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ABSTRACT

ONDERZOEK NAAR ORGANOCHLOOR- EN ORGANOFOSFORVERBINDINGEN IN DIERLIJKE
VETTEN, LEVERS EN EIEREN. JAAROVERZICHT 1986.

ANALYSIS OF ORGANOCHLORINE PESTICIDES AND ORGANOPHOSPHOR PESTICIDES IN
ANIMAL FATS, LIVERS AND EGGS. ANNUAL REPORT 1986 (IN DUTCH).

A.H. Roos

State Institute for Quality Control of Agricultural Products (RIKILT)
P.0. Box 230, 6700 AE WAGENINGEN, THE NETHERLANDS.

Report 87.20 March 1987

4 tables, 2 references, 0 figures.

i

lAnalysis of organochlorine pésticides in the fat of Dutch cattle (n=48),
swine (n=46), calves (n=47), sheep (n=25), poultry (n=48) andreggs
(n=48) showed inlgeneral a cpqtamina;idn below thg limits of determina-
tion. The limitlof deferminéfion ranges from 0,0L:0,10imglkg on fat ba-
sis, depending ﬁn the compound of interest. Only one exceeding of the
maximum residue limit was observed for lindane in a calf's fat sample.
OrganOphOSphof pesticides were all below the limit of determination in
the livers of cattle (n=24), swine (n=24), poultry (n=12) and eggs
(n=8). The limit of determination ranges from 0,02-0,05 mg/kg on product

basis.

Keywords: Organochlorine pesticides, organophosphor pesticides, animal

fat, liver, egg.
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SAMENVATTING

Het rapport geeft een overzicht van de resultaten van het-onderzoek naar
organochloorverbindingen in rundvetten (n=48), varkensvetten (n=46),
kalfsvetten (n=47), schapevetten (n=25), pluimveevetten (n=48) en eieren
(n=48) en van het onderzoek naar organofosforverbindingen in runderle-
vers (n=24), varkenslevers (n=24), pluimveelevers (n=12) en eleren (n=8)
verkregen in het kader van het LAC signaleringsprogramma VREK 1986. In
de bijlagen B — D worden de frequentieverdeling, de mediaan (50% waarde)
en het maximum gemeten gehalte gegeven.

Overschrijding van een maxlimum toelaatbdar gehalte (Bestrijdingsmidde-
lenwet) werd alleen gemeten voor lindaan in een kalfsvet. De overschri j-
ding van het maximum toelaatbare gehalte voor lindaan en de incidenteel
gemeten verhoogde gehalten zijn waarschijnli jk: het' gevolg van i1llegale
toepassing van lindaan op dieren. De in het monitoringprogramma
gehanteerde aktiegrens (helft maximum toelaatbare gehalte) werd over-
schreden voor 2,4,5-2'4'5' hexachloorbifenyl (PCB 153) in een schapevet
voor 2,3,4-2'4'5" hexachloorbifenyl (PCB 138) in een kalfsvet en voor
hexachloorbenzeen in twee pluimveevettens: ; i

De besmetting met organochloorverbindingen is in het algemeen laag en
ligt beneden de bepalingsgrens welke varieert van 0,01-0,10 mg/kg op
vetbasis afhankelijk van de te meten verbindingen. De DDT besmetting in
de varkensvetten, pluimveevetten en eieren is ten opzichte van de voor-
gaande verslagperiode afgenomen (Tuinstra).

Organofosforverbindingen werden in levers, zijnde het indicatororgaan
voor de aanwezlgheld wan 'dezé wverbindingern 1In ‘vlees . niet aangetoond. Ook

in eleren werden geen organofosforverbindingen aangetoond.



1 INLEIDING T avot oy
Het LAC signaleringsprogramma VREK(is ingesteld naar aanleiding'van pro-
blemen met milieukritische:stoffen.inde voedselketen in 1973. Door mid-

del van.monitoring van 'vetten en eieren op organochloorverbindingen,

- runder- en varkenslever op corganoflosforverbindingén en van vlees en or-

. ganen op zware metalen en 'diergeneesmiddelen wordt het niveau van deze

stoffen getoetst;:aan aktiegrenzen. Als aktiegrens wordt gehanteérd een

waarde welke in de orde wvan -50% van ‘het' maximum toelaatbare gehalte

. ligt. Bij overschrijding van een aktlegrens volgt nader ondérzoek op het

bedrijf van -herkomst om de. oorzaak van de besmetting op te sporen.
De resyltaten van het.-signaleringsprogramma worden tevens ter beschik-

king gesteld aan de Food -Safety Inspection Service van het United States

. Department;of Agriculture- ter ondersteuning:van-de Nederlandse export

naar de USA. . .3;-  en - oo i ‘

. De resultaten zi jn .getoetst. aan de'maximum toelaatbare gehaltem‘en ver-

geleken met de; voorgaande verslagperiode (Tuinstra).

2 MATERIAAL EN METHODE

2.1 Monstername en monstermateriaal. - . ¢

Diverse kringen van de Rijksdienst voor de keuring van Vee en Vlees
zorgden voor; de monstername van de rundvetten, varkensvetter, kalfsvet-
ten, schapevetten, pluimveevetten, runderlevers, varkenslevers en pluim-
veelevers. De Algemene Inspectie Dienst zorgde voor de monstername van
de eleren. De vet- en levermonsters waren afkomstig van normale slach-
tingen van in Nederland gemeste dieren. Ten-behoeve van een maximale
spreliding in het onderzoek waren de monsters. zoveel mogell jk afkomstig
van verschillende bedrijven en USA-erkende slachterijen, in verband met
de Amerikaanse wens hiertoe.

In totaal werden onderzocht op organochloorverbindingen 48 monsters
rundvet, 46.monsters. varkensvet, 47 monsters kalfsvet, 25 monsters scha-
pevet, 48 monsters pluimveevet en 48. monsters eleren. Op organofosfor-
verbindingen werden onderzocht 24 -monsters runderlever, 22 monsters var-
kenslever, 12ﬂmonsters,pluimveeiever en 8 monsters eieren.

Het onderzoek aan de vundvetten, varkensvetten, kalfsvetten, schapevet-
ten, runderlevers en varkenslevers-werd uitgevoerd door het RIKILT. Het
CIVO-TNO te Zelst onderzocht de plulmveelevers, pluimveevetten en eie-

remne.



2.2 Methoden van onderzoek.
2.2.1 Organochloorverbindingen. ' L)
Het onderzoek was géricht op hexachloorbenzeen, alpha-HCH, beta~HCH,

. gamma-HCH (lindaan); -beta-heptachloorepoxide; dieldrin, endrin,

alpha-chloordaan, ‘gamma~chloardaan, "pp*“DDE, pp'-TDE, op'-DDT; pp'-DDT,

.2,4,5-2"4'5" hexachloorbifenyl, (PCB 153) en 2,3,4~2'4'5"' hexachloorbife-
-nyl (PCB 138). Op -het RIKILT werd de. volgende werkwijze gevolgd.

Na dsolatie.wvan het«vet uilt de: monsters rundvet, varkensvet, kalfsvet en

-schapevet werd. het vet: opgenomén in ethylacetaat-=tolueen. Een aliquot
.werd op de gelpermeatiekolom gebracht waardoor:de orgahochloorverbin-

‘dingen van het vet. geschelden worden. Met -beliulp van een automatisch ge-

schakelde driewegkraan ien’ken’ fraktieverzamelaar werden de‘organochloor-

. verbindingen uitgevangen. De' ‘organochloorbestrijdingsmiddelen werden

daarna met behulp van capillaire gaschromatografie bepaald. Naast de
analyse van een referentiemonster varkensvet gesplked met organoéhloor—
verbindingen werden récovery experimenten ain een blanco bepaling uitge-
voerd. Het CIVO-TNO gebruikte voor de zuivering een aluminiumoxide kolom
na isolatie van het vet. 5 :

Als bepalingsgrens werden de volgende waarden gehanteerd.
hexachloorbenzeenj alpha-HCH, gamma-HCH 0,0l mg/kg op vetbasis
beta-HCH, beta-Heptachloorepoxide,. Dieldrin, Chloordaan 0,02 mg/kg op

vetbasis

_.PCB 153, PCB 138 - gt . 20,03 mg/kg op vetbasis
Endrin- SR T © 5 .0,04 mg/kg op vetbasis
DDT (incl. metabolieten) .= = . 0,10 mg/kg op'vetbasis”

Het CIVO-TNO hanteert: voor beta-Heptachloorepoxide éen Dieldrin als bepa-

lingsgrens 0,03 mg/kg:-op.vetbasig. ' ~ = oo o

[ o

2.2.,2. Organofosforverbindingen

- In de levers. van runderen en'varkens werden bepaald bromofos, bromofose-

thyl, chloorfenvinfos,: crufomaat, diazinon,' dichloorvos, dioxathion,
ethion, fenchloorfos, fenithrothion;:! fenthion, fosmet, joodfenfos, mala-
thion, parathion; tetrachloorvinfosj-trichloorfon'(bepalingsgrens analy-
semethode 0,02 mg/kg oprprodukt), cumafosen dimethoaat (bepalingsgrens

2y A\

analysemethode 0,04 mg/kg op produkt).



Na homogeniseren van de levers werden de bestrijdingsmiddelen met ethy-
lacetaat ,uit het monster.geéxtraheerd. Met behulp van.geipermeatiechro-
matografiie werden de organofosforverbindingen .analoog aan de methode
voor organochloorbestrijdingsmiddelen ge&xtraheerd en bepaald.

Recovery experimenten werden uitgevoerd op het 0,2-1,0 mg/kg niveau.

Het CIVO-TNO bepaalde in de pluimveelevers en eleren na extraktie met
ethylacetaat en zuivering met behulp van gelpermeatiechromatogrdfie de
volgende bestrijdingsmiddelen: carbaryl, dichloorvos, dimethoaat,
fenithrothion, joodfenfos, malathion, tetrachloorvinfos en trichloorfon.
. 3 Ll " il B A AC

3 RESULTATEN, EN DISGUSSIE - .. .. ... . s,
In bijlage A ,zijn opgenomen de toleranties (mg/kg op vetbasis) van de
verschillende organochloorverbindingen en organofosforverbindingen.

Hieraan zijn de resultaten getoetst.-

3.1 Organochloorverbindingen

In bijlage B zijn de mediaan (50% waarde) en het,hoogst gevonden’ gehalte
van de verschillende organochloorverbindingen gegeven.

In bijlage C en D is de frequentieverdeling gegeven van de organochloor-
verbindingen. . b ¥
De. recovery van organochloorverbindingen toegevoegd aan de blanco chemi-
calién varieerde gemiddeld van 92-104% (n=14). De variatiecoéfficient
bedroeg ca. 10% (range 6-147%). De recovery experimenten werden uitge-
voerd op het. 0,08-0,8 mg/kg niveau. Verder werd ter controle van de pro-
cedure regelmatig een gespiked referentiemonster geanalyseerd (n=12). In
dit monster varieert: het gehalte van.0,04-0,4 mg/kg op vetbasis afhanke-
1li jk van de te bepalen- component. De variatiecoéfficient van de aan het

referentiemonster- uitgevoerder analyses. bedroeg evéneens ca. 10% (range

7-13%).

3.1.1 Rundvet (n=48) |
Overschri jdingen; van.de aktlegrens of het maximumi toelaatbare gehalte

zijn niet gevonden. .- . .0 1. & B



-3.1.2 Varkensvet (n=46) - . » t.-

Overschri jdingen ‘'van:.de aktiégrens ¢f het ‘mdximum "toelaatbare gehalte
zijn niet gevonden. rIn vergelijking met het verslagijaar '1985 wordt nu in
de monsters geen DDT besmetting ‘gemeten. De incidenteel ‘gemeten verhoog-
de ;besmetting met lindaan moet, gezien een lage ovérdracht van lindaan
in voer naar vet, ‘het gevolg zijn van een 1llegale toepassing van lin-

: ;daan op:varkens. s s o0 Do " s b ? R0

PO L (O T 5

. 3.1.3 Kalfsvet (n=47)-::. . A B R W

Voor PCB 153 werd een overschrijding van het voorgestelde maximum toe-
laatbare gehalte en voor PCB 138 een overschrijding van de aktiegrens in
één monster gevonden. Nader onderzoek mdar de oorzaak 1is 'door het ont-
‘breken van voldoende informatie.omtrent ‘het bedrijf van herkomst van het
bemonsterde dier niet uitgevoerd. In een monster kalfsvet werd tevens
een overschrijding voor lindaan gemeten (2,3 mg/kg). Uit informatie van
de Algemene Inspectie Dienst blijkt dat het ook hier wadrschijnlijk om
een 1llegale toepassing gaat. -
'53.1.4 Schapevet: (n=25) ' i !

In één monster werd de aktiegrens voor PCB 153 overschreden en in drie
monsters werd een gehalte van 0,03 mg/kg gevonden, 'zijnde de aktiegrens.
3.1.5 Pluimveevet (n=48) - i ol

In twee monsters werd de aktiegrens:voor hexachloorbenzeen- overschreden.
Het maximum toelaatbare gehalte werd niet overschreden. Nader onderzoek
naar de oorzaak-van deze besmetting zal nog woirden uitgevoerd. In verge-
1ijking met 1985 is de DDT besmetting, evenals bij de varkensvetten la-
ger. DDT werd.slechts in'87% van de monsters aangeétoond, tegen 30% in
1985.

3.1.6 Eieren (n=48) :

Overschrijdingen:van. de aktiegrens of 'het maximum toelaatbare gehalte
z1jin niet gevonden. Evenals bij de varkensvetten en pluimveevetten is de
DDT besmetting laag. In 1986 werd slechts in 2% van de onderzochte
monsters DDT aangetoond, tegen 30% in 1985.



3.2 Organofosforverbindingen

De recovery van de onderzochte organofosforverbindingen bedroeg gemid-
deld ca. 90% (range 84-110%). De recovery experimenten (n=6) werden
uitgevoerd op het 0,2-1,0 mg/kg niveau. De ondergrens van de methode
bedroeg afhankelijk van de te bepalen component 0,02-0,05 mg/kg niveau
op produkt.

Naast het onderzoek in de levers van runderen en varkens is een eenmali-
ge inventarisatie van het gehalte aan carbaryl, dichlorvos, dimethoaat,
fenithrothion, joodfenfos, malathion, tetrachloorvinfos en trichloorfon
in eleren (n=8) en pluimveelevers (n=12) uitgevoerd. In geen enkel mon-

ster werden deze bestrijdingsmiddelen aangetoond.

4 CONCLUSIE

De besmetting van vetten afkomstig van runderen, varkens, kalveren,
schapen en pluimvee en de besmetting van eieren met organochloorverbin-
dingen is in het algemeen laag. Slechts in een monster kalfsvet wordt
het maximum toelaatbaar gehalte voor lindaan overschreden.

Overschri jdingen van de aktiegrens werden gevonden voor de chloorbife-
nylcomponent PCB 153 in een schapevet, de chloorbifenylcomponent PCB 138
en 153 in een kalfsvet en hexachloorbenzeen in twee pluimveevetten.

De overschrijding voor lindaan en de verhoogde gehalten die incidenteel
gemeten worden kunnen waarschijnlijk verklaard worden uit illegale toe-
passing van lindaan op dieren.

Organofosforverbindingen werden niet gevonden. Ondanks deze resultaten
zal het onderzoek worden gecontinueerd. De USA eist dit ter ondersteu-

ning van onze export naar de USA.
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BIJLAGE A

TOLERANTIES ORGANOCHLOORVERBINDINGEN IN DIERLIJKE VETTEN EN EIEREN RESP.
ORGANOFOSFORVERBINDINGEN IN VLEES EN EIEREN (MG/KG. VETBASIS)

Produkt i+ ¢ofl#Rundvet; Varkeusvet: i i
Component K.?_lfsvetz Sghapevet wPluimveevet Eieren
a. Organochloot— . - g e i P o
verbindingen o o . |
Hexachloorbenzeen” ™ | 0,2 i 0,2 0,2
o~HCH 0,3 0,3 0,5
g-HCH 0,1 0,1 10,2
y-HCH (lindaan)’ g ¢ 0,7 1Y
R-Heptachloorepoxide - ‘02 s 1 102 0,5
Dieldrin 0,2 0,2 . | 0,2
findein -’ 0,05 0,1 a 0,1
Chloovdaan 0,05 2 0,05 § 0,05
totaal DDT 1 1 - 3
PCB 138 0,05 ) |o,05 1) ] 0,05 1)
PCB 153 0,05 1) |o,05 1) {o,05 1)
b. Organofosfor-
‘verbindingen : L4EL 8 : ; f
Bromofos 0,5 schaap 0%*(0,02) 2) | 0%(0,02) 2)
i s | 0%(0,02) overige 2) |7 ‘
Bromofos—ethyl.. 3. schaap ., 0%(0,02) 2) | 0%(0,02) 2)
' ‘ 2 ‘kalf eﬁ‘rund
7 |- 0%¢0,02) varken 2) ; L
Cavbaryl 0,02 0,5 2) | 0,5 2)
Chloorfenvinfos = | 0,1 “lo,1 0%(0,05) 2)
Crufomaat Wb 1 2) | 12 2) 0%(0,05) 2)
Cumafos -1 kalf en tund 1 2) | 0%(0,05) 2)
; 05 schaap en varken | 0,5 N 0;5
Diazinon oo o] o0, T . e 0, : 0%(0,05) 2)
Dichoorvos | o*(o, 02) 2) | 0%(0,02) 2) | 0%(0,02) 2)
Dioxathion V9,2 QX 0%(0,05) 2)
Dimethoaat 0%(0,05) 2) | 0%(0,05) 2)|.0%(0,05) 2)
Ethion 0,2 . 0,2 0,2 2)
Fenchloorfos 2 o 0,02 2) 0,05 2)
Fenithrotion 0,05 e o] 0,05 0%(0,02) 2)
Fenthion 0,05 2) 10,05  2)|o0*(0,05) 2)
Fosmet 0,05 " 2) fo,05 2) [ o%(0,05) 2)
Joodfenfos 0,02 2) | 0,02 2) | 0%x(0,02) 2)
Malathion 0%(0,02) 2) | 0%¢0,02) 2) | 0%(0,02) 2)
Parathion 0%(0,02) 2) | 0%¢0,02) 2) | 0%(0,02) 2)
Tetrachloorvinfos 0,02 kalf -en rund 2) 0,1 w g 2) 041 2)
) . 0*(0 02) varken en o
' g ”schaap ' P B e
Trichloorfon 0,1 2) {o,1 2) | ox(0,05) 2)

EREETEY TG R

toglaatbaqr gehalte .

1) voorgesteld max.

2) op produktbasis
0%(....) betekent' toepassing tﬁegestaan, mits geen tesidu achterblijft;

het getal geeft de aanvaargdbare. bepalingsgrens; vani de: methode aan.
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BIJLAGE B

MEDIAAN MET DAARONDER HET MAXIMUM GEVONDEN GEHALTE ORGANOCHLOORVERBINDINGEN
IN DIERLIJKE VETTEN EN EIEREN IN 1986 (MG/KG OP VETBASIS)

Product Rundvet | Varkens- Kalfs— | Schape— | Pluimvee- Eievren
vet vet vet vet

Component | (n=48) (n=46) (n=47) | (n=25) (n=48) (n=48)

Hexachlootrbenzeen < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 0,01

0,04 0,02 0,03 0,03 0,18 0,03

o~HCH < 0,01 < 0,0L | £ 0,01 < 0,0L] < 0,01 < 0,01

0,03 0,02 0,02| < 0,01 0,01 0,01

g-HCH < 0,02 |< 0,02 < 0,02|] <0,02| <0,02 |< 0,02

< 0,02 [<0,02 |<0,02| <0,02 0,02 0,04

y=HCH (lindaan) < 0,01 < 0,01 |< 0,01 ¢ 0,0L| < 9,01 £ 0,01

0,07 0;22 253 0,23 0,06 0,03

f-Heptachloorepoxide < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02

£10,02 | < 0,02 < 0,02| < 0,02 0,03 0,04

Dieldrin € 0,02 10,02 |<0,02] €£0,02]|] 0,02 | < 0,02

0,02 0,02 | £ 0,02 £ 0,02 % 0,02 |< 0,02

Endrin < 0,04 | < 0,04 [<0,04] <0,04| <0,04 |[< 0,04

< 0,04 | < 0,04 < 0,04 <0,04| <0,04 |< 0,04

Chloordaan < 0,02 | <0,02 |<0,02]| <0,02 < 0,02 < 0,02

< 0,02 |< 0,02 < 0,02| <0,02| <0,02 |< 0,02

totaal DDT < 0,10 | < 0,10 (< O0,10| <O0,10| <0O,10 |< 0,10

< 0,10 0,21 < 0,10 < 0,10 0,45 0,11

2,4,5-2'4'5" (PCB 153) | < 0,03 | < 0,03 |< 0,03| <0,03| <0,03 [<0,03

hexachloorbifenyl < 0,03 < 0,03 0,06 0,04 < 0,03 0,03

2,3,4-2"'4'5" (PCB 138) | < 0,03 | < 0,03 [<0,03| <0,03| <0,03 |< 0,03

hexachloorbifenyl < 0,03 | < 0,03 0,05 < 0,03] < 0,03 |< 0,03

8720.B
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BIJLAGE C

FREQUENTIEVERDELING VAN ORGANOCHLOORVERBINDINGEN IN RUNDVET, VARKENSVET, KALFSVET EN
SCHAPEVET IN 1986

Component Tolerantie | Range gehaltd Aantal monsters
(mg/kg vet)] (mg/kg vet) | Rundvet] Varkensvet] Kalfsvet] Schapevet
(n=48) (n=46) (n=47) (n=25)
Hexachloorbenzeen 0,2 < 0,01 42 42 45 25
0,01-0,05 6 4 2
o.—~HCH 0,3 < 0,01 46 42 45 25
0,01-0,05 2 4 2
g8—-HCH g 1 < 0,02 48 46 47 25
Y=HCH (lindaan) 20 < 0,01 42 39 43 19
0,01-0,05 5 5 2 4
0,06-0,10 1 1 1
0,11-0,50 1 1 i
0,51-1,0
1,1-2,0
> 12,0 1
B-Heptachloorepoxide 042 < 0,02 48 46 47 25
Dieldrin 0,2 < 0,02 46 45 47 25
0,02-0,05 2 1
Endrin 0,05 < 0,04 48 46 47 25
Chloovrdaan 0,05 < 0,02 48 46 47 25
totaal DDT 1,0 < 0,10 48 46 47 25
2,4,5-2'4'5" (PCB 153) 0,05 a) < 0,03 48 46 46 21
hexachloorbifenyl 0,03-0,05 4
0,06-0,10 1
2,3,4=-2'4"'5" (PCB 138) 0,05 a) < 0,03 48 46 46 25
hexachloorbifenyl 0,03-0,05 1

a) voorgestelde tolerantie
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BIJLAGE D

FREQUENTIEVERDELING VAN ORGANOCHLOORVERBINDINGEN IN PLUIMVEEVET EN EIEREN IN 1986

Component Pluimveevet (n=48) Eieren (n=48)
Tolerantie | Range gehaltd Aantal]l Tolerantie | Range gehaltq Aantal
(mg/kg vet) (mg/kg vet) (mg/kg vet) (mg/kg vet)
Hexachloorbenzeen 0,2 < 0,01 19 0,2 < 105,01 28
0,01-0,05 26 0,01-0,05 20
0,06-0,10 1
0,11-0,20 2
a-HCH 0,3 < 0,01 47 0,5 < 0,01 47
0,01-0,05 1 0,01-0,05 1
B-HCH Oy:1 < 0,02 44 0,2 < 0,02 42
0,02-0,05 4 0,02-0,05 6
Y—~HCH (lindaan) 0,7 < 0,01 26 1,0 < 0,01 37
0,01-0,05 21, 0,01-0,05 11
0,06-0,10 i
B-Heptachloovrepoxide 0,2 < 0,03 47 0,5 < 0,03 47
0,03-0,05 1 0,03-0,05 1
Dieldrin 0,2 < 0,03 48 0,2 £ 0,03 48
Endrin 0,1 < 0,04 48 0,1 < 0,04 48
Chloordaan 0,05 < 0,02 48 0,05 < 0,02 48
totaal DDT 1,0 < 0,10 44 5,0 < 0,10 47
0,10-0,50 4 0,10-0,50 1
2,4,5-2'4'5 (PCB 153) 0,05 a) < 0,03 48. 0,05 a) < 0,03 47
hexachloorbifenyl 0,03-0,05
2,3,4-2"'4"'5 (PCB 138) 0,05 a) < 0,03 48 0,05 a) < 0,03 48
hexachloorbifenyl

a) voorgestelde tolerantie.
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