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1. INNGANGUR

A Rannsoknastofnun fiskidnadarins (Rf) hefur um arabil verid gerdur fitudrdréattur
med adferd Bligh og Dyer (1). Su adferd sameinar milda synamedferd og er talin
nalgast hvad best ad meela heildarfituinnihald i syni. A Rf er einnig notadur
hefdbundinn fitudrdrattur med Soxhlet adferd, par sem synid er sodid i ether. Soxhlet
fituardrattur er vidurkennd adferd, sem neer Ur syninu adgengilegri fitu, eins og
pbriglyserioum, en sidur fitu sem bundin er i frumum eins og fosfélipioum. Bligh og
Dyer adferdin er einkum notud vid fituardratt & synum ef nota & fituna afram i fleiri
meelingar og mikilveegt er ad fitan hafi fengido milda medferd og sé sem likust pvi sem
0og hun var i syninu. Pessi adferd var i byrjun notud &4 Rf pegar na atti fitu ar litlu
magni af syni (2-4 g) til ad greina fitusyrur i fiski og fiskmjéli. Arangurinn var gédur
og heimtur & fitu heerri en med Soxhlet-adferdinni. | seinni tid hefur Bligh og Dyer
adferdin verid notud meira vid fitulrdratt a steerri synum (allt ad 100 g) pegar meela a
branun i fiski eda 6dru hraefni. Meelingar & pranun hafa einkum verid peroxidgildi,
6bundnar fitusyrur og anisidingildi. | pessum meelingum var litill gaumur gefinn ad
heimtum fitu Gr syninu, par sem pranunarmeaelingarnar voru adalatridid, en
fituinnihaldid aukaatridi. Pegar nota atti nidurstodur fitumeelinganna kom i ljés ad
heimtur fitunnar voru ekki vidunandi. Pa héfst vinna vid ad reyna ad beeta ar
fituheimtum i heildarfituardreetti, m.a. med pvi ad kaupa sjalfvirkt fitudrdrattartaeki fra
Tecator. | tengslum vid QASIMEME fj6lpjodaverkefnid um efnagreiningar a
mengandi efnum i hafi og lifriki pess, sem Rf er adili ad, var haldinn vinnufundur um
akvordun a heildarfitumagni i synum fyrir mengunarefnameelingar (2). A peim fundi
kom fram ad margar af peim rannsoknastofum sem toku patt i verkefninu notudu
Bligh og Dyer heildarfitutrdratt med breytingum. Helstu breytingarnar voru, auk pess
ad nota mun minna syni, ad fasaadskilnadur var gerdur i skilvindu i stad pess ad lata
fasana skiljast ad i skiltrekt yfir nott og voru i pvi sambandi tilgreindar margar
heimildir (3), (4), (5). [ framhaldi af pvi var kannad hvernig nokkrar erlendar
rannsoknastofur framkvaemdu heildarfituGrdratt. | pessari skyrslu eru teknar saman
helstu nidurstédur peirrar vinnu sem gerd var a Rf vido heildarfitudrdratt med pad ad
markmidi ad auka heimtur fitu vid ardrattinn.

2. FRAMKVZAEMD

2.1. Efni og adferdir

Hefdobundinn Bligh og Dyer fituardattur var gerdur vid herbergishita a 100 g af
hokkudum synum. Synid a ad innihalda 80% vatn, eda jafngildi pess, med pvi ad
baeta Ut i vatni og minnka jafnframt synamagnid. Sidan var 100 ml af kléroformi og
200 ml af methandli beett saman vid og hraert med mixara (Ultra-turraxT25 fra IKA-
Labortechnik) i 4 min. Pessi blanda var siud i gegnum siupappir, med eda an sogs,
yfir i skiltrekt. Siupappirinn var undinn vel og hratid var hreert aftur med 100 ml af



kléroformi i 4 min. og sidan siad aftur yfir i somu skiltrekt. Ut i skiltrektina var baett
100 ml af 0,88% KCl-lausn og hrist vel saman. Petta var latid adskiljast yfir nétt og
pba var nedri kloroformfasinn, sem inniheldur fituna, siadur i gegnum vatnsfritt
natrium-sulfat. Ef notad er minna en 100 g af syni er magn annarra efna minnkad
hlutfallslega og pess geett ad halda hlutfalli af kloréformi, methandli og vatni 5:10:4 i
byrjun og 10:10:9 i lokin. Fituakvordun var gerd med pvi ad gera kléroformfasann ad
akveonu rummali (hér 200 ml) og taka hlutfall af pvi (3 ml) yfir i forvigtada 25 ml
erlenmayerflosku. Kloroformid var latio gufa upp a sandbadi vi€C6015 min. og
afram i ofni vio 108C i 10-12 min. Erlenmayerflaskan var sidan kaeld i dessikator og
vigtud. Mismunur a vigt tomu fléskunnar og vigt floskunnar eftir uppgufun &
kloréforminu er magn fitu i pessum 3 ml. Sidan er margfaldad med heildarrumma@li af
kloréformi og deilt med vigt synis.

Bligh og Dyer fituardrattur med adskilnadi i skilvindu var gerdur med sama hlutfalli
af leysum og hefdbundinn ardrattur en notud voru 5 g af hokkudu fodri og 20 ml af
vatni baett Ut i (25 g syni). Sidan var 25 ml af klér6formi og 50 ml af methandli beett
saman vid og hreert med mixara (Ultra-turraxT25 fra IKA-Labortechnik) i 2 min. i
isbadi. Pa var 25 ml af kléréformi beaett Ut i og hreert i 1 min. og loks 25 ml af 0,88%
KCl-lausn og hreert &fram i 1 min. Petta var skilid i 250 ml glerskilvinduglasi i
skilvindu (Sorwall RC-5B, GSA rotor) vid 2500 rpm (1017 x g) i 20 min vid©0-5
Nedri kloréformfasinn sem inniheldur fituna var sidan soginn undan med pipettu,
siadur i gegnum vatnsfritt natrium sulfat.

Sjalfvirkur fituardrattur med fitulrdrattarteeki fra Tecator, sem nefnist 1048
Equilibrium Extractor var gerdur vid herbergishita eins og hefdbundinn Bligh og Dyer
fitudrdréttur. Synid (1-25 g) var blandad sandi (1/5 af synavigt) og komid fyrir i
siuhosum (43 mm x 123 mm) og ad pvi loknu var siuhosan fyllt med bémull.
Siuhosan var sidan fest & medfylgjandi Urdrattarflosku og leysunum
(methandl/kléroform) sem nota atti i Grdrattinn hellt i floskuna. Urdréatturinn var
hafinn med pvi ad stilla fjélda hringja sem taekid snyr floskunum og bidtima milli
hringja. Ad loknum Urdreetti var leysunum sem innihalda fituna hellt i skiltrekt og
haldid afram eins og i hefdbundnum Bligh og Dyer fitulrdreetti.

Folch fituardrattur var gerdur skv. Christie (6) & 1 g af hokkudu syni. Sidan var 10 ml
af methandli baett saman vid synid og hreert med mixara (Ultra-turraxT25 fra IKA-
Labortechnik) i 1 min. og svo 20 ml af klor6formi og hreert &fram i 2 min. Pessi
blanda var siud i gegnum glersiu med sogi og siuvokvanum hellt yfir i skiltrekt.
Hratid var hreert aftur med 20 ml af klér6formi og 10 ml af methandli i 3 min, siad
aftur i gegnum glersiu og loks var hratid pvegid med 20 ml af koréformi og 10 ml af
methandli og siuvokvanum hellt yfir i sému skiltrekt. Ut i skiltrektina var beett 22,5
ml af 0,88% KClI-lausn og hrist vel saman. Petta var I4tid skiljast ad yfir n6tt og pa
var nedri kloréformfasinn, sem inniheldur fituna, siadur i gegnum vatnsfritt natrium
sulfat. Hér var fituakvordun gerd med pvi ad lata allan kléroformfasann yfir i
forvigtada suduflosku, kléréformid eimad af i hverfieimara vid@®g afram vid
105°C i 20-30 min i ofni. Suduflaskan var keeld i dessikator og vigtud.

Soxhlet adferd var gerd samkveemt AOAC, 15. utg., 1990, 960.39, en kaldur
ehterurdrattur samkvaemt svokalladri Aliquot adferd eda Hlutfallsadferd.



3. NIDURSTOBUR OG UMR/ZAEDUR

3.1. Folch fituGrdrattur

Nidurstodur fituakvorounar med Folch drdreetti & sildarflokum sem innihéldu 13,7%
fitu og kraeklingi sem innihélt 1,44% fitu skv. Soxhlet adferd eru teknar saman i toflu
1.

Tafla 1. Folch-ardrattur & 1 g synum af sildarflokum og kraeklingi.

Siun 4 hrati | Siun a kléréform-fas Nidurstoour

Syni Siupappir  Glersia| Siupappir Glersia | Folch-fita Soxhlet- Heimtur

med sogi| + NaSO, + NaSO, (%) fita (%) mv.

(%) Soxhlet
Sild 1 X 13,4-0,6 13,7 98
Sild 2 X 13,#0,2 13,7 100
Sild 3 X 14,2+0,6 13,7 104
Sild 4 X 15,4+0,7 13,7 112
Sild 5 X X 12,8:0,1 13,7 93
Sild 6 X X 14,5+0,6 13,7 106
Kraeklingur X 1,6+0,0 1,4 108

Nidurstddur eru gefnar upp sem medattatadalfravik af premur meelingum.

Folch fitudrdréattur er i rauninni forveri Bligh og Dyer fituGrdrattarins, en nota parf
minna syni og meira af leysum. | t6flu 1 kemur fram ad fituheimtur eru meiri ef notud

er glersia vid ad skilja hratid fra leysunum frekar en siupappir. Ef nedri kloréform-
fasinn sem inniheldur fituna er ekki siadur eru nidurstddur fituinnihalds a bilinu 13,7-
15,4%. Pessar breytilegu nidurstodur skyrast sennilega af pvi ad haetta er & ad agnir af
fostu efni geti flotio med kléroform-fasanum ef hann er ekki siadur og valdid pvi ad
fitan meelist of mikil i einhverjum tilvikum. Ef nedri kloréformfasinn er siadur i
gegnum natrium sulfatNg,SO,) og siupappir fast nidurstodur sem eru laegri en
Soxhlet, en ef notud er glersia fast haerri nidurstodur en i Soxhlet.

3.2. Sjalfvirkur fituardrattur

Fituakvordun med sjalfvirkum Grdreetti er tekin saman i t6flu 2. | peirri tilraun voru
notud sildarflok sem innihéldu 13,7-18,3% fitu skv. Soxhletmaelingu. Synamagn var
a bilinu 3-20 g. Ekki reyndist unnt ad nota vatn i leysablonduna vid ardrattinn, pvi pa
vard siuhosan of pung og datt af stutnum & urdrattarfloskunni. Profad var ad nota
einungis kloéréform og sidan blondu af kliéroformi og methandli. Teekid var latid snta
syninu i 25 og 35 hringi, en bidtimi var i byrjun 5 min, en sidan 3 min. milli sndninga.
Reiknadar voru Gt heimtur fitu eftir einn til fjoéra Urdreetti.



Tafla 2. Fitumeelingar a sildarflokum med sjalfvirkum fitulrdraetti.

Sild Leysar (ml) Teekja- Heimtur (%)
stilling m.v. Soxhlet
Soxhlet Magn | Klér6  Meth- Fi. Bio- 1- 2- 3- 4- Alls
fituinni- synis | -form  andl snd-  timi ardr.  ardr.  Grdr.  Urdr.
hald (9) ninga
(%)
13,7 20 150 25 5 28 28
13,7 20 150 25 5 24 24
18,3 5 2x100  2x50 25 3 - 75 75
18,3° 5 2x100  2x50 25 3 - 66 66
18,3 3 2x100  2x50 25 3 - 81 81
18,3° 3 2x100  2x50 25 3 - 84 84
18,3° 5 100 50 25 3 29 29 10 27 95
18,3° 5 100 50 35 3 24 40 25 10 99

* saltsildarflok.

Ljost er ad fituheimtur eru mjog lélegar med pessari adferd og einn Urdrattur naer
eingdngu ut 24-29% af fitunni midad vido Soxhlet. Svo virdist sem fjdlgun snuninga
ar 25 i 35 auki ekki heimturnar i fyrsta Grdreetti. Tveir Grdraettir na ut 60-75% fitunnar
midad vid 5 g syni en 81-84% fitunnar midad vid 3 g syni. Petta getur engan veginn
talist nOgu godur arangur, sérstaklega vegna pess ad pessi Urdrattur er mjog seinvirkur.
pPannig tekur einn 25 snuninga ardrattur um 100 mindtur.

3.3. Bligh og Dyer fituardrattur

[ to6flu 3 eru teknar saman nidurstédur Bligh og Dyer fituGrdrattar & saltsildarflokum
sem maeldust med 18,3% fitu skv. Soxhlet.

Tafla 3. Bligh & Dyer fituardrattur & misstorum synum af saltsildarflékum.

Hrat siun Filtrun a kloré6form-fasa Nidurstodur
Magn Siupappir  Glersia | Siupappir Glersia Fita Heimtur
synis med sogi medsogi | + NaSO, + NaSO, (%) (%) mv.
() Soxhlet
1 X X 18,1 99
1 X X 16,0 87
20 X X 17,3 94
20 X X 17,3 94

Saltsildin reyndist vera mjog erfio i medféorum og treglega gekk ad sia hratid fra
leysunum. Hér kemur fram ad fituheimturnar med Bligh og Dyer fitulrdreetti a pessu
syni eru lakari en med Soxhlet adferd, hvort sem synid er litid eda stort, nema ef notud

er glersia i stad siupappirs.

hlutfallslega meira pegar synid er litid.

Svo virdist sem siupappirinn dragi i sig fituna og pa



3.4. Samanburdur & Bligh og Dyer adferoum

Fyrirspurn til nokkurra rannsoknastofa, sem nota Bligh og Dyer fitutrdratt reglulega
til ad meela pranun i synum, leiddi i ljos ad allar rannsoknastofurnar sem svorudu
reyndust nota skilvindu vio fasaadskilnad. Prjar af pessum rannséknastofum létu i té
nakveema adferdalysingu & fituardreettinum og peer eru teknar saman i téflu 4 og
bornar saman vid hefébundna Bligh og Dyer adferd, midad vid 2 g syni.

Tafla4. Samanburdur & Bligh & Dyer fitutrdrattaradferoum vid fiskmjol.

Hefdbundin FF CLS ALL
Danmorku Torry Bretlandi
Syni (g) 2 2 2 2
Vatn (ml) 8 8 16 16
Kléroform (ml) 10 10 20 20
Methanol (ml) 20 20 40 40
Hraert (min) 4 0,5 2 2
Siun ja nei nei nei
Kléroform (ml) 10 10 20 20
Hreert (min) 4 0,5 0,5 0,5
Siun ja nei nei nei
Vatn (KCI) (ml) 10 10 20 20
Hreert (min) - 0,5 0,5 0,5
Adskilnadur skiltrekt 3000 rpm 2000 rpm  2000-3000 rpm
i 10 min i 20 min i 10 min
CHCl;:Me-OH:H,0 10:10:09 10:10:09 10:10:09
Heildarrammal (ml) 60 60 118 118

FF: Fiskeriministeriets forségslaboratorium (1), (7), (8).
CLS: Central Science Laboratory, Aberdeen (1), (9).
ALL: Aynsome Laboratories Limited, St. Helens (10).

Rannsoknastofurnar ALL og CLS nota helmingi meira af leysum og vatni en segir i
Bligh og Dyer adferdinni, en FF heldur sig vid upphafleg hlutfoll. Engin pessara
rannsoknastofa siar vokvann fra hratinu milli pess sem hreert er, heldur hraerir 6llu
saman i afongum. Rannséknastofan ALL vithar i Pearson’s Composition and
Analysis of Foods (10), en par er einmitt vithad i Hansen & Olley (9) sem arid 1963
birtu breytta Bligh og Dyer adferd, sem allar prjar rannsoknastofurnar i toflu 4 virdast
stydjast vid. Pearson’s Composition and Analysis of Foods fullyrdir ad petta sé besta
adferdin vid fituardratt fyrir greiningu med gasgreini, pranunarmaelingar o.fl.

A Rf var borinn saman fituGrdrattur & f68ri med hefdbundinni Bligh og Dyer adfers,
skilvinduadferd og etherirdreetti eda svokalladri Aliquot adferd. | ljos kom ad
heimtur a fitu voru mjog svipadar med Bligh og Dyer adferounum, en heldur lzegri
med etherdrdraettinum. Nidurstddur meelinga & Peroxidgildi i fitunni eru lika talsvert
frAbrugonar. Leegstu Peroxidgildin meelast i synunum med etherdrdreetti, sem stafar
sennilega af verri heimtum a frumubundinni fitu eins og fosfélipioum. Heerri



Peroxiogildi ar hefobundinni Bligh og Dyer adferd en skilvindu adferdinni eru
veentanlega vegna pess ad skilvindu adferdin er gerd vid mildari synamedferd, p.e. a
fliétvirkari hatt og vid leegra hitastig, sem gerir pad ad verkum ad fitan i syninu pranar
sidur medan & synameoferdinni stendur.

Tafla5. Samanburdur & fituinnihaldi og Peroxidgildi i f6dri ut fra mismunandi
fituurdrattaradfero.

Foour 1 Foour 2
Fituardrattur Fita Peroxiogildi Fita Peroxiogildi
(%) (meg/kg) (%) (meag/kg)
Bligh og Dyer
-hefdbundinn 16,8t0,7 5,41,0 20,@0,2 14,&2,3
-skilvinda 16,8:0,1 2,20,3 20,@0,3 10,81,2
Etherardrattur 16,4+0,0 2,80,1 19,40,1 7,#0,3

Nidurstodur eru gefnar upp sem medattatadalfravik af tveimur maelingum.

5. ALYKTANIR

Athuganir sem gerdar voru a Folch fituardreetti benda til ad siupappirinn dragi ar
heimtum fitu, pvi heimturnar eru betri pegar notud er glersia i stad siupappirs. Hins
vegar er ekki 6heett ad sleppa pvi ad sia kléroformfasann sem inniheldur fituna, pvi
haetta er a ad fast efni geti flotid med og heekkad pannig nidurstodur fitudkvordunar.
Sjélfvirka fitudrdrattaradferdin med Equilibrium Extractor notar stora og pykka
siuhosu, sem patt fyrir margar skolanir felur greinilega i sér talsvert magn af fitu, sem
medal annars sést & lélegum heimtum med pessari adferd.

Breytt Bligh og Dyer adferd, sem notar skilvindu vid fasaadskilnad, var su adferd sem
reyndist einfoéldust i framkveemd og skiladi einnig gédum heimtum a fitu. Pessarar
fituardrattaradferdar er mjog vida getio i heimildum og samkvaemt fyrirspurnum
okkar tidkast vida ad nota hana par sem stundadar eru pjénustumeelingar a matveelum
og foori.



6. HEIMILDIR
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