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Sammendrag/anbefalinger:

Formalet med dette prosjektet var & validere metoden «NS-EN 15621-2017» for bestemming av innhald av
kalsium, kopar, jern, kalium, magnesium, mangan, natrium, yttrium og sink i for, féringrediensar, fisk og feces.
Pravane vert tilsett salpetersyre og vatn, og oppslutta under hggt trykk og temperatur i mikrobglgeomn
(UltraWave). Oppslutta prave vert fortynna vidare med vatn, og elementkonsentrasjonane vert malt ved bruk av
induktivt kopla plasma optisk emisjonsspektroskopi (ICP-OES).

Det vart utfgrt validering av selektivitet, riktigheit, presisjon, linearitet, maleomrade, robustheit og
maleusikkerheit. | tillegg vart det gjort gjenfinningsforsgk med yttrium, da denne ikkje er inkludert i den eksterne
valideringa. Etter gjennomgang av resultata, vert metoden ansett & vere godkjent.

English summary/recommendation:

The purpose of this project was to validate the method «NS-EN 15621-2017» for determination of calcium,
copper, iron, potassium, magnesium, manganese, sodium, yttrium and zinc content in feed, feed ingredients,
food, and feces. Nitric acid and water are added to the samples before digestion under high pressure and
temperature in a microwave oven (UltraWave). Digested samples are diluted further and analyzed with
inductively coupled plasma optical emission spectroscopy (ICP-OES).

A validation of selectivity, accuracy, precision, linearity, measuring range, robustness and measurement
uncertainty was performed. In addition, recovery tests were performed for yttrium, because this element was not
part of the external validation. Based on a review of the results, the method is approved.
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1 Innleiing

Ein ny metode vart validert hja Nofima Biolab: A120 Elementanalyse ved bruk av ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutting. Metodereferansen er NS-EN 15621:2017 («Dyrefér: Metoder for
prgvetaking og analyse - Bestemmelse av kalsium, natrium, fosfor, magnesium, kalium, svovel, jern,
sink, kopper, mangan og kobolt etter trykkoppslutning ved ICP-AES»). Det vart valt & fokusera pa
elementa kalsium, kopar, jern, kalium, magnesium, mangan, natrium og sink sidan desse elementa er
mest relevante for Biolab og Biolab sine kundar. 1 tillegg vart det gjort validering for yttrium, som er eit
viktig element for vare kundar, da det vert brukt som inert indikator i féringsforsgk av fisk. Laboratoriet
har kjgpt ein ICP-OES fra Agilent av typen 5110 VDV. Til dekomponering av prgvar far analyse har det
vorte kjgpt ein Ultrawave fra Milestone.

Metoden (NS-EN 15621:2017) er eksternt validert i ei kollaborativ metodeavprgving for alle relevante
element, med unntak av yttrium. Ifglge retningslinjer fra NMKL (Nordisk Metodikkomité for
Neeringsmidler) vil det d& vere tilstrekkeleg med ei verifisering av riktigheit, presisjon og
kvantifiseringsgrenser for desse elementa i denne metoden, mens det er ngdvendig med full validering
av yttrium. | og med at dette er ein heilt ny analysemetode for Biolab og kunnskapen om metoden er
begrensa, vert det beslutta & utfgre ei full metodevalidering der parametra selektivitet, linearitet,
presisjon, riktigheit/ngyaktigheit, konsentrasjons-/maleomrade, robustheit og maleusikkerheit vert

gjennomgétt for alle elementa av interesse.
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2 Teori

2.1 Prinsipp

Konsentrasjonane av elementa i prgven vert bestemt ved bruk av induktivt kopla plasma optisk
emisjonsspektroskopi (ICP-OES), med ekstern kalibreringskurve. Alternativt kan ein bruke standard
addisjonsteknikk. Fgr analyse med ICP-OES vert prgven dekomponert ved mikrobglgeomnoppslutting
under hgg temperatur og trykk.

2.2 Grad av validering og tidlegare ekstern validering

Referansemetoden har gjennomgatt full statistisk test og evaluering for kalsium, natrium, fosfor,
magnesium, kalium, svovel, jern, sink, kopar, mangan og kobolt for 11 ulike prgvetypar: Grisefér,
sauefor, tre mineralfor, ein mineralpremiks, tre féringrediensar (MgO, fosfat, CaCQOs3) og to fértilsettinger
(CuSO0y4, bentonitt). Det vart utfgrt samanliknande laboratorieprgving (SLP) i 2007 der 20 laboratorium
deltok. Organiseringa vart gjort av Techniche Universitat Munchen, Research Center for Nutrition and
Food Sciences, Bioanalytic Weihenstephan (Standard-Norge, 2017).

Ifglge denne eksterne valideringa, er metoden best eigna som screeningmetode for elementa kalium og
svovel, da desse har HorRat-verdier («Horwitz ratio») over 2. HorRat er neerare forklart i avsnitt 2.4.3.

Andre element er ikkje fullstendig statistisk testa fordi dei ikkje var til stades i tilstrekkelege
konsentrasjonar i dei fleste av dei testa prgvane. Dette gjeld molybden, bly, kadmium og arsen. | Biolab
sin metode skal ICP-OES-analyse av elementa vist i Tabell 1 validerast.

Tabell 1 Element omfatta av Biolab si validering.

Kjemisk symbol Element

Ca Kalsium
Cu Kopar
Fe Jern

K Kalium
Mg Magnesium
Mn Mangan
Na Natrium

Y Yttrium
Zn Sink

Sidan metoden er eksternt validert i ei kollaborativ metodeavprgving for kalsium, kopar, jern, kalium,
magnesium, mangan og sink, kunne denne valideringa ha begrensa seg til verifisering av riktigheit,
presisjon og kvantifiseringsgrenser, i falge retningslinjer for intern validering gitt i NMKL-prosedyre nr. 4
(2009). Det vert likevel valt & utfgre ei full intern metodevalidering, d& dette er ein heilt ny analysemetode
for Biolab, og kunnskapen om metoden er begrensa. Biolab gnsker ogsd & nytte metoden til andre
prgvematriser enn det som er omfatta av den eksterne valideringa, slik som fiskefeces. Den eksterne
valideringa omfattar ikkje yttrium, og full intern validering er dermed ngdvendig for dette elementet.
Parametra selektivitet, linearitet, presisjon, riktigheit/ngyaktigheit, konsentrasjons-/maleomrade,
robustheit og maleusikkerheit vert dermed gjennomgatt for alle valideringselementa.
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2.3 Avvik frA metodereferansen

Referansemetoden skildrar trykkoppslutting i mikrobglgeomn med «bomber», mens Biolab nyttar
«single chamber» mikrobglgeomnoppslutting. Oppsluttingsprogrammet i metodereferansen er dermed
noko anleis enn det som vert brukt av Biolab. Salpetersyre vert brukt i begge metodane, men Biolab
tilset ikkje hydrogenperoksid som skildra i referansen. Fiskefér med hagt feittinnhald vert ansett a vere
den vanskelegaste matrisa & oppslutte (av pravar som er aktuelle for Biolab). Ein slik prgve vart sendt
til leverandgren av mikrobglgeomnen (Milestone) som testa oppsluttingsvilkar og pregvemengder.

| metodereferansen star det at vate prgvar skal fortarkast eller frysetgrkast far oppslutting. Basert pa
testar pa ensilasjepravar, som gav gode resultat, blir dette ikkje sett som eit absolutt krav for Biolab.
Dersom prgven er tilstrekkeleg homogen, og elementkonsentrasjonen er hgg nok, kan vate pragvar
oppsluttast utan fortgrking/frysetarking.

2.4 Valideringsparameter
2.41  Selektivitet

Selektivitet uttrykker i kva grad ein metode kan bestemme dei gnska analyttane under gitte betingelsar,
i neerveere av andre komponenter med liknande eigenskapar. Selektivitet gir ein indikasjon pa kor sterkt
resultatet er pavirka av andre sambindingar i prgven (Vessmann, 2001).

Ved bruk av ICP-OES kan fleire ulike typar interferens paverke prgveresultatet. Desse er beskrive i
kapitla under (Standard-Norge, 2017).

Spektrallinjeinterferens

Spektrallinjeinterferens farekjem dersom linjer (bglgelengder) overlappar eller er darleg opplayst fra
kvarandre. Dette hender ofte ved atomemisjon, der lys ikkje utelukkande emitterer fr& elementet av
interesse, men ogsa fra alle andre element som er til stades i praven. Ofte kan slike interferensar
eliminerast ved rett val av emisjonslinje (bglgelengd). Utvalte emisjonsbglgelengder med tilhgyrande
mogelege interferensar er vist i Tabell 2 (Standard-Norge, 2017).
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Tabell 2 Utvalte emisjonsbglgelengder og mogelege interferensar for analyser med ICP-OES (NS-EN 15621:2017)
(Standard-Norge, 2017).

Element Emisjonsbglgelengder (nm) Interfererande element

315,887 Co

Ca 317,933 Fe, V
393,366

Cu 324,754 Ti, Fe
327,396

Fe 238,200 Co
259,940

K 766,490 Mg, Ar
469,900
279,079

Mg 279,553
285,213 Fe

Mn 257,610 Fe, Mo, Cr
293,306 Al, Fe
330,237

Na 588,995
589,592 Ar

7n 206,200
213,856 P

loniseringsinterferens

loniseringsinterferens skuldast innhald av lett ionsierbare element i prgvematrisa. Dette forer til ei
endring i ioniseringslikevekta til analytten, pa grunn av auke i elektrontaltettleiken. Slik interferens kan
fiernast ved tilsats av stgrre mengder av eit lett ioniserbart element i pragven og kalibreringslgysingane
(Standard-Norge, 2017).

Fysiske interferensar

Fysiske interferensar skuldast skilnadar i fysiske eigenskapar i Igysingane (prgvar og
kalibreringsstandardar), slik som til dgmes viskositet, overflatespenning og damptrykk. Desse
skilnadane fgrer til endringar i aspirasjon, nebulisering eller atomiseringseffektivitet. Fysiske
interferensar kan til ei viss grad fiernast ved & «matrisematche» kalibreringslgysingane med prgven ved

fortynning eller tilsats av relativt hgge syrekonsentrasjonar. Eit anna alternativ er a bruke
standardaddisjonsteknikk (Standard-Norge, 2017).

Standardaddisjon

Standardaddisjon er spesielt godt eigna for prgvar med hgg, men ukjent total ionestyrke, eller for prgvar
med varierande samansetting. Ved bruk av standardaddisjon treng ein ikkje a lage ei kalibreringskurve.
Standardaddisjon kan ogsé nyttast for & kompensere for kjemiske (og andre) matriseinterferenser og -
effekter, og metoden er spesielt paverka av ikkje-linearitet (Standard-Norge, 2017). Metoden vert ogsa
kalla kalibreringsutbytte, og vert nytta nar analysesignalet vert paverka av matrisa (NMKL, 2012).
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2.4.2 Linearitet

Spektroskopiske teknikkar kan ikkje male konsentrasjon direkte, emisjonssignalet ma konverterast til
konsentrasjon. Difor er kalibrering uunngaeleg. Kalibrering kan gjerast ved & konstruere ei
kalibreringskurve eller ved standardaddisjonsteknikk. Sidan dei fleste dyrefér og liknande pragvar har
ganske komplekse matriser, ma det gjerne utfgrast ei form for «matrisematching» fgr analyse for a
unnga matrikseffektar (Standard-Norge, 2017).

Lineariteten til metoden vert undersgkt med regresjonsanalyse og minste kvadrats metode. Ved a sja
pa kvadratet av avvika mellom det observerte punktet og den estimerte kurva, vil ein finne den
regresjonskurva som passar datasettet best. Denne kurva har dei minste mogelege areala av kvadrata.
Ein antek da at avvik fra linearitet skuldast avvik i malingane, og at konsentrasjonane er ngyaktige (all
usikkerheit ligg i y-verdien). Regresjonslinja har formelen y = mx + b der m er stigningstalet og b er
skjeringspunktet med y-aksen. For & bestemme kor godt linja passar til datasettet, vert F-verdi berekna
frad F-fordelinga. F-verdien er forholdet mellom kvadratsummen av regresjonen og kvadratsummen av
residuala. | ei F-fordeling vert det antatt at punkta i datasettet er tilfeldig fordelte (ikkje-lineaere). Nar F-
verdien er hggare enn F-kritisk (tabellverdi) er punkta, med 95 % sannsyn, ikkje tilfeldig spreidd, og
linezer regresjon rettmessig (Colby-College, no date, Levas, 2005, Microsoft-Corporation, 2016).

Regresjonslinja skal ha ein korrelasjonskoeffisient naer 1. Signifikanstestar bgr vise at stigningstallet er
signifikant ulikt null, mens skjeringa med y-aksen bgr ikkje vere ulik null. Dataanalyseverktayet i
Microsoft Excel vert brukt til a utfare desse signifikanstestane. Ein ser her pa t-verdi og p-verdi for dei
to parametra; t bar vere hgg og p 18g (<<0,05) for stigningstalet, mens for skjeringspunktet bar t vere
ldg og p>0,05. 95 % konfidensintervallet for skjeringspunktet ber vise at null er ein mogeleg verdi for
skjeringa. Ein hgg F-verdi styrkar argumentet om at regresjonen er rettmessig. Det vert ogsa laga
residualplott, som gir ei grafisk framstilling av residuala, det vil seie skilnaden mellom den observerte
responsen og responsen berekna fra regresjonskurva. Residuala bgr, nar plotta mot x-variabelen, ha
ein tilfeldig distribusjon.

Dersom linearitet er oppnadd er to kalibreringslgysingar nok til & lage kalibreringskurva, men tre til fem
kalibreringslaysingar er tilrddd. Lineariteten ma sjekkast regelmessig. Kalibreringskurva ma dekke
omradet der prgvelgysinga vert lesen av (denne skal ideelt sett ligge midt i kalibreringskurva) (Standard-
Norge, 2017).

2.4.3  Presisjon

Presisjon skildrar samsvaret mellom uavhengige resultat oppnadd pa ngyaktig same mate under
spesifikke forhold. Presisjon ma ikkje forvekslast med ngyaktigheit, som skildrar kor naert den sanne,
eller aksepterte verdien malinga er. Presisjonen vert vanlegvis uttrykt som standardavviket til residuala.
Presisjonen til metoden kan bli bestemt som:

a) Repeterbarheit: analysemetoden vert nytta pa identiske pravar pa same laboratorium med same
utstyr i lgpet av eit kort tidsrom. Same analytikar utfgrer analysene (NMKL, 2009, Douglas A.
Skoog, 2004).

b) Reproduserbarheit: metoden vert nytta pa identiske pravar pa ulike laboratorium med ulikt utstyr.
Ulike analytikarar utfarer analysene (NMKL, 2009, Douglas A. Skoog, 2004).

c) «Intermediate precision», ogsa kalla intern reproduserbarheit, vert ofte brukt om
presisjonsbestemmingar som er ein mellomting av repeterbarheit og reproduserbarheit. Det kan til
dgmes vere ulike analytikarar som analyserer same prgve i same laboratorium med likt eller ulikt
utstyr. Dette indikerer kvafor variasjon ein kan forvente i eit analytisk resultat dersom same prgve
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vert analysert av same laboratorium pa ulike tidspunkt (gitt at preven er stabil) (Hovind et al.,
2011).

Repeterbarheit

Repeterbarheita vert ofte uttrykt som repeterbarhetsgrensa r, som er eit uttrykk for den absolutte
skilnaden, med 95 % konfidensintervall, mellom to uavhengige testresultat oppnadd ved forutsettingane
nemnt i punkt a i avsnittet over (ISO, 1994b). Slike testresultat vert kalla dobbelbestemmingar (NMKL,
2009), og r vert berekna som vist i formel 2.1

r=tXxV2xS§, (2.1)

der t er den tosidige t-verdien ved 95 % konfidensintervall og S; er standardavviket til repeterbarheita
(ISO, 1994a). S; vert berekna ved hjelp av formel 2.2

n .—v:)2
Sr — Zl:l(;:l yi) (22)

der x; og y; er dei to malingane i ei dobbelbestemming og n er antal par av dobbelbestemmingar (NMKL,
2009).

Som regel vert det antatt at antal friheitsgrader gar mot uendeleg og at t=1,96. Ved desse vilkara vert r
berekna som vist i formel 2.3.

r=28X%S, (2.3)

Reproduserbarheit / «intermediate precision»

Reproduserbarheit og «intermediate precision» vert berekna med same likningar som repeterbarheit.
Standardavviket til reproduserbarheita og reproduserbarheitsgrensa vert gitt som Sg og R. | denne
rapporten er Sg; 0g Ri er brukt for tilsvarande verdiar for «intermediate precision».

Akseptansnivaet for reproduserbarheita kan evaluerast ved & berekne HorRat-verdi («Horwitz ratio»).
Parameteren kan ogsa nyttast for «intermediate precision», men da med lagare pélitelegheit. HorRatr
og HorRat; vert brukt for & skille mellom dei to. HorRat-verdien angir om presisjonen er betre eller
darlegare enn venta, og vert berekna som vist i formel 2.4 (Horwitz and Albert, 2006).

__ RSDg (%)
HorRatR = m (24)

RSDr (%) er standardavviket fr& berekningar av reproduserbarheit og PRSDr (%) er estimert RSD fra
Horwitz-likninga, som er vist | formel 2.5 (Horwitz and Albert, 2006).

PRSDy (%) = 2C~015 (2.5)

Konsentrasjonen (C) vert her uttrykt som ein dimensjonslaus massefraksjon. Til dgmes er mg/kg uttrykt
som massefraksjon lik 0,000001.

HorRatr vert berekna pa same mate, men med standardavviket fr& berekningar av «intermediate
precision» (RSD; (%)) i staden. Estimatet av PRSD; (%) vert ogsa her berekna som vist i formel 2.5.
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HorRat er lik 1 for eksakt samsvar, betre enn venta dersom den er mindre enn 1 og darlegare enn venta
dersom den er stgrre enn 1. Aksepterte verdiar ligg mellom 0,5 og 2,0. For «intermediate precision» er
HorRat-verdien vanlegvis mindre enn 1, fordi det relative standardavviket til repeterbarheita vanlegvis
utgjer to tredelar av det relative standardavviket til reproduserbarheita (Horwitz and Albert, 2006).

Metodereferansen oppgir kvafor repeterbarheits- og reproduserbarheitsgrenser som vart oppnadd i den
eksterne metodevalideringa. | denne valideringa vert det gjort presisjonsberekningar for & avgjere om
ein oppnar repeterbarheitsgrenser tilsvarande desse. Repeterbarheits- og reproduserbarheitsgrensene
frd metodereferansen er gitt i Tabell 3-Tabell 6.

Tabell 3 Repeterbarheitsgrenser for Ca, K, Mg og Na, som oppgitt i NS-EN 15621:2017 (Standard-Norge, 2017).

Ca K Mg INEY

r Shitt r Shitt r Shitt r

RSD;

(mg/kg)  (mg/kg) (mg’kg)  (mg/kg) (mg/kg)  (mg/kg) (mg/kg)  (mg/kg)

Grisefor 12100 1700 4,8% 7300 600 28% 1800 100 2,0% 2400 200 25%
Sauefor 11200 1000 3,2% 12600 800 2,3% 3500 2000 2,1% 3000 200 3,0%

MIN 1 241000 8000 12% 600 100 64% 37500 1300 1,2% 69000 2900 1,5%
MIN 2 181000 8000 1,6% 3700 200 24% 28500 1400 2,4% 88800 2600 1,0%
MINMIX 141000 6000 15% 500 100 7,9% 122000 6000 1,9% 119000 7000 2,2 %
Com. Premix 45900 5300 4,2% 2000 200 28% 1300 100 23% 9600 500 18%
Cuso4 <LOQ - - <LOQ - - <LOQ - - <LOQ - -
Fosfat 217000 7000 1,2% 900 100 33% 7000 300 14% 1200 100 24%
MgO 13600 1100 2,8% 1500 200 4,3% 489000 22000 1,6% <LOQ - -

CaCoO3 354000 13000 1,3% 3300 400 4,6% 3000 200 29% <LOQ - -
Bentonitt 7500 300 15% 700 100 3,4% 7000 600 3,1% 12000 600 1,7%

Tabell 4 Repeterbarheitsgrenser for Cu, Fe, Mn og Zn, som oppgitt i NS-EN 15621:2017 (Standard-Norge, 2017).

Element Cu Fe Mn Zn
Prave Snitt r RSD Snitt r Shitt r Shitt r
(mg/kg) (mg/kg) " (mglkg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
Grisefor 22,6 10,1 161% 386 67 6,3 % 89,6 13,1 53% 127 12 3,5%
Sauefor 11,6 1,9 5,9 % 277 47 6,2 % 95,8 84 32% 155 14 32%
MIN 1 947 59 2,3% 2512 202 29% 2444 163 24% 6844 525 28%
MIN 2 574 30 1,9% 3205 287 32% 2542 150 2,1% 5440 348 23%
MIN MIX 850 77 3,3% 3240 431 48% 2143 177  20% 3789 247  23%
Com. Premix 2024 123 22% 15940 1938  4,4% 15590 1940 45% 10310 611 21%
CusS0O4 264900 13920 1,9% 24,2 6,1 9,0% <LOQ - - <LOQ - -
Fosfat 11,6 1,5 4,8 % 2074 6,3 1,1% 118 2 1,5% 220 12 2,0%
MgO 28,4 6,6 84% 21280 1,018 1,7% 718 38 19% <LOQ - -
CaCo3 6,26 1,35 7,8% 6939 423 22% 1509 56 13% 115 2,7 8,5%
Bentonitt 6,17 2,10 12,1% 11390 1093 35% 88,0 8,7 36% 835 195 84%
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Tabell 5 Reproduserbarheitsgrenser for Ca, K, Mg og Na, som gitt i NS-EN 15621:2017 (Standard-Norge, 2017).

Element

Pragve

Grisefor
Sauefor
MIN 1
MIN 2
MIN MIX
Com. Premix
Cus0O4
Fosfat
MgO
CaCO3

Bentonitt

Snitt
(mg/kg)

12100
11200
241000
181000
141000
45900
<LOQ
217000
13600
354000
7500

Ca

R

(mg/kg)

3100
1700
29000
22000
18000
16000
19000
3100
35000
1000

9,2%
5,6 %
4,4 %
4,4 %
4,7 %
12,9 %
3.2%
8,3 %
3,6 %
5,0 %

Shnitt

7300
12600
600
3700
500
2000
<LOQ
900
1500
3300
700

K

R

(mg/kg)  (mg/kg)

1700
2100
500
1700
400
600
500
1100
2900
500

RSDg

8,1%
5,9 %
325%
16,3 %
29,0 %
11,8 %
21,0%
25,8 %
314 %
25,8 %

Shitt
(mg/kg)

1800
3500
37500
28500
122000
1300
<LOQ
7000
489000
3000
7000

Mg
R
(mg/kg)
200
500
8500
4000
21000
500
1100
62000
900
9100

3,9%
55%
8,2%
5,0%
6,2 %
13,6 %
54 %
4,6 %
11,2 %
46,7 %

Shitt

Na

R

(mg/kg)  (mg/kg)

2400
3000,00
69000
88800
119000
9600
<LOQ
1200
<LOQ
<LOQ
12000

500
500
12500
16800
16000
1500

300

1900

6,8 %
6,6 %
6,6 %
6,8 %
4,8 %
5,6 %
10,1 %

58 %

Tabell 6 Reproduserbarheitsgrenser for Cu, Fe, Mn og Zn, som gitt i NS-EN 15621:2017 (Standrad-Norge, 2017).

Element

Prave

Grisefor
Sauefor
MIN 1
MIN 2
MIN MIX
Com. Premix
Cus0O4
Fosfat
MgO
CaCo3

Bentonitt

Cu
Snitt R
(mg/kg) (mg/kg)
22,6 11,6
11,6 5,4
947 209
574 156
850 335
2024 397
264900 60750
11,6 6,1
28,4 14,1
6,26 78
6,17 7,80

RSDr

18,5 %
16,9 %
8,0 %
9,8 %
14,2 %
7,1%
8,3 %
18,9 %
17,8 %
44,8 %
45,4 %

Fe
Snitt R
(mg/kg)  (mg/kg)
386 115
277 96
2512 669
3205 860
3240 895
15940 3942
24,2 12,7
2074 380
21280 4067
6939 1565
11390 13790

RSDr

10,8 %
12,4 %
9,6 %
9,7 %
10,0 %
8,9 %
18,9 %
6,6 %
6,9 %
8,1%
43,7 %

Mn
Snitt R
(mg/kg) (mg/kg)
89,6 36,9
95,8 21,5
2444 663
2542 662
2143 491
15590 6526
<LOQ -
118 39
718 206
1509 402
88,0 12

RSDr

149 %
8,1 %
9,8 %
9,4 %
8,3 %
151 %
12,1 %
10,3 %
9,6 %
12,0 %

Zn
Snitt R
(mg/kg) (mg/kg)
127 47
155 46
6844 1595
5440 1144
3789 940
10310 1559
<LOQ -
220 86
<LOQ -
11,5 10,8
83,5 33

RSDr

13,2%
10,8 %
8,4 %
7,6 %
8,9 %
5,5 %
14,2 %
33,7 %
14,3 %

Yttrium vert samanlikna med gvrige element med tilsvarande konsentrasjonsniva. | tillegg vert HorRat-

verdi berekna for samanlikning med Eurofins.
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2.4.4  Riktigheit/ngyaktigheit

Samsvaret mellom det sanne innhaldet av analytt i ein prgve og resultatet av ei analyse, vert kalla
riktigheit. For & vurdere riktigheit/ngyaktigheit til ein metode kan ein nytte data frd samanliknande
laboratorieprgving (SLP), eller analysere standard/sertifisert referansemateriale. Dersom slike prgvar
ikkje er tilgjengelege, kan ein sende prgvar til eit anna laboratorium for samanlikning av resultat (NMKL,
2009).

| denne metodevalideringa vart det analysert to eksterne referansematerial (ERM) fra Bipea (det vil seie
ringtestprgvar som er analyserte av fleire laboratorium i tidligare SLP-rundar): 10-0313 Fish meal
(journalnummer hja Biolab: 2020-8247-1) og 06-2813 Feed for fish (journalnummer hja Biolab: 2020-
8248-1). Desse referansemateriala vart valde fordi prgvematrisene er relevante for valideringa og Biolab
sin bruk av metoden. Dei rapporterte nivaa av aktuelle element er gitt i Tabell 7.

Tabell 7 Rapporterte niva av aktuelle element i referansemateriala.

Referansenr. / prgvetype 10-0313 / Fish meal 06-2813 / Feed for fish
(j.nr. Biolab) (2020-8247-1) (2020-8248-1)
Element Ref. verdi Usikkerheit Antal Ref. verdi Usikkerheit Antal
(mg/kg) (u) (mg/kg) deltakarar (mg/kg) (u) (mg/kg) deltakarar
Ca 4070 30 78 2770 20 80
Cu 3 0 52 9 0 60
Fe 265 4 24 626 11 58
K 1190 10 55 770 10 63
Mg 240 0 56 190 0 66
Mn 7 0 54 72 1 63
Na 1240 20 59 660 10 69
Zn 71 1 59 165 2 61

Da ingen av desse referansemateriala inneheld verdiar for yttrium, vart fire prgvar sendt til Eurofins for
samanlikning (to fiskefor og to fiskefeces). Det vart ogsa utfart gjenfinningsforsgk der det vart tilsett
yttriumoksid til ein basaldiett, og gjenfinninga av yttrium i dietten vart undersgkt.

Bias av referansemateriale

Bias er skilnaden mellom den observerte gjennomsnittsverdien og referanseverdien, og er ein
systematisk analytisk feil som kan vere signifikant eller ikkje-signifikant. Bias bgr identifiserast, og om
mogeleg eliminerast, men bias bgr vanlegvis ikkje korrigerast for (NMKL, 2012). For & bestemme bias
brukar ein vanlegvis CRM. Bias og relativ bias (b(%)) vert berekna ved bruk av formel 2.6 og 2.7
(Linsinger, 2008, NMKL, 2012, Magnusson and Ornemark, 2014).

_ Xmeas
b = fpees (2.6)
b (%) = ("’"x#) X 100 @2.7)
ref

Her er Xmeas det malte gjennomsnittsresultatet og X er referanseverdien (Linsinger, 2008).
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Den relative prosentvise gjenfinninga, ogsa kalla «apparent recovery», kan bereknast som vist i likning
2.8 (Magnusson and Ornemark, 2014):

R (%) =’;m—”;5x 100 (2.8)

For & avgjere om bias er statistisk signifikant, nyttar ein t-test som vist i likning 2.9 (NMKL, 2012).

t = |[xmeas—xref| x \/ﬁ (2.9)
SD

SD er standardavviket til dei observerte verdiane og n er antal observasjonar. Dersom observert t er

hggare enn twiisk (tabellverdi, tosidig, 95 % konfidensintervall, frihetsgrader=n-1), er bias statistisk

signifikant (NMKL, 2012).

Samanlikning med anna laboratorium

For & evaluere resultata ved samanlikning med anna laboratorium, kan ein nytte same
berekningsmetodar som for evaluering av samanliknande laboratorieprgving (ringtest). Fleire ulike
verdiar som indikerer kor naer eige resultat er til andre sitt, kan bereknast. Ringtestarranggrar brukar
ofte z-score. Dette er ein normalisert verdi som gir kvart resultat ein score samanlikna med dei andre
resultata i datasettet. Z-score vert berekna som vist i formel 2.10.

7 — K—Xsip) (2.10)
usLp

X er deltakaren sitt resultat og Xs.p er arranggren sitt beste estimat pa resultatet i praven. us.p er eit

estimat pa spreiinga til alle resultata (standardavviket til alle deltakarane sine resultat) (ISO, 2005;

Thompson et al., 2006)

Ein annan internasjonalt akseptert verdi for evaluering av ringtestresultat, er E,-verdi (error normalized
value). Denne vert berekna som vist i formel 2.11.

: X—-XsLp
E,-verdi = NGPEIGED (2.11)

Ux og Usie er den utvida maleusikkerheita for X og Xsie (ISO, 2005).

Biolab brukar En-verdi for evaluering av ringtestar, men standardavviket som er rapportert av arranggren
vert delt pa rota av antal deltakarar (n) for & oppné standard usikkerheit for Xs.p. Dette vert gjort for a
unngd at spreiinga til heile populasjonen vil gjere det for lett & oppna akseptabel samanlikning med Xsip-
verdien (formel 2.12).

E,-verdj = —2XstP (2.12)

2

Wx2+(ZSLE)

Grensene for kva som vert godtatt er +3 for z-score og +2 for Ep-verdi. For z-score vert verdiar

hagare/ldgare enn =2 sett pA som betenkelege, mens tilsvarende grenser for En-verdi er +1. Dette

skuldast at ein nyttar utvida usikkerheit med k = 2. Verdiane for E, er dermed ekvivalente til verdiane
for z. Den ideelle verdien er i begge tilfelle 0 (Thomson et al., 2006).
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Desse berekningane kan ogsé brukast for dei eksterne referansemateriala (frd Bipea), da det her er
oppgitt antal deltakarar i den opprinnelege SLP-runden.

Spiking

Dersom verken sertifiserte referansematerial, metodereferanse eller ringtestpragvar er tilgjengelege, kan
gjenfinning nyttast til & sikre riktigheit av analysa. Gjenfinning (recovery, R) blir brukt i samband med
oppkonsentrering eller ekstraksjonstrinn i ein analytisk prosess. Ved & «spike» prgva, altsa tilsette kjent
mengde av analytten, kan gjenfinninga bestemmast ved & analysere prgva og dele resultatet pd mengde
analytt tilsett. Det blir valt spikingnivd som er naer analyttkonsentrasjon i reelle prgvar. For ein spika
blankprgve/blankmatrise vert gjenfinninga (R%) kalkulert ved formel 2.13.

R % = 2Aex o 10 (2.13)

QA(add)

der Qaex €r nivaet av den gjenfunne analytten A, og Qadd) €F mengda av analytten A som vart tilsett
(NMKL, 2012).

Dersom ein blankprgve/blankmatrise ikkje er tilgjengeleg, kan ein spike ein prgve som allereie inneheld
ei malt mengde av analytten. For berekning av gjenfinning nyttar ein da formel 2.14,

R % — Aextr(orig+add)—“A(orig) X 100 (214)
QA(add)

der Qaextr(org+add) €F den analyserte mengda av analytten A i den spika pr@va, og Qarig) €F den analyserte
mengda av analytten A i den opprinnelege prgva (NMKL, 2012).

Det forventa utbyttet avheng av konsentrasjon. For konsentrasjonar pa 100 mg/kg er forventa utbytte
pa 90-107 % (NMKL, 2012).

Standard usikkerheit for utbyttet/gjenfinninga (i %) vert berekna, i absolutt term, som standardfeilen til
middelverdien (SEM) vist i formel 2.15, og i relativ term som standard usikkerheit for utbyttet (Urec), SOM
vist i formel 2.16,

SD

SEM = NG (2.15)
% RSD

Urec = In (2.16)

der SD og % RSD er standardavviket og det relative standardavviket for utbyttet, og n er antal replikat
(NMKL, 2012).

For prgvar der CRM ikkje er tilgjengeleg kan bias bereknast for spika prgvar som vist i formel 2.6 og 2.7
(NMKL, 2012).

2.45 Konsentrasjons-/maleomrade

Maleomradet til metoden er definert som omradet der metoden er validert. | dette omradet gir metoden
akseptabel riktigheit og presisjon (NMKL, 2009). Deteksjonsgrensa (LOD) er den lagaste
analyttkonsentrasjonen som kan detekterast med ei viss grad av sikkerheit, og vert ofte berekna ved
bruk av formel 2.17,
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LOD = 3 X SDblind (217)
der SDuing er standardavviket for middelverdien av blindprgvane (Armbruster et al., 1994, NMKL, 2009).

Kvantifiseringsgrensa (LOQ) er den lageste analyttkonsentrasjonen som kan kvantifiserast med ei viss
grad av sikkerheit, og vert ofte berekna som vist i formel 2.18 (Armbruster et al., 1994, NMKL, 2009).

LOQ =10 X SDbliTld (218)

P& grunn av spormengder av enkelte element fra reagensar og oppsluttingsrayr, vil blindpravesignala
vere stgrre enn tre og ti gonger standardavviket til blindprgvane. Difor vert deteksjonsgrenser og
kvantifiseringsgrenser i denne valideringa berekna ved bruk av formel 2.19 og 2.20, der x er snittverdien
av blindprgvane.

LOD =x + 3 X SDbliTld
(2.19)

LOQ =x+ 10 X SDbliTld (220)

2.4.6 Robustheit

Robustheit av ein analysemetode vert definert som fglsomheita for mindre avvik i dei eksperimentelle
betingelsane til metoden. Ein metode som ikkje vert paverka av slike mindre avvik, vert kalla robust med
tanke pa desse eksperimentelle betingelsane. Slike avvik kan vere varierande pravemengd, ulike
kjemikaliebatchar, temperatur, trykk eller pH (NMKL, 2009).

2.4.7  Maleusikkerheit

Den totale maleusikkerheita til metoden vert berekna som utvida usikkerheit (Uc) med dekningsfaktor
(k) lik 2, som tilsvarar 95 % konfidensintervall. Maleusikkerheita inneheld interne og eksterne
usikkerheitselement, og vert berekna ved bruk av formel 2.21.

UC = k X quB + uzAB_X (221)

u; 45 €r Nofima BioLab sitt interne standardavvik for repeterbarheit (tilsvarar S, i formel 2.2). Denne
verdien vert bestemt ut fra differansar mellom dobbelbestemmingar av vanlege prgvematerial med
resultat i normalomradet.

u a5 er Nofima BioLab si usikkerheit for avvika fr& gjennomsnittsverdiane i samanlikninga med det
andre laboratoriet (sidan ein ikkje har delteke i samanliknande laboratorieprgving), og vert berekna ved
bruk av formel 2.22,

Y (LAB-X)2

2d (2.22)

Urap-x =

der d tilsvarar antal dobbelbestemmingar.

14



ﬂNofima

Kombinert maleusikkerheit

For spikingforsgk kan kombinert maleusikkerheit bereknast ved bruk av formel 2.23, der urec tilsvarar
formel 2.16.

Ukomb = k X \/uZAB + uZAB_)? + u%ec (223)
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3 Eksperimentelt

3.1 Selektivitet

3.1.1 IntelliQuant

IntelliQuant er ein funksjon i ICP Expert (programvara til instrumentet) som kan screene prgvar for opptil
70 ulike element. Kjent elementinnhald gjer det lettare & velge passande bglgelengder, og unnga
spektrallinjeinterferens. IntelliQuant vart brukt pa fleire typiske prgvetypar for & kartlegge kvafor element
aktuelle prgvar inneheld, og i kvafor niva. Det vart brukt IntelliQuant Standards kit, i tillegg til dei vanlege
ICP-standardane.

3.1.2  Gjenfinningsforsgk med yttrium

Basaldiett vart skaffa fra Nofima sitt Férteknologisenter i Bergen. Prgven tilsvarar ein typisk kommersiell
basaldiettblanding til forproduksjon, med samansetting som vist i Tabell 8.

Tabell 8 Samansetting av basaldietten fr& Nofima sitt forteknologisenter som blei brukt i spikingforsgka med yttrium.

Ingrediens Innhald (%)

Fiskemjgl 14,0
Soyaproteinkonsentrat 22,2
Maisgluten 7,0
Kveitegluten 21,0
Erteproteinkonsentrat 4,2
Guar 4,2
Rapsolje 4,2

Kveite 5,6
Hestebgnner 11,2
Mikroingrediensar 6,5

Basaldietten vart oppslutta i atte parallellar, med omlag 0,5 g innvege prgve i kvar parallell. Det vart
tilsett aukande mengde yttriumstandard (10004 mg/l) til dei oppslutta prgvane. Dette er vist i Tabell 9.

Tabell 9 Tillaging av prgvar av basaldiett tilsett yttriumstandard (1000+4 mg/l) i ulike konsentrasjonar.

Pravenr. Basaldiett ()  Tilsett Y (1000+4 mg/l) (g) Fortynning (g) Kons. tilsett Y (mg/l)

1 0,4542 0,0000 49,9061 0,00

2 0,4982 0,0000 50,3295 0,00

3 0,4997 1,0151 48,5880 20,89
4 0,4437 1,0682 50,7691 21,04
5 0,4800 5,9930 50,4241 118,85
6 0,4696 6,0000 50,3350 119,20
7 0,4830 11,0649 49,8010 222,18
8 0,4924 11,0036 50,7768 216,71

Prgvane vart blanda godt og analyserte for yttrium ved fire ulike bglgelengder. Bade radiell og aksiell
avlesing vart nytta. Tilsett mengde yttrium vart samanlikna med analysert mengde yttrium i dei ulike
prgvene, for & sja om resultata vert paverka av matrisa.
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3.2 Linearitet

Det vart kjgpt TraceCERT® (Traceable Certified Reference Material) pad 1000 mg/I frd Sigma-Aldrich for
elementa som skulle undersgkast. Standardane er produserte i laboratorium som oppfyller krava i
ISO/IEC 17025 og ISO 17034. Opplysningar om standardar, LOT-nummer og sertifiserte verdiar, er vist
i Tabell 10.

Tabell 10 Opplysningar om standardlgysingar (TraceCERT®) fra Sigma-Aldrich brukt i linearitetsforsgka.

Element Samansetting LOT-nr. Sertifisert verdi (mg/l)
. . BCBW9699
0,
Ca «Calcium standard for ICP» CaCO3i 2 % HNOs3 BCCGO0339 1000+£2
Cu «Copper standard for ICP» Metallisk kopar i 2 % HNOz BCBW9300 1000+£2
Fe «lron standard for ICP» Metallisk jerni 2 % HNOs  BCBX5094 1001+2
. . BCBX0642
0,

K «Potassium standard for ICP» KNOs i 2 % HNO3 BCCF9838 1000+2
Mg «Magnesium standard for ICP» MgO i 2 % HNO3 BCCC8893 1004+3
Mn «Manganese standard for ICP»  Mn(NOs)2:-H20i2 % HNOs BCBZ6558 1000+8

) ) BCBZ3750
9 +
Na «Sodium standard for ICP» NaNOs i 2 % HNOs3 BCCE6882 1000+2

Y «Yttrium standard for ICP» Y203i2 % HNOs3 BCCC1225 1000+4

Zn «Zinc standard for ICP» Metallisk sink i 2 % HNOs BCBX4138 1000+2

Det vart preparert standardar med i alt 10 ulike konsentrasjonar av kvart av dei aktuelle elementa. Med
utgangspunkt i relevante prgvar sendt til ekstern mineralanalyse i 2020 og 2021, vart typiske
elementkonsentrasjonar i vanlege pregvetypar bestemt. Dette vart brukt som utgangspunkt for &
bestemme konsentrasjonsniva for standardane for ei tenkt innvege pravemengd p& 0,5 g og fortynning
til 50 ml.

D& det er av interesse & bestemme det lineaere omradet til kalibreringskurvene, vart det nadvendige
konsentrasjonsnivaet dobla, og dei 10 standardpunkta vart jamnt fordelt mellom 0 og dette punktet. Alle
standardar vart laga ved bruk av automatpipette og/eller fullpipette, og tynna med 2 % salpetersyre i
malekolbe, til gnska volum. Ei oversikt over standardar og elementkonsentrasjonar er gitt i Tabell 11.
Som fglge av hage konsentrasjonar og dermed store volum av stocklgysingar, matte standard 6-10
delast i ein a og b-standard for & oppna gnska konsentrasjonar. Standardane vart analysert i tilfeldig
rekkefglge p& ICP-OES, med blankinjeksjon (2 % HNOs) mellom kvar. Kvar standard vart injisert to
gonger.
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Tabell 11 Elementkonsentrasjonar for standardar nytta i linearitetsforsgk.

Ca Cu Fe K Mg

Standard 1 50 0,2 1,4 50 10 0,2 50 1,4 1,4

Standard 2 100 0,4 2,8 100 20 0,4 100 2,8 2,8

Standard 3 150 0,6 4,2 150 30 0,6 150 4,2 4,2

Standard 4 200 0,8 5,6 200 40 0,8 200 5,6 5,6

Standard 5 250 1 7 250 50 1 250 7 7
Standard 6a 300 1,2 8,4 - - 1,2 - 8,4 8,4
Standard 6b - - - 300 60 - 300 - -
Standard 7a 350 1,4 9,8 - - 14 - 9,8 9,8
Standard 7b - - - 350 70 - 350 - -
Standard 8a 400 1,6 11,2 - - 1,6 - 11,2 11,2
Standard 8b - - - 400 80 - 400 - -
Standard 9a 450 1,8 12,6 - - 1,8 - 12,6 12,6
Standard 9b - - - 450 90 - 450 - -
Standard 10a 500 - - 500 - - - - -
Standard 10b - 2 14 - 100 2 500 14 14

Tabell 12 viser kvafor bglgelengder og avlesingsretning som vart undersgkt for kvart element. Det er
valt bglgelengder som bade gir god intensitet, og som har feerrast mogeleg spektrallinjeinterferensar.
Programvara til instrumentet (ICP Expert) viser intensitet og mogelege interferensar for alle
balgelengder, dette i kombinasjon med erfaring fra innleiande forsgk, vart brukt for & velge ut
baglgelengder og avlesingsretning gitt i Tabell 12. Radiell avlesing er brukt for elementa som har hgge
konsentrasjonar i reelle prgvar, og aksiell avlesing er valt for element med lage konsentrasjonar i reelle
prgvar. Spektrum er vist i kapittel 4.1.

Tabell 12 Bglgelengder og aktuell avlesingsretning undersgkt i lineraitetsforsgket.

Element Avlesingsretning Bolgelengder (nm)
317,933
Ca Radiell 370,602
422,673
. 324,754
Cu Aksiell 327,395
234,350
Fe Aksiell 238,204
259,940
. 766,491
K Radiell 760,897
. 279,553
Mg Radiell 285 213
. 257,610
Mn Aksiell 260,568
. 588,995
Na Radiell 589,592
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332,788

Y Radiell 360,074
371,029

. 206,200

Zn Aksiell 213,857

3.3 Presisjon

For berekning av presisjon vart resultata frd analyse av ERM brukt. | tillegg vart det analysert prgvar av
andre aktuelle prgvematriser (reelle prover); feitt fiskefor, basaldiett tilsett yttriumoksid, frysetarka
fiskefeces og frysetgrka fisk. ERM-prgvane innehaldt ikkje yttrium, sé presisjonsberekningane for dette
elementet vart kun basert pa reelle prgvar (fiskefor, -feces og spika basaldiett). Vilkar for bestemming
av ulike presisjonsparameter er vist i Tabell 13.

Tabell 13 Vilkar for bestemming av ulike presisjonsparameter.

Kva skal

Bestemme kva Korleis Kor mange gonger bereknast/bestemmast ut fra
data?

Same analytikar

Same utstyr 6-15 replikat for kvar Bestemme standardavvik for
Same laboratorium prove kvar prgvetype

Kort tidsramme

Repeterbarheit

Ulike analytikarar

Ulikt utstyr 6-15 replikat for kvar Bestemme standardavvik for
Same laboratorium prave kvar prgvetype

Utvida tidsramme

«Intermediate precision»

R d barheit f Ulike analytikarar
eproduserbarheit for . . _
Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Ulikt utstyr Samanlikne med NS-EN

Na. Zn Ulike laboratorium 15621:2017 valideringa
’ Utvida tidsramme

Ulike analytikarar

; Bestemme
Ulikt utstyr ! .
. ty . reproduserbarheitsstandardavvik
Ulike laboratorium

og HorRat-verdi
Utvida tidsramme

Reproduserbarheit for Y

Repeterbarheita til instrumentet var undersgkt ved & analysere den same oppslutta preva 20 gonger.
For a fa nok prgve, vart 0,4 g av 2020-8248-1 (ringtest, fiskefor) oppslutta og tynna til 100 ml i malekolbe.
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3.4 Riktigheit/ngyaktigheit

3.4.1 Analyse av eksternt referansematerial

Kvart referansematerial vart analysert ved sakalla «nested design». Det vil seie at to analytikarar
analyserte seks replikat per dag i tre dagar, totalt 36 analyser per referansematerial. Det vart valt eit
sdpass stort omfang av analyser fordi resultata ogsa vart nytta til presisjonsberekningar for metoden
(sja kapittel 3.3).

3.4.2  Spiking av basaldiett med yttriumoksid

Basaldietten fra kapittel 3.1.2 vart nytta i desse forsgka. Det vart laga spika pregvar av basaldiett med
yttriumoksid (Y203, Sigma-Aldrich, reinheit >99,99 %, LOT nr. STBJ3300). Fgrst vart det laga ein
premiks, der 199,022 gram basaldiett vart tilsett 1,0075 g Y20s. Deretter vart denne premiksen tynna
ytterlegare med meir basaldiett. Blandingsmengder av dei spika prgvane er visti Tabell 14. Den berekna
konsentrasjonen tar ogsa hensyn til bakgrunnsnivaet av yttrium i basaldietten.

Tabell 14 Berekna konsentrasjonar i basaldiettprgvar spika med yttriumoksidhaldig premiks.

Berekna Y-konsentrasjon

Mengde basaldiett (g) Mengde premiks (g) iispika prave Mmakg)
196,58 3,39 68,00
188,81 11,19 222,78

Yttriumkonsentrasjonen i dei spika pravane tilsvarar vanlege niva i fiskefor (Iagt nivd) og -feces (hagt
niva). Kvar spika prgve vart analysert 10 gonger. | tillegg vart basaldietten utan tilsetting analysert, for
detektering av bakgrunnsnivaet av yttrium.

3.4.3 Samanlikning med eksternt laboratorium

Fire yttriumhaldige prgvar vart sendt til Eurofins for analyse; to pravar av fiskefeces og to prgvar av
fiskefér. Desse prgvane vart analysert med to parallellar kvar. Eurofins analyserer vanlegvis kun éin
parallell, difor vart det sendt to fraksjonar av kvar prgve (skjulte parallellar). Ei oversikt over desse
prgvane er vist i Tabell 15.

Tabell 15 Prgvar av fiskefeces og fiskefor sendt til Eurofins for yttriumanalyse.

Pragvetype Journalnummer, Biolab

Fiskefeces 2020-0804-1
Fiskefeces 2020-0815-1
Fiskefor 2020-8556-1
Fiskefor 2020-8557-1
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3.5 Konsentrasjons-/maleomrade

Det vart analysert 20 blindprgvar for bestemming av deteksjonsgrenser og kvantifiseringsgrenser for
valideringselementa. Blindprgvane besto av rensa vatn (1 ml) og salpetersyre (69 %, 2 ml). Prgvane
vart oppslutta pa UltraWave (22-posisjonsrack, oppslutningsrgyr av glas), og tynna pa same mate som
reelle prgvar (til 50 ml, med rensa vatn). Dei vart deretter analyserte pd ICP-OES etter normal
prosedyre.

Det vart ogsa oppslutta blindprgvar i 5-posisjonsrack, for samanlikning av glasrayr og kvartsrayr. Her
vart det brukt rensa vatn (4 ml) og salpetersyre (69 %, 6 ml) i oppslutninga, far tynning pa vanleg mate
med rensa vatn til 50 ml.

3.6 Robustheit

Det vart oppslutta og analysert seks-sju replikat med to ulike pravemengder, for fire aktuelle pravetypar;
fiskemjgl, fiskefér med hggt feittinnhald, fiskefeces og heil fisk. Prgvetype og innvege pravemengder er
gitt i Tabell 16.

Tabell 16 Ulike pravemengder brukt i robustheitsforsgk for aktuelle prgvetypar.

Prgvetype (journalnr.) Innveging 1 (g) Innveging 2 (g)
Fiskemjgl (2020-7919-1) 0,2* 0,5
Feitt fiskefor (2020-8556-1) 0,5 1,0*
Fiskefeces, frysetagrka (2020-815-1) 0,1 0,2*
Heil fisk, frysetarka (2022-456-12) 0,5* 0,8

*Standard pravemengd for gitt pravetype.
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4 Resultat

4.1 Selektivitet

411 IntelliQuantundersgking av aktuelle prgvetypar

Tabell 17 viser omtrentleg elementinnhald (utover dei elementa som inngar i valideringa) for ulike pravar
0g prevetypar.

Tabell 17 Elementinnhald i aktuelle prgvetypar, utover valideringselementa, detektert av IntelliQuantfunksjonen i
ICP Expert. Alle tal oppgitt i mg/kg.

Prove Prgvetype B Ba P Si Sr Ti
2020-8247-1 Fiskemijgl, ringtest - 4 25000 40 30 -
2020-8248-1 Fiskefor, ringtest - 3 7500 100 100 1
2020-8556-1 Feitt fiskefor - 3 8500 200 10 1
2020-8557-1 Feitt fiskefor 1 4 12000 240 10 1
2020-804-1 Fiskefeces - 4 26000 80 45 2
2020-815-1 Fiskefeces - 4 37000 90 45 2

4.1.2 Spektrum for utvalde bglgelengder

I innleiande forsgk har ulike bglgelengder blitt testa ut, og det har blitt valt ut to-tre gode bglgelengder
for kvart element. Bglgelengdene er valt ut med bakgrunn i ingen/minimal spektralinterferens, god
signalintensitet og fin form pa topp/baselinje. Dei falgande figurane (Figur 1-Figur 22) viser spektrum for
injeksjon av standard 3, konsentrasjonar av dei ulike elementa er gitt i figurtekstane.
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Figur 1 Spektrum for Ca 317,933 nm ved analyse av standard 3 (kalsiumkonsentrasjon 250 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Figur 2 Spektrum for Ca 370,602 nm ved analyse av standard 3 (kalsiumkonsentrasjon 250 mg/l). «Fitted

background correction» vart nytta
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Figur 3 Spektrum for Ca 422,673 nm ved analyse av standard 3 (kalsiumkonsentrasjon 250 mg/l). «Fitted

background correction» vart nytta.
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Figur 4 Spektrum for Cu 324,754 nm ved analyse av standard 3 (koparkonsentrasjon 1 mg/l). «Fitted background

correction» vart nytta.

Figur 5 Spektrum for Cu 327,395 nm ved analyse av standard 3 (koparkonsentrasjon 1 mg/l). «Fitted background

correction» vart nytta.
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Jern

Fe (234.350 nm), Standard 3, Rack S1 Tube 4
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Figur 6 Spektrum for Fe 234,350 nm ved analyse av standard 3 (jernkonsentrasjon 7 mg/l). «Fitted background
correction» vart nytta.
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Figur 7 Spektrum for Fe 238,204 nm ved analyse av standard 3 (jernkonsentrasjon 7 mg/l). «Fitted background
correction» vart nytta.
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Figur 8 Spektrum for Fe 259,940 nm ved analyse av standard 3 (jernkonsentrasjon 7 mg/l). «Fitted background

correction» vart nytta.
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Figur 9 Spektrum for K 766,491 nm ved analyse av standard 3 (kaliumkonsentrasjon 250 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Figur 10 Spektrum for K 769,897 nm ved analyse av standard 3 (kaliumkonsentrasjon 250 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Figur 11 Spektrum for Mg 279,553 nm ved analyse av standard 3 (magnesiumkonsentrasjon 50 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Mg (280.270 nm), Standard 3, Rack S1 Tube 4

2,100,000
2,000,000
1,900,000
1,800,000
1,700,000
1,600,000
1,500,000
1,400,000
1,300,000
1,200,000
1,100,000
1,000,000

900,000

800,000

Intansty

700,000
600,000
500,000
400,000
300,000
200,000

100,000

-100,000
-200,000
300,000

280.230 280240 260250 280260 280270 200.200 280290 200300 260.310
Wavelength (nm)

Figur 12 Spektrum for Mg 280,270 nm ved analyse av standard 3 (magnesiumkonsentrasjon 50 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Figur 13 Spektrum for Mg 285,213 nm ved analyse av standard 3 (magnesiumkonsentrasjon 50 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Figur 14 Spektrum for Mn 257,610 nm ved analyse av standard 3 (mangankonsentrasjon 1 mg/l). «Fitted

background correction» vart nytta.
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Figur 15 Spektrum for Mn 260,568 nm ved analyse av standard 3 (mangankonsentrasjon 1 mg/l). «Fitted

background correction» vart nytta.
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Natrium
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Figur 16 Spektrum for Na 588,995 nm ved analyse av standard 3 (nhatriumkonsentrasjon 250 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Figur 17 Spektrum for Na 589,592 nm ved analyse av standard 3 (nhatriumkonsentrasjon 250 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Figur 18 Spektrum for Y 332,788 nm ved analyse av standard 3 (yttriumkonsentrasjon 7 mg/l). «Fitted

background correction» vart nytta.
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Figur 19 Spektrum for Y 360,074 nm ved analyse av standard 3 (yttriumkonsentrasjon 7 mg/l). «Fitted

background correction» vart nytta.
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Y (371.029 nm), Standard 3, Rack S1 Tube 4
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Figur 20 Spektrum for Y 371,029 nm ved analyse av standard 3 (yttriumkonsentrasjon 7 mg/l). «Fitted
background correction» vart nytta.
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Figur 21 Spektrum for Zn 206,200 nm ved analyse av standard 3 (sinkkonsentrasjon 7 mg/l). «Fitted background
correction» vart nytta.
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Zn (213.857 nm), Standard 3, Rack S1 Tube 4
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Figur 22 Spektrum for Zn 213,857 nm ved analyse av standard 3 (sinkkonsentrasjon 7 mg/l). «Fitted background
correction» vart nytta.
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4.1.3 Gjenfinningsforsgk med yttrium

Basaldiett tilsett ulike mengder yttriumstandard vart analysert som skildra i kapittel 3.1.2. Det viste seg
at yttriumkonsentrasjonen vart for hag for aksiell avliesing pa enkelte av prgvane, difor er kun resultata
for radiell avlesing presenterte. Bakgrunnsnivaa i prgve 1 og 2 (utan tilsetting av standard) vart brukt til
a korrigere resultata for pravane 3-8. Dei korrigerte konsentrasjonane er vist i Tabell 18.

Tabell 18 Malte konsentrasjonar av yttrium i gjenfinningsforsgka. Resultata er korrigert for bakgrunnsverdien i preve
1 og 2. Alle konsentrasjonar er gitt i mg/l.

Bglgelengder (nm)

Pravenr. Y 332,788 Y 360,074 Y 371,029 Y 377,433
3 20,59 20,41 20,28 20,48
4 24,44 24,10 24,00 24,25
5 124,62 122,41 121,15 123,15
6 128,36 125,52 124,79 126,73
7 225,40 220,77 215,18 222,36
8 220,80 215,51 209,52 216,78

Figur 23 til Figur 26 viser tilsett mengd yttrium (fra Tabell 9) plotta mot avlesen mengd yttrium (Tabell
18) for dei ulike bglgelengdene som vart testa.
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Figur 23 Tilsett mengd yttrium plotta mot avlesen mengd yttrium ved Y 332,788 nm, med trendlinje.
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Figur 24 Tilsett mengd yttrium plotta mot avlesen mengd yttrium ved Y 360,074 nm, med trendlinje.
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Figur 25 Tilsett mengd yttrium plotta mot avlesen mengd yttrium ved Y 371,029 nm, med trendlinje.
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Figur 26 Tilsett mengd yttrium plotta mot avlesen mengd yttrium ved Y 377.433 nm, med trendlinje.

4.2 Linearitet

Det vart analysert standardlgysingar med til saman 10 ulike konsentrasjonar av kvart av elementa Ca,
Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Y og Zn som beskrive i kapittel 3.2. Alle standardar vart injiserte to gonger.
Plotta i dei vidare delkapitla inneheld kurver/punkt frd begge injeksjonane; fgrste injeksjon har bla punkt
og andre injeksjon har oransje. Tabell 19 viser kvafor instrumentparameter som vart brukt i
linearitetsforsgka.

Tabell 19 Instrumentparameter brukt ved linearitetsforsgka.

Parameter Innstilling

Replicate read time (s) (radial/axial) 5
Replicates 3
Sample uptake delay (s) 25
Stabilization time (s) 15
Rinse time (s) 30
Pump speed (rpm) 12
Fast pump during uptake and rinse (rpm) Yes
RF power (kW) 1,20
Aux flow (L/min) 1,00
Plasma flow (L/min) 12,0
Nebulizer flow (L/min) 0,70
Viewing height (mm) 8
Background correction Fitted

Lineeer regresjon, residualplot og regresjonsstatistikk for alle element og bglgelender vart utforma vha.
Excel. Standardkonsentrasjonar og avlesne signalintensitetar er vist i Vedlegg 1 — Linearitet.
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421 Kalsium

Kalsium vart analysert ved tre bglgelengder, alle med radiell avlesing. Lineaer regresjon (Figur 27, Figur
29, Figur 31), residualplot (Figur 28, Figur 30, Figur 32) og regresjonsstatistikk (Tabell 20, Tabell 21,
Tabell 22) for kvar bglgelengd er vist under.
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Figur 27 Lineeer regresjon for Ca 317,993 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 28 Residualplott for Ca 317,933 nm, injeksjon 1 (bla) og injeksjon 2 (oransje).
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Tabell 20 Regresjonsstatistikk for Ca 317,933 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2

arameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11
R2-verdi 0,9971/0,9973
F-verdi 3285 /3060
t-verdi 0,530/0,251 57,3/55,3
p-verdi 0,609 /0,807 7,5x1013/ 1,0x1012
Nedre 95 % konfidensintervall -116426 / -139378 12508 /12429
@vre 95 % konfidensintervall 187628 /174161 13536 / 13489

Ca 370,602 nm
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Figur 29 Lineeer regresjon for Ca 370,602 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 30 Residualplott for Ca 370,602 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
Tabell 21 Regresjonsstatistikk for Ca 370,602 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.
Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11
R2-verdi 0,9978 / 0,9969
F-verdi 4056 /2901
t-verdi -0,104/-0,171 63,7 /53,9
p-verdi 0,92/0,87 2,9x1013/1,3x1012
Nedre 95 % konfidensintervall -10680/-12815 937 /918
@vre 95 % konfidensintervall 9742 /11010 1006 / 999
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Ca 422,673 nm
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Figur 31 Linezer regresjon for Ca 422,673 nm, injeksjon 1 (bl&) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 32 Residualplott for Ca 422,673 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 22 Regresjonsstatistikk for Ca 422,673 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11
R2-verdi 0,9964 / 0,9961
F-verdi 2500/ 2317
t-verdi 0,446 /0,591 50,0 /48,1
p-verdi 0,666 / 0,569 2,6x1012/ 3,6x101?
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Nedre 95 % konfidensintervall -53728 / -51094 A773 14742
@vre 95 % konfidensintervall 80093 /87252 5226 /5210
4.2.2 Kopar

Kopar vart analysert ved to bglgelengder, begge med aksiell avlesing. Lineaer regresjon (Figur 33, Figur
35), residualplott (Figur 34, Figur 36) og regresjonsstatistikk (Tabell 23, Tabell 24) for kvar bglgelengd
er vist under.
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Figur 33 Linezer regresjon for Cu 324,754 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 34 Residualplott for Cu 324,754 nm, injeksjon 1 (bla) og injeksjon 2 (oransje).
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Tabell 23 Regresjonsstatistikk for Cu 324,754 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9974/0,9980

F-verdi 3477 | 4487

t-verdi 1,465/1,940 59,0/67,0

p-verdi 0,177/0,084 5,8x101%/1,9x1013
Nedre 95 % konfidensintervall -989 /-347 59440 / 58897
@vre 95 % konfidensintervall 4622 | 4525 64182 /63014

Cu 327,395 nm
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Figur 35 Lineeer regresjon for Cu 327,395 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 36 Residualplott for Cu 327,395 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 24 Regresjonsstatistikk for Cu 327,395 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

500 [ ] =

2,5

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9975/0,9974

F-verdi 3634 /3461

t-verdi 0,933/1,318 60,3/58,8

p-verdi 0,375/0,220 4,8x10%3/ 6,0x1013
Nedre 95 % konfidensintervall -874 1 -621 32258 /31435
@vre 95 % konfidensintervall 2102/ 2354 34773 /33949

4.2.3 Jern

Jern vart analysert ved tre bglgelengder, alle med aksiell avlesing. Lineaer regresjon (Figur 37, Figur 39,
Figur 41), residualplott (Figur 38, Figur 40, Figur 42) og regresjonsstatistikk (Tabell 25, Tabell 26, Tabell

27) for kvar bglgelengd er vist under.
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Fe 234,350 nm
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Figur 37 Lineaer regresjon for Fe 234,350 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 38 Residualplott for Fe 234,350 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 25 Regresjonsstatistikk for Fe 234,350 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9964 / 0,9986

F-verdi 2474 [ 6382

t-verdi 0,573/0,011 49,7/79,9

p-verdi 0,581/0,992 2,7x1012/ 3,8x104
Nedre 95 % konfidensintervall -3500 / -2876 11875/ 11972
@vre 95 % konfidensintervall 5872 /2903 13007/ 12670
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Fe 238,204 nm
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Figur 39 Linezer regresjon for Fe 238,204 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 40 Residualplott for Fe 238,204 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 26 Regresjonsstatistikk for Fe 238,204 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9965 / 0,9986

F-verdi 2562 /6522

t-verdi 0,671/0,162 50,6 /80,8

p-verdi 0,591/0,875 2,3x1012/ 3,5x1014
Nedre 95 % konfidensintervall -8877 /-7254 32566 / 32740
@vre 95 % konfidensintervall 16363 /8375 35613/ 34627
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Fe 259,940 nm
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Figur 41 Lineaer regresjon for Fe 259,940 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 42 Residualplott for Fe 259,940 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 27 Regresjonsstatistikk for Fe 259,940 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9970/0,9985

F-verdi 3010/5941

t-verdi 0,551/0,092 54,9/77,1

p-verdi 0,595/ 0,929 1,1x101?/ 5,3x1014
Nedre 95 % konfidensintervall -5026 / -4490 18657 / 18688
@vre 95 % konfidensintervall 8266 /4870 20262 /19818
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4.2.4 Kalium

Kalium vart analysert ved to bglgelengder, begge med radiell avlesing. Lineger regresjon (Figur 43, Figur
45), residualplott (Figur 44, Figur 46) og regresjonsstatistikk (Tabell 28, Tabell 29) for kvar bglgelengd

er vist under.

Intensitet (c/s)

Figur 43 Lineeer re

Residual (intensitet (c/s))
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gresjon for K 766,491 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 44 Residualplott for K 766,491 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Tabell 28 Regresjonsstatistikk for K 766,491 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter
Observasjonar (n)
R2-verdi
F-verdi
t-verdi
p-verdi
Nedre 95 % konfidensintervall
@vre 95 % konfidensintervall

Regresjon

11/11

0,9990/ 0,9990
8579 /8980

Skjeringspunkt

1,979/2,100
0,079/ 0,065
-1345 [ -747

20128/ 20152

Stigningstal

92,6 /94,8
1,0x10%4/ 8,2x10°1°
1450/ 1445
1522 /1515
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Figur 45 Lineeer regresjon for K 769,897 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 46 Residualplott for K 769,897 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Tabell 29 Regresjonsstatistikk for K 769,897 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9992/0,9993

F-verdi 11665/ 12904

t-verdi 12,816 /13,117 108,0/113,6

p-verdi 4,4x107 / 3,6x107 2,5x1015/ 1,6x10°1°
Nedre 95 % konfidensintervall 28278 /27382 958 /949
@vre 95 % konfidensintervall 40401/ 38794 999 /988

425 Magnesium
Magnesium vart analysert ved to bglgelengder, begge med radiell avlesing. Lineaer regresjon (Figur 47,

Figur 49), residualplott (Figur 48, Figur 50) og regresjonsstatistikk (Tabell 30, Tabell 31) for kvar
bglgelengd er vist under.
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Figur 47 Lineaer regresjon for Mg 279,553 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 48 Residualplott for Mg 279,553 nm, injeksjon 1 (bl&) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 30 Regresjonsstatistikk for Mg 279,553 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9954 / 0,9952

F-verdi 1954 / 1864

t-verdi 2,696 /2,746 44,2 /43,2

p-verdi 0,025/0,023 7,8x101?/ 9,6x1012
Nedre 95 % konfidensintervall 60711 /67397 99149 /96278
@vre 95 % konfidensintervall 693529 / 697349 109845 / 106926

Mg 285,213 nm

800000
700000
600000 g
500000 ¥

400000

300000

Intensitet (c/s)

y = 6669x + 6306,6
200000 8 R?'=0,999

100000 y = 6524,6x + 7094
R? = 0,999

0 e
0 20 40 60 80 100 120
Konsentrasjon (mg/l)

Figur 49 Linezer regresjon for Mg 285,213 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 50 Residualplott for Mg 285,213 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 31 Regresjonsstatistikk for Mg 285,213 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9990/ 0,9990

F-verdi 9152 /9160

t-verdi 1,529/1,759 95,7 /95,7

p-verdi 0,161/0,112 4,6x10°/ 1,0x10°
Nedre 95 % konfidensintervall -3023 / -2029 6511 /6370
@vre 95 % konfidensintervall 15636/ 16217 6827 / 6679

4.2.6 Mangan

Mangan vart analysert ved to bglgelengder, begge med aksiell avlesing. Lineger regresjon (Figur 51,
Figur 53), residualplott (Figur 52, Figur 54) og regresjonsstatistikk (Tabell 32, Tabell 33) for kvar
bglgelengd er vist under.
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Mn 257,610 nm
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Figur 51 Lineeer regresjon for Mn 257,610 nm, injeksjon 1 (bl&) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 52 Residualplott for Mn 257,610 nm, injeksjon 1 (bl&) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 32 Regresjonsstatistikk for Mn 257,610 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9970/0,9971

F-verdi 2978 /3103

t-verdi -0,035/-0,370 54,6 /55,7

p-verdi 0,973/0,720 1,2x1012/9,7x1013
Nedre 95 % konfidensintervall -12335/-13684 237389 /234783
@vre 95 % konfidensintervall 11960 / 9835 257922 | 254661
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Mn 260,568 nm
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Figur 53 Lineeer regresjon for Mn 260,568 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 54 Residualplott for Mn 260,568 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 33 Regresjonsstatistikk for Mn 260,568 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9962/0,9974

F-verdi 2374 /3393

t-verdi 0,185/-0,247 48,7 /58,2

p-verdi 0,857/0,810 3,2x10*2/ 6,5x10713
Nedre 95 % konfidensintervall -1507 / -1507 28496 / 28409
@vre 95 % konfidensintervall 1776 /1210 31271/ 30705
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4.2.7 Natrium

Natrium vart analysert ved to bglgelengder, begge med radiell avlesing. Lineaer regresjon (Figur 55,
Figur 57), residualplott (Figur 56, Figur 58) og regresjonsstatistikk, Tabell 35) for kvar bglgelengd er
vist under.
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Figur 55 Lineeer regresjon for Na 588,995 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 56 Residualplott for Na 588,995 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Tabell 34 Regresjonsstatistikk for Na 588,995 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9964 / 0,9958

F-verdi 2462/ 2154

t-verdi 2,998 /3,141 49,6 / 46,4

p-verdi 0,015/0,012 2,8x101?/ 5,0x1012
Nedre 95 % konfidensintervall 40976 /51170 8915 / 8696
@vre 95 % konfidensintervall 292913/ 314572 9767 / 9580

Na 589,592 nm
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Figur 57 Linezer regresjon for Na 589,592 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 58 Residualplott for Na 589,592 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 35 Regresjonsstatistikk for Na 589,592 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9988/0,9992

F-verdi 7568 /11323

t-verdi 0,9994 / 0,9996 87,0/106,4

p-verdi 0,145/0,025 6,1x10°/ 5,0x10°8
Nedre 95 % konfidensintervall -11759/ 6047 5049 / 4954
@vre 95 % konfidensintervall 67982/ 69704 5318 /5169

4.2.8  Yttrium

Yttrium vart analysert ved tre bglgelengder, alle med radiell avlesing. Lineger regresjon (Figur 59, Figur
61, Figur 63), residualplott (Figur 60, Figur 62, Figur 64) og regresjonsstatistikk (Tabell 36, Tabell 37,
Tabell 38) for kvar bglgelengd er vist under.
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Figur 59 Linezer regresjon for Y 332,788 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 60 Residualplott for Y 332,788 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 36 Regresjonsstatistikk for Y 332,788 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11
R2-verdi 0,9991 / 0,9996
F-verdi 10056 / 23108
t-verdi -1,231/-1,057 100,3/152,0
p-verdi 0,249/0,318 4,9x1015/ 1,2x10716
Nedre 95 % konfidensintervall -6768 / -4212 22929/ 22946
@vre 95 % konfidensintervall 1998 /1530 23987 /23639
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Figur 61 Linezer regresjon for Y 360,074 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 62 Residualplott for Y 360,074 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 37 Regresjonsstatistikk for Y 360,074 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9992/ 0,9997

F-verdi 11445727184

t-verdi -1,038/-0,476 107,0/164,9

p-verdi 0,326 / 0,646 2,8x1015/ 5,6x10Y7
Nedre 95 % konfidensintervall -13572/-7215 51995 /51742
@vre 95 % konfidensintervall 5034 /4708 54242 /53181
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Y 371,029 nm
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Figur 63 Linezer regresjon for Y 371,029 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 64 Residualplott for Y 371,029 nm, injeksjon 1 (bla) og injeksjon 2 (oransje).

Tabell 38 Regresjonsstatistikk for Y 371,029 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

16

16

Parameter Regresjon Skjeringspunkt
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9990/ 0,9994

F-verdi 8936 / 15705

t-verdi -1,242/-1,126

p-verdi 0,246 /0,289
Nedre 95 % konfidensintervall -8219/-5948
@vre 95 % konfidensintervall 2394 /1996

Stigningstal

94,5/125,3

8,4x1015/ 6,7x1016

26132/ 26085
27413/ 27045
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429 Sink

Sink vart analysert ved tre bglgelengder, alle med aksiell avlesing. Lineger regresjon (Figur 65, Figur
67), residualplott (Figur 66, Figur 68) og regresjonsstatistikk (Tabell 39, Tabell 40) for kvar bglgelengd
er vist under.

Zn 206,200 nm
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Figur 65 Linezer regresjon for Zn 206,200 nm, injeksjon 1 (bla) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 66 Residualplott for Zn 206,200 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Tabell 39 Regresjonsstatistikk for Zn 206,200 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11

R2-verdi 0,9891/0,9988

F-verdi 814 /7715

t-verdi 0,991 /0,669 28,5/87,8

p-verdi 0,345/0,520 3,9x1010/1,6x1014
Nedre 95 % konfidensintervall -1320/-532 3293 /3451
@vre 95 % konfidensintervall 3377171979 3860 / 3633

Zn 213,857 nm
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Figur 67 Linezer regresjon for Zn 213,857 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
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Figur 68 Residualplott for Zn 213,857 nm, injeksjon 1 (bld) og injeksjon 2 (oransje).
Tabell 40 Regresjonsstatistikk for Zn 213,857 nm, injeksjon 1 / injeksjon 2.
Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 11/11
R2-verdi 0,9967 / 0,9993
F-verdi 2712/ 13447
t-verdi 1,229/ 1,300 52,1/116,0
p-verdi 0,250/ 0,226 1,8x1012/ 1,3x1015
Nedre 95 % konfidensintervall -6005 / -2475 34944 | 35316
@vre 95 % konfidensintervall 20282 /9164 38118 /36721

4.3 Presisjon

4.3.1 Repeterbarheit

Repeterbarheit vart undersgkt for aktuelle prgvetypar; fiskefér, frysetarka fiskefeces, basaldiett spika
med yttrium, frysetarka heil fisk, samt to ringtestprgvar av fiskemjgl og fiskefér. Repeterbarheitsdata for
kvar prgvetype er gitt i Tabell 41Tabell 46. Det vart ogsa berekna samla repeterbarheit basert pa prgvar
som ogsa har blitt analysert eksternt (Tabell 47), desse tala er seinare brukt i berekning av
maleusikkerheit (kapittel 5.7). Alle analyseresultat er gitt i Vedlegg 2 - Presisjon: Repeterbarheit.
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Tabell 41 Repeterbarheitsdata for fiskemjal (2020-8247-1, ringtest), tal baserte pa ni

dobbelbestemmingar.
Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sr (ppm) r (ppm) RSDr

Ca 317,933 43617 1776 4973 4,1%
K 766,491 13028 145 405 1,1%
Mg 279,553 2879 29 81 1,0%
Na 589,592 14704 128 359 0,9%
Cu 327,395 3,3 0,19 0,54 58%
Fe 259,940 310 30 85 9,8 %
Mn 257,610 8,3 0,46 13 55%
Zn 213,857 83 1,2 3,4 15%

Tabell 42 Repeterbarheitsdata for fiskefor (2020-8248-1, ringtest), tal baserte pa ni dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sr (ppm) r (ppm) RSD:
Ca 317,933 30460 1048 2935 34%

K 766,491 8389 269 752 3,2%

Mg 279,553 2326 79 223 3,4 %

Na 589,592 8003 301 843 3,8%

Cu 327,395 10 0,58 1,6 5,8 %

Fe 259,940 746 32 90 4,3%

Mn 257,610 86 4,6 13 5,3%

Zn 213,857 192 10 28 52%
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Tabell 43 Repeterbarheitsdata for basaldiett spika med yttrium, tal baserte pa ni dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sr (ppm) r (ppm) RSDr

Ca 317,933 8533 626 1753 7,3%
K 766,491 10247 60 169 0,6 %
Mg 279,553 2294 32 91 1,4 %
Na 589,592 4159 86 240 2,1%
Cu 327,395 9,0 1,4 3.8 15,0 %
Fe 259,940 295 40 113 13,7 %
Mn 257,610 65 12 34 18,5%
Zn 213,857 228 16 46 7,2%
Y 371,029 77 34 9,5 4,4 %

Tabell 44 Repeterbarheitsdata for fiskefér med hggt feittinnhald (2020-8556-1), tal baserte p& ni
dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sr (ppm) r (ppm) RSDy
Ca 317,933 13252 509 1425 3,8%
K 766,491 7285 272 762 3.7%
Mg 279,553 1989 60 169 3,0 %
Na 589,592 9048 309 866 3,4 %
Cu 327,395 13 0,45 1,3 3,5%
Fe 259,940 326 15 43 4,7 %
Mn 257,610 63 34 9,6 5,5 %
Zn 213,857 205 5,8 16 29%
Y 371,029 81 2,7 7,4 3.3%

Tabell 45 Repeterbarheitsdata for frysetarka fiskefeces (2020-804-1, 2020-815-1), tal baserte pa ni
dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sr (ppm) r (ppm) RSD:
Ca 317,933 27682 716 2006 2,6 %
K 766,491 1366 19 54 1,4 %
Mg 279,553 16170 339 950 2,1%
Na 589,592 21380 377 1055 1,8%
Cu 327,395 14 0,28 0,78 1,9%
Fe 259,940 696 16 44 23%
Mn 257,610 137 3,9 11 28%
Zn 213,857 376 4,9 14 1,3%
Y 371,029 298 5,3 15 1,8 %




ﬂNofima

Tabell 46 Repeterbarheitsdata for frysetarka heil fisk (2022-376-1, 2022-376-29, 2022-456-12), alle tal er baserte
pa ni dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm)
Ca 317,933 6278 1418 3969 22,6 %
K 766,491 8309 195 547 23 %
Mg 279,553 823 36 100 4,3%
Na 589,592 2247 84 237 3,8%
Cu 327,395 49 0,13 0,35 25%
Fe 259,940 34 3 10 10,1 %
Mn 257,610 3,2 0,49 1,4 15,7 %
Zn 213,857 80 7,1 20,0 8,9 %

Tabell 47 Repeterbarheitsdata basert pa eit utval analyser av alle undersgkte pravar.

Element og bglgelengde (nm) dobﬁgltgiast., Snitt (ppm) Sr (ppm) r (ppm)
n

Ca 317,933 17 23986 1092 3056 4,6 %
K 766,491 18 6817 97 271 1,4 %
Mg 279,553 18 7173 240 671 3,3%
Na 589,592 18 13060 202 566 1,5%
Cu 327,395 18 9,9 0,54 1,5 5,4 %
Fe 259,940 18 510 10 29 2,0%
Mn 257,610 18 83 4,3 12 52%
Y 371,029 12 187 4,6 13 25%
Zn 213,857 18 241 6,1 17 25%

4.3.2 «Intermediate precision»/intern reproduserbarheit

«Intermediate precision» vart undersgkt for aktuelle provetypar; fiskefér med hggt feittinnhald,
frysetarka fiskefeces, basaldiett spika med yttrium, frysetgrka heil fisk, samt to ringtestprgvar av
fiskemjgl og fiskefér. Reproduserbarheitsdata for kvar pragvetype er gitt i Tabell 48-Tabell 52 under. Alle
analyseresultat er gitt i Vedlegg 3 — Presisjon: «Intermediate precision».

Tabell 48 «Intermediate precision» for fiskemjgl (2020-8247-1, ringtest), tal baserte pa 18 dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sri (ppm) Ri (ppm) RSDri
Ca 317,933 44091 2192 6139 5,0 %

K 766,491 12964 125 349 1,0 %

Mg 279,553 2872 45 127 1,6 %

Na 589,592 14653 119 333 0,8 %

Cu 327,395 3,3 0,18 0,50 55%

Fe 259,940 315 47 132 15,0 %
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Mn 257,610 8,5 0,67 19 79 %
Zn 213,857 82 11 3,2 1,4%

Tabell 49 «Intermediate precision» for fiskefér (2020-8248-1, ringtest), tal baserte pa 18 dobbelbestemmingar.

Element og balgelengde (nm) Snitt (ppm) Sri (ppm) Ri (ppm)

Ca 317,933 30399 752 2105 25%
K 766,491 8391 193 539 2,3%
Mg 279,553 2324 57 159 24 %
Na 589,592 8026 221 620 2,8%
Cu 327,395 9,8 0,42 1,2 4,3 %
Fe 259,940 750 24 67 3.2%
Mn 257,610 86 4,0 11 4,6 %
Zn 213,857 192 8,6 24 45%

Tabell 50 «Intermediate precision» for basaldiett spika med yttrium, tal baserte pa 18 dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sri (ppm) Ri (ppm) RSDri
Ca 317,933 8672 535 1497 6,2 %

K 766,491 10286 65 183 0,6 %

Mg 279,553 2319 87 242 3,7%

Na 589,592 4214 86 241 2,0%

Cu 327,395 9 2,12 5,9 24,4 %

Fe 259,940 303 38 107 12,6 %

Mn 257,610 68 12,0 34 17,7 %

Y 371,029 77 2,8 8 3,6 %

Zn 213,857 226 17,0 48 75%

Tabell 51 «Intermediate precision» for fiskefér med heggt feittinnhald (2020-8556-1), tal baserte pa 18
dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sri (ppm) Ri (ppm) RSDri
Ca 317,933 12990 442 1239 3,4 %

K 766,491 7166 206 577 29%

Mg 279,553 1938 48 135 25%

Na 589,592 8842 239 670 2,7%

Cu 327,395 13 0,34 0,96 2,7%

Fe 259,940 324 13 38 4,1 %

Mn 257,610 62 2,7 7,5 4,3 %

Y 371,029 80 2,0 5,6 25%

Zn 213,857 202 4,6 13 23%
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Tabell 52 «Intermediate precision» for frysetarka fiskefeces (2020-804-1, 2020-815-1), tal baserte pa 18
dobbelbestemmingar.

Element og balgelengde (nm) Snitt (ppm) Sri (ppm) Ri (ppm)
Ca 317,933 27050 1144 3204 4.2 %
K 766,491 1366 25 69 1,8%
Mg 279,553 15715 340 951 22%
Na 589,592 21655 575 1609 2,7%
Cu 327,395 15 0,36 1,0 2,4 %
Fe 259,940 689 32 90 4,7 %
Mn 257,610 131 4,0 11 3,0%
Y 371,029 293 5,0 14 1,7%
Zn 213,857 370 4,7 13 1,3%
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Tabell 53 «Intermediate precision» for frysetgrka heil fisk (2022-376-1, 2022-376-29, 2022-376-63, 2022-456-12,
2022-471-29), tal baserte pa 16-18 dobbelbestemmingar.

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sri (ppm) Ri (ppm)

Ca 317,933 6554 1193 3339 18,2 %
K 766,491 8733 186 520 2,1%
Mg 279,553 868 31 86 35%
Na 589,592 2096 65 183 31%
Cu 327,395 51 0,19 0,54 3.8%
Fe 259,940 35 4 10 10,3 %
Mn 257,610 34 0,41 1,2 12,0 %
Zn 213,857 81 6,6 18,4 8,1%

4.3.3 Reproduserbarheit og HorRat for yttriumanalyser

Fire pravar sendt til Eurofins vart brukt til & berekne reproduserbarheitsstandardavvik og HorRat-verdiar
for yttriumanalyser. Tabell 54 viser resultata. Hj& Biolab er alle konsentrasjonar malt radielt ved Y
371,029 nm. Alle analyseresultat er gitt i Vedlegg 4 — Presisjon: Reproduserbarheit og HorRat for
yttrium.

Tabell 54 Reproduserbarheit og HorRat-verdiar for yttriumanalyser, n=2 for alle prgvar.

Prgve Progvetype Snitt (ppm)  Sr (ppm) R (ppm) RSDr PRSDr HorRatr
2020-804-1 Fiskefeces 313 12,2 34 3.9% 6,7 % 0,58
2020-815-1 Fiskefeces 301 7,5 21 25% 6,7 % 0,37
2020-8556-1 Fiskefor 78 15 4 1,9% 8,3% 0,23
2020-8557-1 Fiskefor 84 1,8 5 22% 8,2% 0,27

4.3.4 Repeterbarheit til instrumentet

Repeterbarheita til instrumentet vart undersgkt ved & analysere same oppslutta preve 20 gonger.
Resultata er vist i Tabell 55. Data er gitt i Vedlegg 2 - Presisjon: Repeterbarheit.

Tabell 55 Repeterbarheitsdata for instrumentet (Agilent 5110 ICP-OES), fra 20 injeksjonar av prgve 2020-8248-1
fiskefér (ringtest).

Element og bglgelengde (nm) Snitt (ppm) Sr (ppm) r (ppm) RSDr
Ca 317,933 30207 116 325 0.4 %
K 766,491 8080 40 111 0,5%
Mg 279,553 2361 9,9 28 0,4 %
Na 589,592 8318 41 115 0,5%
Cu 327,395 9,8 0,07 0,21 0,8 %
Fe 259,940 708 1,4 3,9 0,2%
Mn 257,610 80 0,18 0,50 0,2%
Zn 213,857 185 0,32 0,89 0,2 %
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4.4 Riktigheit/ngyaktigheit
44.1  Analyse av eksternt referansemateriale

To ringtestprgvar fra Bipea (2020-8247-1 fiskemjal og 2020-8248-1 fiskefor) vart analyserte i «nested
design», og z-score og En-verdiar vart berekna (Tabell 56). Analyseresultata er dei same som gitt i
Vedlegg 3 — Presisjon: «Intermediate precision» Vedleggtabell 69-Vedleggtabell 84.

Tabell 56 Oppnéadde snittverdiar, z-scorar og En-verdiar for to ringtestprgvar. Alle tal basert pa 36 malingar.

2020-8247-1 fiskemjgl 2020-8248-1 fiskefor
bﬂlgle%rr‘]eg;gteo&m) Sn(irt;é\l/iggna Z-score En-verdi Sn('lt,:]g;ﬁg;n a Z-score En-verdi
Ca 317,933 44091 1,54 0,55 30399 1,80 0,63
Ca 370,602 43908 1,46 0,66 30183 1,66 0,74
Ca 422,673 43710 1,37 0,53 30231 1,69 0,64
Cu 324,754 3,0 0,01 0,03 9,5 0,13 0,29
Cu 327,395 3,3 0,07 0,24 9,8 0,20 0,49
Fe 234,350 327 2,13 0,78 778 2,33 0,81
Fe 238,204 325 2,05 0,79 773 2,26 0,82
Fe 259,940 315 1,71 0,86 750 1,90 0,91
K 766,491 12964 1,52 0,90 8391 1,38 0,90
K 769,897 12932 1,47 0,66 8400 1,40 0,69
Mg 279,553 2872 2,36 0,82 2324 2,12 0,91
Mg 280,270 2788 1,94 0,77 2247 1,73 0,85
Mg 285,213 2745 1,72 0,73 2204 1,52 0,80
Mn 257,610 8,5 0,37 0,53 86 2,33 0,54
Mn 260,568 8,0 0,26 0,39 86 2,26 0,53
Na 588,995 14315* 2,74 0,83 7695 2,19 0,89
Na 589,592 14017* 2,31 0,88 7390 1,58 0,82
Zn 206,200 82 2,28 1,14 196 3,10 1,31
Zn 213,857 82 2,18 1,10 192 2,69 1,16

“Snittverdi av blindpregvar trekt fra for & ta hggde for lekkasje av natrium under oppslutting i glasrayr.

Det vart ogsa berekna bias og t-verdiar for begge prgvane, resultata er gitt i Tabell 57 og Tabell 58.
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Tabell 57 Bias og t-verdiar for ringtestprave 2020-8247-1 fiskemjgl, n = 36 0g tkitisk = 2,03.

Element og Snittverdi SLP Snittverdi Stdavvik Nofima
bglgelengd (hm) (mg/kg) Nofima (mg/kg) (mg/kg)
Ca 317,933 40700 44091 1987 8 % 10,2
Ca 370,602 40700 43908 1948 8 % 9,9
Ca 422,673 40700 43710 1955 7% 9,2
Cu 324,754 3 3,0 0,34 1% 0,7
Cu 327,395 3 3.3 0,28 9% 6,0
Fe 234,350 265 327 58 23 % 6,4
Fe 238,204 265 325 59 22% 6,0
Fe 259,940 265 315 54 19 % 55
K 766,491 11900 12964 357 9% 17,9
K 769,897 11900 12932 296 9% 20,9
Mg 279,553 2400 2872 66 20 % 43,2
Mg 280,270 2400 2788 64 16 % 36,2
Mg 285,213 2400 2745 70 14 % 29,6
Mn 257,610 7 8,5 0,72 21% 12,2
Mn 260,568 7 8,0 0,81 15 % 7,7
Na 588,995 12400 14315 217 15 % 53,0
Na 589,592 12400 14017 294 13 % 33,0
Zn 206,200 71 82 21 16 % 32,7
Zn 213,857 71 82 2,0 15 % 32,9

Tabell 58 Bias og t-verdiar for ringtestpragve 2020-8248-1 fiskefér, n = 36 0g twitisk = 2,03.

Element og Snittverdi SLP Snittverdi Stdavvik Nofima
bglgelengd (nm) (mg/kg) Nofima (mg/kg) (mg/kg)
Ca 317,933 27700 30399 995 10 % 16,3
Ca 370,602 27700 30183 1039 9% 14,3
Ca 422,673 27700 30231 984 9% 15,4
Cu 324,754 9 10 0,68 6 % 4,7
Cu 327,395 9 10 0,50 9% 9,8
Fe 234,350 626 778 25 24 % 35,7
Fe 238,204 626 773 28 23 % 31,2
Fe 259,940 626 750 27 20 % 27,5
K 766,491 7700 8391 317 9% 13,1
K 769,897 7700 8400 345 9% 12,2
Mg 279,553 1900 2324 69 22 % 37,0
Mg 280,270 1900 2247 73 18 % 28,5
Mg 285,213 1900 2204 74 16 % 24,8
Mn 257,610 72 86 3,9 19 % 21,8
Mn 260,568 72 86 4,1 19 % 19,8
Na 588,995 6600 7695 238 17 % 27,6
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Na 589,592 6600 7390 262 12 % 18,1
Zn 206,200 165 196 8,1 19 % 22,9
Zn 213,857 165 192 7,5 16 % 21,6

4.4.2  Spiking av basaldiett med yttriumoksid

Basaldiett vart spika med yttriumoksid i to niva, som skildra i kapittel 3.4.2. Far spiking vart
bakgrunnsnivaet av yttrium i basaldietten bestemt. Resultata er vist i Tabell 59. Som vist er resultata av
yttrium i basaldietten tilnserma like, uavhengig av bglgelengd og avlesingsmodus.

Vidare vart dei spika pravane analyserte 10 gonger kvar med bade aksiell og radiell avlesing, ved ulike
bglgelengder. Resultata er oppsummert i Tabell 60. Utbytte/gjenfinning (R %) av yttrium i dei spika
prgvane vart berekna ved hjelp av formel 2.14, og er vist i Tabell 61.

Tabell 59 Analyse av bakgrunnsniva av yttrium i basaldietten, n=6.

Bglgelengd (nm) Aksiell avlesing (ppm) Radiell avlesing (ppm)
Y 332,788 3,57 3,62
Y 360,074 3,54 3,67
Y 371,029 3,52 3,59
Gjennomsnitt 3,54 3,62

Tabell 60 Resultat av analyse av yttriumspika basaldiettprgvar, avlese ved ulike bglgelengder, n=10.

Spike 1 Spike 2
Aksiell avlesin Radiell avlesin VSEEVES Radiell avlesin
Balgelengd (nm) o) J (ppm) 2 (ppm) 2 (ppm) 2
Y 332,788 67,95 70,00 217,15 222,30
Y 360,074 67,88 69,42 214,27 220,98
Y 371,029 67,65 69,69 214,86 220,43
Y 377,433 68,16 69,75 215,19 222,53
Gjennomsnitt 67,91 69,72 215,37 221,56

Tabell 61 Berekning av utbytte/gjenfinning (R %) av yttrium i spika basaldiettprgvar, n=10.

Spike 1 Spike 2
Bglgelengd (nm) Aksielt, R % Radielt, R % Aksielt, R % Radielt, R %
Y 332,788 94,7 97,6 95,9 98,2
Y 360,074 94,6 96,7 94,6 97,5
Y 371,029 94,3 97,2 94,9 97,3
Y 377,433 95,0 97,2 95,0 98,3
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4.4.3 Samanlikning med eksternt laboratorium

Fire prgvar vart sendt til Eurofins Hamburg for samanlikning av yttriumanalyser; to prgvar av fiskefeces
og to pravar av fiskefdér. Det vart sendt skjulte parallellar, sidan Eurofins kun analyserer éin parallell som
standard. Resultata fra Eurofins er vist i Tabell 62.

Tabell 62 Resultat for yttriumanalyse av fiskefeces og fiskefor sendt til eksternt laboratorium (Eurofins Hamburg).

Prgvetype Journalnummer Parallell Resultat (ppm) Snitt (ppm)
) A 310+20
Fiskefeces 2020-0804-1 322
B 334120
) C 320+20
Fiskefeces 2020-0815-1 315
D 309+20
E 75+15*
Fiskefor 2020-8556-1 77
F 78+16*
. G 81+16*
Fiskefor 2020-8557-1 83
H 84+17*

*Analysert med ICP-MS/MS

Hja& Biolab vart prgvane analyserte ved tre ulike bglgelengder, med bade radiell og aksiell avlesing.
Radiell avlesing passar best for desse konsentrasjonsomrada. Det var liten skilnad mellom
baglgelengdene, difor er kun verdiar avlesne ved Y 371,029 nm vist i Tabell 63. Det vart utfart ein para
t-test for samanlikning av resultata, data er gitt i Tabell 64.

Tabell 63 Resultat for fiskefeces og fiskefor analysert hj& Biolab. Radiell avlesing ved Y 371,029 nm.

Prgvetype Journalnummer Parallell Resultat (ppm) Snitt (ppm)
) A 306
Fiskefeces 2020-0804-1 304
B 301
. C 283
Fiskefeces 2020-0815-1 288
D 293
E 79
Fiskefor 2020-8556-1 79
F 79
G 84
Fiskefor 2020-8557-1 85
H 86

Tabell 64 T-test av parvise utval for samanlikning av Biolab og Eurofins sine analyseresultat for yttrium i fire ulike

prgvar.

Gjennomsnitt (ppm) 189 199

Varians (ppm) 13118 16350
Antal observasjonar (n) 8 8

Frihetsgrad (fg) 7

t-Stat (absoluttverdi) 1,660
T-kritisk (tosidig) 2,365
p-verdi (tosidig) 0,141
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4.5 Konsentrasjons-/maleomrade

Som skildra i kapittel 3.5, vart 20 blindprgvar analyserte pa ICP-OES. Snittverdi og standardavvik for
alle undersgkte element og bglgelengder, samt berekna deteksjons- og kvantifiseringsgrenser er gitt i
Tabell 65. Merk at dei oppgitte konsentrasjonane gjeld den fortynna prgvelgysinga (den som blir injisert
i instrumentet). ICP Expert si likning for kalibreringskurva i den aktuelle analysen er brukt for &
konvertere signalintensitet til konsentrasjon.

Tabell 65 Deteksjons- og kvantifiseringsgrenser for ulike element og bglgelengder.

Element og Snittintensitet av Standardavvik av  Deteksjonsgrense Kvantifiseringsgrense
balgelengd (nm) blindprgvar (c/s) blindprgvar (c/s) (mg/l) (mgll)
Ca 317,933 3029 153 0,179 0,259
Cu 327,396 180 10 0,0012 0,0032
Fe 259,940 1011 17 0,014 0,020
K 766,490 2700 90 0,180 0,5992
Mg 279,553 10751 519 0,095 0,126
Mn 257,610 181 7 0,0002 0,0004
Na 589,592 19506 790 3,7/0,28° 4,8 /0,940
Y 371,029 20 6 0,001 0,002
Zn 213,857 94 10 0,001 0,003

a Skjeringspunkt for kalibreringskurva er brukt i staden for snittverdi av intensiteten i berekninga, da snittverdi gav

negativ grenseverdi.
bVerdi gjeld oppslutning i kvartsrgyr. Skjeringspunkt for kalibreringskurva brukt i utrekning.

4.6 Robustheit

Det vart gjort forsgk med ulike mengder innvege prgvematerial for fiskemjgl, fiskefér med hggt
feittinnhald, fiskefeces og oppmalt heil fisk. T-test vart nytta for samanlikning av resultata, som er gitt i
Tabell 66-Tabell 73. Analysedata og statistiske testar er gitt i Vedlegg 5 - Robustheit.

Tabell 66 Robustheitstest for fiskemjal (2020-7919-1), 0,2 g og 0,5 g prevemengd. Resultat for Ca, Cu, Fe og K.

Element

Pravemengd (g) 0,2*

Gjennomsnitt

32457 31869 2,5 2,6 43 47 14096 14169
(ppm)
Standardavvik 759 478 0.2 0,03 18 3,1 27 01
(ppm)
Varians (ppm) 575412 228962 0,025 0,001 3,4 9,7 756 8370
Antal obs. (n) 7 7 7 7 7 7 7 7
Friheitsgrader (fg) 12 7 12 7
(absgﬁf‘\fer d 1,733 1,126 1,126 2,021
T-kritisk (tosidig) 2,179 2,365 2,179 2,365
p-verdi (tosidig) 0,109 0,297 0,282 0,083

*Standard prgvemengd for fiskemjgl.
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Tabell 67 Robustheitstest for fiskemjgl (2020-7919-1), ved 0,2 g og 0,5 g prevemengd. Resultat for Mg, Mn, Na og
Zn.

Element Mg Mn Na Zn
Pravemengd (g) 0,2* 0,5 0,2* 0,5 0,2* 0,5 0,2* 0,5
Gjennomsnitt (ppm) 2402 2279 3,3 3,1 13141 12925 55 53
Standardavvik
(ppm)
Varians (ppm) 1178 155 1,3 0,32 11996 2759 4,6 0,48
Antal obs. (n) 7 7 7 7 7 7 7 7
Friheitsgrader (fg) 8 12 9 7

t-Stat
(absoluttverdi)

T-kritisk (tosidig) 2,365 2,179 2,262 2,365
p-verdi (tosidig) 0,083 0,713 0,001 0,067

*Standard pravemengd for fiskemjal.

34 12 11 0,57 110 53 2,2 0,69

8,883 0,377 4,707 2,165

Tabell 68 Robustheitstest for fiskefér med hggt feittinnhald (2020-8556-1), ved 0,5 g og 1,0 g prevemengd. Resultat
for Ca, Cu, Fe og K.

Element

Pravemengd (g)

Gjennomsnitt (ppm) 12596 12793 12 13 311 181 6944 7191
Standardavvik
(ppm)
Varians (ppm) 149468 200696 0,06 0,14 48 6062 19711 61264
Antal obs. (n) 6 7 6 7 6 7 6 7
Friheitsgrader (fg) 11 11 6 11

t-Stat
(absoluttverdi)

T-kritisk (tosidig) 2,201 2,201 2,447 2,201
p-verdi (tosidig) 0,418 0,063 0,005 0,054

*Standard pravemengd for fiskefér.

387 448 0,24 0,37 6,9 78 140 248

0,841 2,065 4,410 2,156
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Tabell 69 Robustheitstest for fiskefor med hggt feittinnhald (2020-8556-1), ved 0,5 g og 1,0 g pravemengd. Resultat
for Mg, Mn, Na, Y og Zn.

Element Mg Na Zn

Pravemengd (g) 0,5* 1,0 1,0 0,5* 1,0
Gjennomsnitt (ppm) 1838 1840 60 60 8488 8607 77 79 192 197
Standardavvik 41 61 2,3 34 166 295 12 27 22 6,8
(ppm)

Varians (ppm) 1663 3760 5,5 12 27628 86953 1,4 7,2 5,0 47
Antal obs. (n) 6 7 6 7 6 7 6 7 6 7

Friheitsgrader (fg) 11 11 11 11 7
(absgli?\}erdi) 0,054 0216 0,879 1,477 1,828

T-kritisk (tosidig) 2,201 2,201 2,201 2,201 2,365
p-verdi (tosidig) 0,958 0,958 0,398 0,168 0,110

*Standard pravemengd for fiskefor.

Tabell 70 Robustheitstest for fiskefeces (2020-815-1), ved 0,1 g og 0,2 g prevemengd. Resultat for Ca, Cu, Fe og
K.

Element

Pravemengd (g)

Gjennomsnitt (ppm) 29691 26936 11 11 752 732 1490 1401
Standardavvik (ppm) 1895 759 0,21 0,16 17 14 29 13
Varians (ppm) 3590340 576769 0,04 0,03 305 207 818 166
Antal obs. (n) 7 6 7 6 7 6 7 6
Friheitsgrader (fg) 8 11 11 11
t-Stat (absoluttverdi) 3,531 1,150 2,315 7,006
T-kritisk (tosidig) 2,306 2,201 2,201 2,201
p-verdi (tosidig) 0,008 0,274 0,041 2,3x10°

*Standard pravemengd for fiskefeces.

Tabell 71 Robustheitstest for fiskefeces (2020-815-1), ved 0,1 g og 0,2 g prevemengd. Resultat for Mg, Mn, Na, Y

og Zn.
Element Mg Na
Prgvemengd (g) 0,1 0,2* 0,1 0,2* 0,1
Gjennomsnitt (ppm) 21144 18191 151 146 22868 21743 285 289 367 358
Standardavvik (ppm) 416 386 4,9 2,0 148 97 75 41 8,4 37
Varians (ppm) 173014 148718 24 4,2 21833 9411 56 16 70 14
Antal obs. (n) 7 6 7 6 7 6 7 6 7 6
Friheitsgrader (fg) 11 8 11 11 9
t-Stat (absoluttverdi) 13,191 2,506 15,899 1,299 2,731
T-kritisk (tosidig) 2,201 2,306 2,201 2,201 2,262
p-verdi (tosidig) 4,4x108 0,037 6,2x10° 0,220 0,023

*Standard pravemengd for fiskefeces.
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Tabell 72 Robustheitstest for frysetgrka oppmalt heil fisk (2022-456-12), ved 0,5 g og 0,8 g pravemengd. Resultat
for Ca, Cu, Fe og K.

Element

Pravemengd (g)

Gjennomsnitt (ppm) 7203 8041 3,7 3,9 26 27 9114 9255
Standardavvik (ppm) 1163 915 0,16 0,12 1,6 1,0 181 159
Varians (ppm) 1352561 838137 0,03 0,01 2,4 1,1 32908 25338
Antal observasjonar (n) 6 6 6 6 6 6 6 6
Frihetsgrader (fg) 10 10 10 10
t-Stat (absoluttverdi) 1,386 1,530 0,549 1,430
T-kritisk (tosidig) 2,228 2,228 2,228 2,228
p-verdi (tosidig) 0,196 0,157 0,595 0,183

*Standard prgvemengd for frysetarka fisk.

Tabell 73 Robustheitstest for frysetarka oppmalt heil fisk (2022-456-12), ved 0,5 g og 0,8 g prgvemengd. Resultat
for Mg, Mn, Na og Zn.

Element

Pravemengde (g)

Gjennomsnitt (ppm) 922 930 4 4 2408 2402 84 85
Standardavvik (ppm) 42 20 0,45 0,27 57 52 6,0 1,9
Varians (ppm) 1790 399 0,20 0,07 3273 2669 36 3,5
Antal observasjonar (n) 6 6 6 6 6 6 6 6
Frihetsgrader (fg) 10 10 10 6
t-Stat (absoluttverdi) 0,43 1,239 0,179 0,135
T-kritisk (tosidig) 2,228 2,228 2,228 2,447
p-verdi (tosidig) 0,678 0,244 0,862 0,897

*Standard prgvemengd for frysetarka fisk.

4.7 MAaleusikkerheit

Utvida maleusikkerheit vart berekna med bruk av formel 2.21 og 2.22. Berekningane er vist i Vedlegg 6
— Maleusikkerheit. Ei oppsummering av den eksperimentelle maleusikkerheita er gitt i Tabell 74.
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Tabell 74 Berekna maleusikkerheit for undersgkte balgelengder.

Element og Antal Snitt UNofima-xmiddel Unofima Uc
balgelengde (nm) prevar (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)

% RSD (+/- 2)

Ca 317,933 6 19397 1020 892 2711 14
Ca 370,602 6 19152 572 881 2101 11
Ca 422,673 6 19287 860 887 2472 13
Cu 324,754 3 9,1 0,51 0,49 1,41 16
Cu 327,395 6 8,9 0,33 0,48 1,17 13
Fe 234,350 7 316 38 6,3 77 24
Fe 238,204 7 316 36 6,3 74 23
Fe 259,940 7 311 27 6,2 55 18
K 766,491 5 7901 340 111 715 9
K 769,897 5 7951 465 111 955 12
Mg 279,553 4 2139 199 71 422 20
Mg 280,270 4 2118 175 70 378 18
Mg 285,213 4 2116 170 70 367 17
Mn 257,610 9 40 5,6 2,1 12 30
Mn 260,568 9 40 5,6 2,1 12 30
Na 588,995 5 8436 651 127 1326 16
Na 589,592 5 8368 517 126 1064 13
Y 332,788 6 195 8,5 4,9 20 10
Y 360,074 6 195 9,3 4,9 21 11
Y 371,029 6 195 9,4 4,9 21 11
Zn 206,200 7 129 7,0 3,2 16 12
Zn 213,857 8 125 7,0 31 15 12

Kombinert maleusikkerheit vart ogsa berekna for gjenfinningsforsgk med yttrium, ved bruk av formel
2.23 0g 2.16. Tabell 75 oppsummerer resultata.

Tabell 75 Kombinert maleusikkerheit for yttrium for undersgkte bglgelengder.

Prove Element og Antal Gjennfinning li:j;';: Unofima Urec Ukomb
bglgelengde (nm) prgvar (%) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kQg)
(mg/kg)

Y 332,788 10 97,6 8,5 4,9 0,40 20
Spike 1 Y 360,074 10 96,7 9,3 4,9 0,38 21

Y 371,029 10 97,2 9,4 4,9 0,39 21

Y 332,789 10 98,2 8,5 4,9 0,48 20
Spike 2 Y 360,075 10 97,5 9,3 4,9 0,42 21

Y 371,030 10 97,3 9,4 4,9 0,42 21
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5 Diskusjon

5.1 Selektivitet

5.1.1 Spektrallinjeinterferens og val av bglgelengder

Spektrallinjeinterferens er den vanlegaste typen av interferens som kan paverke kvaliteten av ICP-
analyser. For a kartlegge det totale elementinnhaldet i typiske prgvar, vart intelliQuantfunksjonen i ICP
Expert brukt. Som Tabell 17 viser, er innhaldet av gvrige element (andre enn valideringselementa), samt
nivda av desse, relativt like for dei ulike pravane og prgvetypane. Desse resultata gjer det enklare a
unnga balgelengder som gir spektralinterferens med andre element i prgven. Sidan om lag dei same
elementa inngar i alle prgvetypane, kan ein anta at dette er representativt for aktuelle prgvar. Unngar
ein spektralinterferensar med desse elementa i tillegg til valideringselementa, vil sjansen for uventa
spektrallinjeinterferensar vera liten.

Tabell 76 viser potensielt interfererande linjer for dei undersgkte bglgelengdene for valideringselementa.
Desse linjene, samt intensiteten deira, er gitt av programvara. Dei fleste mogelege interferensane er
ubetydelege, da skilnaden i intensitet for dei interfererande bglgelengdene er stor. Til dgmes er
intensiteten til Mg 279,553 nm nesten 650 000 gonger starre enn intensiteten til Fe 279,577 nm. Mange
av dei mogelege interferenstoppane er ogsd godt nok separerte frd hovudtoppen til at
bakgrunnskorrigeringen identifiserer dei som eigne toppar. Dermed vil eventuelt overlappande signal
fra interferenstoppen bli korrigert for. Det kan ein til demes sja i Figur 8; i tillegg til hovudtoppen, Fe
259,940, kan ein sja Mn 259,955 som ei stipla linje.

Tabell 76 Mogelege interferenslinjer for dei undersgkte bglgelengdene for kvart valideringselement.

Element Undersgkte Mogelege interferensar,
bglgelengder (nm) Element og bglgelengder (nm)

317,933 Y 317,942 Fe 317,950

Ca 370,602 Fe 370,557 Mn 370,608 Ti 370,622
422,673 Ti 422,735 Fe 422,743
324,754 Y 324,737

cu 327,395 Fe 327,395 Mn 327,404
234,350 Mn 234,364 Ti 234,367

Fe 238,204 Mn 238,210 Mn 238,180
259,940 Mn 259,955

K 766,491 Ba 766,304
769,897 Ar 769,825
279,553 Fe 279,577 Mn 279,612

Mg 280,270 Y 280,277 Mn 280,280
285,213 Mn 285,211 Y 285,204

M 257,610 -
260,568 Fe 260,565

Na 588,995 Y 588,955 Y 588,705 Na 589,592
589,592 Ba 589,612 Ti 589,930

v 332,788 Ti 332,670 Fe 332,887
360,074 Fe 359,962 Mn 360,178
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371,029 Ti 370,996 Mn 371,074
- 206,200 Fe 206,212 Ti 206,171
n
213,857 Cu 213,854 Fe 327,423 Mn 327,404

Andre interferensar kan skape starre problem, dette gjeld til demes for K 769,897 nm. P& grunn av
interferens med det som truleg er ein argontopp (informasjon fr& Matriks) ved om lag 769,825 nm, er
det observert at K 769,897 nm i nokre tilfelle gir darlege analyseresultat. Denne bglgelengda bgr difor
ikkje brukast til rapportering av resultat.

Ogsa for natrium kan spektrallinjeinterferensar vere problematiske. To bglgelengder er identifisert som
gode for natriumanalyse av typiske prgvar; 588,995 nm og 589,592 nm. Dersom prgven inneheld barium
kan interferens med Na 589,592 nm paverke analyseresultatet. For Na 588,995 nm kan
yttriuminterferens paverke resultatet. | tillegg gir Ar 588,859 nm sakalla «structured background» for Na
588,995 nm som gir breiare topp ved hggare konsentrasjonar. Barium er det normalt lite av i aktuelle
prgvar (3-4 ppm estimert vha. intelliQuant, Tabell 17) samanlikna med natrium. Denne interferensen
vert dermed antatt a vera uproblematisk.

Den beste bglgelengda for natriumanalyser blir dermed Na 589,592 nm. P& grunn av
bariuminterferensen er det lurt & unnga bruk av multielementstandardar som inneheld barium, da dette
kan gi feil i kalibreringskurva. | mange tilfelle vil bakgrunnskorrigeringa sikre gode resultat sjglv med
interferensar tilstades, men det beste er & unnga bglgelengder med spektrallinjeinterferens. Figur 69
viser dei omtala natriumtoppane med interferenstoppar.

N (58,995 oun), Sample 7, Rack 1 T 2
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Figur 69 Spektrum av natriumtoppar med interferensar: t.v: Na 588,995 nm med interfererande argontopp i
analyse av blindprgve, og t.h. Na 589,592 nm med Ba 589,612 nm (stipla) i multielementstandard.

Basert pa ein totalvurdering av signalintensitet, mogelege interferensar, form pa toppane og riktigheit

av analyseverdi, vart emisjonslinjer gitt i Tabell 77 valt som hovudlinjer, altsa det primeere valet for
analyser.
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Tabell 77 Emisjonslinjer valt som hovudlinjer for valideringselementa.

Element Bglgelengd (nm)

ca 317,933
Cu 327,395
Fe 259,940
K 766,491
Mg 279,553
Mn 257,610
Na 589,592
Y 371,029
Zn 213,857

5.1.2  Vurdering av andre interferensar

Det vert brukt same syre (salpetersyre) i tiinserma like konsentrasjonar (2 %) i bade standardar og
pravelgysingar (matrisematching). I tillegg har pravelgysingane hgg fortynningsgrad. Pa grunn av dette
vert fysiske interferensar vurdert som lite sannsynlege. Sidan fysiske interferensar kan paverke
aspirasjon, nebulisering og atomiseringseffektivitet, vil slike interferensar gi falskt lage analyseresultat.
Dette er ikkje observert. Fysiske interferensar vert difor vurdert ikkje & vere eit problem for undersgkte
prgvetypar og konsentrasjonar.

Kalsium, kalium, magnesium og natrium er degme pa lett ioniserbare element som kan gi
ioniseringsinterferens. Dette er element det typisk er mykje av i aktuelle prevar. Da
ioniseringsinterferens farer til forskyving av ioniseringslikevekta, vil dette gi falskt hgge analyseresultat
for desse elementa, mens andre element (t.d. mangan, jern, kopar og sink) som det gjerne er lite av vil
gi falskt 1age analyseresultat. Det er ikkje observert for lage analyseverdiar for mangan, jern, kopar og
sink, men for kalsium, kalium, magnesium og natrium ligg analyseverdiane typisk litt hggare enn venta.
Det vart difor gjort forsgk med tilsats av cesiumklorid (CsCl, 5 %) i pravelgysingane. Resultata (Tabell
78) viste ingen tegn til ioniseringsinterferens; kopar, jern, mangan og sink viste tilnaerma like verdiar
uavhengig av CsCl-tilsats. Verdiane for kalsium, kalium, magnesium og natrium var ogsa stabile.
Relativt sma endringar, samt bade auke og reduksjon i analyseverdi indikerer ingen
ioniseringsinterferens. Basert pa desse funna vert ioniseringsinterferens vurdert ikkje a vera eit problem.

Tabell 78 Samanlikning av analyser av fiskemjgl (2020-8257-1, ringtest) med og utan tilsats av cesiumklorid (CsCl,

5%).
Element og bglgelengd (nm) Snitjttle:enr;?spl)m) Snii\f\?:r(is(?pm) Differanse (ppm)

Ca 317,933 43124 42741 383

Cu 327,395 4 4 0

Fe 259,940 249 239 9

K 766,491 12633 13899 -1266

Mg 279,553 2524 2558 -34

Mn 257,610 7 7 0

Na 589,592 14796 15289 -493

Zn 213,857 74 72 2
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5.1.3  Gjenfinningsforsgk med yttrium

Tilsett mengde yttrium plotta mot avlesen mengde yttrium i Figur 23 til Figur 26 viser god linearitet, og
det er ingenting som tyder p& matriseeffektar. Dette gjeld alle dei undersgkte balgelengdene.
Selektiviteten for yttrium vert dermed antatt & vere god.

5.2 Linearitet

Korrelasjonskoeffisienten er naer 1 for samtlege kalibreringskurver, og alle kurvene viser lineger respons
med t-verdi for linjene starre enn kritisk verdi (tit=2,262 ved 95 % konfidensintervall, tosidig, n-2=9). |
tillegg er F-verdien hgg og p-verdi <<0,05 for alle kurvene. Med unntak av kalium, magnesium, og
natrium, har alle kurvene ogsd null som mogeleg verdi for skjering med y-aksen (95 %
konfidensintervall), t-verdi for skjeringspunktet mindre enn twit og p-verdi > 0,05.

Linjene som ikkje oppfyller krav til skjeringspunktet er K 769,897 nm, Mg 279,553 nm, Na 588,995 nm
og delvis Na 589,592 nm. Som diskutert under forrige kapittel (5.1) er K 769,897 nm ei mindre god
bglgelengde for kalium, og vil ikkje bli brukt til analyser. Mg 279,553 nm er derimot ei god bglgelengde
som er fareslatt brukt som fgrsteval for magnesiumanalyser. Som beskrive under kapittel 3.2, er det
studerte konsentrasjonsomradet i linearitetsforsgka dobbelt sa stort som det antatte normalomradet for
analysene. Regresjonskurva for Mg 279,553 nm (Figur 47) ser ut til & bgye av fra ein konsentrasjon pa
om lag 70 mg/l. Regresjonsstatistikk for magnesiumkonsentrasjon 0 til 60 mg/l (Tabell 79) viser at alle
krav for linearitet er oppfylt for dette intervallet (tkiisk=2,571 nar n=6), og null er eit mogeleg
skjeringspunkt med y-aksen. Det vert difor konkludert med at Mg 279,553 nm ogsa er linezer, opptil ein
konsentrasjon pa 60 mg/l.

Tabell 79 Regresjonsstatistikk for Mg 279,553 nm, for standardkonsentrasjon t.0.m. 60 mg/l, injeksjon 1/injeksjon

2.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 717

R2-verdi 0,9968 / 0,9981

F-verdi 1577 1 2627

t-verdi 1,525/1,781 39,7/51,2
p-verdi 0,188/0,135 1,9x107/5,3x10°8
Nedre 95 % konfidensintervall -107366 / -61827 105800 / 105664
@vre 95 % konfidensintervall 420628 / 340534 120444 /116823

Dei to undersgkte bglgelengdene for natrium (Na 588,995 nm og Na 589,592 nm) har ikkje eintydige
resultat for skjeringspunkta til kurvene; tobs>tiitisk for kurva, men null er ikkje del av konfidensintervallet
til skjeringspunktet, og toss for skjeringspunktet er >twiisk. Som for Mg 279,553 nm, kan det sj& ut som
kalibreringskurvene bgyer litt av rundt 350-400 mg/l (Figur 55 og Figur 57). Regresjonsstatistikk for
kurva opp til og med standardkonsentrasjon 250 mg/l er gitt i Tabell 80 ogTabell 81. Begge kurvene
oppfyller krav til linearitet opp til standardkonsentrasjon 250 mg/! (tiisk=2,776 nar n=6).
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Tabell 80 Regresjonsstatistikk for Na 588,995 nm, for standardkonsentrasjon opp til 250 mg/I.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 6/6

R2-verdi 0,9991/0,9987

F-verdi 4554 /3172

t-verdi 2,685/2,365 67,5/56,3
p-verdi 0,055/0,077 2,9x107/ 6,0x1077
Nedre 95 % konfidensintervall -2112/-11249 9833 /9663
@vre 95 % konfidensintervall 125618 / 140469 10676 / 10666

Tabell 81 Regresjonsstatistikk for Na 589,592 nm, for standardkonsentrasjon opp til 250 mg/l.

Parameter Regresjon Skjeringspunkt Stigningstal
Observasjonar (n) 6/6

R2-verdi 0,9999 / 0,9996

F-verdi 31364 /10917

t-verdi 2,385/1,934 177,1/104,5
p-verdi 0,076 /0,125 6,1x10%/ 5,0x108
Nedre 95 % konfidensintervall -1783 /-6419 5244 /5119
@vre 95 % konfidensintervall 23503 / 35890 5411 /5398

Nokre av residualplotta gitt i kapittel 4.2 kan sja ut til & ha ein kurva respons for heile eller deler av
kalibreringsomradet. Dette gjeld til demes for sink (Zn 213,857 nm, Figur 68) og natrium (Na 588,995
nm, Figur 56). Dette vert ikkje lagt vekt pa, da regresjonsstatistikken stadfester linearitet for alle
undersgkte kurver i konsentrasjonsomrada som er aktuelle for denne valideringa.

Pa grunn av variasjon i detektert intensitet, vert det analysert standardar som del av kvar
analysesekvens. Programvara bereknar nye kalibreringskurver, og analyseresultata vert kalkulerte utfra
desse. For at kalibreringskurvene skal blir godkjente i programvara, ma korrelasjonskoeffisienten vere
minimum 0,995. Sidan kalibreringskurvene vert berekna for kvar analysesekvens, vert likningar
oppnadd i linearitetsforsgka difor ikkje brukt til anna enn & bekrefte lineser samanheng mellom
konsentrasjon og signalintensitet for dei undersgkte konsentrasjonsomrada.

5.3 Presisjon

5.3.1 Repeterbarheit

Av prgvetypane som er inkludert i den eksterne valideringa (metodereferansen), er det antatt at
matrisene i saue- og griseforet er mest like provetypane i denne valideringa. Oppnadde
repeterbarhetsgrenser er difor samanlikna med grensene gitt for desse to féra. Tabell 82 samanliknar
oppnadde repeterbarhetsgrenser med grenser gitt i metodereferansen. Gren rute vil seie at oppnadd
repeterbarheitsgrense er lagare (betre) enn tilsvarande i metodereferansen, gul rute tyder tilsvarande
nivd som referansen og raud rute tyder at oppnadd grense er hggare (darlegare) enn tilsvarande i
metodereferansen. D& metodereferansen ikkje inneheld yttrium, vart oppnadde repeterbarheitsgrenser
for yttrium samanlikna med andre element med om lag lik konsentrasjon i prgven.
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Tabell 82 Samanlikning av oppnadde repeterbarhetsgrenser og repeterbarheitgrenser gitt i metodereferansen.
Grgn rute: oppnadd repeterbarheit er lagare (betre) enn referanseverdiane, gul rute: oppnadd verdi er pa same
nivd som referanseverdiane, raud rute: oppnadd verdi er hggare (darlegare) enn referanseverdiane.

Prgve
; Samleverdi
. . . - Basaldiett I N . .
Fiskemjgl | Fiskefér spika med Y Feitt fiskefbr Fiskefeces Heil fisk for alle
prgvar
Element
Ca ‘
~ L
Fe ‘ ‘
I e
Mg
" ] | | I
" | \ .
v Samanlikna | Samanlikna
med Mn med Mn

i | | \

Som Tabell 82 viser, varierer dei oppnadde repeterbarheitsgrensene fra betre til darlegare enn
referansegrensene. For fleire av grensene er skilnaden mellom referanseverdi og oppnadd verdi liten,
t.d. for kalium i fiskefor (2020-8248-1, ringtest) der oppnadd verdi er 3,2 % (Tabell 42) mens
referanseverdien for kalium i grisefér er 2,8 % (Tabell 3). For basaldiett spika med yttrium derimot, er
oppnadde verdiar for jern (13,7 %) og mangan (18,5 %) langt starre enn referanseverdiane (hhv. 6,3 %
og 5,3 % i grisefér). Slike store avvik skuldast truleg inhomogen fordeling av desse elementa i
prevematerialet, som ngdvendigvis vil ha negativ effekt pa repeterbarheita. Dette er spesielt tydeleg
for repeterbarheita i heil fisk. Tala er baserte pa analyser av pravar av oppmalt, fryseterka, heil fisk,
som er tydeleg inhomogene. Desse prgvane er brukt da dei er ansett som «worst case»-prgvar med
tanke pd homogentitet. Oppnadd repeterbarheit er likevel betre enn venta utfra pravetypen, og for fleire
av elementa er oppnadd repeterbarheit for heil fisk betre enn den oppnadd for basaldietten. Kalsium i
heil fisk-pravar har det stgrste avviket for repeterbarheitsgrenser (22,6 % mot 4,8 % for grisefor i
referansen), dette er venta da sma beinbitar i prgvematerialet har mykje a seie for analysen av kalsium.

Alle elementa har oppnadd betre eller tilsvarande repeterbarheitsgrenser i to eller fleire av prgvetypane,
og alle prgvetypar (med unntak av heil fisk) har minst like mange element med betre/tilsvarande
repeterbarheitsgrenser som element med darlegare grenseverdiar. Variasjonen i kvafor element som
gir god/darleg repeterbarheit, tyder pa at dette avheng av prgven og ikkje systematisk feil i metoden.
For dei samla repeterbarheitstala, som er baserte pa alle dei undersgkte pravane (med unntak av heil
fisk), har dei fleste elementa betre repeterbarheitsgrenser enn metodereferansen, kun magnesium var
noko darlegare (3,3 % mot 2,0 og 2,1 % for grise- og saueforet i referansen).
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Den oppnadde repeterbarheita vert totalt sett vurdert a vere like god som referansedata, og homogenitet
av prgvematerialet vert vurdert & vere den viktigaste faktoren for & oppna god repeterbarheit.

5.3.2 «Intermediate precision»/intern reproduserbarheit

Intern  reproduserbarheit  oppnddd for  ulike  prgvetypar vart samanlikna  med
reproduserbarheitsgrensene gitt i metodereferansen. Dette er ikkje ein fullgod samanlikning, da intern
reproduserbarheit generelt er lagare enn reproduserbarheit mellom ulike laboratorium. Som Tabell 83
viser, er oppnadd intern reproduserbarheit i hovudsak betre enn referanseverdiane. Unntaka er jern i
fiskemjglprgven (2020-8247-1, ringtest), kopar og mangan i basladiett spika med yttrium, og kalsium i
heil fisk. Avvika her er mistenkt & skuldast inhomogen fordeling av elementa i prgvane. Intern
reproduserbarheit vert dermed vurdert & vera god.

Tabell 83 Samanlikning av oppnadd intern reproduserbarheit og reproduserbarheitsgrenser gitt i metodereferansen.
Grgn rute: oppnddd intern reproduserbarheit er lagare enn referanseverdiane, gul rute: oppnadd verdi er pa same
niva som referanseverdiane, raud rute: oppnadd verdi er hggare enn referanseverdiane.

Prave Basaldiett

. Feitt fiskefor Fiskefeces Heil fisk
spika med Y

Fiskemijgl Fiskefor
Element

Ca

Cu

Fe

Mg

Mn

Na

Zn

5.3.3  Vurdering av repeterbarheitsdata for kalium

Ifglge metodereferansen er denne analysemetoden mest eigna som screeningmetode for element der
oppnadd HorRat-verdiar er stgrre enn to, og kalium vert trekt fram som eit deme. Det er imidlertid ikkje
slik at kalium kategorisk gir HorRat > 2 og alle andre undersgkte element HorRat < 2. Alle elementa
som var inkludert i den eksterne valideringa hadde HorRat-verdi stgrre enn to for minimum éin av dei
undersgkte prgvane.
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For kalium var HorRat over to for atte av 10 prgveresultat i den eksterne valideringa. Dei to pravane
som gav HorRat under to var grise- og saueféra (HorRat lik 1,9 og 1,5). Reproduserbarheitsgrensene
for kalium i desse pragvane var tilsvarande som for dei andre elementa (8,3 % og 6,0 %). Da det er antatt
at grise- og saueférmatrisene er dei som liknar mest pa aktuelle matriser for Biolab, og oppnadde verdiar
for repeterbarheit og intern reproduserbarheit for kalium ikkje skil seg fra dei andre elementa, blir
metoden vurdert a vere eigna til kaliumanalyser hja Biolab.

5.3.4  Reproduserbarheitsdata og HorRat-verdiar for yttriumanalyser

Fire yttriumhaldige prgvar vart sendt til Eurofins Hamburg for analyse. Desse analysene vart brukt til &
berekne reproduserbarheitsstandardavvik og HorRat-verdiar for yttrium. Det er kun brukt to
dobbelbestemmingar som grunnlag for utrekningane; éin fra Biolab og éin fra Eurofins. Berekna verdiar
er dermed usikre, men gir ein indikajson pa korleis Biolab sine tal er samanlikna med Eurofins. Som
Tabell 54 viser, er alle HorRat-verdiane under 1 som vil seie at reproduserbarheita er betre enn venta.
For tre av prgvane er imidlertid HorRat-verdiane lagare enn 0,5, som er grenseverdien for kva som er
akseptabelt. Samanlikning av reproduserbarheitsstandardavvika med data frd metodereferansen viser
ogsa at oppnadde RSDr-verdiar er betre enn referansetal for grise- og sauefér. RSDr for fecesprgvane
er samanlikna med referanseverdiar for jern, og forpravane med referanseverdiar for mangan.
Oppnadde verdiar indikerer at reproduserbarheita for yttrium er god.

5.3.5  Repeterbarheit av instrumentet

Repeterbarheitsforsgket viste saers god repeterbarheit for instrumentet ved analyse av same oppslutta
preve, under 1% RSD: for alle dei undersgkte elementa. Den aktuelle prgven innehaldt ikkje yttrium,
men repeterbarheita for dette elementet vert antatt & vere tilsvarande dei andre.

5.4 Riktigheit/ngyaktigheit
5.4.1 Analyse av eksternt referansematerial

Som Tabell 56 viser, gav begge ringtestprgvane En-verdiar under €in for samtlege av dei undersgkte
bglgelengdene, med unntak av dei to bglgelengdene for sink. For fiskeférpraven (2020-8248-1) var z-
score for Zn 206,200 nm over tre, mens alle andre bglgelengder gav z-score under tre for begge
prgvane. Som diskutert under kapittel 5.1.1, er Zn 213,857 nm vurdert som den foretrukne bglgelengda
for sinkanalyse, z-score understgttar dette. Basert pa z-score og Ex-verdi, vert riktigheita ved undersgkte
bglgelengder vurdert som god for alle analyserte element.

Berekning av bias og tilhgyrande t-verdi (Tabell 57 og Tabell 58) viste at Biolab sine analyseresultat ligg
signifikant hagare for alle element i begge dei undersgkte pravane. Bias var i same omrade for same
element i dei to prgvane.

5.4.2 Spiking av basaldiett med yttriumoksid

Gjenfinningsforsgka med yttriumoksid i basaldiett viste at utbyttet (R %) lag mellom 94,3 og 98,6 %,
uavhengig av bglgelengd og avlesingsakse. Dette er godt innanfor forventa gjenfinning ved dette
konsentrasjonsomradet (90-107 %) (NMKL, 2012). Riktigheita for yttrium synast difor & vera god, og val
av bglgelengd er mindre viktig. Skilnaden p& aksiell eller radiell avlesing er ogsa liten, men radiell
avlesing viste generelt noko betre gjenfinning enn aksiell. Basert pa det ein veit om niva av yttrium i
prgvar det er aktuelt & analysere pa, kan ein med fordel velge radiell avlesing.
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5.4.3  Samanlikning med eksternt laboratorium

Para t-test (Tabell 64) viser at det ikkje er signifikant skilnad mellom yttriumresultata oppnadd hja
Eurofins og Biolab (pa 95 % signifikansniva); twiisk €r st@rre enn tobs 0g p-verdien er starre enn 0,05. P&
bakgrunn av dette, og i tillegg gode resultat ved spikingforsgk med yttrium, vert det konkludert med av
riktigheita av yttrium er god.

5.5 Konsentrasjons-/maleomrade

Tabell 84 gir ei oversikt over kvafor konsentrasjonar kvantifiseringsgrensene i Tabell 65 tilsvarar ved
standard prevemengd (0,5 g) og fortynning (25 ml). Det er kun gitt verdiar for éi bglgelengd per element,
da dei andre bglgelengdene gav tilsvarande resultat. Grenseverdien for natrium oppslutta i glasrayr skil
seqg fr& dei gvrige med ein verdi pd 4,8 ppm i tynna pragve, som tilsvarar naer 500 ppm i eit tenkt
prevematerial (ved denne fortynningsgraden). Den hgge verdien skuldast natriumlekkasje fra
oppslutningsrayra, som gir ein konsentrasjon pa rundt 3 ppm natrium i blindprgven for denne typen
provergyr. Dette tilsvarar 300 ppm i eit tenkt prgvemateriale (ved 0,5 g innveging og tynning til 25 ml).
Rapporterte  natriumverdiar vil vere falskt hgge som foglge av denne lekkasjen.
Blindpravekonsentrasjonane av dei gvrige elementa er s sma at dei kan neglisjerast.

Tabell 84 Kvantifiseringsgrenser i prgvematerial, gitt 0,5 g prgve og tynning til 25 ml, ved oppslutting i glasrayr.

Konsentrasjon i prgvematerial

Element og bglgelengd (nm) Kvantifiseringsgrense (ppm) (ved |05 gLl 25mi) (PR

Ca 317,933 0,259 13
Cu 327,396* 0,003 0,15

Fe 259,940 0,020 1,0

K 766,490* 0,599 30

Mg 279,553 0,126 6,5

Mn 257,610 0,0004 0,02

Na 589,592 4,8 240

Y 371,029 0,002 0,10

Zn 213,857 0,003 0,15

* Skjeringspunkt for kalibreringslikninga er brukt i staden for snittverdi av intensiteten i utrekninga, da denne gav
negative grenseverdiar.

Det vart gjort forsgk med oppslutting av blindprgvar i kvartsrgyr for samanlikning med blindprgvar
oppslutta i glasrayr. | dette forsgket vart det brukt 5-posisjonsrgyr for oppsluttinga, da kvartsglas kun
var tilgjengeleg i denne storleiken. Som resultata i Tabell 85 viser, vart det ikkje detektert natrium i
prgvane oppslutta i kvartsglas. Natriumnivaet malt i glasrgyrprgvane er lagare enn nivaet malt i
blindprgvar preparert i 22-posisjonsrgyr, dette skuldast truleg kvalitetsskilnadar i glaset. Kalium- og
jernnivaa er om lag like for begge oppsluttingsvilkara, kalium kjem fra det rensa vatnet brukt i oppslutting
og fortynning, jernet kjem fr& salpetersyra.
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Tabell 85 Samanlikning av blindpravar oppslutta i kvarts- og glasrgyr.

Element og bglgelengd (nm) . Kvartsrgyr . Glasrfayr
Snittkonsentrasjon? (ppm) Snittkonsentrasjon® (ppm)
Ca 317,933 -0,06 -0,07
Cu 327,395 0,00 0,00
Fe 259,940 0,02 0,02
K 766,491 0,25 0,18
Mg 279,553 -0,01 -0,01
Mn 257,610 0,00 0,00
Na 589,592 -0,01 0,74
Y 371,029 0,00 0,00
Zn 213,857 0,00 0,00

asnitt av tre replikat
bSnitt av to replikat

Basert pa resultata over, vert det konkludert med at natriumanalyser bar oppsluttast i kvartsrgyr, og
kvantifiseringsgrensa for natrium settast d& til 0,45 ppm basert pa utrekning ved hjelp av skjeringspunkt
for kalibreringskurva i staden for intensitet i blindprgvar. Dette tilsvarar 47 mg/kg ved 0,5 g prgve og
fortynning til 25 ml.

5.6 Robustheit

Det vart gjort robustheitsforsgk med ulike mengder innvege prgvematerial for ulike prgvetypar. Dette er
av interesse da mengda tilgjengeleg prevematerial kan vere begrensa, eller prgven kan vere
inhomogen. Feittinnhald kan paverke homogenitet i forpravar, mens i fiskemjgl kan beinfragment fare
til ujamne parallellar. Oppmalt heil fisk gir lite homogene prgvar, som vanskeleggjer representative
praveuttak. Det er difor av interesse & vite korleis starre eller mindre innvege prgvemengde paverkar
analyseresultatet.

Resultata gitt for fiskemjgl i Tabell 66 og

Tabell 67 viser at for dei fleste elementa er det ingen signifikant skilnad i analyseresultata ved 0,2 g og
0,5 g innvege prave (tobs<tiitisk). Kun for magnesium og natrium er skilnaden statistisk signifikant. Desse
elementa hadde sveert gode parallellar og lage standardavvik i dette forsgket, og skilnaden i snittverdiar
for dei ulike pravemengdene, er sma (sja Vedlegg 5 - Robustheit for alle resultata). Beinfragment kan
gi inhomogent prgveuttak for fiskemjal, noko som resulterer i darlege parallellar for kalsiuminnhald.
Dette vart ikkje observert for den aktuelle prgven. Totalvurderinga for fiskemjglpraven blir dermed at 0,2
g og 0,5 g innvege prgve gir same analyseresultat.

Tabell 68 og Tabell 69 viser robustheitsresultata for feitt fiskefér (2020-8556-1) ved 0,5 g og 1,0 g
prgvemengd. For denne prgven var det kun jernanalysen som var signifikant ulik for dei to
prevemengdene. Det blei observert store variasjonar mellom parallellane for prgvane med 1,0 g
innveging (sja Vedlegg 5 - Robustheit). Dette var uventa, da eventuell inhomogenitet i praven burde bli
mindre ved stgrre prgveuttak. Etter oppslutting var prgvane sterkt gulfarga, dette er unormalt og har
ikkje blitt observert tidlegare for denne prgven. Tilsvarande sprik i analyseresultata for jern har heller
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ikkje vorte observert i tidlegare analyser av same prgve. @vrige element gav like resultat for dei to
prgvemengdene, med tilsvarande standardavvik uavhengig av prgvemengde.

Gulfargen som vart observert i 1 g-prgvane kan tyde pa at oppsluttinga var ufullstendig. Forsgket vart
gjentatt med same prgve samt med ein annan férprgve (0,5 g og 1 g innveging for begge) som gav
tilsvarande resultat; gode parallellar for alle element i 0,5 g-prevane, darlege parallellar for jern i 1 g-
prgvane. Det vert difor konkludert med at 1,0 g prave er for mykje for 8-posisjonsrgyra for det aktuelle
oppsluttingsprogrammet. Innveging pa 0,5 g for for har gitt gode resultat, difor vert det ikkje undersgkt
vidare om justering av ultraWaveprogrammet kan betre oppslutninga for 1 g for i 8-posisjonsrayr, eller
om redusert innveging (t.d. 0,8 g) kan gi betre parallellar.

For fiskefeces er pravemengda ofte begrensa, det kan difor vere aktuelt & g& ned i innvege prevemengd.
Innveging pa 0,1 g vart samanlikna med standardmengda pa 0,2 g. Resultata gitt i Tabell 70 og Tabell
71 viser at analyseresultata for 0,1 g prevemengd generelt 1ag litt hagare enn resultat med
standardinnveging, 0,2 g. Standardavvika var ogsa noko hggare for 0,1 g-prgvane. T-test av resultata
viste at skilnaden i analyseresultat var signifikant for alle element, utanom kopar og yttrium. Det vert
difor anbefalt & halde pa 0,2 g innveging sa sant dette er mogeleg, men for kopar- og yttriumanalyser
kan ein g& ned til 0,1 g prgvematerial.

Oppmalt heil fisk er ein vanskeleg pravetype, da den er sveert inhomogen. Det vart undersgkt om auka
provemengde ville gi signifikant skilnad i analyseresultat, samanlikna med standard innvegingsmengde
(0,5 g) for denne pravetypen. Det vart valt & samanlikne standardinnveging med 0,8 g prevemengd,
etter erfaring for robustheitsforsgk med for. Resultata gitt i Tabell 72 og Tabell 73 viser at snittverdiane
er seers like for dei fleste element for dei to innvegingsmengdene, med noko stgrre skilnad for Ca (7203
ppm og 8041 ppm). Standardavvika er noko lagare for 0,8 g innveging enn for 0,5 g for alle elementa,
men det er ingen signifikant skilnad i analyseresultata ved dei to pravemengdene (tobs<tkriisk) for alle
undersgkte element for oppmalt heil fisk. Det vert difor ikkje gjort endringar i innvege provemengd for
oppmalt heil fisk.

5.7 Maleusikkerheit

Prgvane som er brukte til berekning av maleusikkerheit har resultat som ligg i normalomradet for typiske
prgvematerial. Ingen av prgvane har elementkonsentrasjonar naer kvantifiseringsgrensa.

Ei gjennomgang av historiske pravar Nofima Biolab har fatt analysert av eksterne laboratorium dei siste
to ara, viser at det kun unntaksvis fgrekjem analyser nzer kvantifiseringsgrensa for enkelte element
(kopar, jern og sink). Dette gjeld utypiske prgvar som hydrolysat. Ut fra dette vert maleusikkerheit
berekna fra prgvar i normalomrada vurdert & vere ok. Det vil bli gjort nye berekningar av maleusikkerheit
for alle element etter deltaking i fleire SLP-rundar.

5.7.1  Maleusikkerheitsbidrag
Det vart utfgrt ei teoretisk vurdering av usikkerheitsbidrag i metoden, som visti Tabell 86.

Dei mest kritiske punkta for a sikre ngyaktige analyser, er homogenitet av preven, ngyaktig tillaging av
standardar og korrekt vedlikehald av instrumentet. Homogenitet av prgven er vurdert & gi middels til
stort bidrag til usikkerheita i analysa. For nokre prgvar er det enkelt & sja om materialet er inhomogent.
Dette gjeld til demes fisk. Andre prgvar kan ha synlege klumpar, men det er ikkje mogeleg & vurdere
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om elementfordelinga i klumpane er lik som i pulverisert prgve (t.d. for feces). Fiskemjgl og -for er som
regel visuelt homogene og utan klumpar, men fordelinga av element kan likevel vere inhomogen i
innvege prgvar. Feite for er vurdert & gi starre bidrag til maleusikkerheit fordi desse prgvane er
vanskelege & male fint opp, og fordi feittet kan lgyse foringrediensar ulikt og dermed skape
inhomogenitet i praven. Ulik mengde feitt/tarrstoff i parallellane gir dermed varierande resultat. Det same
er tilfelle for oppmalt heil fisk, der beinfragment ogsa kan gi store variasjonar i kalsiuminnhald.

Eit anna punkt som er avgjerande for analyseresultata, er ngyaktige standardar. Sidan programvara
bereknar ny standardkurve for kvar analysesekvens, vert lineariteten til kurvene sjekka i kvar kayring.
Dermed blir ikkje kalibreringa godkjent om punkta avvik for mykje fra satte krav (korrelasjonskoeffisient
minimum 0,995, og maks 20 % avvik frd malt punkt til berekna kurve). Sma ungyaktigheiter kan likevel
paverke kalibreringskurva noko, og dermed ogsa analyseresultata. For & sikre at det ikkje er vesentleg
skilnad pa standardane ved tillaging av ny standardrekke, vert nye standardar analysert som pravar for
a sjekke konsentrasjonen. Kontrollprgven vil ogsa vise om noko er feil med standardkurva.

Vedlikehald av instrumentet er ogsa vurdert & vere viktig for ngyaktigheita av analysa. Slitne
pumpeslangar kan fare til at mengda prgve som kjem opp i plasmaen ikkje stemmer med det systemet
forventar, og dermed gi feil i berekna elementkonsentrasjonar. Dersom instrumentdelane ikkje er godt
nok reingjort kan partiklar som har bygd seg opp lgsne, bli fart opp i plasmaen og gi falskt hgge signal.

@vrige punkt er vurdert & gi sma bidrag til maleusikkerheit. Det vert i stor grad nytta eingongsutstyr,
antistatisk vekt med 0,1 mg ngyaktigheit, robust oppsluttingsmetode, og kontrolltiitak som skylling
mellom kvar praveinjeksjon og blankprave etter kvar femte preve i sekvensen for & hindre og oppdage
eventuell «carry over» mellom prgvar. Dersom gasstrykket ikkje er akseptabelt eller varierer for mykje,
vil instrumentet gi feilmelding og analysa stoppar.
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Tabell 86 Teoretisk vurdering av maleusikkerheitsbidrag for ulike kjelder i elementanalyser.

Bidrag til maleusikkerheit

Kjelde til maleusikkerheit

Lite bidrag Middels bidrag Stort bidrag
Reagensar (salpetersyre, standardar, rensa vatn) X

Prgvepreparering

Innveging av prgve X
X
Homogenitet av prgve X (feitt for, heil
fisk)
Oppslutting

Fortynning av oppslutta prave

Utstyr (ureint, lekkasje fr& glas osb.)

Standardkurve

Tillaging av standardar X
Maling og berekning av standardkurve

Stabilitet av standardar (lagring over tid) X

Analyse

Mangelfull reingjering av instrumentdelar

Utslithe pumpeslangar X
Kalibrering av detektor og bglgelengder

Skylling mellom analyser (carry over)

Feil/varierande gasstrykk

5.7.2 Eksperimentell méaleusikkerheit

Berekning av eksperimentell maleusikkerheit gav RSD % (+ 2 s) mellom 9 % og 30 % for dei undersgkte
bglgelengdene. Mangan skil seg ut med den hggaste maleusikkerheita, 30 % for begge bglgelengdene.
Jern ligg ogsa hggt med 18 % - 24 %. Kva dette skuldast er uvisst, men inhomogen fordeling av
elementa i prgvane er truleg hovudgrunnen, dette er ofte tilfelle for jern. Mangan er det gjerne mindre
mengder av i prgvane, sa eventuell inhomogenitet vil dermed raskt gi store prosentvise avvik.

Dei resterande elementa har eksperimentelle maleusikkerheiter frd 9 % - 16 %. For alle element er
grunnlaget for berekningane noko snevert, og kun basert pa samanlikning med eksternt laboratorie.
Maleusikkerheiter bgr bereknast pa nytt etter deltaking i fleire SLP-rundar.

Kombinert maleusikkerheit vart berekna for yttrium etter gjenfinningsforsgk. God gjenfinning gav
kombinert maleusikkerheit lik som den eksperimentelle maleusikkerheita for alle dei tre undersgkte
bglgelengdene.
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6 Konklusjon

Basert pa arbeidet og resultata beskrive i denne rapporten, er valideringa vurdert som fullfert og
metoden er gyldig. Under falger ei oppsummering av kvar av dei undersgkte valideringsparametra.

Selektivitet

Ulike bglgelengder har vorte undersgkt for kvart element for & finne dei best eigna emisjonlinjene for
aktuelle prgvetypar. Val av foretrukne bglgelengder er basert pa ein totalvurdering av signalintensitet,
moglege interferensar, form pa toppen og riktigheit av analyseverdi. Det var gjort forsgk med tilsats av
cesiumklorid i pravelgysingane for & avdekke eventuell ioniseringsinterferens. Dette vart ikkje observert.
Det vart difor konkludert med at ioniseringsinterferens ikkje er eit problem. Fysiske interferensar er
vurdert ikkje & vere eit problem pa grunn av matrisematching mellom prgve og standardlgysingar, samt
hgg fortynningsgrad av prgvane. Gjenfinningsforsgk med yttrium viste god selektivitet og ingen
matriseeffektar.

Linearitet

Linearitetsforsgk viste at alle dei undersgkte bglgelengdene gav kalibreringskurver som oppfyller krav
til linearitet i dei aktuelle konsentrasjonsomrada.

Presisjon

o

Repeterbarheit og «intermediate precision» vart funne a vere like gode som grensene gitt i
referansemetoden. Repeterbarheit til instrumentet er sveert god.

Riktigheit

Det vart oppnadd gode Eq-verdi og z-score for alle element utanom yttrium i to ringtestprgvar. Basert pa
desse resultata vert riktigheita av kalsium, kopar, jern, kalium, magnesium, mangan, natrium og sink
vurdert som god. For yttrium vart det gjort gjenfinningsforsgk av yttrium i spika basaldiett, og
gjenfinninga 1ag mellom 94,3 % og 98,6 %. Oppnadde yttriumresultat i fire reelle prgvar vart ogsa
samanlikna med resultat fra eksternt laboratorium. Det vart ikkje funne signifikant skilnad mellom
eksterne resultat og Biolab sine resultat. Riktigheita av yttrium er vurdert som god.

Konsentrasjons-/maleomrade

Kvantifiseringsgrenser vart berekna ut fra analyse av 20 blindprgvar. Det vart konkludert med at prgvar
til natriumanalyse bgr oppsluttast i kvartsrayr, da lekkasjen av natrium fra glasrayr vil gi falskt hage
analyseverdiar. Lekkasje av andre element, samt spormengder av jern og kalium i syre og vatn brukt i
analysen er vurdert som neglisjerbare.

Robustheit

Effekten av variert pravemengd vart undersgkt for fiskemjgl, feitt fiskefér, fiskefeces og oppmalt heil
fisk. Det vart funne at auka prgvemengd ikkje hadde nokon effekt p& resultata for fiskemjal, -for og
oppmalt fisk. Dersom mengda prevematerial er begrensa, kan ein ga ned til 0,1 g prgvematerial
(standardmengd er 0,2 g) for yttrium- og koparanalyser av fiskefeces.
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Maleusikkerheit

Eksperimentell maleusikkerheit vart berekna for kvart element, basert pa prgvar i normalomradet som
har vorte analyser eksternt i tillegg til av Biolab. Resultata varierte frd 9 % til 30 %. Kombinert
maleusikkerheit for yttrium gav same resultat som den berekna eksperimentelle maleusikkerheita.
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Vedlegg 1 — Linearitet

Vedleggtabell 1-Vedleggtabell 9 viser konsentrasjonar og avlese signalintensitet for undersgkte
balgelengder i linearitetsforsgka.

Vedleggtabell 1 Konsentrasjonar og mélte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for kalsium.

Intensitet (c/s)

Konsentrasjon

Ca 317,933 nm

Ca 370,602 nm

Ca 422,673 nm

(ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2
Standard 1 50 673970 676066 48708 48620 263488 264212
Standard 2 100 1329686 1307481 96156 94435 514353 513928
Standard 3 150 2003397 1928393 145225 140048 751574 756579
Standard 4 200 2635983 2570265 191429 186558 1004028 1003429
Standard 5 250 3197191 3174391 233684 230886 1254611 1241966
Standard 6a 300 3989783 4011971 292165 291700 1544245 1550870
Standard 7a 350 4695724 4580306 345147 336695 1743127 1779733
Standard 8a 400 5408576 5374289 400306 396943 2097382 2087874
Standard 9a 450 5983601 5969531 444883 441026 2319328 2300792
Standard
10a 500 6282363 6233651 469600 459857 2400566 2382046

Vedleggtabell 2 Konsentrasjonar og malte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for kopar.

Intensitet (c/s)

Konsentrasjon

Cu 324,754 nm

Cu 327,395 nm

(ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2
Standard 1 0,2 14522 14503 7510 7438
Standard 2 0,4 25384 25556 13338 13367
Standard 3 0,6 43711 42800 23360 22770
Standard 4 0,8 52325 51516 27977 27640
Standard 5 1 61500 61306 32815 32325
Standard 6a 1,2 74068 74319 39962 39831
Standard 7a 14 87163 86078 46990 46206
Standard 8a 1,6 98984 99258 53556 53087
Standard 9a 1,8 114402 114265 61760 61311
Standard 10b 2 127010 123095 68119 65137
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Vedleggtabell 3 Konsentrasjonar og malte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for jern.

Intensitet (c/s)

Fe 234,350 nm Fe 238,204 nm Fe 259,940 nm
Konsentrasjon
(ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2
Standard 1 1,4 18418 18474 50614 50415 28911 28999
Standard 2 2,8 35087 34839 96594 95784 55064 54575
Standard 3 4,2 56474 50927 155283 140099 87274 79635
Standard 4 5,6 70745 66618 194905 183168 110002 104224
Standard 5 7 82297 82238 226947 225816 128658 128864
Standard 6a 8,4 106558 106532 292845 292217 167150 166990
Standard 7a 9,8 131305 122487 359908 335948 203480 191838
Standard 8a 11,2 140022 140341 384551 383622 219226 219536
Standard 9a 12,6 156282 155460 428125 425575 244433 243309
Standard 10b 14 173332 170468 475004 465805 271269 265861

Vedleggtabell 4 Konsentrasjonar og malte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for kalium.

Intensitet (c/s)

K 766,491 nm K 769,897 nm
Konsentrasjon
(ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2
Standard 1 50 80385 80386 82246 81482
Standard 2 100 155993 156610 131972 129655
Standard 3 150 233094 232800 182226 178136
Standard 4 200 309929 309584 231589 227277
Standard 5 250 386900 387167 278971 277052
Standard 6b 300 466436 464978 331811 328592
Standard 7b 350 532904 525418 378232 372275
Standard 8b 400 613984 612486 433816 428874
Standard 9b 450 671673 667133 473453 465516
Standard 10a 500 737229 738302 513772 510002

Vedleggtabell 5 Konsentrasjonar og malte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for magnesium.

Intensitet (c/s)

Mg 279,553 nm Mg 285,213 nm
Konsentrasjon
(ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2
Standard 1 10 1271892 1266923 68977 69102
Standard 2 20 2552337 2492850 141637 139365
Standard 3 30 3742812 3596277 210071 204996
Standard 4 40 4722572 4590109 274276 268483
Standard 5 50 5632748 5575086 336929 335234
Standard 6b 60 6928479 6813435 416931 410540
Standard 7b 70 7914896 7689193 486096 470943
Standard 8b 80 8689235 8566303 536158 530056
Standard 9b 90 9748886 9265095 596912 580581

Standard 10b 100 10416704 10229834 669251 657143
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Vedleggtabell 6 Konsentrasjonar og malte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for mangan.

Intensitet (c/s)

Mn 257,610 nm Mn 260,568 nm
Konsentrasjon
(ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2
Standard 1 0,2 50308 50048 6106 6123
Standard 2 0,4 96979 96956 11821 11752
Standard 3 0,6 154253 142881 18932 17331
Standard 4 0,8 195824 187021 23899 22732
Standard 5 1 230491 229561 27992 28003
Standard 6a 1,2 298590 298777 36216 36173
Standard 7a 14 363029 345967 44332 41797
Standard 8a 1,6 393396 392263 47415 47541
Standard 9a 1,8 454825 453870 55143 54805
Standard 10b 2 484306 473190 58305 57196

Vedleggtabell 7 Konsentrasjonar og malte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for natrium.

Intensitet (c/s)

Na 588,995 nm Na 589,592 nm
Konsentrasjon
(ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2
Standard 1 50 585822 582706 282020 282842
Standard 2 100 1116644 1111983 549744 546450
Standard 3 150 1628264 1626770 813317 815207
Standard 4 200 2109797 2099586 1072624 1065869
Standard 5 250 2596614 2567208 1340184 1319538
Standard 6b 300 3071361 3039920 1611970 1589005
Standard 7b 350 3506807 3423185 1863528 1816288
Standard 8b 400 3875497 3830407 2096129 2062980
Standard 9b 450 4197873 4139546 2285064 2267344
Standard 10b 500 4810304 4687614 2646215 2567583

Vedleggtabell 8 Konsentrasjonar og malte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for yttrium.

Intensitet (c/s)

Y 332,788 nm Y 360,074 nm Y 371,029 nm
Konsentrasjo Injeksjon  Injeksjon
n (ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2 1

Standard 1 14 32483 32862 73941 74710 36928 37326

Standard 2 2,8 63876 64093 145590 145619 72825 72707
Standard 3 4,2 95063 95406 215989 217038 108315 108247
Standard 4 5,6 126347 126193 288257 287570 144017 143662
Standard 5 7 159486 158881 364262 361699 181633 180703
Standard 6a 8,4 195114 196863 445720 448062 222397 223486
Standard 7a 9,8 223666 226201 506466 510801 255138 256638
Standard 8a 11,2 260875 261077 591268 589335 296635 296688
Standard 9a 12,6 289649 289616 657151 653607 330337 328751
Standard 10b 14 333416 327489 754454 737074 381207 375452
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Vedleggtabell 9 Konsentrasjonar og malte intensitetar for standardar brukt i linearitetsforsgka for sink.

Intensitet (c/s)

Zn 206,200 nm Zn 213,857 nm
Konsentrasjon
(ppm) Injeksjon 1 Injeksjon 2 Injeksjon 1 Injeksjon 2
Standard 1 1,4 5501 5442 54837 54303
Standard 2 2,8 10445 10307 105889 104631
Standard 3 4,2 18097 15060 171786 154766
Standard 4 5,6 21822 19606 216748 204042
Standard 5 7 24123 24027 254041 250859
Standard 6a 8,4 31240 31058 315993 313744
Standard 7a 9,8 40209 35396 387769 360723
Standard 8a 11,2 40406 40313 414248 410970
Standard 9a 12,6 44992 44602 460918 455728
Standard 10b 14 49878 49354 509121 500282




Vedlegg 2 - Presisjon: Repeterbarheit

Vedleggtabell

10-Vedleggtabell

(ringtestprave).

Vedleggtabell 10 Repeterbarheitsberekning for Ca 317,933 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

17 viser repeterbarheitsberekningar for analyse av fiskemjgl

Progve Dato Analytikar Antal, n Fie(;t;lrtna)t F;e(;m;lrtna)t (p?[i)frfn.) (Isg::) (ﬁgir;t)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 43222 43251 -28 796 43236
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 40949 48129  -7180 51548954 44539
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 44946 44711 235 55451 44829
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 42874 43729 -855 731179 43302
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 44378 43864 514 264700 44121
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 41776 42132 -356 126786 41954
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 42935 43271 -336 112681 43103
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 45436 43468 1968 3871804 44452
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 43152 42875 277 76929 43014

Snitt (ppm) 43617
Sum Diff.2 (ppm) 56789279
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 1776
r=2,8*sr 4973
RSD: 4,1 %
Vedleggtabell 11 Repeterbarheitsberekning for Cu 327,395 nm i fiskemjgl (ringtestprgve).

Pragve Dato Analytikar Antal, n F;e;;gl:st I;e(zlélrtna)t (Epi)frfr.l) (Igigfrhz) (igir:)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 3,0 2,8 0,15 0,02 29
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 2,9 2,8 0,08 0,01 2,9
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 2,9 31 -0,21 0,04 3,0
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 3,0 3,3 -0,24 0,06 3,2
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 34 3,8 -0,33 0,11 3,6
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 3,2 3,3 -0,10 0,01 3,2
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 3,7 3,5 0,16 0,03 3,6
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 3,3 3,9 -0,61 0,37 3,6
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 34 3,5 -0,10 0,01 3,5

Snitt (ppm) 3,3
Sum Diff.? (ppm) 0,66
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,19
r=2,8*s 0,54
RSD 5,8 %
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Vedleggtabell 12 Repeterbarheitsberekning for Fe 259,940 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Progve Dato Analytikar Antal, n F;e(;lglrtna)t I;e(zlé)lrtna)t (E;f;) (Isg::) (ﬁgir;t)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 291 271 19 364 281
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 287 281 6 36 284
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 297 308 -11 127 303
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 302 280 23 523 291
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 291 288 3 11 289
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 348 430 -82 6762 389
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 287 341 -54 2950 314
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 291 365 -75 5562 328
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 305 323 -18 337 314

Snitt (ppm) 310

Sum Diff.2 (ppm) 16673
n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 30

r=2,8*%s 85

RSD 9,8 %

Vedleggtabell 13 Repeterbarheitsberekning for K 766,491 nm i fiskemjgl (ringtestprgve).
- — -

Pragve Dato Analytikar Antal, n Fie(;t;lrtna)t I;e(;ls)lrtna)t (FE)FIJfIZ;) (BIFIL.W) (‘:’B:;t)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 13002 12712 291 84506 12857
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 12826 12562 264 69781 12694
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 12982 13313 -331 109621 13148
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 12929 12788 141 20014 12859
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 12724 12894 -169 28723 12809
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 12930 12844 86 7338 12887
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 13272 13272 0,33 0,11 13272
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 13242 13458 -215 46333 13350
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 13327 13428 -101 10189 13378

Snitt (ppm) 13028
Sum Diff.? (ppm) 376504
n 9

sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 145
r=2,8*sr 405
RSD 1,1%
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Vedleggtabell 14 Repeterbarheitsberekning for Mg 279,553 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Progve Dato Analytikar Antal, n F;e(;lglrtna)t I;e(zlé)lrtna)t (E;f;) (Isg::) (ﬁgir;t)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 2843 2911 -68 4674 2877
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 2761 2810 -49 2411 2785
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 2861 2885 -24 573 2873
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 2971 2925 46 2094 2948
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 2882 2931 -49 2391 2906
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 2896 2874 22 467 2885
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 2860 2894 -34 1159 2877
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 2884 2890 -6 41 2887
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 2890 2856 34 1148 2873

Snitt (ppm) 2879
Sum Diff.2 (ppm) 14958
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 29
r=2,8*%s 81
RSD 1,0 %
Vedleggtabell 15 Repeterbarheitsberekning for Mn 257,610 nm i fiskemjgl (ringtestprave).
- — -

Pragve Dato Analytikar Antal, n Fie(;t;lrtna)t I;e(;ls)lrtna)t (FE)FIJfIZ;) (BIFIL.W) (ﬁglntqt)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 8,0 7,9 0,0 0,0 7,9
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 8,0 8,1 -0,1 0,0 8,1
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 7,7 8,0 -0,3 0,1 7,8
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 9,4 8,4 1,0 1,0 8,9
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 8,2 7,9 0,3 0,1 8,1
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 8,5 9,1 -0,5 0,3 8,8
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 7,6 8,6 -1,0 1,0 8,1
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 8,2 9,0 -0,7 0,5 8,6
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 7,6 8,4 -0,8 0,7 8,0

Snitt (ppm) 8,3
Sum Diff.? (ppm) 3,7
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 0,5
r=2,8*sr 1,3
RSD 55 %
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Vedleggtabell 16 Repeterbarheitsberekning for Na 589,592 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Progve Dato Analytikar Antal, n F;e(;lglrtna)t I;e(zlé)lrtna)t (E;f;) (Isg::) (ﬁ;ir;t)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 14572 14198 374 140048 14385
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 14343 14301 42 1761 14322
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 14731 14713 18 316 14722
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 14845 14796 49 2417 14821
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 14507 14776 -269 72420 14642
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 14639 14474 165 27129 14557
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 15096 14925 171 29289 15010
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 14948 15038 -90 8118 14993
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 14942 14826 117 13642 14884

Snitt (ppm) 14704
Sum Diff.2 (ppm) 295141
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 128
r=2,8*s 359
RSD 0,9 %
Vedleggtabell 17 Repeterbarheitsberekning for Zn 213,857 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Prgve Dato Analytikar Antal, n Fie(;lglrt%t lee(zlslrtna)t (FI)DFiJfI;) (Sg];:) (ﬁgint:)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 85 85 0,11 0,01 85
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 85 81 3,1 9,5 83
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 86 85 0,21 0,04 85
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 85 82 2,9 8,6 84
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 82 82 -0,04 0,002 82
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 85 83 2,2 50 84
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 80 81 -0,11 0,01 80
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 80 80 0,50 0,25 80
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 81 80 1,7 2,9 81

Snitt (ppm) 83
Sum Diff.2 (ppm) 26
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 1,2
r=2,8*s 3,4
RSD 1,5%




Vedleggtabell 18-Vedleggtabell 25 viser repeterbarheitsberekningar for fiskefor (ringtestprave).

Vedleggtabell 18 Repeterbarheitsberekning for Ca 317,933 nm i fiskefor (ringtestprave).

o/ Nofima

Prove Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
1(pm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 29826 34059  -4233 17919898 31942
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 30879 29638 1241 1538964 30258
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 29752 29611 141 19920 29682
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 29513 29528 -15 225 29520
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 29399 29205 195 37967 29302
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 29707 30171 -464 215751 29939
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 31145 31136 9,0 82 31141
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 31277 31094 183 33427 31186
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 31113 31223 -110 12087 31168
Snitt (ppm) 30460
Sum Diff.2 (ppm) 19778320
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 1048
r=2,8*%sr 2935
RSDr 34%
Vedleggtabell 19 Repeterbarheitsberekning for Cu 327,395 nm i fiskefor (ringtestprave).
- — -
Pove  Dato_analyikar "% BEET Soom om  om)  om
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 9,4 11 -14 1,9 10
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 10 9,6 0,55 0,30 9,9
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 9,9 9,8 0,07 0,005 9,8
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 10 9,7 0,59 0,35 10
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 10 9,5 0,58 0,34 9,8
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 10 9,9 0,09 0,01 9,9
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 12 9,9 1,7 29 11
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 10 9,7 0,49 0,24 9,9
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 9,8 9,9 -0,07 0,005 9,8
Snitt (ppm) 10
Sum Diff.2 (ppm) 6,0
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,6
r=2,8*s 1,6
RSD 58 %

]



Vedleggtabell 20 Repeterbarheitsberekning for Fe 259,940 nm i fiskefér (ringtestprave).

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 721 852 -131 17085 787
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 741 721 20 388 731
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 715 702 13 159 709
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 742 735 6,2 39 739
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 711 730 -19 375 720
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 732 742 -10 104 737
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 744 762 -18,1 327 753
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 782 780 1,8 34 781
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 762 761 0,56 0,31 762
Snitt (ppm) 746
Sum Diff.2 (ppm) 18481
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 32
r=28*s 90
RSDr 4,3%
Vedleggtabell 21 Repeterbarheitsberekning for K 766,491 nm i fiskefor (ringtestprave).

Prove bato_ nalytkar A BT Gbml (om)  (om)  Gom
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 8163 9228 -1065 1134395 8695
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 8448 8069 379 143580 8259
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 8103 8079 24 556 8091
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 8096 8111 -15 227 8104
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 8089 8014 74 5512 8051
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 8180 8283 -103 10556 8232
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 8699 8709 -10,3 105 8704
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 8723 8661 62 3842 8692
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 8663 8682 -19 372 8673

Snitt (ppm) 8389
Sum Diff.2 (ppm) 1299146
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 269
r=2,8%sr 752
RSD: 32%

Xl



Vedleggtabell 22 Repeterbarheitsberekning for Mg 279,553 nm i fiskefor (ringtestprave).

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Snitt
n 1(pm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 2231 2549 -318 101073 2390
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 2318 2215 103 10646 2266
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 2236 2222 14 198 2229
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 2313 2311 1,7 2,9 2312
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 2296 2272 24 554 2284
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 2321 2355 -34 1132 2338
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 2371 2378 -6,6 43 2375
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 2379 2376 3,1 9,3 2377
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 2362 2366 -4,2 17 2364
Snitt (ppm) 2326
Sum Diff.2 (ppm) 113675
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 79
r=2,8*%sr 223
RSDr 3,4 %

Vedleggtabell 23 Repeterbarheitsberekning for Mn 257,610 nm i fiskefér (ringtestprave).

Prove bato_ nalytkar A BT Gbml (om)  (om)  Gom
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 85 96 -11 117 90
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 88 81 6,5 42 85
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 82 80 1,3 1,6 81
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 86 89 -3,0 8,7 88
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 85 87 -2,4 59 86
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 84 95 -11 116 90
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 87 81 6,7 44 84
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 89 83 5,6 31 86
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 88 85 3,0 9,1 86

Snitt (ppm) 86
Sum Diff.2 (ppm) 376
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 4,6
r=2,8*s 13
RSDr 53%

X



Vedleggtabell 24 Repeterbarheitsberekning for Na 589,592 nm i fiskefor (ringtestprave).

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 7711 8898 -1187 1409848 8305
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 8036 7660 376 141700 7848
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 7750 7670 81 6490 7710
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 7846 7855 -8,5 72 7850
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 7791 7675 116 13547 7733
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 7798 8022 -224 50230 7910
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 8186 8256 -70,7 5001 8221
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 8249 8225 24 558 8237
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 8180 8248 -68 4672 8214
Snitt (ppm) 8003
Sum Diff.2 (ppm) 1632116
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 301
r=2,8*r 843
RSDr 3,8 %
Vedleggtabell 25 Repeterbarheitsberekning for Zn 213,857 nm i fiskefor (ringtestprove).

Prove bato_ nalytkar A BT Gbml (om)  (om)  Gom
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 179 213 -34 1163 196
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 205 183 22 491 194
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 195 197 -14 2,0 196
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 188 188 0,41 0,17 188
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 192 188 4.8 23 190
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 191 197 -5,6 32 194
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 182 190 -8,4 71 186
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 185 190 -5,0 25 187
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 192 192 -0,27 0,07 192

Snitt (ppm) 192
Sum Diff.2 (ppm) 1806
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 10
r=2,8*s 28
RSDr 52%

X1l



Vedleggtabell 26-Vedleggtabell 34 viser repeterbarheitsberekningar for basaldiett tilsett yttrium.

Vedleggtabell 26 Repeterbarheitsberekning for Ca 317,933 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

o/ Nofima

Prove Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
1(pm) 2(ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)

Spike 1 23.11.2021 INMO 1 7643 9462 -1818 3306579 8552
Spike 1  23.11.2021 INMO 2 8372 8158 213 45514 8265
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 8384 8345 39 1544 8364
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 8403 8197 206 42317 8300
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 8262 9844 -1582 2502756 9053
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 9020 8426 594 352919 8723
Spike 1 25.11.2021 INMO 7 8328 8822 -494 243779 8575
Spike 1  25.11.2021 INMO 8 8228 8814 -586 342962 8521
Spike 1 25.11.2021 INMO 9 8210 8679 -468 219342 8444

Snitt (ppm) 8533

Sum Diff.2 (ppm) 7057712

n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 626

r=2,8%; 1753

RSD: 7,3%

Vedleggtabell 27 Repeterbarheitsberekning for Cu 327,395 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

Prave Dato Analytikar Antal, Fiesultat Resultat  Diff. Diff.2 Snitt
(ppm) 2 (ppm) (ppm)  (ppm) (ppm)

Spike 1 23.11.2021 INMO 1 7,2 8,0 -0,80 0,64 7,6
Spike 1 23.11.2021 INMO 2 7,3 7,4 -0,14 0,02 7,3
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 7,9 10 -2,6 6,6 9,2
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 11 7,2 35 12 8,9
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 9,7 7,2 2,5 6,3 8,5
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 8,0 8,5 -0,56 0,31 8,3
Spike 1 25.11.2021 INMO 7 17 15 2,3 54 16
Spike 1 25.11.2021 INMO 8 8,5 7,3 1,2 1,4 7,9
Spike 1 25.11.2021 INMO 9 7,3 7,5 -0,18 0,03 7,4

Snitt (ppm) 9,00

Sum Diff.? (ppm) 32,84

n 9

s+ = ROT(Sum Diff.2/2n) 1,4

r=2,8*s 3,8

RSDr 15,0 %

XV
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Vedleggtabell 28 Repeterbarheitsberekning for Fe 259,940 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

Spike 1 23.11.2021 INMO 1 256 271 -15 233 263
Spike 1 23.11.2021 INMO 2 319 339 -20 406 329
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 234 221 12 155 227
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 376 301 76 5718 338
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 389 442 -53 2763 415
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 328 256 72 5118 292
Spike1 25.11.2021 INMO 7 235 282 -47 2176 258
Spike 1 25.11.2021 INMO 8 342 228 113 12837 285
Spike1 25.11.2021 INMO 9 251 248 3,4 11 250

Snitt (ppm) 295

Sum Diff.2 (ppm) 29418

n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 40

r=2,8%s 113

RSDr 13,7 %

Vedleggtabell 29 Repeterbarheitsberekning for K 766,491 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

Pove  Dato analyukar " ST B @bl @om  (oom)
Spike 1 23.11.2021 INMO 1 10189 10078 112 12481 10133
Spike 1 23.11.2021 INMO 2 10147 10046 101 10203 10096
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 10086 10152 -66 4324 10119
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 10550 10577 -28 766 10564
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 10628 10467 161 25947 10548
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 10694 10682 12 151 10688
Spike 1 25.11.2021 INMO 7 9968 9957 10 109 9963
Spike 1 25.11.2021 INMO 8 10046 10113 -66 4401 10079
Spike 1 25.11.2021 INMO 9 9991 10075 -84 7127 10033

Shnitt (ppm) 10247

Sum Diff.2 (ppm) 65510

n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 60

r=2,8%r 169

RSDr 0,6 %

XV



Vedleggtabell 30 Repeterbarheitsberekning for Mg 279,553 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

o Nofima

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(pPpm) 2(pm) (ppm) (ppm) (ppm)
Spike 1 23.11.2021 INMO 1 2333 2367 -34 1153 2350
Spike 1 23.11.2021 INMO 2 2311 2306 5,2 27 2308
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 2264 2233 30 918 2249
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 2383 2380 3,1 10 2382
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 2345 2310 35 1251 2327
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 2471 2351 120 14503 2411
Spike1 25.11.2021 INMO 7 2204 2192 13 157 2198
Spike 1 25.11.2021 INMO 8 2183 2201 -17 301 2192
Spike1 25.11.2021 INMO 9 2241 2218 23 511 2229
Snitt (ppm) 2294
Sum Diff.2 (ppm) 18831
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 32
r=2,8%s 91
RSDr 1,4 %

Vedleggtabell 31 Repeterbarheitsberekning for Mn 257,610 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

Pove  Dato analyukar " ST B @bl @om  (oom)
Spike 1 23.11.2021 INMO 1 77 62 15 222 69
Spike 1 23.11.2021 INMO 2 55 59 -4,2 17 57
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 89 56 32 1048 73
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 74 56 17 304 65
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 62 65 -3,8 15 63
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 72 96 -24 590 84
Spike 1 25.11.2021 INMO 7 56 48 7,5 56 52
Spike 1 25.11.2021 INMO 8 50 64 -14 200 57
Spike 1 25.11.2021 INMO 9 61 74 -14 186 67

Shnitt (ppm) 65

Sum Diff.2 (ppm) 2638

n 9

s+ = ROT(Sum Diff.2/2n) 12

r=2,8*s 34

RSDr 18,5 %
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Vedleggtabell 32 Repeterbarheitsberekning for Na 589,592 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

Spike 1 23.11.2021 INMO 1 4137 4283 -146 21307 4210
Spike 1 23.11.2021 INMO 2 4180 4028 152 23134 4104
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 4105 4031 74 5438 4068
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 4186 4199 -13 172 4192
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 4244 4308 -64 4034 4276
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 4370 4185 185 34366 4278
Spike1 25.11.2021 INMO 7 4135 4149 -14 205 4142
Spike 1 25.11.2021 INMO 8 4170 4104 65 4277 4137
Spike1 25.11.2021 INMO 9 4125 3927 198 39153 4026

Snitt (ppm) 4159

Sum Diff.2 (ppm) 132085

n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 86

r=2,8%s 240

RSDr 2,1 %

Vedleggtabell 33 Repeterbarheitsberekning for Y 371,029 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

Pove  Dato analyukar " ST B @bl @om  (oom)
Spike 1 23.11.2021 INMO 1 79 73 51 26 76
Spike 1 23.11.2021 INMO 2 77 74 3,8 15 75
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 72 78 -6,9 48 75
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 76 81 54 29 79
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 86 77 9,2 85 82
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 79 79 -0,4 0,13 79
Spike 1 25.11.2021 INMO 7 76 74 1,4 2,0 75
Spike 1 25.11.2021 INMO 8 76 74 1,5 2,4 75
Spike 1 25.11.2021 INMO 9 76 75 1,1 1,3 75

Snitt (ppm) 77

Sum Diff.2 (ppm) 208

n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 3,4

r=2,8*s 10

RSDr 4,4 %
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Vedleggtabell 34 Repeterbarheitsberekning for Zn 213,857 nm i basaldiett tilsett yttriumoksid.

o Nofima

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

Spike 1 23.11.2021 INMO 1 222 232 -10 103 227
Spike 1 23.11.2021 INMO 2 236 232 4,6 21 234
Spike 1 23.11.2021 INMO 3 259 209 50 2484 234
Spike 1 24.11.2021 INMO 4 254 225 28 807 239
Spike 1 24.11.2021 INMO 5 221 233 -12 146 227
Spike 1 24.11.2021 INMO 6 234 217 18 309 225
Spike1 25.11.2021 INMO 7 224 195 29 827 209
Spike 1 25.11.2021 INMO 8 243 243 0,04 0,00 243
Spike1 25.11.2021 INMO 9 218 208 9,4 88 213

Snitt (ppm) 228

Sum Diff.2 (ppm) 4784

n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 16

r=2,8%s 46

RSDr 7,2 %

XVIII



Vedleggtabell 35-Vedleggtabell 43 viser repeterbarheitsberekningar for analyser av fiskefér med hggt

feittinnhald.

Vedleggtabell 35 Repeterbarheitsberekning for Ca 317,933 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 12866 12914 -48 2295 12890
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 13070 12441 629 395628 12756
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 12888 12977 -88 7830 12932
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 13210 13226 -16 269 13218
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 14216 15791 -1576 2482326 15004
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 14291 13327 964 929566 13809
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 12704 13362 -658 432964 13033
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 12363 12625 -262 68843 12494
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 13425 12843 583 339376 13134
Snitt (ppm) 13252
Sum Diff.? (ppm) 4659099
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 509
r=2,8*%sr 1425
RSD 3,8%
Vedleggtabell 36 Repeterbarheitsberekning for Cu 327,395 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prove bato_ analytkar " S oom)  (om)  (om) (o)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 12 12 0,08 0,01 12
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 12 12 0,24 0,06 12
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 12 12 -0,02 0,0004 12
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 13 13 -0,02 0,0004 13
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 13 15 -1,5 2,1 14
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 14 13 0,77 0,59 13
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 13 13 -0,41 0,17 13
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 14 13 0,79 0,62 13
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 13 13 0,12 0,01 13

Snitt (ppm) 13
Sum Diff.? (ppm) 3,6
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 0,45
r=2,8*%sr 1,3
RSDr 35%

XIX
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Vedleggtabell 37 Repeterbarheitsberekning for Fe 259,940 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Shitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 362 307 54 2952 334
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 316 327 -11 113 321
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 345 327 18 328 336
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 318 336 -18 321 327
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 334 352 -18 315 343
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 335 336 -1,0 1,0 335
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 299 309 -10 104 304
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 341 328 13 160 335
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 303 298 4.5 20 301
Snitt (ppm) 326
Sum Diff.2 (ppm) 4313
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 15
r=2,8%s 43
RSDr 4,7 %
Vedleggtabell 38 Repeterbarheitsberekning for K 766,491 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prove bato_ analyukar " O oom) (om)  (om) (o)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 7050 7036 14 204 7043
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 7035 6891 143 20587 6963
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 7029 6983 46 2136 7006
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 7118 7095 23 532 7106
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 7477 8466 -989 977864 7972
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 7652 7151 501 250560 7401
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 7243 7467 -224 49961 7355
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 7194 7365 -171 29210 7279
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 7459 7416 43 1842 7438

Snitt (ppm) 7285
Sum Diff.? (ppm) 1332896
n 9

sr = ROT(Sum Diff./2n) 272
r=2,8*s 762
RSD: 37%

XX




Vedleggtabell 39 Repeterbarheitsberekning for Mg 279,553 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Shitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 1893 1905 -12 139 1899
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 1911 1863 48 2322 1887
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 1900 1891 8,3 69 1895
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 2014 2025 -12 134 2020
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 2120 2328 -208 43426 2224
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 2135 2024 110 12195 2079
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 1942 2009 -67 4453 1975
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 1913 1962 -49 2366 1938
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 1977 1987 -11 113 1982
Snitt (ppm) 1989
Sum Diff.2 (ppm) 65218
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 60
r=2,8*%sr 169
RSDr 3,0%
Vedleggtabell 40 Repeterbarheitsberekning for Mn 257,610 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prove bato_ analyukar " O oom) (om)  (om) (o)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 63 60 2,9 8,5 62
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 65 60 5,0 25 63
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 63 60 2,8 7,8 62
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 58 63 -5,5 30 60
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 64 68 -3,8 14 66
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 72 61 10 103 66
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 61 62 -0,90 0,81 62
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 61 66 -4,7 22 63
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 60 59 1,3 1,8 59

Snitt (ppm) 63
Sum Diff.? (ppm) 213
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 3,4
r=2,8*s 9,6
RSDr 55 %
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Vedleggtabell 41 Repeterbarheitsberekning for Na 589,592 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 8639 8646 -7,1 50 8642
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 8584 8595 -12 134 8589
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 8720 8712 8,7 76 8716
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 9019 9012 6,6 44 9015
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 9521 10644 -1123 1260410 10082
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 9687 9061 627 392903 9374
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 8953 9087 -135 18109 9020
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 8738 8952 -214 45869 8845
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 9107 9185 -78 6125 9146
Snitt (ppm) 9048
Sum Diff.2 (ppm) 1723720
n 9
sr = ROT(Sum Diff.%/2n) 309
r=2,8*%sr 866
RSDr 3,4 %

Vedleggtabell 42 Repeterbarheitsberekning for Y 371,029 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prove Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm) (PpPm)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 79 79 0,06 0,00 79
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 78 77 1,5 2,3 78
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 79 78 0,40 0,16 79
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 79 79 0,23 0,05 79
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 83 92 -9,2 85 88
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 85 80 51 26 82
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 79 83 -3,3 11 81
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 80 81 -1,0 0,94 81
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 83 82 1,0 1,0 83
Snitt (ppm) 81
Sum Diff.? (ppm) 127
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 2,7
r=2,8*%sr 7,4
RSDr 3,3%

XXl
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Vedleggtabell 43 Repeterbarheitsbherekning for Zn 213,857 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prave Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Shitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 1 202 202 0,78 0,61 202
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 2 198 198 0,36 0,13 198
2020-8556-1 25.11.2021 INMO 3 200 199 0,93 0,86 200
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 203 201 2,3 51 202
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 209 231 -22 487 220
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 212 204 7,9 62 208
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 202 206 -3,5 12 204
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 201 206 -4,4 19 203
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 207 202 5,0 25 205
Snitt (ppm) 205
Sum Diff.2 (ppm) 612
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 5,8
r=2,8*%sr 16
RSDr 2,9 %

XXl
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Vedleggtabell 44-Vedleggtabell 52 viser repeterbarheitsberekningar for prgvar av fiskefeces.

Vedleggtabell 44 Repeterbarheitsberekning for Ca 317,933 nm i fiskefeces.

Prove Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(pm) 2(ppm) (ppm) (ppm)  (PPm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 27329 27654 -326 105970 27491
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 27838 27432 405 164414 27635
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 28273 27250 1023 1045506 27761
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 27699 28892 -1192 1421055 28295
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 30048 27847 2201 4843609 28948
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 28669 27729 940 884427 28199
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 26056 26092 -36 1279 26074
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 27522 26691 831 690245 27106
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 27767 27486 281 79124 27627
Snitt (ppm) 27682
Sum Diff.2 (ppm) 9235629
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 716
r=2,8%sr 2006
RSDr 2,6 %
Vedleggtabell 45 Repeterbarheitsberekning for Cu 327,395 nm i fiskefeces.

Pove  Dato_ anaiytiar AR BEUE O om Gom)  (om) (o)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 17 17 0,51 0,26 17
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 17 17 0,46 0,21 17
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 17 17 -0,45 0,20 17
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 16 16 0,10 0,01 16
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 16 15 0,48 0,23 16
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 16 16 -0,49 0,24 16
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 11 10 0,36 0,13 10
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 10 11 -0,30 0,09 11
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 11 10 0,20 0,04 11

Snitt (ppm) 14
Sum Diff.? (ppm) 1,4
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,28
r=2,8*s 0,78
RSDr 19%
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Vedleggtabell 46 Repeterbarheitsberekning for Fe 259,940 nm i fiskefeces.

Prove Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(ppm) 2 (ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 668 682 -14 200 675
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 651 700 -49 2415 676
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 652 658 -6 40 655
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 709 687 22 500 698
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 707 679 28 797 693
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 675 664 11 124 670
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 721 727 -6 34 724
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 758 738 20 380 748
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 721 725 -4 20 723
Snitt (ppm) 696
Sum Diff.2 (ppm) 4510
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 16
r=2,8%; 44
RSD: 23%
Vedleggtabell 47 Repeterbarheitsberekning for K 766,491 nm i fiskefeces.

Pove Dato_ anayuker MR BEUE SO GPm) (oprm)  (opm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 1359 1362 -2,8 7,7 1361
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 1355 1337 18 327 1346
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 1320 1326 -5,6 32 1323
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 1427 1355 72 5226 1391
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 1354 1327 28 773 1341
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 1328 1333 -4,9 24 1331
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 1410 1414 -3,9 15 1412
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 1412 1399 13 176 1405
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 1391 1382 8,9 79 1386

Snitt (ppm) 1366
Sum Diff.? (ppm) 6659
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 19
r=2,8*sr 54
RSDr 1,4 %
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Vedleggtabell 48 Repeterbarheitsberekning for Mg 279,553 nm i fiskefeces.

Prove Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 14859 15178 -319 102067 15018
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 15080 14986 94 8761 15033
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 14314 14444 -130 16892 14379
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 16106 15176 930 865607 15641
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 15665 15375 290 83828 15520
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 15460 15266 194 37655 15363
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 17838 18188 -350 122808 18013
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 18928 18045 883 780502 18486
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 17958 18188 -230 52813 18073
Snitt (ppm) 16170
Sum Diff.? (ppm) 2070933
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 339
r=2,8%y 950
RSDr 21%
Vedleggtabell 49 Repeterbarheitsberekning for Mn 257,610 nm i fiskefeces.

Pove Dato_ anayuker MR BEUE SO GPm) (oprm)  (opm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 131 131 -0,10 0,01 131
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 128 139 -11 127 134
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 131 123 8,7 76 127
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 139 135 3,7 13 137
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 138 135 2,3 5,3 136
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 133 128 5,3 28 131
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 143 146 -3,2 10 144
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 148 146 2,0 3,9 147
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 146 148 -2,4 6,0 147

Snitt (ppm) 137
Sum Diff.? (ppm) 270
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 3,9
r=2,8*sr 11
RSDr 28%
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Vedleggtabell 50 Repeterbarheitsberekning for Na 589,592 nm i fiskefeces.

Prove Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n 1(ppm) 2(ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 20820 20733 87 7590 20777
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 21437 20690 747 557650 21063
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 20687 21560 -874 763212 21123
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 21826 20888 937 878794 21357
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 21300 21214 86 7401 21257
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 21345 21889 -544 296056 21617
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 21697 21770 -73 5281 21734
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 21852 21798 55 3011 21825
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 21766 21573 193 37110 21670
Snitt (ppm) 21380
Sum Diff.2 (ppm) 2556105
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 377
r=2,8*sr 1055
RSDr 1,8 %
Vedleggtabell 51 Repeterbarheitsberekning for Y 371,029 nm i fiskefeces.

Pove Dato_ anayuker MR BEUE SO GPm) (oprm)  (opm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 306 301 47 22 304
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 305 304 0,4 0,2 305
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 297 289 7,8 62 293
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 307 295 12 152 301
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 310 299 11 118 305
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 306 305 1,0 11 306
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 283 293 -10 106 288
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 293 289 3,7 14 291
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 292 286 5,3 29 289

Snitt (ppm) 298
Sum Diff.? (ppm) 503
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 53
r=2,8*sr 15
RSDr 1,8 %
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Vedleggtabell 52 Repeterbarheitsberekning for Zn 213,857 nm i fiskefeces.

Prove Dato Analytikar Antal, Resultat Resultat Diff. Diff.? Snitt
n 1(ppm) 2(pm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 386 385 0,68 0,46 385
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 386 384 2,1 4,2 385
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 382 373 9,2 85 377
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 397 389 8,0 63 393
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 396 387 9,8 96 391
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 386 378 7,7 59 382
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 352 363 -10 110 358
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 361 357 4,5 21 359
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 357 357 0,66 0,44 357
Snitt (ppm) 376
Sum Diff.2 (ppm) 439
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 4,9
r=2,8%sr 14
RSDr 1,3 %
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Vedleggtabell 53-Vedleggtabell 60 viser repeterbarheitsberekningar for analyser av heil fisk.

Vedleggtabell 53 Repeterbarheitsberekning for Ca 317,933 nm i heil fisk.

Progve Dato Analytiker Antal, n Fie(;t;lrtna)t F;e(;m;lrtna)t (p?[i)frfn.) (Isg::) (ﬁgir;t)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 8908 5516 3392 11505664 7212
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 6756 7187 -431 185882 6971
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 8113 6144 1970 3878930 7129
2022-376-29 17.06.2022 JMS 4 3910 6288 -2378 5655169 5099
2022-376-29 17.06.2022 JMS 5 4261 3399 862 743803 3830
2022-376-29 17.06.2022 JMS 6 3798 5509 -1711 2927658 4653
2022-456-12 21.06.2022 JMS 7 8827 6800 2027 4109459 7813
2022-456-12 21.06.2022 JMS 8 6728 6972 -244 59697 6850
2022-456-12 21.06.2022 JMS 9 8279 5613 2666 7105956 6946

Snitt (ppm) 6278
Sum Diff.2 (ppm) 36172218
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 1418
r=2,8* 3969
RSD: 22,6 %
Vedleggtabell 54 Repeterbarheitsberekning for Cu 327,395 nm i heil fisk.
. Resultat Resultat Diff. Diff.2 Snitt

Prave Dato Analytiker Antal, n 1(ppm) 2 (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 5,6 5,6 0,08 0,01 5,6
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 6,0 6,0 0,01 0,00 6,0
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 6,0 5,8 0,21 0,04 59
2022-376-29 17.06.2022 JMS 4 5,2 52 0,09 0,01 5,2
2022-376-29 17.06.2022 JMS 5 50 53 -0,25 0,06 5,2
2022-376-29 17.06.2022 JMS 6 54 55 -0,04 0,00 55
2022-456-12 21.06.2022 JMS 7 3,8 3,5 0,24 0,06 3,7
2022-456-12 21.06.2022 JMS 8 3,6 3,9 -0,31 0,10 3,7
2022-456-12 21.06.2022 JMS 9 3,8 3,9 -0,07 0,00 3,9

Snitt (ppm) 49
Sum Diff.2 (ppm) 0,28
n 9
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 0,13
r=2,8*s 0,35
RSD: 25%

XXIX
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Vedleggtabell 55 Repeterbarheitsberekning for Fe 259,940 nm i heil fisk.

Prgve Dato Analytiker Antal, n Fie(;t;l;ﬁa)t I;e(;glrtna)t (Epi)frfﬁ) (B:;::) (ﬁgir:)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 35 33 14 1,8 34
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 44 31 13 171 37
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 34 31 2,6 6,7 33
2022-376-29 17.06.2022 JMS 4 44 40 3,7 13 42
2022-376-29 17.06.2022 JMS 5 37 39 -1,4 2,0 38
2022-376-29 17.06.2022 JMS 6 40 42 -2,3 5,2 41
2022-456-12 21.06.2022 JMS 7 27 24 25 6,1 26
2022-456-12 21.06.2022 JMS 8 25 26 -0,71 0,50 26
2022-456-12 21.06.2022 JMS 9 27 29 -1,2 1,5 28

Snitt (ppm) 34

Sum Diff.2 (ppm) 208

n 9

sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 3,4

r=2,8*%sr 10

RSDr 10,1 %
Vedleggtabell 56 Repeterbarheitsberekning for K 766,491 nm i heil fisk.

Prgve Dato Analytiker Antal, n Fie(splg%t F‘Z,e(‘:')lglrtna)t (Eri)f:ﬁ) (I;B‘L.]Z) (ﬁgir:)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 7404 7030 374 139599 7217
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 7395 7327 68 4562 7361
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 7552 7236 316 99666 7394
2022-376-29 17.06.2022 JMS 4 8381,98 8476,88 -95 9006 8429
2022-376-29 17.06.2022 JMS 5 8253,06 8467,85 -215 46135 8360
2022-376-29 17.06.2022 JMS 6 8508 8842,3 -335 112024 8675
2022-456-12 21.06.2022 JMS 7 9282,51 8930,52 352 123897 9107
2022-456-12 21.06.2022 JMS 8 8846,29 9226,56 -380 144605 9036
2022-456-12 21.06.2022 JMS 9 9240,41 9160,49 80 6387 9200

Snitt (ppm) 8309
Sum Diff.2 (ppm) 685882
n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 195
r=2,8*%s 547
RSD 2,3%
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Vedleggtabell 57 Repeterbarheitsberekning for Mg 279,553 nm i heil fisk.

Prgve Dato Analytiker Antal, n Fie(;t;l;ﬁa)t I;e(;glrtna)t (Epi)frfﬁ) (B:;::) (ﬁgir:)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 759 719 40 1596 739
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 779 764 15 221 771
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 780 733 46 2135 757
2022-376-29 17.06.2022 JMS 4 772 823 -51 2597 797
2022-376-29 17.06.2022 JMS 5 764 778 -14 190 771
2022-376-29 17.06.2022 JMS 6 788 832 -44 1945 810
2022-456-12 21.06.2022 JMS 7 966 879 87 7627 922
2022-456-12 21.06.2022 JMS 8 868 932 -64 4117 900
2022-456-12 21.06.2022 JMS 9 968 919 49 2380 943

Snitt (ppm) 823

Sum Diff.2 (ppm) 22807

n 9

sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 36

r=2,8%; 100

RSDr 4,3 %
Vedleggtabell 58 Repeterbarheitsberekning for Mn 257,610 nm i heil fisk.

Prgve Dato Analytiker Antal, n Fie(splg%t F‘Z,e(‘:')lglrtna)t (Eri)f:ﬁ) (I;B‘L.]Z) (ﬁgir:)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 3,9 2,7 1,1 1,2 3,3
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 3,3 3,4 -0,15 0,02 3,3
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 3,5 2,8 0,65 0,42 3,1
2022-376-29 17.06.2022 JMS 4 1,8 2,7 -0,91 0,83 2,3
2022-376-29 17.06.2022 JMS 5 2,0 1,9 0,16 0,03 1,9
2022-376-29 17.06.2022 JMS 6 1,9 2,4 -0,45 0,20 2,2
2022-456-12 21.06.2022 JMS 7 4,6 3,7 1,0 0,94 4,1
2022-456-12 21.06.2022 JMS 8 3,8 3,9 -0,10 0,01 3,9
2022-456-12 21.06.2022 JMS 9 4,7 3,8 0,85 0,72 4,2

Snitt (ppm) 3,2
Sum Diff.2 (ppm) 4,4
n 9

sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,49
r=2,8*s 1,4
RSDr 157 %
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Vedleggtabell 59 Repeterbarheitsberekning for Na 598,592 nm i heil fisk.

Prgve Dato Analytiker Antal, n Fie(;t;l;ﬁa)t I;e(;glrtna)t (Epi)frfﬁ) (B:;::) (ﬁgir:)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 2841 2557 285 80940 2699
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 2576 2591 -15 227 2584
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 2628 2533 95 8991 2580
2022-376-29 17.06.2022 JMS 4 1688 1715 -27 752 1701
2022-376-29 17.06.2022 JMS 5 1644 1702 -58 3369 1673
2022-376-29 17.06.2022 JMS 6 1712 1811 -99 9787 1762
2022-456-12 21.06.2022 JMS 7 2471 2368 103 10551 2419
2022-456-12 21.06.2022 JMS 8 2313 2430 -117 13605 2372
2022-456-12 21.06.2022 JMS 9 2441 2425 16 263 2433

Snitt (ppm) 2247

Sum Diff.2 (ppm) 128486

n 9

sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 84

r=2,8*%sr 237

RSDr 3,8%
Vedleggtabell 60 Repeterbarheitsberekning for Zn 213,857 nm i heil fisk.

Prgve Dato Analytiker Antal, n Fie(splg%t F‘Z,e(‘:')lglrtna)t (Eri)f:ﬁ) (I;B‘L.]Z) (ﬁgir:)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 97 80 16 261 89
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 91 87 3,8 14 89
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 87 83 4,3 18 85
2022-376-29 17.06.2022 JMS 4 78 65 13 158 71
2022-376-29 17.06.2022 JMS 5 67 62 4,7 22 65
2022-376-29 17.06.2022 JMS 6 63 79 -17 279 71
2022-456-12 21.06.2022 JMS 7 89 76 13 162 82
2022-456-12 21.06.2022 JMS 8 81 81 -0,35 0,12 81
2022-456-12 21.06.2022 JMS 9 90 90 -0,08 0,01 90

Snitt (ppm) 80
Sum Diff.? (ppm) 914
n 9
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 7,1
r=2,8*s 20
RSD 8,9 %

XXXII



Vedleggtabell 61-Vedleggtabell 68 viser berekningar av repeterbarheit for instrumentet.

Vedleggtabell 61 Repeterbarheit til instrumentet, Agilent 5110 ICP-OES, for Ca 317,933 nm.

Prove Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2 Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm)  (ppm)  (ppm)
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 1 30181 30322 -141 19873 30251
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 2 30234 30292 -58 3336 30263
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 3 30147 30066 81 6558 30106
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 4 30105 30316 -211 44576 30211
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 5 30372 30195 177 31347 30283
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 6 30234 30336 -102 10457 30285
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 7 30265 30054 211 44487 30159
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 8 30146 30421 -275 75669 30284
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 9 30174 30021 152 23226 30097
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 10 30081 30181 -100 9916 30131
Snitt (ppm) 30207
Sum Diff.? (ppm) 269444
n 10
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 116
r=2,8%s 325
RSDr 0,4%
Vedleggtabell 62 Repeterbarheit til instrumentet, Agilent 5110 ICP-OES, for Cu 327,395 nm.
Prove Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2 Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 1 9,9 9,9 -0,04 0,002 9,9
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 2 10 9,9 0,10 0,01 9,9
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 3 10 9,8 0,16 0,03 9,9
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 4 9,9 9,8 0,13 0,02 9,8
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 5 9,8 9,9 -0,10 0,01 9,8
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 6 9,7 9,8 -0,06 0,004 9,8
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 7 9,8 9,7 0,08 0,01 9,8
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 8 9,7 9,7 0,02 0,0004 9,7
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 9 9,8 9,6 0,15 0,02 9,7
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 10 9,8 10 -0,11 0,01 9,9
Snitt (ppm) 9,81
Sum Diff.? (ppm) 0,11
n 10
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 0,07
r=2,8*%sr 0,21
RSD: 0,8 %
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Vedleggtabell 63 Repeterbarheit til instrumentet, Agilent 5110 ICP-OES, for Fe 259,940 nm.

Resultat 1 Resultat 2  Diff. Diff.2 Snitt

Prgve Dato Analytikar Antal, n (opm) (opm) (opm) (bpm) (opm)
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 1 716 717 -1,0 1,0 717
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 2 717 715 1,8 3,3 716
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 3 711 712 -0,86 0,74 712
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 4 711 710 11 1,3 710
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 5 710 706 4,2 18 708
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 6 708 708 0,32 0,10 708
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 7 706 704 2,0 4,2 705
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 8 704 706 -2,3 5,2 705
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 9 700 700 0,43 0,18 700
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 10 702 704 -2,4 5,9 703

Snitt (ppm) 708
Sum Diff.2 (ppm) 40
n 10
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 1
r=2,8*r 4
RSD: 0,2%

Vedleggtabell 64 Repeterbarheit til instrumentet, Agilent 5110 ICP-OES, for K 766,491 nm.

Resultat 1 Resultat 2 Diff. Diff.2 Snitt

Prgve Dato Analytikar Antal, n (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 1 8124 8153 -29 844 8138
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 2 8131 8106 25 649 8119
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 3 8063 8043 20 415 8053
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 4 8083 8148 -65 4263 8116
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 5 8101 8052 50 2466 8076
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 6 8089 8126 -38 1418 8108
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 7 8097 7990 106 11300 8043
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 8 8047 8127 -80 6429 8087
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 9 8047 8003 44 1916 8025
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 10 8013 8053 -40 1588 8033

Snitt (ppm) 8080
Sum Diff.? (ppm) 31287
n 10
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 40
r=2,8*s 111
RSD: 0,5%

XXXIV



Vedleggtabell 65 Repeterbarheit til instrumentet, Agilent 5110 ICP-OES, for Mg 279,553 nm.

Resultat 1 Resultat 2  Diff. Diff.2 Snitt

Prgve Dato Analytikar Antal, n (opm) (opm) (opm) (bpm) (opm)
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 1 2367 2387 -20 413 2377
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 2 2368 2375 -6,3 39 2372
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 3 2353 2357 -4,6 21 2355
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 4 2362 2378 -17 275 2370
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 5 2376 2360 15 238 2368
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 6 2360 2374 -14 202 2367
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 7 2358 2342 16 254 2350
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 8 2352 2367 -15 224 2360
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 9 2356 2340 17 286 2348
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 10 2341 2344 -2,4 5,6 2343

Snitt (ppm) 2361
Sum Diff.2 (ppm) 1958
n 10
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 10
r=28*s 28
RSD: 0,4 %

Vedleggtabell 66 Repeterbarheit til instrumentet, Agilent 5110 ICP-OES, for Mn 257,610 nm.

Resultat 1 Resultat 2  Diff. Diff.2 Snitt

Progve Dato Analytikar Antal, n (ppm) (opm) (opm) (opm) (opm)
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 1 80 80 0,09 0,01 80
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 2 80 80 -0,05 0,002 80
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 3 80 80 -0,39 0,15 80
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 4 80 80 -0,21 0,04 80
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 5 80 80 0,52 0,27 80
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 6 80 80 -0,16 0,03 80
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 7 80 80 0,24 0,06 80
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 8 80 80 0,04 0,002 80
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 9 79 79 -0,13 0,02 79
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 10 79 80 -0,26 0,07 79

Snitt (ppm) 80
Sum Diff.2 (ppm) 0,6
n 10
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,2
r=2,8*s 0,5
RSD: 0,2%
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Vedleggtabell 67 Repeterbarheit til instrumentet, Agilent 5110 ICP-OES, for Na 589,592 nm.

. Resultat 1 Resultat2 Diff. Diff.2 Snitt
Prgve Dato Analytikar Antal, n (opm) (opm) (opm) (bpm) (opm)
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 1 8324 8365 -42 1727 8344
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 2 8340 8344 -4,4 19 8342
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 3 8307 8260 47 2172 8284
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 4 8291 8368 =77 5894 8329
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 5 8355 8317 38 1465 8336
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 6 8327 8361 -33 1110 8344
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 7 8330 8239 91 8239 8285
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 8 8285 8384 -98 9683 8334
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 9 8289 8253 36 1314 8271
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 10 8291 8334 -43 1866 8312
Snitt (ppm) 8318
Sum Diff.2 (ppm) 33488
n 10
sr = ROT(Sum Diff.?/2n) 41
r=2,8%y 115
RSD: 0,5%
Vedleggtabell 68 Repeterbarheit til instrumentet, Agilent 5110 ICP-OES, for Zn 213,857 nm.
. Resultat 1 Resultat2 Diff. Diff.? Snitt
Prgve Dato Analytikar Antal, n (ppm) (opm) (opm) (opm) (opm)
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 1 186 186 0,12 0,01 186
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 2 186 186 0,25 0,06 186
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 3 186 186 0,35 0,12 186
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 4 185 185 -0,03 0,001 185
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 5 186 185 0,85 0,72 185
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 6 185 185 -0,32 0,10 185
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 7 185 184 0,78 0,61 185
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 8 185 185 0,36 0,13 185
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 9 184 184 0,11 0,01 184
2020-8248-1 06.12.2021 INMO 10 184 185 -0,49 0,24 184
Snitt (ppm) 185
Sum Diff.2 (ppm) 2
n 10
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,3
r=28*s 1
RSD: 0,2%
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Vedlegg 3 — Presisjon: «Intermediate precision»

Vedleggtabell 69-Vedleggtabell 76 viser berekningar for «intermediate precision» i fiskemjgl
(ringtestprave).

Vedleggtabell 69 "Intermediate precision” for Ca 317,933 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Antal, Resultatl Resultat Diff. Diff.2 Snitt

Prove Dato  Analytikar (ppm) 2 (ppm) (ppm) _ (ppm)  (ppm)
2020-8247-1 16.11.2021  INMO 1 43222 43251 28 796 43236
2020-8247-1 16.11.2021  INMO 2 40949 48129 -7180 51548954 44539
2020-8247-1 16.11.2021  INMO 3 44946 44711 235 55451 44829
2020-8247-1 23.11.2021  INMO 4 42874 43729 855 731179 43302
2020-8247-1 23.11.2021  INMO 5 44378 43864 514 264700 44121
2020-8247-1 23.11.2021  INMO 6 41776 42132 356 126786 41954
2020-8247-1 24.11.2021  INMO 7 42935 43271 336 112681 43103
2020-8247-1 24112021  INMO 8 45436 43468 1968 3871804 44452
2020-8247-1 24.11.2021  INMO 9 43152 42875 277 76929 43014
2020-8247-1 23.11.2021  IMS 10 41502 50450 -8948 80073505 45976
2020-8247-1 23.11.2021  IMS 11 43869 45320 -1451 2106591 44594
2020-8247-1 23.11.2021  IMS 12 43282 44625 -1343 1803542 43954
2020-8247-1 24112021  IMS 13 42707 43010 -303 91724 42859
2020-8247-1 24112021  IMS 14 45179 45098 81 6574 45139
2020-8247-1 24112021  IMS 15 46086 45741 345 119080 45914
2020-8247-1 25.11.2021  IMS 16 41088 43905 -2817 7935658 42496
2020-8247-1 25112021  IMS 17 41703 46142 -4439 19705698 43923
2020-8247-1 25112021  IMS 18 47279 45176 2103 4421179 46228

Snitt (ppm) 44091
Sum Diff.? (ppm) 173052829
n 18
sri = ROT(Sum

Diff.2/2n) 2192
Ri = 2,8%x 6139
RSDx 5,0 %
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Vedleggtabell 70 "Intermediate precision” for Cu 327,395 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Prove Dato Analytikar Antal, Resultatl Resultat Diff. Diff.2 Snitt
n (ppm) 2(ppm) (ppm)  (ppm)  (ppm)

2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 3,0 2,8 0,15 0,02 2,9
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 2,9 2,8 0,08 0,01 2,9
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 2,9 3,1 -0,21 0,04 3,0
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 4 3,0 3,3 -0,24 0,06 3,2
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 5 3.4 3,8 -0,33 0,11 3,6
2020-8247-1 23.11.2021 INMO 6 3,2 3,3 -0,10 0,01 3,2
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 3,7 3,5 0,16 0,03 3,6
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 3,3 3,9 -0,61 0,37 3,6
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 3.4 3,5 -0,10 0,01 35
2020-8247-1 23.11.2021 JMS 10 3,2 3,5 -0,34 0,12 3,3
2020-8247-1 23.11.2021 JMS 11 3,2 3,0 0,23 0,05 3,1
2020-8247-1 23.11.2021 JMS 12 3,5 34 0,09 0,01 3,4
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 13 3,9 3,5 0,43 0,18 3,7
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 14 3,3 34 -0,14 0,02 3,4
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 15 3,3 35 -0,18 0,03 3,4
2020-8247-1 25.11.2021 JMS 16 3,0 3,1 -0,03 0,001 3,0
2020-8247-1 25.11.2021 JMS 17 3,2 3,3 -0,10 0,01 3,2
2020-8247-1 25.11.2021 JMS 18 2,9 3,2 -0,28 0,08 3,1

Snitt (ppm) 3,3

Sum Diff.2 (ppm) 1,2

n 18

sri = ROT(Sum

Diff.2/2n) 0,18

Ri = 2,8*sR; 0,50

RSDri 55%

XXXVII



Vedleggtabell 71 "Intermediate precision” for Fe 259,940 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t:)lrtna)t 1 Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (ﬁgintqt)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 291 271 19 364 281
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 287 281 6,0 36 284
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 297 308 -11 127 303
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 4 302 280 23 523 291
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 5 291 288 3,4 11 289
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 6 348 430 -82 6762 389
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 287 341 -54 2950 314
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 291 365 -75 5562 328
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 305 323 -18 337 314
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 10 329 551 -222 49182 440
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 11 281 284 -2,9 8,6 283
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 12 288 302 -14 187 295
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 13 423 306 118 13846 364
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 14 295 285 10 104 290
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 15 298 293 4,9 24 295
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 16 303 293 9,4 88 298
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 17 314 335 -21 430 325
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 18 282 284 -1,6 2,6 283

Shnitt (ppm) 315
Sum Diff.2 (ppm) 80545
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 47
Ri = 2,8*sR; 132
RSDri 15,0 %
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Vedleggtabell 72 "Intermediate precision” for K 766,491 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Prave Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2 Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm)  (ppm)  (ppm)
2020-8247-1  16.11.2021 INMO 1 13002 12712 291 84506 12857
2020-8247-1  16.11.2021 INMO 2 12826 12562 264 69781 12694
2020-8247-1  16.11.2021 INMO 3 12982 13313 -331 109621 13148
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 4 12929 12788 141 20014 12859
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 5 12724 12894 -169 28723 12809
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 6 12930 12844 86 7338 12887
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 13272 13272 0,33 0,11 13272
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 13242 13458 -215 46333 13350
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 13327 13428 -101 10189 13378
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 10 12698 12373 325 105469 12535
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 11 12733 12719 15 220 12726
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 12 12771 12644 128 16277 12707
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 13 13428 13544 -116 13468 13486
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 14 13429 13453 -23 546 13441
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 15 13384 13542 -157 24803 13463
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 16 12706 12681 24 587 12693
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 17 12607 12482 125 15663 12545
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 18 12461 12542 -80 6472 12502
Shnitt (ppm) 12964
Sum Diff.2 (ppm) 560008
n 18
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 125
Ri = 2,8*sRi 349
RSDri 1,0%

XL



Vedleggtabell 73 "Intermediate precision” for Mg 279,553 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Prave Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2 Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm)  (ppm)  (ppm)
2020-8247-1  16.11.2021 INMO 1 2843 2911 -68 4674 2877
2020-8247-1  16.11.2021 INMO 2 2761 2810 -49 2411 2785
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 2861 2885 -24 573 2873
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 4 2971 2925 46 2094 2948
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 5 2882 2931 -49 2391 2906
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 6 2896 2874 22 467 2885
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 2860 2894 -34 1159 2877
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 2884 2890 -6 41 2887
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 2890 2856 34 1148 2873
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 10 2836 2803 33 1082 2820
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 11 2869 2827 42 1761 2848
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 12 2864 3026 -162 26267 2945
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 13 2906 2863 43 1860 2885
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 14 2945 2897 48 2291 2921
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 15 2944 3020 -76 5791 2982
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 16 2788 2821 -33 1121 2805
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 17 2811 2793 19 351 2802
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 18 2708 2845 -137 18764 2777
Snitt (ppm) 2872
Sum Diff.2 (ppm) 74246
n 18
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 45
Ri = 2,8*sRi 127
RSDri 1,6 %
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Vedleggtabell 74 "Intermediate precision” for Mn 257,610 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t:)lrtna)t 1 Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (ﬁgintqt)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 8,0 7,9 0,04 0,002 7,9
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 8,0 8,1 -0,10 0,010 8,1
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 7,7 8,0 -0,33 0,11 7.8
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 4 9,4 8,4 1,0 1,0 8,9
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 5 8,2 7,9 0,30 0,09 8,1
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 6 8,5 9,1 -0,54 0,29 8,8
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 7,6 8,6 -1,0 1,0 8,1
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 8,2 9,0 -0,74 0,55 8,6
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 7,6 8,4 -0,82 0,67 8,0
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 10 9,1 11 -2,0 3,9 10,1
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 11 9,0 8,0 1,0 11 8,5
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 12 7,6 9,6 -1,9 3,6 8,6
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 13 8,3 9,0 -0,67 0,45 8,6
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 14 8,1 8,7 -0,57 0,32 8,4
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 15 8,1 8,4 -0,23 0,05 8,2
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 16 9,8 8,2 1,6 2,7 9,0
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 17 8,5 8,9 -0,38 0,14 8,7
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 18 7,9 8,0 -0,09 0,01 8,0

Shnitt (ppm) 8,5
Sum Diff.2 (ppm) 16
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 0,67
Ri = 2,8*sR; 1,9
RSDri 79 %
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Vedleggtabell 75 "Intermediate precision” for Na 589,592 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t L Re(zt;lrtﬁ)t 2 (p?[i)frfn.) (Isg::) (igintqt)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 14572 14198 374 140048 14385
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 14343 14301 42 1761 14322
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 14731 14713 18 316 14722
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 4 14845 14796 49 2417 14821
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 5 14507 14776 -269 72420 14642
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 6 14639 14474 165 27129 14557
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 15096 14925 171 29289 15010
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 14948 15038 -90 8118 14993
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 14942 14826 117 13642 14884
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 10 14367 13982 385 148248 14174
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 11 14367 14422 -55 2971 14394
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 12 14462 14512 -50 2532 14487
2020-8247-1  24.11.2021 JMS 13 14902 14953 -51 2614 14928
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 14 15039 15064 -24 585 15051
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 15 14927 15094 -167 27909 15010
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 16 14728 14579 150 22371 14653
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 17 14463 14408 55 3075 14436
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 18 14321 14266 55 3002 14293

Snitt (ppm) 14653
Sum Diff.2 (ppm) 508449
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 119
Ri = 2,8*sR; 333
RSDri 0,8 %
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Vedleggtabell 76 "Intermediate precision” for Zn 213,857 nm i fiskemjgl (ringtestprave).

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t:)lrtna)t 1 Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (ﬁgintqt)
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 1 85 85 0,11 0,01 85
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 2 85 81 3,1 9,5 83
2020-8247-1 16.11.2021 INMO 3 86 85 0,21 0,04 85
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 4 85 82 29 8,6 84
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 5 82 82 -0,04 0,002 82
2020-8247-1  23.11.2021 INMO 6 85 83 2,2 50 84
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 7 80 81 -0,11 0,01 80
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 8 80 80 0,50 0,25 80
2020-8247-1 24.11.2021 INMO 9 81 80 1,7 2,9 81
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 10 84 80 3,8 14,2 82
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 11 83 82 1,3 1,6 82
2020-8247-1  23.11.2021 JMS 12 82 82 0,13 0,02 82
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 13 82 80 1,8 3,2 81
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 14 81 82 -0,38 0,14 81
2020-8247-1 24.11.2021 JMS 15 82 82 -0,65 0,42 82
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 16 80 80 -0,09 0,01 80
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 17 79 80 -0,49 0,24 79
2020-8247-1  25.11.2021 JMS 18 79 79 -0,22 0,05 79

Snitt (ppm) 82
Sum Diff.2 (ppm) 46
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 11
Ri = 2,8*sR; 3
RSDri 1,4%

XLIV



o~ Nofima

Vedleggtabell 77-Vedleggtabell 84 viser berekningar av «intermediate precision» for fiskefor
(ringtestprgve).

Vedleggtabell 77 "Intermediate precision” for Ca 317,933 nm i fiskefér (ringtestprgve).

Prove Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 29826 34059 -4233 17919898 31942
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 30879 29638 1241 1538964 30258
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 29752 29611 141 19920 29682
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 4 29513 29528 -15 225 29520
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 5 29399 29205 195 37967 29302
2020-8248-1 23.11.2021 INMO 6 29707 30171 -464 215751 29939
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 7 31145 31136 9,0 82 31141
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 8 31277 31094 183 33427 31186
2020-8248-1 24.11.2021 INMO 9 31113 31223 -110 12087 31168
2020-8248-1 23.11.2021 JMS 10 29882 30139 -256 65649 30010
2020-8248-1 23.11.2021 JMS 11 30101 30403 -302 91343 30252
2020-8248-1 23.11.2021 JMS 12 29266 29522 -255 65255 29394
2020-8248-1 24.11.2021 JMS 13 31239 31415 -176 31053 31327
2020-8248-1 24.11.2021 JMS 14 31236 31537 -301 90547 31386
2020-8248-1 24.11.2021 JMS 15 31458 31423 36 1278 31441
2020-8248-1 25.11.2021 JMS 16 29949 29627 322 103375 29788
2020-8248-1 25.11.2021 JMS 17 29875 29599 275 75680 29737
2020-8248-1 25.11.2021 JMS 18 29807 29618 189 35789 29713
Snitt (ppm) 30399
Sum Diff.2 (ppm) 20338289
n 18
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 752
Ri = 2,8*sR; 2105
RSDri 25%
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Vedleggtabell 78 "Intermediate precision” for Cu 327,395 nm i fiskefér (ringtestprave).

Prgve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t L Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (igintqt)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 9,4 11 -1,4 1,9 10
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 10 9,6 0,55 0,30 9,9
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 9,9 9,8 0,07 0,005 9,8
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 4 10 9,7 0,59 0,35 10
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 5 10 9,5 0,58 0,34 9,8
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 6 10 9,9 0,09 0,01 9,9
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 7 12 9,9 1,7 2,9 11
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 8 10 9,7 0,49 0,24 9,9
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 9 9,8 9,9 -0,07 0,005 9,8
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 10 10 10 -0,17 0,03 10
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 11 9,7 10 -0,22 0,05 9,9
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 12 9,6 9,7 -0,09 0,01 9,6
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 13 9,8 9,7 0,02 0,0004 9,7
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 14 9,8 10 -0,53 0,28 10
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 15 10 9,7 0,25 0,06 9,9
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 16 9,1 9,2 -0,13 0,02 9,2
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 17 9,0 8,8 0,17 0,03 8,9
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 18 9,3 9,3 -0,01 0,0001 9,3

Shnitt (ppm) 9,8
Sum Diff.2 (ppm) 6,5
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 0,42
Ri = 2,8*sR; 1,2
RSDri 4,3%

XLVI



Vedleggtabell 79 "Intermediate precision” for Fe 259,940 nm i fiskefér (ringtestprave).

Prgve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t L Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (igintqt)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 721 852 -131 17085 787
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 741 721 20 388 731
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 715 702 13 159 709
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 4 742 735 6,2 39 739
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 5 711 730 -19 375 720
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 6 732 742 -10 104 737
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 7 744 762 -18 327 753
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 8 782 780 1,8 3,4 781
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 9 762 761 0,56 0,31 762
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 10 741 737 3,9 15 739
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 11 759 756 2,3 51 757
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 12 731 718 13 158 725
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 13 779 762 17 292 770
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 14 760 787 -26 692 773
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 15 759 766 -7,2 52 763
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 16 755 739 16 263 747
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 17 763 741 22 466 752
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 18 747 753 -6,1 37 750

Shnitt (ppm) 750
Sum Diff.2 (ppm) 20463
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 24
Ri = 2,8*sR; 67
RSDri 32%

XLVII



Vedleggtabell 80 "Intermediate precision” for K 766,491 nm i fiskefér (ringtestprave).

Prgve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t L Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (igintqt)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 8163 9228 -1065 1134395 8695
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 8448 8069 379 143580 8259
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 8103 8079 24 556 8091
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 4 8096 8111 -15 227 8104
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 5 8089 8014 74 5512 8051
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 6 8180 8283 -103 10556 8232
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 7 8699 8709 -10 105 8704
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 8 8723 8661 62 3842 8692
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 9 8663 8682 -19 372 8673
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 10 8253 8311 -58 3329 8282
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 11 8275 8374 -99 9860 8325
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 12 8035 8143 -108 11673 8089
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 13 8753 8794 -42 1739 8774
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 14 8755 8824 -69 4749 8790
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 15 8809 8780 29 867 8795
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 16 8216 8167 50 2458 8192
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 17 8177 8128 49 2445 8153
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 18 8150 8138 12 149 8144

Shnitt (ppm) 8391
Sum Diff.2 (ppm) 1336415
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 193
Ri = 2,8*sR; 539
RSDri 23%

XLVIII



Vedleggtabell 81 "Intermediate precision” for Mg 279,553 nm i fiskefor (ringtestprave).

Prgve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t L Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (igintqt)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 2231 2549 -318 101073 2390
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 2318 2215 103 10646 2266
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 2236 2222 14 198 2229
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 4 2313 2311 1,7 29 2312
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 5 2296 2272 24 554 2284
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 6 2321 2355 -34 1132 2338
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 7 2371 2378 -7 43 2375
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 8 2379 2376 3,1 9,3 2377
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 9 2362 2366 -4 17 2364
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 10 2328 2342 -14 197 2335
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 11 2343 2352 -9,0 82 2347
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 12 2271 2296 -25 633 2283
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 13 2367 2380 -14 190 2374
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 14 2383 2399 -16 263 2391
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 15 2389 2395 -5,7 33 2392
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 16 2276 2251 25 615 2264
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 17 2270 2241 29 832 2255
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 18 2254 2246 8,3 69 2250

Snitt (ppm) 2324
Sum Diff.2 (ppm) 116588
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 57
Ri = 2,8*sR; 159
RSDri 2,4 %

XLIX



Vedleggtabell 82 "Intermediate precision” for Mn 257,610 nm i fiskefor (ringtestprave).

Prgve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t L Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (igintqt)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 85 96 -11 117 90
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 88 81 6,5 41,7 85
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 82 80 1,3 1,6 81
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 4 86 89 -3,0 8,7 88
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 5 85 87 -2,4 59 86
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 6 84 95 -11 116 90
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 7 87 81 6,7 44 84
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 8 89 83 5,6 31 86
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 9 88 85 3,0 9,1 86
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 10 91 89 1,3 1,7 90
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 11 93 87 5,8 33 90
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 12 86 81 4,8 23 84
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 13 85 85 -0,11 0,01 85
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 14 81 85 -3,6 13 83
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 15 84 89 -4,8 23 87
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 16 86 83 2,6 6,9 84
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 17 86 83 2,6 6,8 84
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 18 90 81 9,1 83 85

Shnitt (ppm) 86
Sum Diff.2 (ppm) 566
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 4,0
Ri = 2,8*sR; 11
RSDri 4,6 %




Vedleggtabell 83 "Intermediate precision” for Na 589,592 nm i fiskefér (ringtestprave).

Prgve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t L Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (igintqt)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 7711 8898 -1187 1409848 8305
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 8036 7660 376 141700 7848
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 7750 7670 81 6490 7710
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 4 7846 7855 -8,5 72 7850
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 5 7791 7675 116 13547 7733
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 6 7798 8022 -224 50230 7910
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 7 8186 8256 -71 5001 8221
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 8 8249 8225 24 558 8237
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 9 8180 8248 -68 4672 8214
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 10 7846 7990 -145 20889 7918
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 11 8004 8044 -40 1624 8024
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 12 7678 7778 -100 9994 7728
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 13 8250 8303 -53 2786 8277
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 14 8160 8357 -197 38687 8259
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 15 8297 8314 -17 288 8305
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 16 8092 7903 189 35638 7997
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 17 8015 7880 135 18198 7947
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 18 8026 7959 67 4480 7993

Shnitt (ppm) 8026
Sum Diff.2 (ppm) 1764700
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 221
Ri = 2,8*sR; 620
RSDri 28%

LI



Vedleggtabell 84 "Intermediate precision” for Zn 213,857 nm i fiskefér (ringtestprave).

Prgve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t L Re(;t;lrtna)t 2 (E;f;) (l;i;;.:) (igintqt)
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 1 179 213 -34 1163 196
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 2 205 183 22 491 194
2020-8248-1 16.11.2021 INMO 3 195 197 -1,4 2,0 196
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 4 188 188 0,41 0,17 188
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 5 192 188 4,8 23 190
2020-8248-1  23.11.2021 INMO 6 191 197 -5,6 32 194
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 7 182 190 -8,4 71 186
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 8 185 190 -5,0 25 187
2020-8248-1  24.11.2021 INMO 9 192 192 -0,27 0,07 192
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 10 202 196 6,6 44 199
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 11 190 194 -4,1 17 192
2020-8248-1  23.11.2021 JMS 12 194 186 7,1 51 190
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 13 202 187 15 237 194
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 14 189 194 -5,3 28 191
2020-8248-1  24.11.2021 JMS 15 204 196 8,2 66 200
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 16 185 195 -11 116 190
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 17 193 178 15 240 185
2020-8248-1  25.11.2021 JMS 18 193 183 9,4 89 188

Snitt (ppm) 192
Sum Diff.2 (ppm) 2692
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 8,6
Ri = 2,8*sR; 24
RSDri 4,5 %

LIl



o~ Nofima

Vedleggtabell 85-Vedleggtabell 93 viser berekningar av «intermediate precision» for prgvar av fiskefor
med hggt feittinnhald.

Vedleggtabell 85 "Intermediate precision” for Ca 317,933 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prove Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm)  (ppPm) (ppm)
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 12866 12914 -48 2295 12890
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 13070 12441 629 395628 12756
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 12888 12977 -88 7830 12932
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 13210 13226 -16 269 13218
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 14216 15791 -1576 2482326 15004
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 14291 13327 964 929566 13809
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 12704 13362 -658 432964 13033
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 12363 12625 -262 68843 12494
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 13425 12843 583 339376 13134
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 13219 13117 103 10523 13168
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 13923 13141 782 611571 13532
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 12919 12345 574 329465 12632
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 12458 12428 29 861 12443
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 14 12626 12764 -138 18959 12695
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 12402 12168 234 54742 12285
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 12579 12322 258 66353 12451
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 12319 12952 -633 400132 12635
2020-8556-1  17.12.2021 JMS 18 13175 12230 944 892024 12703
Snitt (ppm) 12990
Sum Diff.? (ppm) 7043727
n 18
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 442
Ri = 2,8*sR; 1239
RSDri 3,4%

L



Vedleggtabell 86 "Intermediate precision” for Cu 327,395 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prove Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm)  (ppm)  (ppm)

2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 12 12 0,08 0,01 12
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 12 12 0,24 0,06 12
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 12 12 -0,02 0,00 12
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 13 13 -0,02 0,00 13
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 13 15 -1,5 2,1 14
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 14 13 0,77 0,59 13
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 13 13 -0,41 0,17 13
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 14 13 0,79 0,62 13
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 13 13 0,12 0,01 13
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 12 12 0,26 0,07 12
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 12 12 -0,05 0,00 12
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 12 12 0,04 0,00 12
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 13 13 -0,03 0,00 13
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 14 13 13 -0,16 0,03 13
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 13 13 -0,09 0,01 13
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 12 12 0,10 0,01 12
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 13 13 -0,15 0,02 13
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 18 13 12 0,68 0,46 12

Snitt (ppm) 13

Sum Diff.2 (ppm) 4,2

n 18

sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,34

Ri = 2,8*sR; 0,96

RSDri 2,7%

LIV



Vedleggtabell 87 "Intermediate precision” for Fe 259,940 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t 1 Re(zlélrtna)t 2 (E;f;) (Isg::) (i;i”tnt)
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 362 307 54 2952 334
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 316 327 -11 113 321
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 345 327 18 328 336
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 4 318 336 -18 321 327
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 334 352 -18 315 343
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 6 335 336 -1,0 1,0 335
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 299 309 -10 104 304
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 341 328 13 160 335
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 303 298 4,5 20 301
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 335 334 1,6 2,6 334
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 329 334 -5,2 27 332
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 324 334 -10 105 329
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 323 323 0,62 0,38 323
2020-8556-1  16.12.2021 JMS 14 310 330 -20 395 320
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 350 311 39 1489 330
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 316 320 -4,0 16 318
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 306 313 -7,4 55 310
2020-8556-1  17.12.2021 JMS 18 310 301 8,4 71 306

Snitt (ppm) 324
Sum Diff.2 (ppm) 6475
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 13
Ri = 2,8*sR; 38
RSDri 4,1%

LV



Vedleggtabell 88 "Intermediate precision” for K 766,491 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t 1 Re(zlélrtna)t 2 (E;f;) (Isg::) (i;i”tnt)
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 7050 7036 14 204 7043
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 7035 6891 143 20587 6963
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 7029 6983 46 2136 7006
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 4 7118 7095 23 532 7106
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 7477 8466 -989 977864 7972
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 6 7652 7151 501 250560 7401
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 7243 7467 -224 49961 7355
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 7194 7365 -171 29210 7279
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 7459 7416 43 1842 7438
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 7195 7334 -139 19224 7264
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 7122 7152 -30 903 7137
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 7154 7086 69 4698 7120
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 7044 7137 -93 8722 7091
2020-8556-1  16.12.2021 JMS 14 6964 7200 -237 55937 7082
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 6893 6908 -15 212 6900
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 6974 6837 137 18843 6906
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 7019 7109 -90 8037 7064
2020-8556-1  17.12.2021 JMS 18 7004 6721 283 79953 6862

Snitt (ppm) 7166
Sum Diff.2 (ppm) 1529425
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 206
Ri = 2,8*sR; 577
RSDri 29%

LVI



Vedleggtabell 89 "Intermediate precision” for K 766,491 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t 1 Re(zlélrtna)t 2 (E;f;) (Isg::) (i;i”tnt)
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 1893 1905 -12 139 1899
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 1911 1863 48 2322 1887
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 1900 1891 8,3 69 1895
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 4 2014 2025 -12 134 2020
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 2120 2328 -208 43426 2224
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 6 2135 2024 110 12195 2079
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 1942 2009 -67 4453 1975
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 1913 1962 -49 2366 1938
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 1977 1987 -11 113 1982
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 1988 2026 -38 1471 2007
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 1933 1923 10 95 1928
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 1912 1903 9,3 87 1908
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 1878 1909 -31 938 1894
2020-8556-1  16.12.2021 JMS 14 1872 1909 -37 1350 1891
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 1848 1848 -0,03 0,00 1848
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 1830 1841 -10 109 1836
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 1844 1869 -25 623 1856
2020-8556-1  17.12.2021 JMS 18 1880 1764 116 13544 1822

Snitt (ppm) 1938
Sum Diff.2 (ppm) 83434
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 48
Ri = 2,8*sR; 135
RSDri 25%

LVII



Vedleggtabell 90 "Intermediate precision” for Mn 257,610 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t 1 Re(zlélrtna)t 2 (E;f;) (Isg::) (i;i”tnt)
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 63 60 2,9 8,5 62
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 65 60 50 25 63
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 63 60 2,8 7.8 62
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 4 58 63 -5,5 30 60
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 64 68 -3,8 14 66
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 6 72 61 10 103 66
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 61 62 -0,9 0,81 62
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 61 66 -4,7 22 63
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 60 59 1,3 1,8 59
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 63 64 -1,2 15 64
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 61 63 -2,0 4,0 62
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 64 60 3,4 12 62
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 64 66 -1,8 31 65
2020-8556-1  16.12.2021 JMS 14 65 62 2,2 49 63
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 67 63 4,4 19 65
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 59 57 1,3 1,8 58
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 59 59 0,46 0,21 59
2020-8556-1  17.12.2021 JMS 18 63 62 1,2 15 63

Snitt (ppm) 62
Sum Diff.2 (ppm) 261
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 2,7
Ri = 2,8*sR; 7,5
RSDri 4,3%

LVII



Vedleggtabell 91 "Intermediate precision” for Na 589,592 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Prave Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 8639 8646 -7,1 50 8642
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 8584 8595 -12 134 8589
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 8720 8712 8,7 76 8716
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 4 9019 9012 6,6 44 9015
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 9521 10644 -1123 1260410 10082
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 6 9687 9061 627 392903 9374
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 8953 9087 -135 18109 9020
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 8738 8952 -214 45869 8845
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 9107 9185 -78 6125 9146
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 8885 9117 -232 54024 9001
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 8699 8736 -38 1409 8718
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 8758 8788 -29 870 8773
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 8603 8672 -69 4754 8638
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 14 8490 8791 -302 90938 8640
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 8444 8544 -99 9896 8494
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 8545 8450 95 9002 8498
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 8533 8658 -126 15841 8595
2020-8556-1  17.12.2021 JMS 18 8562 8177 386 148626 8369
Snitt (ppm) 8842
Sum Diff.2 (ppm) 2059080
n 18
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 239
Ri = 2,8*sR; 670
RSDri 2, 7%

LIX



Vedleggtabell 92 "Intermediate precision” for Y 371,029 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t 1 Re(zlélrtna)t 2 (E;f;) (Isg::) (i;i”tnt)
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 79 79 0,06 0,004 79
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 78 77 15 2,3 78
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 79 78 0,4 0,16 79
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 4 79 79 0,23 0,05 79
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 83 92 -9,2 85 88
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 6 85 80 51 26 82
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 79 83 -3,3 11 81
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 80 81 -1,0 0,94 81
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 83 82 1,0 1,0 83
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 81 79 2,3 51 80
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 79 80 -0,51 0,26 80
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 80 79 1,3 1,7 79
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 78 79 -0,74 0,55 78
2020-8556-1  16.12.2021 JMS 14 77 78 -1,1 11 78
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 76 77 -0,08 0,01 77
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 78 76 15 2,3 77
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 78 79 -0,72 0,52 78
2020-8556-1  17.12.2021 JMS 18 78 76 2,7 7,1 77

Snitt (ppm) 80
Sum Diff.2 (ppm) 146
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 2,0
Ri = 2,8*sR; 6
RSDri 25%

LX



Vedleggtabell 93 "Intermediate precision” for Zn 213,857 nm i fiskefér med hggt feittinnhald.

Progve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t 1 Re(zlélrtna)t 2 (E;f;) (Isg::) (i;i”tnt)
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 1 202 202 0,78 0,61 202
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 2 198 198 0,36 0,13 198
2020-8556-1  25.11.2021 INMO 3 200 199 0,93 0,86 200
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 4 203 201 2,3 51 202
2020-8556-1 06.12.2021 INMO 5 209 231 -22 487 220
2020-8556-1  06.12.2021 INMO 6 212 204 7.9 62 208
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 7 202 206 -3,5 12 204
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 8 201 206 -4,4 19 203
2020-8556-1 07.12.2021 INMO 9 207 202 50 25 205
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 10 206 201 50 25 203
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 11 201 203 -2,0 4,0 202
2020-8556-1  25.11.2021 JMS 12 204 200 3,9 15 202
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 13 204 205 -1,2 14 204
2020-8556-1  16.12.2021 JMS 14 200 205 -5,1 26 203
2020-8556-1 16.12.2021 JMS 15 196 201 -5,4 29 199
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 16 195 191 4,1 17 193
2020-8556-1 17.12.2021 JMS 17 193 192 1,0 11 192
2020-8556-1  17.12.2021 JMS 18 193 188 4,1 16 191

Snitt (ppm) 202
Sum Diff.2 (ppm) 746
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 4,6
Ri = 2,8*sR; 13
RSDri 23%

LXI



o~ Nofima

Vedleggtabell 94-Vedleggtabell 102 viser berekningar av «intermediate precision» for analyse av
fiskefeces.

Vedleggtabell 94 "Intermediate precision” for Ca 317,933 nm i fiskefeces.

Prove Dato Analytikar Antal, n Resultat 1 Resultat2 Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 27329 27654 -326 105970 27491
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 27838 27432 405 164414 27635
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 28273 27250 1023 1045506 27761
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 27699 28892 -1192 1421055 28295
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 30048 27847 2201 4843609 28948
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 28669 27729 940 884427 28199
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 26056 26092 -36 1279 26074
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 27522 26691 831 690245 27106
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 27767 27486 281 79124 27627
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 25873 25663 211 44336 25768
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 24534 26629 -2095 4389151 25582
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 25103 27293 -2191 4798290 26198
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 25660 27354 -1694 2869433 26507
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 28262 23894 4369 19084841 26078
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 27421 27596 -175 30569 27508
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 29375 27514 1861 3461832 28445
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 24616 26410 -1794 3217109 25513
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 26106 26214 -108 11664 26160
Snitt (ppm) 27050
Sum Diff.2 (ppm) 47142853
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 1144
Ri = 2,8*sri 3204
RSDri 4.2 %

LXII



Vedleggtabell 95 "Intermediate precision” for Cu 327,395 nm i fiskefeces.

Prave Dato Analytikar  Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 17 17 0,51 0,26 17
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 17 17 0,46 0,21 17
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 17 17 -0,45 0,20 17
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 16 16 0,10 0,01 16
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 16 15 0,48 0,23 16
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 16 16 -0,49 0,24 16
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 11 10 0,36 0,13 10
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 10 11 -0,30 0,09 11
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 11 10 0,20 0,04 11
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 17 17 -0,35 0,12 17
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 17 17 0,54 0,29 17
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 17 16 0,76 0,58 17
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 18 18 0,15 0,02 18
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 18 19 -1,2 1,4 19
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 17 17 -0,18 0,03 17
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 18 17 0,84 0,71 17
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 10 10 -0,22 0,05 10
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 10 10 0,12 0,01 10

Snitt (ppm) 15,11

Sum Diff.2 (ppm) 4,67

n 18

sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,36

Ri = 2,8*sR; 1,01

RSDri 2,4 %

LXIH



Vedleggtabell 96 "Intermediate precision" for Fe 259,940 nm i fiskefeces.

Prave Dato Analytikar  Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 668 682 -14 200 675
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 651 700 -49 2415 676
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 652 658 -6,3 40 655
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 709 687 22 500 698
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 707 679 28 797 693
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 675 664 11 124 670
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 721 727 -5,8 34 724
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 758 738 20 380 748
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 721 725 -4,5 20 723
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 640 635 5,0 25 637
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 618 607 11 113 613
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 624 638 -14 203 631
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 696 715 -19 353 705
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 715 674 41 1690 694
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 670 843 -172 29711 757
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 673 659 14 185 666
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 708 717 -8,5 72 712
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 715 742 -27 709 729

Snitt (ppm) 689

Sum Diff.2 (ppm) 37570

n 18

sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 32

Ri = 2,8*sR; 90

RSDri 4,7 %

LXIV



Vedleggtabell 97 "Intermediate precision” for K 766,491 nm i fiskefeces.

Prave Dato Analytikar  Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 1359 1362 -2,8 7,7 1361
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 1355 1337 18 327 1346
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 1320 1326 -5,6 32 1323
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 1427 1355 72 5226 1391
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 1354 1327 28 773 1341
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 1328 1333 -4,9 24 1331
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 1410 1414 -3,9 15 1412
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 1412 1399 13 176 1405
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 1391 1382 8,9 79 1386
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 1403 1437 -34 1184 1420
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 1416 1377 40 1560 1397
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 1414 1343 71 5097 1379
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 1350 1352 -2,0 4,2 1351
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 1340 1415 -75 5691 1378
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 1321 1327 -6,4 41 1324
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 1346 1310 36 1280 1328
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 1366 1355 11 121 1360
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 1366 1364 1,6 2,4 1365
Snitt (ppm) 1366
Sum Diff.2 (ppm) 21640
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 25
Ri = 2,8*sR; 69
RSDri 1,8 %

LXV



Vedleggtabell 98 "Intermediate precision” for Mg 279,553 nm i fiskefeces.

Prave Dato Analytikar  Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 14859 15178 -319 102067 15018
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 15080 14986 94 8761 15033
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 14314 14444 -130 16892 14379
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 16106 15176 930 865607 15641
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 15665 15375 290 83828 15520
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 15460 15266 194 37655 15363
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 17838 18188 -350 122808 18013
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 18928 18045 883 780502 18486
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 17958 18188 -230 52813 18073
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 14461 15205 -744 553715 14833
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 14722 14353 368 135674 14538
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 14891 14862 29 854 14876
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 14509 14178 331 109746 14343
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 14644 14865 -221 48868 14755
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 14667 14467 200 39972 14567
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 14882 14122 760 577828 14502
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 16988 17330 -342 116759 17159
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 17407 18115 -708 500981 17761
Snitt (ppm) 15715
Sum Diff.2 (ppm) 4155329
n 18
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 340
Ri = 2,8*sri 951
RSDri 2,2 %

LXVI



Vedleggtabell 99 "Intermediate precision” for Mn 257,610 nm i fiskefeces.

Prave Dato Analytikar  Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 131 131 -0,10 0,01 131
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 128 139 -11 127 134
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 131 123 8,7 76 127
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 139 135 3,7 13 137
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 138 135 2,3 5,3 136
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 133 128 53 28 131
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 143 146 -3,2 10 144
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 148 146 2,0 3,9 147
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 146 148 -2,4 6,0 147
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 119 120 -0,62 0,38 119
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 114 117 -3,1 9,6 115
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 116 123 -7,5 56 120
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 124 127 -3,1 9,7 125
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 129 115 14 205 122
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 123 124 -0,49 0,24 124
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 123 124 -1,1 1,2 124
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 132 134 -2,9 8,1 133
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 139 138 1,3 1,7 139

Snitt (ppm) 130,8

Sum Diff.2 (ppm) 562,5

n 18

sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 4,0

Ri = 2,8*sR; 11,1

RSDri 3,0%

LXVII



Vedleggtabell 100 "Intermediate precision” for Na 589,592 nm i fiskefeces.

Prgve Dato Analytikar Antal, n Re(;t;lrtna)t 1 Re(‘:;lé)lrt]?)t 2 (p?[i)frfn.) (Isg::) (532:)
2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 20820 20733 87 7590 20777
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 21437 20690 747 557650 21063
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 20687 21560 -874 763212 21123
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 21826 20888 937 878794 21357
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 21300 21214 86 7401 21257
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 21345 21889 -544 296056 21617
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 21697 21770 -73 5281 21734
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 21852 21798 55 3011 21825
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 21766 21573 193 37110 21670
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 22225 23116 -892 794915 22671
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 22440 22053 387 149800 22246
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 23101 21645 1456 2119237 22373
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 21931 21565 366 134044 21748
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 22106 24271 -2165 4687225 23188
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 20882 21405 -523 273770 21143
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 22113 21076 1036 1073980 21595
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 21223 21146 77 5941 21184
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 21369 21070 299 89664 21219

Shnitt (ppm) 21655
Sum Diff.2 (ppm) 11884681
n 18

sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 575

Ri = 2,8*sR; 1609
RSDri 27%

LXVIII



Vedleggtabell 101 "Intermediate precision” for Y 371,029 nm i fiskefeces.

Prave Dato Analytikar  Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 306 301 4.7 22 304
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 305 304 0,41 0,2 305
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 297 289 7,8 62 293
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 307 295 12 152 301
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 310 299 11 118 305
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 306 305 1,0 1,1 306
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 283 293 -10 106 288
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 293 289 3,7 14 291
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 292 286 5,3 29 289
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 290 290 0,26 0,07 290
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 291 285 5,9 35 288
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 288 298 -10 102 293
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 288 282 5,6 32 285
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 288 274 13 181 281
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 295 292 2,5 6,3 293
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 291 292 -0,79 0,62 291
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 288 287 1,1 1,3 287
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 290 295 -5,5 30 293

Snitt (ppm) 293

Sum Diff.2 (ppm) 891

n 18

sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 5,0

Ri = 2,8*sR; 14

RSDri 1,7%

LXIX



Vedleggtabell 102 "Intermediate precision” for Zn 213,857 nm i fiskefeces.

Prave Dato Analytikar  Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

2020-804-1 07.12.2021 INMO 1 386 385 0,68 0,46 385
2020-804-1 07.12.2021 INMO 2 386 384 2,1 4,2 385
2020-804-1 07.12.2021 INMO 3 382 373 9,2 85 377
2020-804-1 09.12.2021 INMO 4 397 389 8,0 63 393
2020-804-1 09.12.2021 INMO 5 396 387 9,8 96 391
2020-804-1 09.12.2021 INMO 6 386 378 7,7 59 382
2020-815-1 07.12.2021 INMO 7 352 363 -10 110 358
2020-815-1 07.12.2021 INMO 8 361 357 4,5 21 359
2020-815-1 07.12.2021 INMO 9 357 357 0,66 0,44 357
2020-804-1 15.12.2021 JMS 10 363 358 4,5 21 361
2020-804-1 15.12.2021 JMS 11 355 356 -0,98 0,96 356
2020-804-1 15.12.2021 JMS 12 356 364 -7,6 57 360
2020-804-1 16.12.2021 JMS 13 376 381 -4,9 25 378
2020-804-1 16.12.2021 JMS 14 385 370 15 219 377
2020-804-1 17.12.2021 JMS 15 372 373 -0,89 0,79 372
2020-804-1 17.12.2021 JMS 16 371 373 -2,5 6,4 372
2020-815-1 17.12.2021 JMS 17 345 348 -2,6 6,7 346
2020-815-1 17.12.2021 JMS 18 349 351 -2,0 3,8 350

Snitt (ppm) 370

Sum Diff.2 (ppm) 779

n 18

sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 4,7

Ri = 2,8*sR; 13

RSDri 1,3%

LXX



o~ Nofima

Vedleggtabell 103 — Vedleggtabell 110 viser berekningar av «intermediate precision» for analyse av heil
fisk.

Vedleggtabell 103 "Intermediate precision” for Ca 317,933 nm i heil fisk.

Progve Dato Anlytiker Antal, n Re(?)lglrt]%t 1 Re(zlélrtna)t 2 (p?[i)frfn.) (Isg::) (igintqt)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 8908 5516 3392 11505664 7212
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 6756 7187 -431 185882 6971
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 8113 6144 1970 3878930 7129
2022-376-63  13.06.2022 INMO 4 5076 3871 1205 1451905 4473
2022-376-63  13.06.2022 INMO 5 9757* 5426 - - -
2022-376-63  13.06.2022 INMO 6 4166 5918 -1751 3066736 5042
2022-376-29  17.06.2022 JMS 7 3910 6288 -2378 5655169 5099
2022-376-29  17.06.2022 JMS 8 4261 3399 862 743803 3830
2022-376-29  17.06.2022 JMS 9 3798 5509 -1711 2927658 4653
2022-376-29  20.06.2022 INMO 10 5026 6119 -1093 1193666 5572
2022-376-29  20.06.2022 INMO 11 3892 3898 -6,1 37 3895
2022-376-29  20.06.2022 INMO 12 5235 6906 -1671 2792208 6070
2022-456-12  21.06.2022 JMS 13 8827 6800 2027 4109459 7813
2022-456-12  21.06.2022 JMS 14 6728 6972 -244 59697 6850
2022-456-12  21.06.2022 JMS 15 8279 5613 2666 7105956 6946
2022-471-29  22.06.2022 INMO 16 11461 10644 817 668126 11053
2022-471-29  22.06.2022 INMO 17 9317 10937 -1619 2622456 10127
2022-471-29  22.06.2022 INMO 18 8370 8990 -620 384412 8680

*Ekskludert vha Dixons Q-test
Snitt (ppm) 6554
Sum Diff.? (ppm) 48351765
n 17
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 1193
Ri = 2,8*sR; 3339
RSDri 18,2 %

LXXI



Vedleggtabell 104 "Intermediate precision” for Cu 327,395 nm i heil fisk.

Prove Dato Analytiker Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm) (ppm)  (ppm)

2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 5,6 5,6 0,08 0,01 5,6
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 6,0 6,0 0,01 0,00 6,0
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 6,0 5,8 0,21 0,04 5,9
2022-376-63  13.06.2022 INMO 4 6,1 6,2 -0,02 0,00 6,2
2022-376-63  13.06.2022 INMO 5 5,7 6,1 -0,43 0,18 5,9
2022-376-63  13.06.2022 INMO 6 6,1 6,1 0,04 0,00 6,1
2022-376-29  17.06.2022 JMS 7 5,2 5,2 0,09 0,01 5,2
2022-376-29 17.06.2022 JMS 8 5,0 5,3 -0,25 0,06 5,2
2022-376-29  17.06.2022 JMS 9 54 5,5 -0,04 0,00 5,5
2022-376-29 20.06.2022 INMO 10 5,7 5,0 0,75 0,56 5,3
2022-376-29  20.06.2022 INMO 11 5,8 5,7 0,07 0,00 5,7
2022-376-29  20.06.2022 INMO 12 5,6 54 0,16 0,03 55
2022-456-12 21.06.2022 JMS 13 3,8 3,5 0,24 0,06 3,7
2022-456-12  21.06.2022 JMS 14 3,6 3,9 -0,31 0,10 3,7
2022-456-12  21.06.2022 JMS 15 3,8 3,9 -0,07 0,00 3,9
2022-471-29 22.06.2022 INMO 16 3,8 4,2 -0,42 0,18 4,0
2022-471-29 22.06.2022 INMO 17 4,3 4,0 0,27 0,07 4,1
2022-471-29 22.06.2022 INMO 18 4,2 4,1 0,15 0,02 4,1

Shnitt (ppm) 51

Sum Diff.2 (ppm) 1,3

n 18

sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 0,19

Ri = 2,8*sRi 0,54

RSDri 3,8%
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Vedleggtabell 105 "Intermediate precision” for Fe 259,940 nm i heil fisk.

Prove Dato Analytiker Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm) (ppm)  (ppm)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 35 33 1 2 34
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 44 31 13,1 171 37
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 34 31 3 7 33
2022-376-63  13.06.2022 INMO 4 34 37 -3 9 35
2022-376-63  13.06.2022 INMO 5 33 36 -3 8 35
2022-376-63  13.06.2022 INMO 6 35 109* - - -
2022-376-29  17.06.2022 JMS 7 44 40 4 13 42
2022-376-29 17.06.2022 JMS 8 37 39 -1 38
2022-376-29  17.06.2022 JMS 9 40 42 -2 5 41
2022-376-29 20.06.2022 INMO 10 39 33 39 36
2022-376-29  20.06.2022 INMO 11 40 39 0 39
2022-376-29 20.06.2022 INMO 12 39 37 2 38
2022-456-12  21.06.2022 JMS 13 27 24 6 26
2022-456-12 21.06.2022 JMS 14 25 26 -1 1 26
2022-456-12  21.06.2022 JMS 15 27 29 -1 1 28
2022-471-29 22.06.2022 INMO 16 27 29 -1 1 28
2022-471-29 22.06.2022 INMO 17 34 29 5 26 31
2022-471-29 22.06.2022 INMO 18 55 43 12 148 49
*Ekskludert vha Dixons Q-test
Shnitt (ppm) 35
Sum Diff.2 (ppm) 443
n 17
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 4
Ri = 2,8*sRi 10
RSDri 10,3 %
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Vedleggtabell 106 "Intermediate precision” for K 766,491 nm i heil fisk.

Prove Dato Analytiker Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm) (ppm)  (ppm)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 7404 7030 374 139599 7217
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 7395 7327 68 4562 7361
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 7552 7236 316 99666 7394
2022-376-63  13.06.2022 INMO 4 8001 8202 -201 40280 8102
2022-376-63  13.06.2022 INMO 5 8338 8206 133 17591 8272
2022-376-63  13.06.2022 INMO 6 8269 8235 34 1171 8252
2022-376-29  17.06.2022 JMS 7 8382 8477 -95 9006 8429
2022-376-29 17.06.2022 JMS 8 8253 8468 -215 46135 8360
2022-376-29  17.06.2022 JMS 8508 8842 -335 112024 8675
2022-376-29 20.06.2022 INMO 10 8517 8153 364 132147 8335
2022-376-29  20.06.2022 INMO 11 8827 8574 254 64293 8701
2022-376-29 20.06.2022 INMO 12 8409 8601 -192 36864 8505
2022-456-12  21.06.2022 JMS 13 9283 8931 352 123897 9107
2022-456-12 21.06.2022 JMS 14 8846 9227 -380 144605 9036
2022-456-12  21.06.2022 JMS 15 9240 9160 80 6387 9200
2022-471-29 22.06.2022 INMO 16 10460 10905 -446 198640 10683
2022-471-29 22.06.2022 INMO 17 10828 10737 91 8248 10782
2022-471-29 22.06.2022 INMO 18 10912 10670 243 58879 10791
Snitt (ppm) 8733
Sum Diff.2 (ppm) 1243994
n 18
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 186
Ri = 2,8*sRi 520
RSDri 2,1 %
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Vedleggtabell 107 "Intermediate precision” for Mg 279,553 nm i heil fisk.

Resultat 1 Resultat 2  Diff. Diff.2 Snitt

Pragve Dato Analytiker Antal, n (opm) (ppm) (opm) (opm) (ppm)
2022-376-1  29.04.2022 JMS 1 759 719 40 1596 739
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 779 764 15 221 771
2022-376-1  29.04.2022 JMS 3 780 733 46 2135 757
2022-376-63  13.06.2022 INMO 4 859 887 -28 807 873
2022-376-63  13.06.2022 INMO 5 960 903 57 3257 931
2022-376-63  13.06.2022 INMO 6 902 904 -2 3 903
2022-376-29 17.06.2022 JMS 7 772 823 -51 2597 797
2022-376-29 17.06.2022 JMS 8 764 778 -14 190 771
2022-376-29  17.06.2022 JMS 9 788 832 -44 1945 810
2022-376-29 20.06.2022 INMO 10 765 714 51 2628 739
2022-376-29  20.06.2022 INMO 11 775 754 22 462 765
2022-376-29  20.06.2022 INMO 12 766 803 -37 1370 785
2022-456-12  21.06.2022 JMS 13 966 879 87 7627 922
2022-456-12  21.06.2022 JMS 14 868 932 -64 4117 900
2022-456-12  21.06.2022 JMS 15 968 919 49 2380 943
2022-471-29 22.06.2022 INMO 16 1064 1103 -38 1475 1083
2022-471-29 22.06.2022 INMO 17 1062 1086 -24 577 1074
2022-471-29 22.06.2022 INMO 18 1060 1047 14 185 1053

Shnitt (ppm) 868
Sum Diff.2 (ppm) 33572
n 18
sri = ROT(Sum Diff.2/2n) 31
Ri = 2,8*sRi 86
RSDri 35%

LXXV



Vedleggtabell 108 "Intermediate precision” for Mn 257,610 nm i heil fisk.

Prove Dato Analytiker Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm) (ppm)  (ppm)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 3,9 2,7 1,11 1,232 3,3
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 3,3 3.4 -0,15 0,023 3,3
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 3,5 2,8 0,65 0,42 3,1
2022-376-63  13.06.2022 INMO 4 2,8 2,7 0,1 0,0 2,7
2022-376-63  13.06.2022 INMO 5 5,13* 3,3 - - -
2022-376-63  13.06.2022 INMO 6 3,1 3,6 -0,56 0,31 3,3
2022-376-29  17.06.2022 JMS 7 1,8 2,7 -0,9 0,8 2,3
2022-376-29 17.06.2022 JMS 8 2,0 1,9 0,16 0,03 1,9
2022-376-29  17.06.2022 JMS 9 1,9 2,4 -0,45 0,20 2,2
2022-376-29 20.06.2022 INMO 10 2,1 2 0,0 0,0 2,1
2022-376-29  20.06.2022 INMO 11 19 1,8 0,1 0,0 1,9
2022-376-29 20.06.2022 INMO 12 2,2 2,9* - - -
2022-456-12  21.06.2022 JMS 13 4,6 3,7 0,97 0,94 4,1
2022-456-12 21.06.2022 JMS 14 3,8 3,9 -0,10 0,01 3,9
2022-456-12  21.06.2022 JMS 15 4,7 3,8 0,85 0,72 4,2
2022-471-29 22.06.2022 INMO 16 6,2 5,7 0,5 0,2 6,0
2022-471-29 22.06.2022 INMO 17 51 5,6 -0,52 0,27 54
2022-471-29 22.06.2022 INMO 18 4,8 5,3 -0,45 0,20 5,0
*Ekskludert vha Dixons Q-test
Shnitt (ppm) 3,4
Sum Diff.2 (ppm) 5
n 16
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 0,41
Ri = 2,8*sRi 1,2
RSDri 12,0 %
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Vedleggtabell 109 "Intermediate precision” for Na 589,592 nm i heil fisk.

Prove Dato Analytiker Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm) (ppm)  (ppm)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 2841 2557 285 80940 2699
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 2576 2591 -15 227 2584
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 2628 2533 95 8991 2580
2022-376-63  13.06.2022 INMO 4 1606 1653 -47 2197 1629
2022-376-63  13.06.2022 INMO 5 1684 1643 42 1726 1664
2022-376-63  13.06.2022 INMO 6 1655 1655 0 0 1655
2022-376-29  17.06.2022 JMS 7 1688 1715 -27 752 1701
2022-376-29 17.06.2022 JMS 8 1644 1702 -58 3369 1673
2022-376-29  17.06.2022 JMS 9 1712 1811 -99 9787 1762
2022-376-29 20.06.2022 INMO 10 1768 1701 68 4601 1735
2022-376-29  20.06.2022 INMO 11 1830 1756 73 5352 1793
2022-376-29 20.06.2022 INMO 12 1743 1788 -45 2053 1766
2022-456-12  21.06.2022 JMS 13 2471 2368 103 10551 2419
2022-456-12 21.06.2022 JMS 14 2313 2430 -117 13605 2372
2022-456-12  21.06.2022 JMS 15 2441 2425 16 263 2433
2022-471-29 22.06.2022 INMO 16 2368 2452 -84 7001 2410
2022-471-29 22.06.2022 INMO 17 2436 2420 16 248 2428
2022-471-29 22.06.2022 INMO 18 2442 2396 45 2059 2419
Shnitt (ppm) 2096
Sum Diff.2 (ppm) 153723
n 18
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 65
Ri = 2,8*sRi 183
RSDri 3,1%
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Vedleggtabell 110 "Intermediate precision” for Zn 213,857 nm i heil fisk.

Prove Dato Analytiker Antal, n Resultat 1 Resultat2  Diff. Diff.? Snitt
(ppm) (ppm)  (ppm) (ppm)  (ppm)
2022-376-1 29.04.2022 JMS 1 97 80 16,16 261,15 89
2022-376-1 29.04.2022 JMS 2 91 87 3,8 14,4 89
2022-376-1 29.04.2022 JMS 3 87 83 4,29 18,40 85
2022-376-63  13.06.2022 INMO 4 86 93 -7,8 60,8 89
2022-376-63  13.06.2022 INMO 5 91 82 8,82 77,792 87
2022-376-63  13.06.2022 INMO 6 80 126,37* - - -
2022-376-29  17.06.2022 JMS 7 78 65 12,56 157,75 71
2022-376-29 17.06.2022 JMS 8 67 62 4,67 21,81 65
2022-376-29  17.06.2022 JMS 9 63 79 -16,7 278,6 71
2022-376-29 20.06.2022 INMO 10 58 63 -4,8 23,4 60
2022-376-29  20.06.2022 INMO 11 61 68 -7,6 57,6 65
2022-376-29 20.06.2022 INMO 12 67 84 -17,43 303,80 75
2022-456-12  21.06.2022 JMS 13 89 76 12,7 161,8 82
2022-456-12 21.06.2022 JMS 14 81 81 -0,35 0,12 81
2022-456-12  21.06.2022 JMS 15 90 90 -0,08 0,01 90
2022-471-29 22.06.2022 INMO 16 88 93 -4,90 24,01 91
2022-471-29 22.06.2022 INMO 17 91 92 -0,89 0,79 91
2022-471-29 22.06.2022 INMO 18 89 90 -1,09 1,19 89
*Ekskludert vha Dixons Q-test
Snitt (ppm) 81
Sum Diff.2 (ppm) 1463
n 17
sri = ROT(Sum Diff.?/2n) 6,6
Ri = 2,8*sRi 18
RSDri 8,1 %
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Vedlegg 4 — Presisjon: Reproduserbarheit og HorRat for yttrium

Vedleggtabell 111-Vedleggtabell 114 viser data og berekningar av reproduserbarheitsgrenser og
HorRat-verdiar for yttrium i to prgvar av fiskefeces og to pravar av fiskefér. Analyser er utfgrte av Biolab
og Eurofins.

Vedleggtabell 111 Reproduserbarheitsdata og HorRat-verdi for yttriumanalyse av 2020-804-1 fiskefeces.

Prave Provetype Laboratorium Antal, n Resultat 1  Resultat Diff. Diff.2  Snitt
(ppm) 2 (ppm) (ppm) (ppm)  (ppm)
2020-804-1  Fiskefeces Eurofins 1 310 334 -24,0 576 322
2020-804-1 Fiskefeces Biolab 2 306 301 4.7 22 304
Snitt (ppm) 313
Sum Diff.? (ppm) 598
n 2
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 12,2
R = 2,8*sr 34
RSDr 3,9%
PRSDr = 2*(Snitt/1000000)"(-0,15) 6,7 %
HorRatr = RSDr %/ PRSDr
% 0,58

Vedleggtabell 112 Reproduserbarheitsdata og HorRat-verdi for yttriumanalyse av 2020-815-1 fiskefeces.

Resultat 1 Resultat Diff. Diff.2  Snitt

Progve Prgvetype Laboratorium Antal, n (ppm) 2 (ppm) (pm)  (ppm) (ppm)
2020-815-1 Fiskefeces Eurofins 1 320 309 11,0 121 315
2020-815-1  Fiskefeces Biolab 2 283 293 -10,3 106 288

Snitt (ppm) 301
Sum Diff.2 (ppm) 227
n 2
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 7,5
R =2,8*sr 21
RSDr 25%
PRSDr = 2*(Snitt/1000000)*(-0,15) 6,7 %
HorRatr = RSDr / PRSDr 0,37
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Vedleggtabell 113 Reproduserbarheitsdata og HorRat-verdi for yttriumanalyse av 2020-8556-1 fiskefér.

Resultat Resultat Diff. Diff.2  Snitt

Progve Prgvetype Laboratorium Antal, n 1 (ppm) 2 (ppm) (opm)  (ppm) (ppm)
2020-8556-1 Fiskefor Eurofins 1 75 78 -3,0 9 77
2020-8556-1 Fiskefor Biolab 2 79 79 0,1 0 79

Snitt (ppm) 78
Sum Diff.2 (ppm) 9

n 2
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 1,5
R = 2,8*sr 4
RSDr 1,9%
PRSDr = 2*(Snitt/1000000)"(-0,15) 8,3%
HorRatr = RSDr / PRSDr 0,23

Vedleggtabell 114 Reproduserbarheitsdata og HorRat-verdi for yttriumanalyse av 2020-8557-1 fiskefér.

Resultat Resultat 2 Diff. Diff.2  Snitt

Prove Prgvetype Laboratorium Antal, n 1 (ppm) (ppm) (pm)  (ppm) (ppm)
2020-8557-1 Fiskefor Eurofins 1 81 84 -3,0 9 83
2020-8557-1 Fiskefor Biolab 2 84 86 -2,1 5 85

Snitt (ppm) 84
Sum Diff.2 (ppm) 14
n 2
sr = ROT(Sum Diff.2/2n) 1,8
R = 2,8*sr 5
RSDr 22%
PRSDr = 2*(Snitt/1000000)"(-0,15) 82%
HorRatr = RSDr / PRSDr 0,27
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Vedlegg 5 - Robustheit

Vedleggtabell 115 viser analyseresultat for alle replikata i robustheitstest av fiskemjgl. F-testar og t-
testar for samanlikning av 0,2 g og 0,5 g innvege prgvematerial er gitt i Vedleggtabell 116-Vedleggtabell

123.

Vedleggtabell 115 Analyseresultat for analyse av fiskemjgl (2020-7919-1) ved 0,2 g og 0,5 g pravemengd.

Element Fiskemjgl (2020-7919-1), 0,2 g prove
0g
bglgelengd
(nm) 1 2 3 4 5 6 7 Shitt Std.avvik  RSD
Ca 317,933 31609 32378 31084 31726 31686 32334 32269 31869 478 15%
Cu 327,395 2,6 2,6 2,6 2,6 2,5 2,6 2,6 0,035 1,3%
Fe 259,940 44 48 46 46 54 47 46 3,1 6,6 %
K 766,491 14088 14077 14146 14164 14256 14124 14328 14169 91 0,6 %
Mg 279,553 2280 2277 2261 2288 2269 2278 2300 2279 12 0,5%
Mn 257,610 29 29 4,0 2,7 2,7 4,0 2,8 0,57 18 %
Na 589,592 12974 12894 12933 12940 12885 12849 12999 12925 53 0,4 %
Zn 213,857 54 52 52 53 52 52 53 0,69 1,3%
Element Fiskemjgl (2020-7919-1), 0,5 g pregve
0g
bglgelengd
(nm) 1 2 3 4 5 6 7 Snitt Std.avvik  RSD
Ca 317,933 31672 33317 31983 32919 33350 31529 32428 32457 759 23%
Cu 327,395 24 25 25 24 2,9 2,5 2,6 0,16 6,2 %
Fe 259,940 43 41 44 43 41 47 43 1,8 4,2 %
K 766,491 14112 14090 14119 14063 14080 14138 14070 14096 27 0,2%
Mg 279,553 2377 2459 2388 2433 2412 2365 2378 2402 34 14 %
Mn 257,610 2,6 2,6 5,2 2,7 2,7 2,7 4,6 1,1 34 %
Na 589,592 13073 13265 13266 13178 13158 13085 12963 13141 110 0,8 %
Zn 213,857 53 53 59 53 56 54 53 2,2 4,0 %
Vedleggtabell 116 F-test og t-test, samanlikning av 0,2 g og 0,5 g pregve for Ca 317,933 nm i fiskemjgl.
F-Test: To utvalg for varianser t-Test: To utvalg med antatt like varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
32456,868 31869,455 31869,455 32456,868
Gjennomsnitt 6 7 Gjennomsnitt 7 6
228961,59 228961,59
Varians 575411,69 7 Varians 7 575411,69
Observasjoner 7 7 Observasjoner 7 7
402186,64
fg 6 6 Gruppevarians 4
F 2,513136 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
P(F<=f) en
side 0,143369 fg 12
F-kritisk, en
side 4,283865 t-Stat -1,732860
P(T<=t) ensidig 0,054358
T-kritisk, ensidig 1,782287
P(T<=t) tosidig 0,108716
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Vedleggtabell 117 F-test og t-test, samanlikning av 0,2 g og 0,5 g pregve for Cu 327,395 nm i fiskemjgl.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt ulike
varianser

Variabel 1 Variabel 2

Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner
fg

F

P(F<=f) en
side

F-kritisk, en
side

2,52 2,595714286
0,02928 0,001195238

6 7
5 6
24,49721116
0,000633497
4,387374187

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner

Antatt avvik mellom gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig

P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

2,595714286 2,527142857
0,001195238 0,024757143
7 7
0
7

1,126169117

0,148608247
1,894578605
0,297216495
2,364624252

Vedleggtabell 118 F-test og t-test, samanlikning av 0,2 g og 0,5 g prave for Fe 259,940 nm i fiskemjgal.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like
varianser

Variabel 1 Variabel 2

Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner
fg

F

P(F<=f) en
side

F-kritisk, en
side

47,10428571 43,11571429
9,668695238 3,357095238
7 7
6 6
2,880077732

0,111832292

4,283865714

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner

Gruppevarians

Antatt avvik mellom gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

2,595714286 2,527142857

0,001195238 0,024757143

7 7
0,01297619
0

12

1,1261691
0,1410560
1,7822875
0,2821129
2,1788128
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Vedleggtabell 119 F-test og t-test, samanlikning av 0,2 g og 0,5 g pragve for K 766,491 nm i fiskemjal.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser

Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
14169,0128 14096,0414 14169,0128 14096,0414
Gjennomsnitt 6 3 Gjennomsnitt 6 3
7174,52496 755,671347 8370,27912 755,671347
Varians 3 6 Varians 4 6
Observasjone
r 8 7 Observasjoner 7 7
Antatt avvik mellom
fg 7 6 gjennomsnittene 0
F 9,4942397 fg 7
P(F<=f) en
side 0,0069868 t-Stat 2,0209837
F-kritisk, en
side 4,2066584 P(T<=t) ensidig 0,0415048
T-kritisk, ensidig 1,8945786
P(T<=t) tosidig 0,0830097
T-kritisk, tosidig 2,3646242

Vedleggtabell 120 F-test og t-test, samanlikning av 0,2 g og 0,5 g pragve for Mg 279,553 nm i fiskemjgl.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser

Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
2401,57857 2278,99428 2278,99428 2401,57857
Gjennomsnitt 1 6 Gjennomsnitt 6 1
1177,54991 155,400961 155,400961 1177,54991
Varians 4 9 Varians 9 4
Observasjone
r 7 7 Observasjoner 7 7
Antatt avvik mellom
fg 6 6 gjennomsnittene 0
F 7,5774943 fg 8
P(F<=f) en
side 0,0132041 t-Stat -8,8833494
F-kritisk, en
side 4,2838657 P(T<=t) ensidig 1,01972E-05
T-kritisk, ensidig 1,8595480
P(T<=t) tosidig 2,03945E-05
T-kritisk, tosidig 2,3060041
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Vedleggtabell 121 F-test og t-test, samanlikning av 0,2 g og 0,5 g prgve for Mn 257,610 nm i fiskemjal.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
3,30714285 3,12714285 3,12714285 3,30714285
Gjennomsnitt 7 7 Gjennomsnitt 7 7
1,27539047 0,32269047 0,32269047 1,27539047
Varians 6 6 Varians 6 6
Observasjone
r 7 7 Observasjoner 7 7
0,79904047
fg 6 6 Gruppevarians 6
Antatt avvik mellom
F 3,952364 gjennomsnittene 0
P(F<=f) en
side 0,059408 fg 12
F-kritisk, en
side 4,2838657 t-Stat -0,3767230
P(T<=t) ensidig 0,3564782
T-kritisk, ensidig 1,7822875
P(T<=t) tosidig 0,7129564
T-kritisk, tosidig 2,1788128

Vedleggtabell 122 F-test og t-test, samanlikning av 0,2 g og 0,5 g prave for Na 589,592 nm i fiskemjgl.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser

Variabel 1

Variabel 2

Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt  13140,98857 12924,90143
Varians 11995,63851 2759,170014
Observasjoner 7 7
fg 6 6
F 4,3475532

P(F<=f) en

side 0,048422

F-kritisk, en

side 4,2838657

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner

Antatt avvik mellom

gjennomsnittene
fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig

P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

7

0
9

-4,7066419

0,0005548
1,8331129
0,0011097
2,2621571

12924,90143 13140,98857
2759,170014 11995,63851

7
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o/ Nofima

Vedleggtabell 123 F-test og t-test, samanlikning av 0,2 g og 0,5 g prgve for Zn 213,857 nm i fiskemjgal.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser

Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
54,5085714 52,6571428 52,6571428 54,5085714
Gjennomsnitt 3 6 Gjennomsnitt 6 3
4,63764761 0,48219047 0,48219047 4,63764761
Varians 9 6 Varians 6 9
Observasjone
r 7 7 Observasjoner 7 7
Antatt avvik mellom
fg 6 6 gjennomsnittene 0
F 9,6178747 fg 7
P(F<=f) en
side 0,007218 t-Stat -2,1648502
F-kritisk, en
side 4,2838657 P(T<=t) ensidig 0,0335627
T-kritisk, ensidig 1,8945786
P(T<=t) tosidig 0,0671254
T-kritisk, tosidig 2,3646242
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Vil iQ

Vedleggtabell 124 viser analyseresultat for alle replikata i robustheitstest av fiskefér. F-testar og t-testar
for samanlikning av 0,5 g og 1,0 g innvege prgvematerial er gitt i Vedleggtabell 125-Vedleggtabell 133.

Vedleggtabell 124 Analyseresultat for analyse av fiskefor (2020-8556-1) ved 0,5 g og 1,0 g prevemengd.

bi'fg”;fg;go 9 Fiskefdr (2020-8556-1), 0,5 g prove
(nm) 1 2 3 4 5 6 Snitt  Std.avvik RSD
Ca 317,933 12579 12322 12319 12952 13175 12230 12596 387 3,1%
Cu 327,395 12 12 13 13 13 12 12 0,24 1,9 %
Fe 259,940 316 320 306 313 310 301 311 6,9 22%
K 766,491 6974 6837 7019 7109 7004 6721 6944 140 2,0 %
Mg 279,553 1830 1841 1844 1869 1880 1764 1838 41 22%
Mn 257,610 59 57 59 59 63 62 60 23 3,9%
Na 589,592 8545 8450 8533 8658 8562 8177 8488 166 2,0%
Y 371,029 78 76 78 79 78 76 77 1,2 1,5%
Zn 213,857 195 191 193 192 193 188 192 2,2 1.2%
bEtalfgn;F;r;[godge Fiskefor (2020-8556-1), 1,0 g prove
(nm) 1 2 3 4 5 6 7 Snitt  Std.avvik RSD
Ca 317,933 12804 12727 12539 12932 13482 12031 13038 12793 448 35%
Cu 327,395 13 13 13 13 14 12 13 13 0,37 2,9%
Fe 259,940 226 203 263 255 82 163 73 181 78 43 %
K 766,491 7198 7054 7061 7339 7645 6869 7172 7191 248 34%
Mg 279,553 1824 1833 1832 1877 1922 1724 1865 1840 61 3,3%
Mn 257,610 63 62 58 59 66 56 58 60 34 5,7 %
Na 589,592 8600 8453 8439 8730 9110 8179 8740 8607 295 34%
Y 371,029 79 78 78 80 84 75 79 79 2,7 3,4%
Zn 213,857 199 195 193 202 208 186 196 197 6,8 35%
Vedleggtabell 125 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for Ca 317,933 nm i fiskefér.
F-Test: To utvalg for varianser t-Test: To utvalg med antatt like varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner

fg

F

P(F<=f) en
side
F-kritisk, en
side

12793,32857 12596,24333 Gjennomsnitt
200696,4808 149467,5493 Varians

1,342742835

7 6 Observasjoner
6 5 Gruppevarians

0,381924719 fg

4,950288069 t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig

T-kritisk, tosidig

Antatt avvik mellom gjennomsnittene

12793,32857 12596,24333
200696,4808 149467,5493

7

177410,6029

0

11

0,841041216
0,209116296
1,795884819
0,418232591

2,20098516

6
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Vedleggtabell 126 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for Cu 327,395 nm i fiskefér.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like
varianser

Variabel
Variabel 1 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt 12,86 12,495 Gjennomsnitt 12,86 12,495
Varians 0,138733333 0,05551 Varians 0,138733333 0,05551
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 0,100904545
F 2,499249384 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
P(F<=f) en side 0,166826001 fg 11
F-kritisk, en
side 4,950288069 t-Stat 2,065334826
P(T<=t) ensidig 0,03164019
T-kritisk, ensidig 1,795884819
P(T<=t) tosidig 0,06328038
T-kritisk, tosidig 2,20098516
Vedleggtabell 127 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for Fe 259,940 nm i fiskef6r.
t-Test: To utvalg med antatt ulike
F-Test: To utvalg for varianser varianser
Variabel
Variabel 1 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt 180,86 311,235 Gjennomsnitt 180,86 311,235
Varians 6061,961667 47,94467 Varians 6061,961667 47,94467
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
F 126,4366126 fg 6
P(F<=f) en side 2,70652E-05 t-Stat -4,41003724
F-kritisk, en
side 4,950288069 P(T<=t) ensidig 0,00225959
T-kritisk, ensidig 1,943180281
P(T<=t) tosidig 0,00451918
T-kritisk, tosidig 2,446911851
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Vedleggtabell 128 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for K 766,491 nm i fiskefor.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like
varianser

Variabel 1

Variabel 2

Variabel 1

Variabel 2

Gjennomsnitt

7191,14 6944,016667

Gjennomsnitt

7191,14 6944,016667

Varians 61263,5914 19710,89947 Varians 61263,5914 19710,89947
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 42376,00416
F 3,108107345 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
P(F<=f) en
side 0,116996875 fg 11
F-kritisk, en
side 4,950288069 t-Stat 2,157777803
P(T<=t) ensidig 0,026956211
T-kritisk, ensidig 1,795884819
P(T<=t) tosidig 0,053912421
T-kritisk, tosidig 2,20098516
Vedleggtabell 129 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for Mg 279,553 nm i fiskefor.
t-Test: To utvalg med antatt like
F-Test: To utvalg for varianser varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt  1839,582857 1837,998333 Gjennomsnitt 1839,582857 1837,998333
Varians 3759,97609 1662,761577 Varians 3759,97609 1662,761577
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 2806,696766
F 2,261283965 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
P(F<=f) en
side 0,194273919 fg 11
F-kritisk, en
side 4,950288069 t-Stat 0,053759348

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig

T-kritisk, tosidig

0,479045416
1,795884819
0,958090831

2,20098516
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Vedleggtabell 130 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for Mn 257,610 nm i fiskefér.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like
varianser

Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt  60,30142857 59,94166667 Gjennomsnitt 60,30142857 59,94166667
Varians 11,78484762 5,522456667 Varians 11,78484762 5,522456667
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 8,938306277

F 2,133986436 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0

P(F<=f) en

side 0,211515013 fg 11

F-kritisk, en

side 4,950288069 t-Stat 0,216292035

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig

T-kritisk, tosidig

0,416359449
1,795884819
0,832718898

2,20098516

Vedleggtabell 131 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for Na 589,592 nm i fiskefor.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt  8607,362857 8487,6 Gjennomsnitt 8607,362857 8487,6
Varians 86952,75889 27628,30508 Varians 86952,75889 27628,30508
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 59987,09807
F 3,147234644 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
P(F<=f) en
side 0,114535092 fg 11
F-kritisk, en
side 4,950288069 t-Stat 0,878913612
P(T<=t) ensidig 0,19912049
T-kritisk, ensidig 1,795884819
P(T<=t) tosidig 0,398240981
T-kritisk, tosidig 2,20098516
Vedleggtabell 132 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for Y 371,029 nm i fiskefor.
F-Test: To utvalg for varianser t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner

fg

F

P(F<=f) en
side
F-kritisk, en
side

79,16 77,40166667

7,2331 1,394496667

7 6

6 5
5,186889415

0,045635462

4,950288069

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner

Antatt avvik mellom gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

79,16 77,40166667
7,2331 1,394496667
7 6

0

8

1,562906708

0,078350706
1,859548038
0,156701413
2,306004135
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Vedleggtabell 133 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 1,0 g for Zn 213,857 nm i fiskefér.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt ulike
varianser

Variabel 1

Variabel 2

Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt  197,0257143 192,0233333
Varians 46,61349524 4,977386667
Observasjoner 7 6
fg 6 5
F 9,365054065

P(F<=f) en

side 0,013331571

F-kritisk, en

side 4,950288069

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner

Antatt avvik mellom gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

197,0257143 192,0233333
46,61349524 4,977386667

7
0
7

1,827996773

0,055134341
1,894578605
0,110268681
2,364624252

6
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Vil iQ

Vedleggtabell 134 viser analyseresultat for alle replikata i robustheitstest av fiskefér. F-testar og t-testar
for samanlikning av 0,1 g og 0,2 g innvege prgvematerial er gitt i Vedleggtabell 135-Vedleggtabell 143.

Vedleggtabell 134 Analyseresultat for analyse av fiskefeces (2020-815-1) ved 0,1 g og 0,2 g prgvemengd.

bE;zljfgrgFenr;[godge Fiskefeces (2020-815-1), 0,1 g prgve
(nm) 1 2 3 4 5 7 Snitt  Std.avvik RSD
Ca 317,933 28235 30785 28085 28744 29355 29155 33479 29691 1895 6,4 %
Cu 327,395 11 11 11 11 10 11 11 0,21 2,0%
Fe 259,940 756 733 776 739 773 736 755 752 17 2,3%
K 766,491 1543 1513 1485 1486 1471 1475 1459 1490 29 1,9 %
Mg 279,553 22036 20856 20775 21024 21107 21158 21056 21144 416 2,0%
Mn 257,610 158 152 144 147 151 151 156 151 4,9 3,3%
Na 589,592 23066 22593 22818 22957 22857 22941 22845 22868 148 0,6 %
Y 371,029 301 279 281 282 286 281 286 285 7,5 2,6 %
Zn 213,857 385 365 360 361 365 368 368 367 8,4 2,3%
bE;fgrgle;rfgo 9 Fiskefeces (2020-815-1), 0,2 g prove
(nm) 1 2 3 4 5 Snitt  Std.avvik  RSD
Ca 317,933 26056 26092 27522 26691 27767 27486 26936 759 2,8 %
Cu 327,395 11 10 10 11 11 11 0,16 1,5%
Fe 259,940 721 727 758 738 721 725 732 14 2,0%
K 766,491 1410 1414 1412 1399 1391 1382 1401 13 0,9 %
Mg 279,553 17838 18188 18928 18045 17958 18188 18191 386 2,1%
Mn 257,610 143 146 148 146 146 148 146 2,0 1,4 %
Na 589,592 21697 21770 21852 21798 21766 21573 21743 97 0,4 %
Y 371,029 283 293 293 289 292 286 289 4,1 1,4 %
Zn 213,857 352 363 361 357 357 357 358 3,7 1,0 %
Vedleggtabell 135 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for Ca 317,933 nm i fiskefeces.
F-Test: To utvalg for varianser t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt  29691,28143 26935,61667 Gjennomsnitt 29691,28143 26935,61667
Varians 3590339,548 576769,4097 Varians 3590339,548 576769,4097
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
F 6,224913262 fg 8
P(F<=f) en side 0,031648892 t-Stat 3,531064533
F-kritisk, en
side 4,950288069 P(T<=t) ensidig 0,003859991
T-kritisk, ensidig 1,859548038
P(T<=t) tosidig 0,007719982

T-kritisk, tosidig

2,306004135

XClI



Vedleggtabell 136 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for Cu 327,395 nm i fiskefeces.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt 10,62142857 10,5 Gjennomsnitt 10,62142857 10,5
Varians 0,044280952 0,02604 Varians 0,044280952 0,02604
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 0,03598961
F 1,700497403 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
P(F<=f) en side 0,288333888 fg 11
F-kritisk, en
side 4,950288069 t-Stat 1,150496448
P(T<=t) ensidig 0,137168068
T-kritisk, ensidig 1,795884819
P(T<=t) tosidig 0,274336136
T-kritisk, tosidig 2,20098516
Vedleggtabell 137 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for Fe 259,940 nm i fiskefeces.
F-Test: To utvalg for varianser t-Test: To utvalg med antatt like varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner 7
fg 6
F 1,476028191

P(F<=f) en side 0,343003295
F-kritisk, en

side 4,950288069

752,4157143 731,6316667
305,1744619 206,7538167

6
5

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner

Gruppevarians

Antatt avvik mellom gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

752,4157143 731,6316667
305,1744619 206,7538167

7
260,437805
0

11

2,314893869
0,02047219
1,795884819
0,040944379
2,20098516

6

Vedleggtabell 138 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for K 766,491 nm i fiskefeces.

F-Test: To utvalg for

varianser t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt  1490,168571 1401,13 Gjennomsnitt 1490,168571 1401,13
Varians 818,179881 166,22996 Varians 818,179881 166,22996
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 521,8390078

Antatt avvik mellom

F 4,921976044 gjennomsnittene 0
P(F<=f) en
side 0,050560715 fg 11
F-kritisk, en
side 4,950288069 t-Stat 7,005883038

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig

T-kritisk, tosidig

1,12612E-05
1,795884819
2,25225E-05

2,20098516
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Vedleggtabell 139 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for Mg 279,553 nm i fiskefeces.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1

Variabel 2

Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt ~ 21144,40857 18190,95833
Varians 173013,8832 148717,7693
Observasjoner 7 6
fg 6 5
F 1,163370618

P(F<=f) en side 0,443567308
F-kritisk, en
side 4,950288069

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner

Gruppevarians

Antatt avvik mellom gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

21144,40857 18190,95833
173013,8832 148717,7693

7
161970,1951
0

11

13,1906159
2,18722E-08
1,795884819
4,37443E-08

2,20098516

6

Vedleggtabell 140 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for Mn 257,610 nm i fiskefeces.

F-Test: To utvalg for

varianser t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
151,222857 151,222857
Gjennomsnitt 1 146,12 Gjennomsnitt 1 146,12
24,1817571 24,1817571
Varians 4 4,15844 Varians 4 4,15844
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
Antatt avvik mellom
fg 6 5 gjennomsnittene 0
F 5,8151030 fg 8
P(F<=f) en
side 0,0363414 t-Stat 2,5056156
F-kritisk, en
side 4,9502880 P(T<=t) ensidig 0,0183101
T-kritisk, ensidig 1,8595480
P(T<=t) tosidig 0,0366202
T-kritisk, tosidig 2,3060041

XClll



Vedleggtabell 141 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for Na 589,592 nm i fiskefeces.

F-Test: To utvalg for varianser

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1

Variabel 2

Variabel 1

Variabel 2

Gjennomsnitt

22868,21 21742,85333

Gjennomsnitt

22868,21 21742,85333

Varians 21833,06883 9411,293387 Varians 21833,06883 9411,293387
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 16186,80727
F 2,319879738 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
P(F<=f) en side 0,186975818 fg 11
F-kritisk, en
side 4,950288069 t-Stat 15,89873459
P(T<=t) ensidig 3,08379E-09
T-kritisk, ensidig 1,795884819
P(T<=t) tosidig 6,16759E-09
T-kritisk, tosidig 2,20098516
Vedleggtabell 142 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for Y 371,029 nm i fiskefeces.
F-Test: To utvalg for varianser t-Test: To utvalg med antatt like varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt 285,0157143 289,4733333 Gjennomsnitt 285,0157143 289,4733333
Varians 55,9946619 16,46158667 Varians 55,9946619 16,46158667
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
fg 6 5 Gruppevarians 38,02508225
F 3,401534921 Antatt avvik mellom gjennomsnittene 0
P(F<=f) en side 0,100152936 fg 11
F-kritisk, en
side 4,950288069 t-Stat -1,29933411

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig

T-kritisk, tosidig

0,110200842
1,795884819
0,220401683

2,20098516
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Vedleggtabell 143 F-test og t-test, samanlikning av 0,1 g og 0,2 g for Zn 213,857 nm i fiskefeces.

F-Test: To utvalg for

varianser t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
367,328571 357,758333 367,328571 357,758333
Gjennomsnitt 4 3 Gjennomsnitt 4 3
69,8223142 13,8288966 69,8223142 13,8288966
Varians 9 7 Varians 9 7
Observasjoner 7 6 Observasjoner 7 6
Antatt avvik mellom
fg 6 5 gjennomsnittene 0
F 5,0490155 fg 9
P(F<=f) en
side 0,0481110 t-Stat 2,7310748
F-kritisk, en
side 4,9502880 P(T<=t) ensidig 0,0115918
T-kritisk, ensidig 1,8331129
P(T<=t) tosidig 0,0231837
T-kritisk, tosidig 2,2621571
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Vedleggtabell 144Vedleggtabell 144 viser analyseresultat for alle replikata i robustheitstest av heil fisk.

Vil iQ

F-testar og t-testar for samanlikning av 0,5 g og 0,8 g innvege prgvematerial er gitt i Vedleggtabell

145-Vedleggtabell 152.

Vedleggtabell 144 Analyseresultat foranalyse av heil fisk ved 0,5 g og 0,8 g prevemengd.

Element Fisk (2022-456-12), 0,5 g prove
balgelengd Std.avvi
e (nm) 1 2 3 4 5 6 Snitt k RSD
Ca 317,933 8827 6800 6728 6972 8279 5613 7203 1163 16 %
Cu 327,395 3,8 3,5 3,6 3,9 3,8 3,9 3,7 0,16 4,3 %
Fe 259,940 27 24 25 26 27 29 26 1,6 59 %
K 766,491 9283 8931 8846 9227 9240 9160 9114 181 2,0%
Mg 279,553 966 879 868 932 968 919 922 42 4,6 %
Mn 257,610 4,6 3,7 3,8 3,9 4,7 3,8 4,1 0,45 11%
Na 589,592 2471 2368 2313 2430 2441 2425 2408 57 2,4 %
Zn 213,857 89 76 81 81 90 90 84 6,0 71%
Element Fisk (2022-456-12), 0,8 g pragve
balgelengd Std.avvi
e (nm) 1 2 3 4 5 6 Snitt k RSD
Ca 317,933 9601 8528 7538 6967 7835 7775 8041 915 11 %
Cu 327,395 3,9 3,9 3,7 4,0 3,9 3,9 3,9 0,12 32%
Fe 259,940 26 28 26 28 26 27 27 1,0 3,8%
K 766,491 9361 9350 8976 9294 9161 9391 9255 159 1,7%
Mg 279,553 950 949 902 924 913 941 930 20 21%
Mn 257,610 4,7 4,6 4,2 4,1 4,1 4,4 4,3 0,27 6,2 %
Na 589,592 2437 2431 2309 2394 2392 2451 2402 52 22 %
Zn 213,857 85 88 84 85 82 85 85 1,9 22 %
Vedleggtabell 145 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 0,8 g prgve for Ca 317,933 nm i heil fisk.
F-Test: To utvalg for
varianser t-Test: To utvalg med antatt like varianser
Variabel 1 Variabel 2 Variabel 1 Variabel 2
Gjennomsnitt 7203,195 8040,54167 Gjennomsnitt 7203,195 8040,54167
Varians 1352560,89 838137,442 Varians 1352560,89 838137,442
Observasjoner 6 6 Observasjoner 6 6
fg 5 5 Gruppevarians 1095349,16
Antatt avvik mellom
F 1,61376979 gjennomsnittene 0
P(F<=f) en
side 0,30612687 fg 10
F-kritisk, en -
side 5,05032906 t-Stat 1,38576514
P(T<=t) ensidig 0,09797139
T-kritisk, ensidig 1,81246112
P(T<=t) tosidig 0,19594278
T-kritisk, tosidig 2,22813885

XCVI



Vedleggtabell 146 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 0,8 g prgve for Cu 327,395 nm i heil fisk.

F-Test: To utvalg for

varianser

Variabel 1  Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner

fg

F

P(F<=f) en
side
F-kritisk, en
side

3,74666667 3,87333333
0,02614667 0,01498667

6 6
5 5
1,74466192
0,27808428
5,05032906

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1  Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner

Gruppevarians
Antatt avvik mellom
gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

3,74666667 3,87333333
0,02614667 0,01498667

6 6
0,02056667

0
10

-1,5298224
0,07852859
1,81246112
0,15705717
2,22813885

Vedleggtabell 147 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 0,8 g prave for Fe 259,940 nm i heil fisk.

F-Test: To utvalg for

varianser

Variabel 1  Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner
fg

F

P(F<=f) en
side
F-kritisk, en
side

26,45666667 26,875
2,415586667  1,06819

6 6
5 5

2,261382962
0,195698095

5,050329058

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1  Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner

Gruppevarians
Antatt avvik mellom
gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

26,45666667 26,875

2,415586667  1,06819
6 6

1,741888333

0
10

0,549000757
0,297525047
1,812461123
0,595050094
2,228138852

XCVII



o~ Nofima

Vedleggtabell 148 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 0,8 g prgve for K 766,491 nm i heil fisk.

F-Test: To utvalg for
varianser

Variabel 1

Variabel 2

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner 6
fg 5
F 1,298752128
P(F<=f) en

side 0,390613468
F-kritisk, en

side 5,050329058

9114,463333 9255,376667
32907,68967 25337,92935

6
5

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1

Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians

9114,463333 9255,376667
32907,68967 25337,92935

Vedleggtabell 149 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 0,8 g prave for Mg 279,553 nm i heil fisk.

F-Test: To utvalg for
varianser

Variabel 1

Variabel 2

Gjennomsnitt

Varians

Observasjoner 6
fg 5
F 4,481327634
P(F<=f) en

side 0,06268339
F-kritisk, en

side 5,050329058

921,6866667 929,8416667
1789,843587 399,4002967

6
5

Observasjoner 6 6
Gruppevarians 29122,80951
Antatt avvik mellom
gjennomsnittene 0
fg 10
t-Stat 1,430197719
P(T<=t) ensidig 0,091576746
T-kritisk, ensidig 1,812461123
P(T<=t) tosidig 0,183153491
T-kritisk, tosidig 2,228138852
t-Test: To utvalg med antatt like varianser
Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner

Gruppevarians
Antatt avvik mellom
gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

921,6866667 929,8416667
1789,843587 399,4002967

6
1094,621942

0
10

0,426925915
0,339239467
1,812461123
0,678478935
2,228138852

6

XCVIII



o~ Nofima

Vedleggtabell 150 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 0,8 g pr@ve for Mn 257,610 nm i heil fisk.

F-Test: To utvalg for

varianser

Variabel 1  Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians

Observasjoner

fg

F

P(F<=f) en
side
F-kritisk, en
side

4,076666667 4,34
0,199786667 0,07128
6 6
5 5

2,802843247
0,141242815

5,050329058

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1  Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner

Gruppevarians
Antatt avvik mellom
gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

4,076666667 4,34
0,199786667 0,07128
6 6

0,135533333
0
10

-1,2389204
0,121833151
1,812461123
0,243666303
2,228138852

Vedleggtabell 151 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 0,8 g prgve for Na 589,592 nm i heil fisk.

F-Test: To utvalg for

varianser

Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians

Observasjoner

fg

F

P(F<=f) en
side
F-kritisk, en
side

2407,895 2402,261667
3273,09167 2669,030977
6 6

5 5

1,226322099
0,414155701

5,050329058

t-Test: To utvalg med antatt like varianser

Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians
Observasjoner

Gruppevarians
Antatt avvik mellom
gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig
P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

2407,895 2402,261667

3273,09167 2669,030977

6 6
2971,061323

0
10

0,179007105

0,43075348
1,812461123
0,861506961
2,228138852

Vedleggtabell 152 F-test og t-test, samanlikning av 0,5 g og 0,8 g prgve for Zn 213,857 nm i heil fisk.

F-Test: To utvalg for

varianser

Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians

Observasjoner

fg

F

P(F<=f) en
side
F-kritisk, en
side

84,46833333 84,81666667
36,17845667 3,485026667

6 6

5 5
10,3811133
0,011281777

5,050329058

t-Test: To utvalg med antatt ulike varianser

Variabel 1 Variabel 2

Gjennomsnitt
Varians

Observasjoner
Antatt avvik mellom
gjennomsnittene

fg

t-Stat

P(T<=t) ensidig
T-kritisk, ensidig

P(T<=t) tosidig
T-kritisk, tosidig

84,46833333 84,81666667
36,17845667 3,485026667
6 6

0
6

0,135480015

0,448331659
1,943180281
0,896663318
2,446911851

XCIX



Vedlegg 6 — Maleusikkerheit

Vedleggtabell 153-Vedleggtabell 174 under viser berekningar av utvida maleusikkerheit for alle

undersgkte bglgelengder.

Vedleggtabell 153 Maleusikkerheitsberekning for Ca 317,933 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Ca 317,933 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
Prove (mg/kg) (mag/kg) (mag/kg) (mg/kg)
2020-8247-1 43222 40700 2522 6362098
2020-8248-1 29752 27700 2052 4212305
2020-8556-1 12866 13000 -134 17999
2020-8557-1 13883 14000 -117 13748
2021-2677-1 3169 3100 69 4698
2021-5640-1 16373 15000 1373 1883939
n==6 Sum diff.2 = 12494786
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD S; 5,26
Nofima %RSD S 4,60
UNofima-xmiddel 1020
UNofima 892
Uc (+/- 2 8) 2711
%RSD (+/- 2 s) 14

Berekning utfgrt (dato/sign.):

07.02.2022 Ingri U. Moen

Snitt
(mg/kg) Antal, n
41961 1
28726
12933
13941
3134
15686

O U WN

Snitt = 19397

henta fra presisjon




Vedleggtabell 154 Maleusikkerheitsberekning for Ca 370,602 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Ca 370,602 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2 Snitt
Prave (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kqg) (mg/kqg) Antal, n
2020-8247-1 40989 40700 289 83463 40844 1
2020-8248-1 29453 27700 1753 3073570 28577 2
2020-8556-1 12823 13000 -177 31340 12911 3
2020-8557-1 14052 14000 52 2744 14026 4
2021-2677-1 3152 3100 52 2674 3126 5
2021-5640-1 15857 15000 857 734158 15428 6
n= 6 Sum diff.?2 = 3927948 Snitt = 19152
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sk 2,99
Nofima %RSD Sri 4,60 | henta fra presisjon
UNofima-xmiddel 572
UNofima 881
Uc (+/- 2 8) 2101
%RSD (+/- 2 s) 11
Berekning utfert (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

Cl



Vedleggtabell 155 Maleusikkerheitsberekning for Ca 422,673 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Ca 422,673 nm

Prgve
2020-8247-1
2020-8248-1
2020-8556-1
2020-8557-1
2021-2677-1
2021-5640-1

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
42934 40700 2234 4990086
29580 27700 1880 3535265
12827 13000 -173 30050
13997 14000 -3 9
3039 3100 -61 3747
15570 15000 570 325368
n= 6 Sum diff.2 = 8884524
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 4,46
Nofima %RSD Sri 4,60
UNofima-xmiddel 860
UNofima 887
Uc (+/- 2 s) 2472
%RSD (+/- 2 s) 13

Berekning utfart (dato/sign.):

07.02.2022 Ingri U. Moen

Cll

Snitt
(mg/kg)
41817
28640
12913
13999
3069
15285

Antal, n
1

OO0k WN

Snitt = 19287

henta fra presisjon



Vedleggtabell 156 Maleusikkerheitsberekning for Cu 324,754 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Cu 324,754 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2 Shitt
Pragve (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) Antal,n
2020-8247-1 3,2 3 0,2 0,0 3,1 1
2020-8248-1 9,8 9 0,8 0,6 9,4 2
2020-8556-1 12 12 0,3 0,1 12,1 3
2020-8557-1 13 14 -0,7 0,4 13,7 4
SPC 3/21 9,9 9 1.4 1,8 9,2 5
HFM 75% 6,7 7 -0,3 0,1 6,8 6
n= 6 Sum diff.2= 3 Snitt= 9
Maleusikkerheit
Nofima-Xmigdet ~ %RSD Ski 5,64
Nofima %RSD Sri 5,40 | henta fra presisjon
UNofima-xmiddel 0,51
UNofima 0,49
Uc (+/- 2 s) 1,41
%RSD (+/- 2 s) 16
Berekning utfert (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

Clll



Vedleggtabell 157 Maleusikkerheitsberekning for Cu 327,395 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Cu 327,395 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2 Shitt
Prave (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kqg) (mg/kg) Antal, n
2020-8247-1 3,0 3 0,0 0,0 3,0 1
2020-8248-1 9,4 9 0,4 0,2 9,2 2
2020-8556-1 12 12 0,3 0,1 12,1 3
2020-8557-1 13 14 -0,6 0,4 13,7 4
SPC 3/21 9,1 9 0,6 0,4 8,8 5
HFM 75% 6,5 7 -0,5 0,3 6,7 6
n= 6 Sum diff.2= 1 Snitt= 9
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sk 3,66
Nofima %RSD Sri 5,40 | henta fra presisjon
UNofima-xmiddel 0,33
UNofima 0,48
Uc (+/- 2 8) 1,17
%RSD (+/- 2 5) 13
Berekning utfart (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

Clv



Vedleggtabell 158 Maleusikkerheitsberekning for Fe 234,350 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Fe 234,350 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
Pragve (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kqg)
2020-8247-1 308 265 43 1825
2020-8248-1 758 626 132 17485
2020-8556-1 315 310 5 25
2020-8557-1 444 430 14 193
2021-2677-1 168 180 -12 140
SPC 3/21 141 130 11 117
HFM 75% 163 182 -19 367
n=7 Sum diff.2 = 20152
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 12,02
Nofima %RSD Sri 2,00
UNofima-xmiddel 38
UNofima 6
Uc (+/-29) 77
%RSD (+/- 2 s) 24
Berekning utfert (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

Ccv

Snitt
(mg/kqg) Antal, n
286 1
692
312
437
174
135
172

NOoO O~ WDN

Snitt = 316

henta fra presisjon



Vedleggtabell 159 Maleusikkerheitsberekning for Fe 238,204 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Fe 238,204 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
Prave (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
2020-8247-1 304 265 39 1511
2020-8248-1 754 626 128 16481
2020-8556-1 306 310 -4 14
2020-8557-1 439 430 9 86
2021-2677-1 184 180 4 15
SPC 3/21 145 130 15 217
HFM 75% 168 182 -14 203
n=7 Sum diff.2= 18527
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 11,51
Nofima %RSD Sri 2,00
UNofima-xmiddel 36
UNofima 6
Uc (+/- 2 8) 74
%RSD (+/- 2 s) 23
Berekning utfert (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

CvI

Snitt
(mg/kg) Antal, n
284 1
690
308
435
182
137
175

~NOoO o~ WDN

Snitt = 316

henta fra presisjon



Vedleggtabell 160 Maleusikkerheitsberekning for Fe 259,940 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Fe 259,940 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2 Snitt
Pragve (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kqg) (mg/kqg) Antal, n
2020-8247-1 291 265 26 654 278 1
2020-8248-1 721 626 95 9092 674 2
2020-8556-1 307 310 -3 7 309 3
2020-8557-1 426 430 -4 13 428 4
2021-2677-1 181 180 1 2 181 5
SPC 3/21 143 130 13 179 137 6
HFM 75% 166 182 -16 252 174 7
n=7 Sum diff.2 = 10198 Snitt = 311
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 8,67
Nofima %RSD Sri 2,00 | henta fra presisjon
UNofima-xmiddel 27
UNofima 6
Ue (+-2s) 55
%RSD (+/- 2 s) 18
Berekning utfart (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

Cvil



Vedleggtabell 161 Maleusikkerheitsberekning for K 766,491 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: K 766,491 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2 Shitt
Prave (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) Antal,n
2020-8247-1 12712 11900 812 658678 12306 1
2020-8248-1 8163 7700 463 214369 7932 2
2020-8556-1 7050 7400 -350 122465 7225 3
2020-8557-1 7807 8200 -393 154535 8003 4
2021-4993-1 4081 4000 81 6501 4040 5
n=>5 Sum diff.2 = 1156549 Snitt = 7901
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 4,30
Nofima %RSD Sri 1,40 | henta fra presisjon
UNofima-xmiddel 340
UNofima 111
Uc (+/- 2 s) 715
%RSD (+/- 2 s) 9
Berekning utfart (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

CVII



Vedleggtabell 162 Maleusikkerheitsberekning for K 769,897 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: K 769,897 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
Prove (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
2020-8247-1 12920 11900 1020 1040706
2020-8248-1 8499 7700 799 638449
2020-8556-1 7064 7400 -336 112594
2020-8557-1 7629 8200 -571 326361
2021-4993-1 4201 4000 201 40248
n=5 Sum diff.? = 2158358
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 5,84
Nofima %RSD Sri 1,40
UNofima-xmiddel 465
UNofima 111
Uc (+/- 2 s) 955
%RSD (+/- 2 s) 12
Berekning utfart (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

CIX

Snitt
(mg/kg) Antal, n
12410 1
8100 2
7232 3
7914 4
4100 5
Snitt = 7951

henta fra presisjon



Vedleggtabell 163 Maleusikkerheitsberekning for Mg 279,553 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Mg 279,553 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
Pragve (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
2020-8247-1 2843 2400 443 195815
2020-8248-1 2231 1900 331 109607
2020-8556-1 1893 1800 93 8703
2020-8557-1 2042 2000 42 1771
n= 4 Sum diff.2 = 315896
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sr;i 9,29
Nofima %RSD Sri 3,30
UNofima-xmiddel 199
UNofima 71
Uc (+/- 2 8) 422
%RSD (+/- 2 s) 20

Berekning utfart (dato/sign.):

CX

07.02.2022 Ingri U. Moen

Snitt

(mg/kg) Antal, n
2621 1
2066 2
1847 3
2021 4
Snitt = 2139

henta fra presisjon



Vedleggtabell 164 Maleusikkerheitsberekning for Mg 280,270 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og

mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Mg 280,270 nm

Pragve Resultat Eksternt
Nofima resultat,
(mg/kg) Xmiddel
(mg/kg)
2020-8247-1 2804 2400
2020-8248-1 2175 1900
2020-8556-1 1883 1800
2020-8557-1 1978 2000
n= 4

Diff. Diff.2
(mg/kg) (mg/kg)

404 163095
275 75455
83 6969

-22 467

Sum diff.2 245985

Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri

Nofima %RSD Sri

UNofima-xmiddel
UNofima

Uc (+/- 2 5)
%RSD (+/- 2 5)

8,28
3,30

175
70
378
18

Berekning utfart (dato/sign.):

CXI

07.02.2022 Ingri U. Moen

Snitt Antal, n
(mg/kg)

2602
2037
1842
1989

A WN PR

Snitt = 2118

henta fra presisjon



Vedleggtabell 165 Maleusikkerheitsberekning for Mg 285,213 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og

mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Mg 285,213 nm

Prove Resultat Eksternt Diff. Diff.2
Nofima resultat, (mg/kg) (mg/kg)
(mg/kg) Xmiddel
(mg/kg)
2020-8247-1 2796 2400 396 156856
2020-8248-1 2164 1900 264 69796
2020-8556-1 1859 1800 59 3467
2020-8557-1 2011 2000 11 116
n= 4 Sum diff.2 230235
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 8,02
Nofima %RSD Sri 3,30
UNofima-xmiddel 170
UNofima 70
Uc (+/- 2 8) 367
%RSD (+/- 2 s) 17

Berekning utfert (dato/sign.):

CXl

07.02.2022 Ingri U.
Moen

Snitt Antal, n
(mg/kg)

2598 1

2032 2

1829 3

2005 4

Snitt = 2116

henta fra presisjon



Vedleggtabell 166 Maleusikkerheitsberekning for Mn 257,610 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Mn 257,610 nm

Pragve
2020-8247-1
2020-8248-1
2020-8556-1
2020-8557-1

SPC 3/21
HFM 75%
Hestebgnner 8/21
CMF 100%
2021-690-1

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
8,0 7 1,0 0,9
85 72 13 167
63 48 15 233
64 57 7,1 51
45 39 5,6 32
28 24 4.1 17
13 11 1,9 3,5
44 37 7,3 53
56 58 -2,0 4
n=9 Sum diff.2 = 560
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 13,84
Nofima %RSD Sri 5,20
UNofima-xmiddel 5,6
UNofima 2,1
Uc (+/- 2 8) 11,9
%RSD (+/- 2 s) 30

Berekning utfert (dato/sign.):

16.02.2022 Ingri U. Moen

CXilll

Snitt
(mg/kg) Antal, n
7,5
78
56
61
42
26
12
41
57

O©CO~NOOTA~,WNPE

Snitt = 40

henta fra presisjon



Vedleggtabell 167 Maleusikkerheitsberekning for Mn 260,568 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Mn 260,568 nm

Prove
2020-8247-1
2020-8248-1
2020-8556-1
2020-8557-1

SPC 3/21
HFM 75%
Hestebgnner 8/21
CMF 100%
2021-690-1

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
8,1 7 11 1,1
86 72 14 190
64 48 16 266
62 57 4.8 23
43 39 4.4 20
27 24 3,5 12
12 11 1,3 1,8
44 37 6,6 43
58 58 -0,5 0
n= 9 Sum diff.2 = 556
Méaleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 13,86
Nofima %RSD Sri 5,20
UNofima-xmiddel 5,56
UNofima 2,09
Uc (+/- 2 8) 11,9
%RSD (+/- 2 s) 30

Berekning utfart (dato/sign.):

16.02.2022 Ingri U. Moen

CXIvV

Snitt
(mg/kg) Antal, n
7,5
79
56
59
41
26
12
40
58

O©CoO~NOOOUTR~,WNE

Snitt = 40

henta fra presisjon



Vedleggtabell 168 Maleusikkerheitsberekning for Na 588,995 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og

mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Na 588,995 nm

Pragve
2020-8247-1
2020-8248-1
2020-8556-1
2020-8557-1
2021-4993-1

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
14315 12400 1915 3668642
7281 6600 681 464401
8228 8100 128 16381
8816 9100 -284 80565
4723 4800 =77 5957
n=5 Sum diff.2 = 4235947
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sri 7,71
Nofima %RSD Sri 1,50
UNofima-xmiddel 651
UNofima 127
Uc (+/- 2 8) 1326
%RSD (+/- 2 s) 16

Berekning utfert (dato/sign.):

07.02.2022 Ingri U. Moen

CXV

Snitt
(mg/kg) Antal,n
13358 1
6941
8164
8958
4761

a b~ ownN

Snitt = 8436

henta fra presisjon



Vedleggtabell 169 Maleusikkerheitsberekning for Na 589,592 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Na 589,592 nm

Prgve
2020-8247-1
2020-8248-1
2020-8556-1
2020-8557-1
2021-4993-1

Resultat
Nofima
(mg/kg)

13814
6879
7976
8679
4680

n=

Eksternt
resultat,

Xmiddel Diff.
(mg/kg) (mg/kg)
12400 1414
6600 681
8100 128
9100 -421
4800 -121

Diff.2
(mg/kg)
2000131
464401
16381
177570
14520

Sum diff.2 = 2673004

Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel
Nofima

UNofima-xmiddel
UNofima

Uc (+/-259)
%RSD (+/- 2 s)

%RSD Sri
%RSD Sri

6,18
1,50

517
126
1064
13

Berekning utfert (dato/sign.):

07.02.2022 Ingri U. Moen

CXVI

Snitt
(mg/kg)
13107
6941
8164
8889
4740

Antal, n
1

a b ownN

Snitt = 8368

henta fra presisjon



Vedleggtabell 170 Maleusikkerheitsberekning for Y 332,788 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Y 332,788 hm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2 Snitt
Pragve (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) Antal, n
2020-8556-1 80 77 3 8 78 1
2020-8557-1 84 83 1 2 84 2
2020-804-1 307 322 -15 215 315 3
2020-815-1 294 315 -21 436 305 4
2020-6314-1 256 250 6 32 253 5
2020-6715-1 286 300 -14 183 293 6
n= 6 Sum diff.2= 876 Snitt = 195
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddzesr ~ %RSD Sri 4,37
Nofima %RSD Sri 2,50 | henta fra presisjon
UNofima-xmiddel 9
UNofima S
Uc (+/-28) 20
%RSD (+/- 2 s) 10
Berekning utfert (dato/sign.): 16.02.2022 Ingri U. Moen

CXVII



Vedleggtabell 171 Maleusikkerheitsberekning for Y 360,074 nm.
Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Y 360,074 hm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2 Snitt
Pragve (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) Antal, n
2020-8556-1 80 77 3 6 78 1
2020-8557-1 84 83 1 1 83 2
2020-804-1 307 322 -15 215 315 3
2020-815-1 292 315 -23 523 304 4
2020-6314-1 254 250 4 16 252 5
2020-6715-1 283 300 -17 277 292 6
n= 6 Sum diff.?2= 1039 Snitt = 195

Maleusikkerheit

Nofima-

Xmiddel %RSD Sk 4,77

Nofima %RSD Sri 2,50 | henta fra presisjon

UNofima-xmiddel 9

UNofima S

Uc (+/- 2 s) 21

%RSD (+/- 2 s) 11

Berekning utfart (dato/sign.): 16.02.2022 Ingri U. Moen

CXVIII



Vedleggtabell 172 Maleusikkerheitsberekning for Y 371,029 nm.
Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Y 371,029 hm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2 Snitt
Prave (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kqg) (mg/kg) Antal, n
2020-8556-1 79 77 2 5 78 1
2020-8557-1 84 83 1 1 84 2
2020-804-1 306 322 -16 253 314 3
2020-815-1 293 315 -22 487 304 4
2020-6314-1 252 250 2 5 251 5
2020-6715-1 282 300 -18 307 291 6
n= 6 Sum diff.2 = 1058 Snitt = 195

Maleusikkerheit

Nofima-

Xmiddel %RSD Sri 4,82

Nofima %RSD Sk 2,50 | henta fra presisjon

UNofima-xmiddel 9

UNofima 5

Uc (+/- 2 s) 21

%RSD (+/- 2 s) 11

Berekning utfart (dato/sign.): 16.02.2022 Ingri U. Moen

CXIX



Vedleggtabell 173 Maleusikkerheitsberekning for Zn 206,200 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Zn 206,200 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
Prove (mg/kg) (mag/kg) (mg/kg) (mag/kg)
2020-8247-1 82 71 11 119
2020-8248-1 174 165 9 75
2020-8556-1 209 200 9 88
2020-8557-1 206 190 16 252
2021-2677-1 151 140 11 123
SPC 3/21 48 47 1 1
HFM 75% 67 61 6 37
n= 7 Sum diff.2= 695
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sr;i 5,45
Nofima %RSD Sri 2,50
UNofima-xmiddel
UNofima
Uc (+/- 2 8) 16
%RSD (+/- 2 s) 12

Berekning utfert (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

CXX

Snitt
(mg/kg) Antal,n
76 1
169
205
198
146
47
64

oO~NOThWN

Snitt = 129

henta fra presisjon



Vedleggtabell 174 Maleusikkerheitsberekning for Zn 213,857 nm.

Analyse: BIOLAB A 120 Elementanalyser ved ICP-OES og
mikrobglgeovnsoppslutning

Element og bglgelengde: Zn 213,857 nm

Eksternt
Resultat resultat,
Nofima Xmiddel Diff. Diff.2
Pragve (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kqg)
2020-8247-1 85 71 14 187
2020-8248-1 179 165 14 206
2020-8556-1 202 200 2 6
2020-8557-1 207 190 17 297
2021-2677-1 148 140 8 59
2021-5640-1 102 97 5 21
SPC 3/21 50 47 3 8
HFM 75% 64 61 3 8
n= 8 Sum diff.2= 792
Maleusikkerheit
Nofima-Xmiddel %RSD Sr 5,61
Nofima %RSD S 2,50
UNofima-xmiddel 7
UNofima 3
Uc (+/- 2 8) 15
%RSD (+/- 2 s) 12
Berekning utfart (dato/sign.): 07.02.2022 Ingri U. Moen

CXXI

Snitt
(mg/kg) Antal,n
78
172
201
199
144
99
48
62

oO~NO O WN P

Snitt = 125

henta fra presisjon



