
interne transport til Vallensbaek i kaletasker.

3 Provemangder

Vandprgver: ca. 4,5 liter vand til hver prove.

Sedimentprgver: ca. 200 — 300 g vad sediment.

Slamprgver: min. 500 g vad slam

4 Emballage til prover

Emballage (flasker, koletasker mv.) til prover skal rekvireres pa forhand hos
Eurofins, Vallensbaek (Monika Halle eller Benny Kappen)

FABETTY\Triclosan\Bilag 2 Prgvetagning-procedure.doc



Bilag 3 Udvaskning af la2agemiddelrester fra
gylle udbragt pa forsegsmark

Lokalitetsbeskrivelse og prevetagning

Forsegsmarken Silstrup er en af de 5 marker, der indgar i "Varslingssy-
stemet for udvaskning af pesticider til grundvand" (Lindhardt et al. 2001,
Kjeer et al. 2005). Marken pé 1,69 ha er systematisk draenet i ca. 1 meters
dybde og grundvandsstanden falder om sommeren til et niveau pa ca. 3
m.u.t. Marken er placeret neer Thisted pa moreene fra sidste istid. Jorden
er beskrevet som en JB7 jord med et lerindhold i plejelaget pa 18-26 % og
et TOC indhold pa 2,2 %. For en naermere beskrivelse af marken og in-
strumenteringen henvises til Lindhardt et. al. (2001). Marken har et vel-
afgreenset dreensystem som sikrer at afstremmende draenvand er infiltre-
ret pa selve forsggsmarken.

Moniteringen omfatter vandpreover udtaget i henholdsvis dreensystemet
og moniteringfiltre filtersat i det everste grundvand (1.5 - 2.5 m.u.t,, fil-
ter M5 i Lindhardt et al. 2001). Dreenproverne blev udtaget flowpropor-
tionalt i forbindelse med kraftige afstremningsheendelser (identificeret
som de tidspunkter hvor der blev registreret en markant stigning i
dreenvandsafstremningen). Hver enkelt provetagning foregik over en
periode pa maximalt 1 degn. I den periode blev der for hver 3000 I dreen-
vandsafstremning udtaget en 200 ml delprove. Delproverne fra en enkelt
afstromningsheendelse blev samlet til én stor prove. Analyseresultaterne
er dermed veegtede gennemsnitskoncentrationer for de enkelte afstrom-
ningsheendelser. For gyllen blev udbragt blev udtaget en prove, der skul-
le vise baggrundskoncentrationerne i dreenvandet. Dreenpreverne blev
afsendt samme dag til laboratoriet eller nedfrosset hvis afsendelse ikke
var praktisk muligt. Der blev i alt udtaget 7 vandprever fordelt over en 7
maneders perioden frem til 1/11 2007 (figur 2). Den udbragte gylle blev
ligeledes analyseret for udvalgte leegemidler. En oversigt over leegemid-
ler, der var brugt til svinebesaetningen i perioden fra slutningen af 2004
til 20. marts 2006 viser at folgende leegemiddelstoffer, som indgar i ana-
lyseprogrammet, har veeret anvendt i besezetningen i denne periode:
Chlortetracyklin, oxytetracyklin, trimetoprim, tiamulin og benzylpenicil-
lin (se tabel 1).

Dyrkning og nedbar

Marken ved Silstrup er beliggende pd en tidligere kvaeggard og blev se-
nest tilfert 30,2 tons sogylle/ha i april 2005 og senere i august 2005 end-
nu 15,8 t sogylle/ha. Dyrkningen pé Silstrup blev gennemfert som pa
andre konventionelle brug i regionen.

Den 1. september 2005 blev marken tilsdet med vinterraps. Planen var at
udbringe gyllen og pabegynde moniteringen i marts maned 2006. Dette
var imidlertid ikke muligt idet jorden pa det tidspunkt stadig var frossen
(det er ikke tilladt at udbringe gylle pa frossen jord). I stedet blev der
udbragt kunstgedning (29 kg N/ha) den 22 marts, mens den planlagte
gylleudbringning blev udskudt til den 26. april. Denne dag blev der
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slangeudlagt 23,8 t/ha sogylle, som indeholdt 2.8 % terstof og 101 kg to-
tal N/ha, 18 kg P/ha og 53 kg K/ha

Samlet set var nedberen i moniteringsperioden (apr. - nov.) relativ nor-
mal, idet der kun faldt 8 % mere nedber end normalt (Tabel 1). Udbring-
ningen af gylle blev efterfulgt af tre torre uger hvor der kun pa enkelte
dage faldt smd meengder regn (figur 2). Ultimo maj kom der en del ned-
ber mens den efterfolgende sommer var usaedvanlig ter idet nedberen i
juni og juli var 51% mindre end normalen. Oktober var derimod meget
vad med en nedber der oversteg normalen med 67% (figur 1). Den torre
sommer gjorde imidlertid at dreenafstromning forst startede ultimo ok-
tober, umiddelbart inden projektet afslutning.

Resultater

Ingen af de 33 analyserede stoffer blev fundet i nogen af de 6 analysere-
de vandprever (Se bilag 1).

Resultaterne fra dette forseg kan udelukkende anvendes til at vurdere
udvaskningsrisikoen for 5 af de 33 analyserede stoffer. Af de resterende
27 stoffer var 10 stoffer ikke tilstede i gylle. De sidste 17 stoffer var ikke
inkluderet i analysen af gylle. En oversigt over leegemidler, der var brugt
til svinebeseetningen i perioden fra slutningen af 2004 til 20. marts 2006
viser imidlertid at ingen af disse 17 stoffer har vaeret anvendt i beseetnin-
gen, hvorfor vi heller ikke ville forvente at finde dem i gyllen.

Gyllen indeholdt fem stoffer henholdsvis chlortetracyclin sulfadoxin,
tiamulin, tetracyklin og oxytetracyklin. At disse stoffer ikke blev fundet
udvasket, kan skyldes at disse stoffer blev udbragt i meget lave meeng-
der. Koncentrationen af de 5 fundne stoffer i gyllen var generelt lav og
de udbragte meengder 14 alle under 2 mg/ha (tabel 2). Med sd lav en ud-
bragt meengde vil det, med de angivne detektiongreenser, ikke veere mu-
ligt at detekterer en udvaskning. Der skal udvaskes hele 4% af den ud-
bragte meengde af chlortetracyclin for det kan detekteres en vandprove
der repreesenterer eksempelvis 10 mm dreenafstremning. Tilsvarende
meengder for sulfadoxin, tiamulin, tetracyklin og oxytetracyklin ligger pa
henholdsvis 2%, 1%, 8% og 9%. Erfaringstal vedrerende udvaskning af
leegemidler er sparsomme, men pa baggrund af erfaringstal for pestici-
der og transportforsog med konservative tracere vurderes en sa hej ud-
vaskning at veere urealistisk. Det er vanskeligt at vurdere, hvor repree-
sentativ den udbragte gylle er idet datamateriale vedrerende indhold af
leegemidler i gylle er meget sparsomt. Koncentrationerne bestemt i dette
projekt ligger dog indenfor samme spaend som rapporterert af Jacobsen
og Halling (2006), der bestemte indholdet af en reekke leegemiddelstoffer
i gylle fra 6 forskellige danske beseetninger (Tabel 2).

Den hydrologiske situation taget i betragtning vurderes forsegsperioden
at veere for kort, og antallet af prover at veere for lavt til at kunne give en
fyldestgorende beskrivelse af udvaskningsrisikoen. Efter udbringning
lob der ikke vand i draenene, hvorfor provetagning ikke var mulig for ul-
timo oktober. Grundet projektets tidsmeessige begreensning blev det sa-
ledes kun muligt at udtage to prover fra dreenvandsystemet. Den ene af
disse repraesenterede imidlertid en “worce case” event forarsaget af en
40 mm nedbersheendelse. Begreensningen i en screeningsundersogelse af
et begreenset omfang som denne undersogelse ligger dels i, at det ikke er



muligt at felge eventuel udvaskning over leengere tid, dels at der med de
aktuelle detektionsgraenser seettes en begraensning pa, hvilke koncentra-
tioner der kan detekteres i sammenstukne prover. Det overordnede bud-
skab fra den udferte screening er saledes, at udvaskning af leegemidler
fra gylle kan forekomme, mens en afklaring af de enkelte stoffers ud-
vaskningspotentiale vil kreeve et mere dedikeret undersogelsesprogram.
Heriblandt vil en kortleegning af hvor store meengder leegemidler der
generelt tilfores de danske marker veere gavnlig.

200
B Normal (1961- 1990)  E2005/2006
160
=)
2 120
oS
£
£ 80 -
40 |
0,
g 2 2 = Z & =

Figur 1. Sammenligning mellem den aktuelle nedbar malt i moniteringsperioden apr - okt 2006 (gra sejler) og normalnedbgren
(sorte sgjler) pa Silstrup. Data stammer fra klimastationerne pa Silstrup forsggsstationer, der ligger ca. 0,3 km fra forsggsmar-
kerne. Nedbgr er korrigeret til jordoverfladen ifalge Allerup et. al. (1998).

Tabel 1 Opgorelse over akkumuleret nedbgr og dreenvandsafstremning i moniteringsperi-
oden (1/4- 30/10 2006) pa Silstrup forsggsmark. Normalnedbgren er vist til sammenlig-

ning.
Silstrup
Nedbgr i moniteringsperioden” (mm) 617
Normalnedbgr (1961 - 1990) (mm) 569
Dranvandsafstrgmning (mm) 69

1) Nedborsdata stammer fra klimastationerne pa Silstrup forsogsstationer, der ligger 0,3 km fra for-
sogsmarkerne. Nedbor er korrigeret til jordoverfladen ifolge Allerup et. al. (1998)
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Figur 2. Nedbgr og dreenafstramning sammenholdt med tidspunkt for henholdsvis gylleudbringning og prgveudtagning. Den
lodrette rade streg viser tidspunktet for gylleudbringningen mens de lodrette pile viser hvornar de forskellige prover er udtaget.
Prgvetyperne er beskrevet i teksten.

Tabel 2. Malt koncentration af udvalgte leegemiddelstoffer i gyllen, samt angivelse af hvor stor en maengde af de angivne stoffer
der blev udbragt p4 marken. Resultater fra andre danske undersggelser er medtaget til sammenlligning

Konc i gyllen Udbragt mangde Andre undersggelser "
(mg/kg terstof) (g/ha) (mg/kg terstof)
Sulfadiazin <0,04 i.b <0,0027 - 2,1
Sulfamethizol <0,04 i.b
trimethoprim? <0,04 i.b
Sulfamethoxazol <0,04 i.b
Oxolinsyre <0,04 i.b
Ampicillin <0,04 i.b
Phenoxymethylpenicillin <0,04 i.b
Sulfadimidin <0,04 i.b
Sulfatroxazol <0,04 i.b
Sulfadoxin 0,19 0,13 <0,0027 - 0,22
tiamulin? 0,21 0,14
Tylosin - 0,00 <0,027
Tetracyklin 0,18 0,12 0,09 -1,6
oxytetracykling) 0,51 0,34 <0,0083 - 1,5
ChIortetracyinnz) 2,10 1,40 1,1-15,7

" Jaobsen J. Halling-sgrensen, B. 2006: Multi-component analysis of tetracyclines, sulfonamides and tylosin in swine mnure
by liquid chromatography-tandem mass spectometry, Anal Bioanal Chem 384, 1164-1174

2 Laegemidler, der var brugt til svinebesastningen i perioden fra slutningen af 2004 til 20. marts 2006
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Bilag 4 Screening og fund af laegemidler i
grundvand

I tre boringer blev der udtaget en prove af grundvand som blev analyse-
ret for indhold udvalgte stoffer (se tabel neeste side). De undersogte bo-
ringer der indgik i screeningsundersogelsen er (neermere beskrevet sidst
i dette bilag):

201.4763, beliggende ved Lygten i Kebenhavn NV
201.5867 beliggende ved Bispebjerg Hospital i Kebenhavn NV
201.312 beliggende ved Bispebjerg Hospital i Kebenhavn NV

I projektets provetagninger blev der ikke pavist indhold af de udvalgte
stoffer. I en enkelt prove fra boring 201.5867 blev der pévist spor der
kunne indikere indhold af sulfamethizol, men som felge af interferens
var detektionsgreensen oget i den pageeldende prove, og det konklude-
res, at der ikke kunne pavises indhold. Den generelle detektionsgraense
for sulfamethizol i grundvand var 0,05 pg/1, i den pageeldende prove var
detektionsgreensen 0,08 ug/kg.

I boring 201.5867 er der tidligere udtaget 4 prover i GRUMO sammen-
heeng og der er i disse prover pavist indhold af andre organiske mikrofo-
rureninger som vist her under:

Tidligere fund af organiske mikroforureninger og pesticid-
relaterede forureninger i boring 201.5867

Atrazin, desisopropyl 0.016 pg/l

DEIA 0.055 pg/l
Dichlobenil 0.012 pg/l
2,6-Dichlorbenzamid (BAM) 0.39 ug/l og 1.4 ug/l
Tetrachlorethylen 0.12 pg/l
Vinylchlorid 0.02 pg/l

Som umiddelbar opfelgning péd pavisningen undersoges det p.t., om der
kan identificeres uteette kloakledninger eller findes en anden umiddelbar
kilde til forureninger i denne boring. Uanset kilden til de tidligere foru-
reninger er der dog ikke i projektet pavist leegemidler i de undersogte
grundvandsprover.
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Undersogte stoffer og detektionsgraenser, grundvand:

Stof Detektionsgranse
(ng/h
2-hydroxy-ibuprofen 0,05
acetylsalicylsyre 0,1
amlodipin 0,02
ampicillin 0,02
bendroflumethiazid 0,03
benzylpenicillin 0,05
chlortetracyklin 0,5
cimetidin 0,05
clofibrinsyre 0,05
enalapril 0,05
enrofloxacin 0,05
erythromycin 0,1
florfenicol 0,03
furosemid 0,03
ibuprofen 0,05
omeprazol 0,01
oxolinsyre 0,01
oxytetracyklin 0,3
paracetamol 0,1
phenoxymethylpenicillin 0,05
salicylsyre 0,05
sulfadiazin 0,1
sulfadimidin 0,02
sulfadoxin 0,02
sulfamethizol 0,05 -0,08
sulfamethoxazol 0,01
sulfatroxazol 0,02
tetracyklin 0,1
tiamulin 0,02
trimethoprim 0,01
tylosin 0,05
triclosan 0,1
methyl-triclosan 0,1




Oplysninger om boringer pravetaget i projektet:

G Danmarks og Grenlands Geologiske Undersagelss Udskrewet 872 2007 Side 1
- BORERAPPORT DGU arkivnr: 201. 312

EEUS

Borested : KEH BISFEBJERG HOSPITAL KVF 847 Kaommune : Kebenhawn

2400 Kebenhawn MV Amit : Kebenhawns Hom.

Boringsdatoe : 2/8 1844 Boringsdybde : 53,3 meter Terrenkote : 15 meter o. DMN
Brendborer : Kebenhaws Vandforsyning (fra 2003 KE Partner) Prewver

MOB-nr : - modtaget

BB-journr - beskrevet af: G
BB-bornr KW 847 - antal gemt :

Formal : Vandforsyningsboring Kortblad 21513 IN@ Diatum - EDSO
Anvendelse : Vandforsyningsboring UTM-zone : 32 Koordinatkilde

Boremetode : UTM-koord. : 722632, 8180118 Koordinatmetade - Dig. pa koor bord

Ra-vandstand Pejledato Ydelss S=nkning Pumpetid

Indtag 1 (s=nesie) 7.5 meterut 118 1044 12,2 m3t T meter
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BEORERAFPFORT

DGU arkivnr: 201. 4763

Borested - Lygten ovwer for cafe Lygien

2400 Kebenhawn NV
GRUMO 13.11.17, erstatier 201. 3782

Kommune : Kebenhawn
Amit : Kebenhawns Kom.

Boringsdato : 23/12 1824

Boringsdybde - 23,3 mater

Terrankote : 3,22 meter o. DNM

Brendborer : Bent Hasbo Aps
MOB-nr 1 15478
BB-journr : B 6708
BB-bornr  : lokalitet 1, B2

Praver

- modtaget - 311 18258 amtal : 13
- beskrevet - 3008 1825 af - AGR

- antal gemt :

Formal - Undersag.hvidenskab

Anvendelss

Boremetode : Indirekte skyllzbor

Kortblad - 1513 IN@ Dratum - EDS0
UTM-zone : 32 Kaoordinatkilde - Radg. firma
UTM-koord. - 7223682, 61785880

Koordinatmetode | GEUS aflesst

|—32E?—|

883

863

2

10,5
Gruskastning
0,5-2.5mm
Flier (12}
L.5mm

138

»-0-0-]

20,3
Eruskastning
0,%-2.5mm
Fiker {11} Tmm

Kranostratigras

meter u.l. ®limastratigran

L Canneiasmiljs |
T MULD, [muld) T

1.2 LER, sliet, sandet, gllvenbrun, kalkhaldl], “moreneler. Prave udtaget ved 2 m. Mote: svagt

grusat.
2.1 LER, siRet, sandet, civenbrun, kalkhokllg, “marsensler. Laggraanse skennes. Frove udiaget
ved 3 m. Nate: svagt grusst
2.2 LER, stesrict glitel, svagt sandet, olven, kalkhokllg, "maorsensler. Laggreenss skornel Frave
h, wdtaget ved 4 m. Mote: grusst
4.5 LER, sitet, sandat, civengrs, kalkholdig, “morsnekr. Laggrense skonnet. Frave udtaget
wed & m. Mabe: svagl grusat
7 LER, stars slltet, sandet, cllvengrd, kalkhalmlg, “marssneler. Laggraense skannat. Frave

wdtages ved 8 m. Mote: grusat

¥ LER, stzarkt slitet, 5andst, allvengrd, kalknoddlg, "morsensler. Prave ustaged ved 10 m. Note
grusat.

—11.7 LER, starkt sittes, sandet, olivengrd, kalkholdlg, "morsnaler. Laggrasnss sionnet. Prave
udtagat ved 12 m. Mote: gruset

mi 13 LER, slitet, siserkl sandet, ollveng "é. kalinokilg, "morseneler. Laggranse skannel. Prawe

udiaget ved 14 m. Note: staerkl gruset.

~15 LER, giitet, sterit sandat, olvangrd, kalkholdlg, "meorssneier. Freve wdtagst ved 16 m. Mote:
gruset

113

Fe-o-0-1——

wr
w1111}

o v s e ol bt

kg 1111
1

ik

17.5 g aND. mest ant, sitat, o wangra, Kalkhoidly, “smesevandsiar. Laggreense skonnet. Prave
udtaget wed 18 m

19 AND, mestfing, sitet, t Mumper af ier, Iys civengrd, kalkholdig, “smesievandsler. Prove
udtaget ved 20 m

skonnel. Frove wdtaget ved 22 m. Motes filnten sort.

23,3

Fe-r-o-a-s— | Kk

1]
oo 1111
11

2285 W ALKMRIDT. hiro, svagt slammet, fink-holdig, sandet, ard. "kalksanoskali™. Prove udtaget

ved 23.3 m. Note: filnten sort

Aflejringsmilj@ - Alder (kllma-, krong-, litho-, blostratigrafl)

metar u.t.
o - 12
1.2 - 20,3 glacigen - glacia

203 -

23.3  marin - danien

203 g A LMIKRIDT, nérd. svagt slammet, fint-holdly, sandet. Iys ard. "kalksandskalk”. Lapgraense |

U

n
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DGU arkivnr: 201. 5867

Borested - Bispebjerg Hospital, ved bygning 31

Kommune : Kebenhawn

2400 Kebenhawn MW Amt : Kebenhawns Hom.
MOWVAMNA
Boringsdato : 18/12 2004 Boringsdybde : 8 mater Terrankote : 18,3 meter o. DNKN
Brendborer : Per Aarsleff AIS Prewver
MOB-nr - modtaget - 144 2005 amtal : 17
BB-journr : 230255 - beskrevet
BB-bornr  : BS - antal gemt : 0
Formal - Monitering/kontraol Hortblad 21513 ING Diatum T WGES84
Anvendelse : UTM-zone 32 Koordinatkilde  : Brandborer
Boremetode | Terboring/slagbaring UTM-koord. - 722534, 61785281 Koordinatmetode © Landinspekter
15— 11|ede- ut
s
e T (muid). Freve udtaget ved 2 m. 7
1 .25 tylg). Frove uotaget ved .5 m
Lerspaarre 15 [ryia). Prove udtagst ved 1 m
1 [tyid). Preve udtaget ved 1.5 m
1.5 y1d). Frove udtaget ved 2 m
2 [tyid). Frove udtagst ved 2.5 m
12.5 [tyid). Preve udtaget ved 3 m
2 [1yid). Prove udtaget ved 2.5 m T
[2-8 fler). Prove udtaget ved 4 m.
5.5 14 (12r). Prove usaget ves 4.5 m.
Gruskastning Se— ST
0.7-1.2mm —feeam :::::::: ; {ler). Prove udiagel ved S m.
T = [glit Kiseg, meller). Frove udiaget ved S5 m.
Fltier {11} B [sand). Prave uotaget ved & m.
0,.3mm 3
g [5and). Frave ustaget ved 6.5 m.

(sand). Prave udtaget ved 7 m.
' [sand). Prave udtaget ved 7.5 m.
7.5 [sand). Prove udtaget ved & m.
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Bilag 5 Forkortelser

NOVANA: Det nationale program for overvagning af vandmiljoet og na-
turen

PEC: Predicted Environmental Concentration, d.v.s. den forventede kon-
centration i miljoet

PNEC: Predicted No Effects Concentration, Estimeret nuleffektkon-
centration, det vil sige den laveste koncentration, der ikke forventes at

give effekter i miljoet.

VAP: Varslingssystemet for udvaskning af pesticider til grundvand
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forsggsudsaetninger og markedsferingssager. Af Kjellsson, G. et al. 24 s.

The Danish Air Quality Monitoring Programme. Annual Summary for 2006.
By Kemp, K. et al. 41 pp.

Interkalibrering af marine malemetoder 2006. Hjorth, M. et al. 65 s.
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By Mosbech, A., Boertmann, D. & Jespersen, M. 187 pp.

Elg i Danmark. Af Sunde, P. & Olesen, C.R. 49 s.
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Environmental monitoring at the Nalunaq Gold Mine, South Greenland 2006.
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Modellering af fordampning af pesticider fra jord og planter efter sprgjtning.
Af Sgrensen, PB. et al. 41 s.

OML : Review of a model formulation. By Rerdam, H., Berkowicz, R. & Lafstram, P. 128 pp.

PFAS og organotinforbindelser i punktkilder og det akvatiske miljg. NOVANA
screeningsundersggelse. Af Strand, J. et al. 49 s.
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Miljetilstand og udvikling i Viborgsegerne 1985-2005. Af Johansson, L.S. et al. 55 s.
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protocols to year 2004. By lllerup, J.B. et al. 715 pp.

Analysing and synthesising European legislation in raletion to water. A watersketch Report
under WP1. By Frederiksen, P. & Maenpaaa, M. 96 pp.



Der er gennemfeort en screening i vandmiljoet for 31 lsegemidler eller
deres nedbrydningsprodukter. Desuden indgik et hyppigt anvendt bio-
cid, triclosan, og et omdannelsesprodukt heraf i undersggelsen. 15 af de
undersogte laegemidler blev fundet i tilleb til renseanleeg, heraf blev 13
genfundet i udlgbsvand. Spildevandsslam indeholdt 8 ud af 25 analysere-
de stoffer. | nogle vandlgb nedstrems dambrug var der hyppig forekomst
af antibiotika, som anvendes i dambrug. Triclosan blev fundet i bade til-
leb og udleb fra renseanlaeg og i alle praver af spildevandsslam. Der blev
ikke fundet laegemiddelrester i dreenvand eller grundvand under en gylle-
behandlet mark og heller ikke i vandlgb i oplande med gylleudbringning.
Der faldt meget lidt nedber i perioden efter gylleudbringning, hvorfor
det ikke er muligt pa denne baggrund at drage konklusioner om risikoen
for udvaskning af leegemidler fra gylle. Projektet er led i NOVANA over-
vagningsprogrammet.
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