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Manual for collagen extraction

from locally sourced fish residues

OLIO DI PESCE DAL MARE RIFIUTI DI LAVORAZIONE: USI CORRENTI E PRODOTTI

Farina e olio di pesce come alimenti per animali

L'industria internazionale delle farine e dell'olio di pesce & una delle principali fonti di occupazione in
tutto il mondo. Questo settore e di cruciale importanza per la piscicoltura, I'agricoltura, il benessere degli
animali, la nutrizione umana e il settore della pesca in generale.

Il cascame di pesce, ricco di proteine, e utilizzato come materia prima nell’alimentazione animale sin
dalla fine del XIX secolo. Oggi dagli scarti ittici si ricava la farina di pesce che viene utilizzata nella
formulazione di mangimi utilizzati in acquacoltura. Sul mercato mondiale la farina di pesce é
commercializzata a prezzi elevati; di conseguenza, sviluppando il know-how per trasformare gli scarti
ittici in farina di pesce, le comunita di pesca avrebbero I'occasione di ricavare maggiori entrate rispetto
alla semplice vendita della materia prima. Occorre notare, tuttavia, che per competere in un settore
altamente concorrenziale, in termini sia di volume che di qualita i nuovi operatori dovranno
intraprendere un arduo processo di apprendimento.

La farina di pesce & un composto granulare (piu o0 meno palpabile) ottenuto dalla lavorazione del pesce di
piccola taglia o dalle carcasse di grossi pesci.

La materia prima di partenza é costituita da tre frazioni: solidi, olio e acqua. Scopo del processo di
produzione e separare queste frazioni nel modo pit completo possibile, con la minore spesa energetica,
ottenendo al tempo stesso un prodotto di elevata qualita. In linea di principio il processo € semplice ma
richiede macchinari specifici e notevole abilita ed esperienza per ottenere un alto rendimento e un’alta
qualita del prodotto.

L’olio di pesce si ottiene durante il processo produttivo della farina di pesce a uso zootecnico. Circa il 10%
di quest’olio viene invece venduto all’industria dell’Omega-3 per essere ulteriormente trattato fino a
divenire olio di pesce Omega-3 purificato e altamente concentrato da utilizzare come integratore e
nell’industria alimentare. L'olio al 30% o 18/12 standard & cosi suddiviso:

30% Grassi Omega-3 o approssimativamente 18% EPA e 12% DHA
30% Grassi saturi

30% Grassi monoinsaturi

AW N

10% Altri grassi come I'Omega-6 e il colesterolo
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Tabella 1 - Molecole bioattive da gli scarti ittici: uso corrente e prodotti

Rifiuti Molecole bioattive  Prodotti specifici ed applicazioni Referenze
Rifiuti dalla Collagene Utilizzato nelle preparazioni farmaceutiche
lavorazione dei pesci e cosmetiche.
Inoltre, utilizzato nei budelli alimentari (3]
nell'industria della carne (ad esempio
salsicce)
Rifiuti dalla Chitin, chitosan e Utilizzati come cibo e ingradiente per cibi
lavorazione dei loro derivatives funzionali. (4]
crostacei
Rifiuti dalla Astaxantina Integratore e colornate alimentare
lavorazione dei [5,6]
crostacei
In quasi tutti gli Omega-3: EPA, Inseriti nei prodotti nutraceutici, indicate
organismi ittici e dalla DHA per le malattie cardiovascolari e
loro lavorazione favoriscono la guargione da artrite e [7]

ipertensione. Utilizzato anche come
ingrediente nelle formule per l'infanzia

Cartilagine da squalie  Chondroitin Integratore alimentare, indicato per
rifiuti dalla lavorazione sulfate, migliorare le articolazioni e alleviare | 8]
dei crostacei sintomi legati alle artriti

glucosamine

Acquisizione e caratterizzazione delle varie tipologie di scarto dei prodotti
ittici

Gli scarti derivanti dall’utilizzazione dei prodotti ittici sono stati raccolti direttamente presso alcune aziende
di trasformazione della Sicilia.

Questi, dopo il conferimento sono stati drenati per permettere una maggiore durata dei campioni
riducendo la diffusione e la rapida crescita dei batteri. Poi sono stati posti in una contenitore coibentato
contenete panetti di ghiaccio per mantenere la temperatura non superiore ai 4°C. La bassa temperatura e
necessaria per impedire il rapido deterioramento del pesce dovuto all'azione dei batteri delle superfici e
del tubo digerente e alla rottura autolitica causata dall'azione enzimatica nei tessuti e nel tratto. I
deterioramento batterico e autolitico ha come conseguenza la rottura delle frazioni lipidiche e proteiche.
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Una volta portati presso il Laboratorio della Sezione di Biologia animale ed Antropologia biologica del
Dipartimento STEBICEF in via Archirafi, 18 Palermo, ciascun campione & stato inserito in un sacchetto di
plastica per alimenti e conservato a -20°C fino all’utilizzo.

Olio di pesce — protocollo di estrazione

L'olio di pesce ¢ la frazione lipidica estratta dai pesci e dagli scarti. In generale, gli oli di pesce sono piu
complessi degli oli degli animali terrestri o degli oli vegetali a causa degli acidi grassi insaturi a catena lunga
[37]. L'olio di pesce e diverso dagli altri oli principalmente a causa della varieta unica di acidi grassi contenuti
incluso l'acido grasso insaturo di alto livello (omega-3FFA e Omega-6FFA) che sono essenziali per il corpo.
Questi sono noti come acido icosapentaenoico (EPA) e acido docosaesaenoico (DHA). Gli oli di pesce
raffinati, infatti, sono ricchi di grassi polinsaturi come I'omega-3. L'olio di pesce & importante non solo per
la sua applicazione nei prodotti alimentari, ma anche per applicazioni industriali, come la concia delle pelli,
la produzione di prodotti farmaceutici, cosmetici, vernici, sapone, glicerolo e altri prodotti [37].

Il consumo di acidi grassi omega-3 derivati dall'olio di pesce ha dimostrato di aiutare a mantenere la salute
umana, in particolare quello dell’apparato cardiovascolare [38]. | benefici sono evidenti grazie alla
diminuzione dei disturbi infiammatori, renali, diabete, cirrosi, cataratta, glaucoma, ulcera gastrica,
pancreatite, asma, dislessia, eczema, obesita, debolezza delle ossa, artrite reumatoide, fibrosi cistica,
anemia falciforme e per prevenire la perdita di peso causata da alcuni farmaci antitumorali [39]. Ma forse
gli effetti pit importanti in futuro saranno lo sviluppo neurologico e la salute mentale, compresa la funzione
cognitiva [40]. Con l'importante attivita di EPA e DHA come componente del cervello e del tessuto nervoso,
e in particolare nello sviluppo di questi organi, l'inclusione di acidi grassi omega-3 ha un ruolo importante
nell'ultimo trimestre di gravidanza e nell'alimentazione infantile [41-43].

Ciascuno dei metodi di estrazione dell'olio come la pressatura idraulica, I'estrazione con il calore,
I’estrazione con solvente e metodi relativamente nuovi, innovativi ed ecologici come I'estrazione con fluidi
supercritici, I'estrazione enzimatica, 'estrazione con microonde o ultrasuoni [37,44], presenta vantaggi,
variazioni di progettazione, dimensioni operative, implicazioni tecniche, costi, sicurezza del personale e
affidabilita. L'olio puo essere estratto in diversi modi. Comuni a tutti i metodi di importanza pratica sono le
seguenti fasi di elaborazione:

e |l riscaldamento, che coagula le proteine, rompe i depositi di grasso e libera I'olio e I'acqua legata
chimicamente;

e Pressatura o centrifugazione, che rimuove una grande frazione dei liquidi dalla massa;

e Separazione dell’estratto in olio e acqua. Questo passaggio puo essere omesso se il contenuto di

olio del pesce & inferiore al 3%;
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Per ottenere I'olio di pesce e stato applicato il seguente protocollo:

| campioni di testa e muscolo di salmone (1 kg ciascuno) sono stati lasciati a scongelare per una notte a
4°C e poi tritati con con un tritacarne IKA MF 10 (Figura 1) e successivamente omogenati tramite un
omogenizzatore ad alta velocita ultraturrax IKA T25 digital con sonda da dispersione S 25 NK—19 G
(Figura 2).

Figura 1 - Tritacarne IKA MF 10 Figura 2 — Ultraturrax IKA T25 digital

L'omogenato e stato diluito successivamente con acqua distillata ad un rapporto di 1:1. L’estrazione
dell’olio & stata eseguita a due temperature 50°C e 90°C per 15, 30, 45, e 60 minuti.

L’'omogenato dopo la il trattamento termico e stato filtrato per ottenere la frazione liquida e
successivamente centrifugato a 10,000 g a 4°C in un rotore ad angolo variabile in una centrifuga Beckman
J6-M (

Figura 3) per separare la componente acquosa da quella oleosa.
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Figura 3 — Centrifuga Beckman J6-M

Nella Figura 4 & mostrato il risultato della centrifugazione dell’omogenato dove si distinguono
superiormente la fase oleosa, segue, in posizione intermedia, la fase acquosa ed infine, sul fondo della
provetta la componente insolubile che & passata dalla filtrazione.

Fase oleosa

Fase acquosa

Figura 4 - Separazione delle componenti dell’estratto di testa di salmone
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Le analisi eseguite per caratterizzare chimicamente gli estratti sono state eseguite seguendo i protocolli
AOAC 2005, AOAC 1995, IUPAC 1987 [45-47].

Riferendoci alla sola fase oleosa, in Figura 9 € mostrato la percentuale di olio alle due temperature e ai
diversi tempi presente nel peso secco della fase.

Nelle Figura 5 e Figura 6 sono mostrati, in percentuale il contenuto in ceneri, grassi e proteine nel peso
seco delle tre fasi ottenute dopo centrifugazione degli omogenati prodotti a 95°C per 60 minuti di
trattamento, rispettivamente, di testa e muscolo di salmone.

100,0
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80,0
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Figura 5 — Composizione chimica delle varie fasi dell’estratto di testa di salmone
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Figura 6 - Composizione chimica delle varie fasi dell’estratto di muscolo di salmone

Come si puo notare dalla comparazione dei grafici, la percentuale delle componenti non ha significative
differenze.

La fase oleosa isolata si presenta come un olio colorato per via dei carotenoidi presenti in abbondanza nei
tessuti del salmone. Quello proveniente dal muscolo (Figura 7) & piu colorato rispetto quello che deriva
dalla testa (Figura 8).
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Figura 7 - Fase oleosa estratta da muscolo di ~ Figura 8 - Fase oleosa estratta dalla testa intera
salmone di salmone
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Figura 9 — Olio di pesce nel peso secco della fase oleosa alle due temperature e ai vari tempi di
incubazione

Nelle tabelle Tabella 2 e Tabella 3 sono riportati i risultati delle analisi chimiche per caratterizzare la
componente in acidi grassi.

Tabella 2 - Composizione degli acidi grassi della fase oleosa nell’estratto di testa di salmone
Nome IUPAC Nome commerciale R.T % Relativa + D.S
C14:0 Acido miristico 9.59 2.56+0.29
Cl4:1 A° Acido miristoleico 9.74 0.03+0.01
C15:0 Acido pentadecanoico 10.05 0.14+0.12
C16:0 Acido palmitico 10.33 9.57+0.38
Cl6:1 A’ Acido palmitoleico 10.49 1.39+1.59
C16:2 A>12 Acido 9,12-esadecadienoico 10.65 0.13+0.06
C17:0 Acido margarico 10.73 0.2+0.03
C17:1 A1° Acido cis-10-eptadecenoico 10.80 0.16+0.14
Cl17:1 A3 Metil 8-eptadecanoato 10.85 0.13+0.04
C18:0 Acido stearico 10.95 0.54+0.6
Cl18:1 A’ Acido oleico 11.05 39.47+2.57
C18:2 A2 Acido linoleico 11.25 14.56+0.19
C18:2 A2 Acido 12,15-ottadecadienoico 11.38 0.09+0.01
C18:3 AS12 Acido 6,9,12-ottadecadienoico 11.45 2.13£3.49
Cl18:3 A%%12 Acido linolenico 11.50 4.46+3.2
Cl18:4 AO12.15 Acido stearidonico 11.62 0.59+0.5
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C20:0 Acido eicosanoico 11.81 2.254+3.36

C20:1 AM! Acido gondonico 11.87 4.02+3.45

C20:2 AB1 Acido 8,11-eicosadienoico 12.01 0.58+0.91

C2 0:2 AlL14 Acido cis-11,14- 12.06 1.27+£0.84
eicosatrienoico

C20:3 AB1L14 Acido 8,11 ,14-eicosatrienoico 12.16 0.39+0.26

C20:3 AlLIAT Acido 11,14 ,17- 12.28 0.82+0.08
eicosatrienoico

C20:4 ABILI41T Metil 8,11,14,17- 12.36 1.53+0.80
eicosatetranoato

C20:5 ABILI4LT Acido timnodonico (EPA) 12.45 1.90+1.42

C22:0 Acido docosanoico 12.63 1.57+2.64

C22:1 AV Acido erucico 12.69 3.33+2.88

C22:2 A1316 Acido cis-13,16- 12.99 0.26+0.12
docosadienoico

C22:5 A+7:10.14.16 Metil 4,7,10,14,16 13.34 0.45+0.61

docosapentanoato

C22:5 AT10:13.16.19 Acido clupanodonico (DPA) 13.51 2.03+1.17

C22:6 A+710.13,16,19 Acido cervonico (DHA) 13.65 2.78+2.04

C24:0 Acido tetracosanoico 13.75 0.12+0.10

C24:1 AP Acido cis-15-tetracosenoico 13.88 0.29+0.24

Tabella 3 - Composizione degli acidi grassi della fase oleosa nell’estratto di testa di salmone

Nome IUPAC Nome T % Relativa = D.S
commerciale
C14:0 Acido miristico 10.10 2.28+0.04
Ci6:0 Acido palmitico 10.84 11.44+0.16
C16:16 A° Acido palmitoleico 10.91 3.24+0.24
C18:0 Acido stearico 11.52 2.34+0.12
C18:16 A° Acido oleico 11.56 53.58+0.72
C18:26 A** Acido linoleico 11.70 15.430.37
C18:36 A%1>1° Acido linolenico 11.89 5.91+0.10
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C20:1 A" Acido cis-11eicosenoico 12.34 5.75+0.99

Come é possibile notare dalle tabelle Tabella 2 e Tabella 3, nella fase oleosa sono presenti I'acido
linoleico, alfa linolenico, I'acido eicosapentaenoico (EPA, 20:5, w3) e I'acido docosaesaenoico (DHA, 22:6,
w3) che compongono la serie dei lipidi essenziali omega 3.

Nella fase proveniente dal muscolo di salmone gli acidi grassi piu rappresentati sono I’Acido oleico (Error!
Reference source not found.) (39.47+2.57), I’Acido linoleico Figura 11 (14.5610.19), le stesse componenti
si ritrovano maggiormente concentrati lella fase oleosa della testa I’Acido oleico (53.58+0.72), I’Acido
linoleico (15.43+0.37).

L’acido Oleico

Figura 10 - Acido Oleico

E un acido grasso che si trova naturalmente in vari grassi e oli animali e vegetali. E un olio inodore e incolore,
anche se i campioni commerciali possono essere giallastri. In termini chimici, I'acido oleico & classificato
come acido grasso omega-9 monoinsaturo, abbreviato con un numero lipidico di 18:1 cis-9. Ha la formula
CH3(CH,);CH=CH(CH;);COOH [48]. Il nome deriva dalla parola latina oleum, che significa olio ed ¢ I'acido
grasso pil comune in natura. L'acido oleico & un comune grasso monoinsaturo nella dieta umana. Il
consumo di grassi monoinsaturi & stato associato a una riduzione dei livelli di colesterolo, rischio di
aterogenesi [49], rigetto al trapianto [50], pressione arteriosa e assunzione giornaliera di farmaci anti
ipertensivo [51].

Inoltre & stato dimostrato che l'acido oleico induce effetti benefici anti-inflammatori sulle malattie
autoimmuni [52,53], effetto protettivo sul cancro al seno e miglioramento della funzione del sistema
immunitario [54-58].
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L’acido Linoleico

Figura 11 - Acido Linoleico

L'acido linoleico (del gruppo w6 o n-6) € un acido grasso insaturo presente in natura nella carne bovina, nei
prodotti caseari e negli oli come I'olio di soia. L'acido linoleico & un acido grasso omega-6, il che significa
che e insaturo, con un doppio legame che si verifica al sesto atomo di carbonio dall'estremita omega della
molecola CH3(CH;)sCH=CHCH,CH=CH(CH,);COOH.

L'acido linoleico & uno dei due acidi grassi essenziali (I'altro e I'acido a-linolenico (alfa, del gruppo w3 o n-
3). Questi acidi grassi vengono considerati “essenziali” perché I'organismo non & in grado di produrli
autonomamente. E' infatti essenziale qualunque nutriente che I'organismo deve introdurre dall'ambiente
circostante.

Con questi due nutrienti a disposizione, I'organismo & in grado di ricavare altri composti, con funzioni
specifiche o metabolicamente diversi.

Com'é facilmente deducibile, i derivati appartengono al gruppo degli w3 se provengono dall'acido alfa
linolenico e al gruppo degli w6 se provengono dal gruppo dell'acido linoleico.

Tra i vari derivati w3 originati dal metabolismo dell'acido alfa linolenico, i piu attivi e importanti sono I'acido
eicosapentaenoico o EPA (20:5) e I'acido docosaesaenoico o DHA (22:6).

Questa trasformazione & mediata da un enzima chiamato A-6-desaturasi, la cui attivita catalitica diminuisce
con l'invecchiamento, in caso di alcolismo, dieta ipoproteica, iperglicemia e trattamento con farmaci
glucocorticoidi (cortisone).

Per questo motivo, anche se le fonti alimentari di acido alfa-linolenico sono molto importanti, & bene
valutare pure il contenuto percentuale di EPA e DHA.

| compiti di queste molecole sono ben diversi; infatti, giocano un ruolo fondamentale in molti tessuti, ad
esempio:

Partecipano alla costituzione delle membrane cellulari.

Permettono la sintesi di alcune sostanze dette eicosanoidi bioregolatori (o "superormoni") coinvolti nella
modulazione di importanti reazioni cellulari come l'infiammazione.

Soprattutto in condizioni patologiche, favoriscono il ripristino dei parametri metabolici come la pressione
sanguigna, la colesterolemia, la trigliceridemia e i danni arrecati dall'iperglicemia ecc.
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Di conseguenza, proteggono dall'aterosclerosi, dalle trombosi e dalle embolie che scatenano eventi
infausti di natura vascolare (ischemie cardiache, cerebrali ecc).

Supportano la funzione cognitiva e proteggono dalla degenerazione del sistema nervoso.
Garantiscono il mantenimento della funzione visiva.

Possono agire positivamente sulla depressione *. Esercitano uno stimolo positivo sullo sviluppo
embrionale e sull'accrescimento del bambino.

Determinazione delle attivita biologiche delle molecole presenti negli scarti

Controllo qualita

Presso i laboratori di chimica del dipartimento STEBICEF sono state svolte le indagini qualitative per
accertare la presenza, negli estratti preparati da scarti ittici, di contaminanti come metalli pesanti, IPA,
PCB, fatlati, diossine e antibiotici.

| primi campioni sottoposti ad analisi sono state le frazioni grasse (olio di pesce) estratte dal muscolo e
dalla intera testa di salmone.

| risultati sono mostrati nelle seguenti immagini
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Vial Pos Sample 1D File Name Level Sample Name File Date Comment
015 Qlio Muscolo NA 10/16/2018 12:33:10 PM
[Cracer e OaG P iesAd AMO1S0RDEGDISIO_KI_ miscdacaion Mectkfek
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W RTOS oA, s .
1: St 434 121 Mw;%ﬁmm smrm_m w
A ER VR S H R
Injected Caleulated
Intemal Standards RT Quan Peak Response Cone Units Conc Units ~ Flags
Norfoxacin-D5 3 261.336mz 110 25000 25000 |
Demeclocicina 351 430.100mz 184 26000 25000 |
Sufadimelossine-08 45 166.000 mz 69049 26000 25000
Periine 607 5% 18000m 50 50 !
Roxytromica 566 167.942 mz 3830 25000 25000 |
Average RF/ Injected Caleulated
Surtogates RT Quan Peak Response Curve Type  Response Retio Conc Units Conc Units ~ Flags
Average RF Injected Calculated
Target Compounds RT Quan Peak Response Curve Type  Response Ratio Conc Units Conc Units ~ Flags
Fle Legend; L0D<J<LOQ =lon Rt Filr; C=Canyoter, =Unper Limit Of Lingarty, D=Limit Of Detection; QeLimitOf Quanttatn; POS=Limit Of Reportig; b=Blank; s=Solvent i, est=Estimaled;
Bordered cell= Manualy integrated.
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Quantitation Report
LabName:  ResiduiES
Instrument,  TSQ Vantage 277 Method:  20181017_RT_muscolo_Antbiotci_Muliresiduo
User: COMPUTER Antviofi_Muliresiduo
Batch: 20181017 RT_muscolo CaliFile:  20181017_RT_muscolo.calx
Via Pos Sample D Filp Name Level Sample Name File Dte Comment
C:15 QOlio Mw NA 10/18/2018 12:33:10 PM
Sufaguanidina on 166,000 mz 0 Linear 000 654 654
Sufatazolo NF 108128 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufadiezing NF 108.187 mz NF Linear 0000 NF NF
Sufapirdina NF 186,105 mz NF- Lnear 0000 NF NF
Sufamerazina 1 166,078 mz 2 Linear 0.000 0716 0716
Minocicina NF 41.100m NF - Linear 0000 NF NF
Epietracicina NF 40100mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufameter NF 108.100mz NF - Linear 0000 NF NF
Sulfametazina 23 108,088 mz 20 Linear 0000 -1.374 1374
Pipemidic Acid NF 217.000mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufabenzamide NF 108.000 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufamethizole NF 166,020 mz NF - Linear 0000 NF NF
Marbofloxacin NF 320400 mz NF Linear 0.000 NF NF
Sufametorypyridazina 28 166,000 mz 1663 Linear 0000 28 28
EpyOxytetracicina NF 201.204mz NF - Linear 0000 NF NF
Tebacicina NF 40100mz NF - Linear 0000 NF NF
Sulfacloropiidazina NF 156,076 mz NF Linear 0000 NF NF
Enoxaci NF 303400 mz NF - Linear 0000 NF NF
Oforacin NF 38200 mz NF Linear 0000 NF NF
Oxylelracicina NF 201.200mz NF Linear 0.000 NF NF
Sufamethotazole NF 165,980 mz NF - Linear 0000 NF NF
Norfokacin NF 233288 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufamonometoxina 33 166.000 mz 07 Linear 0000 4106 4106
Ciproforacin NF 268.237 me NF - Linear 0000 NF NF
Sufadoxin NF 166,118 mz NF Linear 0000 NF NF
Enrofocacin 35 316.269 mz 186 Linear 0000 0166 0.166
Denafloxacin NF 283.260me NF- Linear 0000 NF NF
Lomefloxacin NF 265400 m NF- Linear 0.000 NF NF
Sulfsorazole NF 186,030 mz NF Linear 0000 NF NF
Orbiforacin NF 32470 me N Linear 0.000 NF NF
Epicoretracicina NF 98.100mz NF - Linear 0000 NF NF
Difoxach NF 209204 mz NF Linear 0000 NF NF
Saralocacin NF 299,264 mz NF Linear 0000 NF NF
Sufgenazolo NF 168239 m2 NF - Linear 0000 NF NF
Clorteracicina NF 215000 mz NF - Linear 0000 NF NF
Cinoracina NF U5300mz NF Linear 0000 NF NF
Sulfadimelossina NF 186,118 mz NF Linear 0000 NF NF

Flag Legend: LOD<J<LOQ=Ion Rt Faie; C=Canyover, =Upper imit O Linearty; D=LimitOf Delection: Q=Limt Of Quantiaon; POS=Limt Of Reporting; b=Blak; s=Solent g, est=Esimated;

Bordered cell = Manually integrated.
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Bordered cell = Manualy inegrated.

Page 3 of 3

Quantitation Report
Lab Name:  Residu E6
Instrument; ~ TSQ Vanlage 277 Method:  20181017_RT_muscolo_Antbiofici_Multresiduo
User: COMPUTER Antbiotc_ Mutiresiduo
Batch: 20181017_RT_muscolo CaliFile:  20181017_RT_muscolo.calx
Vil Pos Sample 0 File Name Level Sample Name File Date Comment
C:16 Ol Muscolo NA 10&1@ 8123310 PM
Oxolnic Acid 48 24230 mz 14155 Linear 0.000 5856 5856 |
Sufzchinossaina NF 196.100 mz NF - Linear 0000 NF NF
Doxiciclna 520 428364 mz 2665 Lingar 0.000 9913 2918 |
Naiiivc Acd 517 167.166 mz 1653 Linear 0.000 1.968 1968 |
Oleandomycin 52 544,000 mz 4260 Lingar 0.000 483 483 |
Piperacilina NF 37,700 mz NF- Linear 0000 NF NF
Flumequina NF U820 m NF Linear 0000 NF NF
Peniilina G 539 217.000mz 991 Linear 0,000 31287 3287 |
Tylosina NF 174400 mz NF - Linear 0000 NF NF
Nadforacina 583 343.300mz 1069 Linear 0,000 542 S22 |
PeniclinaV 58 114000 mz 5306 Linear 0,000 50738 50738 |
Josanicina NF 174128 mz NF Linear 0000 NF NF
Oxacilina 513 144000 mz 19 Linear 0000 U338 34338 |
Clarytromycin NF 168.220mz NF- Linear 0000 NF NF
Dicloricilina NF 160,000 mz NF  Linear 0000 NF NF
Naflira 591 115000z Liexr 00 81087 15100

Flag Legend: LOD<J<LOQ=lon Rafo Faiure; C=Canyover, =Upper Linit Of Lineay, D=Limit Of Detecton; Q=LimitOF Quanifation; POS=LinitOf Reportng;b=Blank; s=Solvent g, est=Etimated;

Figura 12 — Analisi qualitativa dell’olio di salmone da muscolo
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Quantitation Report
Lab Name: ~ Residui EG
Instrument,  TSQ Vantage 277 Method: 20181017 _RT_muscolo_ Anfiioici Mufresiduo
User: COMPUTER Antbiofic_Muliresiduo
Batch: 20181017 RT_muscolo Cali File: ~ 20181017_RT_muscolo.alx
Vial Pos Sample 1D File Name Level Sample Name File Date Comment
C:16 Qo Salmone NA 10/18/2018 124303 PM
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Injected Calculated
Interal Standards RT Quan Peak Response Conc Units Conc Units ~ Flags
Norforacin-05 NF 28136 m NF NF NF
Demeclocicina 34 430100z 158 25000 25,000 |
Sulfagimelossine-06 461 166,000 mz e 25000 26000 |
Penicilina G-07 NF 160000 mz NF NF NF
Roxytromicina 566 167.942mz 20569 25000 26000 |
Average RF/ Injected Caleulated
Surtogates RT Quan Peak Response Curve Type  Response Ratio Conc Units Conc Units ~ Flags
Average RF/ Injected Caleulated
Target Compounds RT Quan Pezk Response Curve Type  Response Ratio Conc Units Conc Units ~ Flags

Bordered cell= Manually integrated.

Flag Legend; L0D<J<L0Q=lon Rt Faure; C=Caryover, *=Upper Linit Of Lingarty, D=LimitOf Detection; Q=Limit Of Quantiaton; POS=LimitOF Reporing; b=Blenk;s=Solvent ag; est=Estmled;
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Quantitation Report
Lab Name: ~ Residu E6
Instrument;  TSQ Vantage 277 Method:  20181017_RT_muscolo_Antbiotei_Muliresiduo
User: COMPUTER Antbiofi_Multresiduo
Batch: 20181017_RT_muscolo CaliFile;  20181017_RT_musoolo.calk
Vil Pos Sample D FilpName Level Sample Name File Date Comment
(.16 Olo Saimone NA 1011812018 12:43.03 PM
Sufaguanidina 083 166.000 mz 1837 Linear 0000 6.481 6.481
Sufaazolo NF 108128 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufadiezina NF 108.137 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufapirdina NF 166,405 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufamerazina NF 166078 mz NF - Linear 0000 NF NF
Minocicina NF 441.400mz NF - Lineer 0000 NF NF
Epitetracicina NF 40400 mz NF Linear 0000 NF NF
Sufameter NF 108.100mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufamelazina NF 108,083 mz NF Linear 0000 NF NF
Pipemidic Acid NF 247.000mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufgbenzamide 2 108.000 mz 149 Linear 0000 139 1%
Sufamethizole NF 156,020 mz NF Linear 0.000 NF NF
Marbofloxacin NF 320400 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufameloxypyridazina PAK] 156,000 mz 174 Linear 0.000 -2826 2826
EpyOrylebraciina NF 201204 mz NF - Linear 0000 NF NF
Tetraccina NF 410.100mz NF Linear 0000 NF NF
Sufacoropiidazin NF 166,076 mz NF Linear 0000 NF NF
Enoxacin NF 03400mz NF - Linear 0000 NF NF
Ofoxacin 309 318.200mz 1281 Linear 0000 2316 2316 |
Oxytetiacicina NF 201.200mz NF Linear 0000 NF NF
Sufemethoxazoe 308 165.980 mz 1478 Linear 0000 .62 5962 |
Norforacin NF 283288 mz NF Linear 0000 NF NF
Sulfamonomeloxine 34 166.000 mz 5% Linear 0000 4194 4194 |
Ciprofocacin 33 288,237 mz 43 Linear 0000 385 3856 |
Sufadoxin NF 166118 mz NF Linear 0000 NF NF
Enroforacn NF 316.209 mz NF - Linear 0000 NF NF
Danaforacin NF 83.252m NF - Linear 0000 NF NF
Lomeflokacin 35 265,100 mz 29 Linear 0000 1829 1829
Sulfsoxezole NF 166030 mz NF Linear 0000 NF NF
Orbifloxacin NF 32470 mz NF Linear 0000 NF NF
Epicloretacicina NF 98.100mz NF - Linear 0000 NF NF
Difoxacin NF 299,204 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sarafloxacin NF 200264 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufafenazolo 428 166.239 mz 4998 Linear 0000 -2669 -2669 |
Clotetacicina NF 25,000 mz NF - Linear 0.000 NF NF
Cioracina 418 15300 mz 174 Linear 0000 0578 10579 |
Sulfadmelossina NF 196.118 mz NF - Linear 0000 NF NF
Flag Legend: LOD<J<LOQ=lon Rt Falre; C=Caryore, *=Upper LimitOF Lineary; D=Limit Of Detecon; Q=LiitOf Quanitaion; POS=Limi Of Reporting;b=Biank; s=Salvent fag; est=Estinated;
Bordered cell = Manually integrated.
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Page 30f 3

Quantitation Report
Lab Name:  Residu EG
Instrument;  TSQ Vantage 217 Method:  20181017_RT_musoolo_Antbiofi Mulresiduo
User: COMPUTER Antioti_Mfresiduo
Batch: 20181017_RT_muscolo CaliFile; 201810t7_RT_muscolo.cae
|Ew_s Samgel)  FleMame Letl Sanpe e FlaLde Cament
.16 Ol Selmone NA 10/18/2018 124303 PM
Oxolinic Acid NF 214230 mz NF - Linear 0000 NF NF
Sufachinossalina 504 166.100 mz 1761 Linear 0,000 2180 2187 |
Doxiclclna 506 428364 mz 1014 Linear 0000 9953 9983 |
Naldivic Acid 542 187136 mz 012 Linear 0,000 2042 202 |
Oleandomycin 549 544,000 mz o7 Linear 0.000 4575 4575 |
Piperacilina NF 37700 me NF - Linear 0000 NF NF
Flumequina 554 24250 mz 2391 Linear 0000 2591 2591 |
Periciina 6 561 27.000mz A8t Linear 0000 929 929 |
Tylosha 566 174400 mz 265 Linear 0000 448 448 |
Nadifoxacina NF 3.300m NF  Linear 0000 NF NF '
PeniciinaV 538 114,000 mz 1069 Lingar 0,000 4432 4432 |
Josamicina NF 174128 m NF - Linear 0000 NF NF
Oxaciina NF 144,000 mz NF Linear 0.000 NF NF
Clarythromycin NF 168.20mz NF Linear 0000 NF NF
Dicloricilina NF 160.000 mz NF Linear 0000 NF NF
Nafclina 583 115000 mz 750 Linear 0.000 21308 21308

Flag Legend; L0D<J<LOQ;=Ion Raf Falure; C=Caryover 9={pper LimitOf Liearty; D=Limt Of Detecon; Q=Linit OF Quandtaion; POS=Limt O Regortng; b=Blank; s=Solvent flag; esl=Estimated;

Figura 13 — Analisi qualitativa dell’olio da testa di salmone
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