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Abstract 
This project represents a method to measure the marker PCBs found 

in fish products. 

The aim of the project was to develop a method to extract PCBs using 

ASE (Accelerated solvent Extraction) device and analyze the extract by  

GC-ECD equipment. The method that already had been developed at Matis 

involved extraction using Soxhlet and then cleanup by sulfuric acid. The 

results obtained from the new method was then compared to the old method.  

In the beginning some changes were made on the GC-ECD 

equipment, in order to get as low limit of detection (LOD) as possible and to 

shorten the analysis time. 

ASE, is a new technique that allows the extraction to be completed 

within a short time and it simplifies the cleanup process. Different 

extraction methods on the ASE equipment were tested and the results 

compared to the Soxhlet method. The results of the comparative study 

showed that extraction of PCBs using ASE are comparable to those obtained 

by the Soxhlet extraction.  

It is important to continue development of the method to receive 

further achievement since it is not completed. However the results indicate 

that by further testing it will be possible to deverlope a solid method with 

this equipment. 

 

Keywords: Persistent organic pollutants, PCBs, fish, ASE, GC-ECD, 

analysis 
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Útdráttur 
Verkefni þetta fjallar um aðferðir til mælinga PCB-efna í sjávarfangi. 

Markmið verkefnisins var að þróa aðferð til útdráttar PCB-efna úr fiski með 

ASE (Accelerated Solvent Extraction) og greina þau síðan á gasgreini með 

ECD nema. Hjá Rannsóknastofu fiskiðnaðarins, nú Matís hafði áður verið 

þróuð aðferð til að greina PCB efni þar sem notuð var Soxhlet aðferð við 

útdrátt efnanna. Niðurstöður nýju aðferðarinnar voru síðan bornar saman við 

þá eldri. Í upphafi voru gerðar breytingar á gasgreininum sem einfölduðu 

greininguna og bættu greiningarmörk tækisins. 

ASE er tækjabúnaður sem hannaður er með það fyrir augum að stytta 

og einfalda útdrátt PCB efnanna úr fiskinum, ásamt því að einfalda hreinsun 

þeirra. Prófaðar voru nokkrar aðferðir til útdráttar á ASE tækinu og gerður 

Soxhlet útdráttur til samanburðar, að hreinsun lokinni voru síðan bendi 

PCB-efnin mæld með gasgreini. 

Niðurstaða verkefnisins er sú að útdráttur PCB-efna með ASE er að 

gefa jafngóðar niðurstöður og útdráttur með Soxhlet. Nauðsynlegt er þó að 

halda áfram í aðferðaþróuninni því henni er ekki lokið með þessu verkefni. 

Niðurstöður lofa góðu um að hægt verði að þróa aðferð með þessum 

tækjabúnaði með það fyrir augum að fá á hana faggildingu.  

 

Lykilorð: Þrávirk lífræn efni, PCB, fiskur, ASE, GC-ECD, efnagreining 

 



vi 
 

Efnisyfirlit 
1  Inngangur......................................................................................................................1 
2  Þrávirk lífræn efni........................................................................................................2 

2.1  Varnarefni ............................................................................................................... 5 

2.2  Díoxín og fúran ....................................................................................................... 6 

2.3  PCB efni .................................................................................................................. 7 

2.3.1  Bygging ......................................................................................................... 7 

2.3.2  Uppruni, notkun og eiginleikar...................................................................... 8 

2.3.3  Díoxín lík PCB efni ....................................................................................... 9 

3  Mælingar þrávirkra lífrænna efna ...........................................................................10 
3.1  Mörk og reglugerðir .............................................................................................. 10 

4  Tækjabúnaður og aðferðir ........................................................................................12 
4.1  Útdráttur efna og hreinsun sýna ............................................................................ 12 

4.1.1  ASE (Accelerated Solvent Extraction) ........................................................ 13 

4.1.2  Soxhlet aðferð.............................................................................................. 15 

4.1.3  Hreinsun sýna .............................................................................................. 16 

4.2  Gasgreinir.............................................................................................................. 17 

4.3  Úrvinnsla gagna .................................................................................................... 20 

4.3.1  Línuleg svörun og næmnistuðull bendi PCB efna....................................... 20 

4.3.2  Styrkur PCB- efna í sýni.............................................................................. 22 

4.3.3  Greiningarmörk gasgreinis .......................................................................... 22 

4.3.4  Heimtur ........................................................................................................ 22 

4.4  Mengun ................................................................................................................. 24 

5  Niðurstöður .................................................................................................................25 
5.1  Stilling gasgreinis.................................................................................................. 25 

5.1.1  Greiningarmörk gasgreinis .......................................................................... 26 

5.2  Aðskilnaður bendi PCB efna................................................................................. 27 



vii 
 

5.2.1  Aðskilnaður bendi PCB efna í laxi .............................................................. 29 

5.3  Línuleg svörun ...................................................................................................... 30 

5.4  Útdráttur efna og hreinsun sýna ............................................................................ 31 

5.5  Styrkur bendi PCB efna í laxi ............................................................................... 33 

5.6  Heimtur ................................................................................................................. 35 

5.6.1  Heimtur á innri stöðlum............................................................................... 35 

5.6.2  Heimtur bendi PCB efna.............................................................................. 37 

6  Umræður ....................................................................................................................40 
7  Lokaorð ......................................................................................................................43 
8  Heimildaskrá...............................................................................................................44 
9  Viðaukar........................................................................................................................a 

9.1  Viðauki 1: Efni og tækjabúnaður .............................................................................a 

9.2  Viðauki 2: Styrkur efna í frum-, grunn- og vinnustöðlum.......................................c 

9.3  Viðauki 3: Aðferð til hreinsunar sýna eftir Soxhlet .................................................e 

9.4  Viðauki 4: Línuleg svörun bendi PCB efna ............................................................ g 

9.5  Viðauki 5: Töflur sem sýna styrk PCB efna í laxi ................................................... j 

9.6  Viðauki 6: Töflur sem sýna heimtur innri staðla ..................................................... l 

9.7  Viðauki 7: Töflur sem sýna heimtur bendi PCB efna............................................ m 

 

 



viii 
 

Myndaskrá 
Mynd 1  Hnatteimingarlíkan sem sýnir flutning þrávirkra lífrænna efna ............................. 3 

Mynd 2  Grunnbygging PCB efna......................................................................................... 7 

Mynd 3  ASE300 sýnaundirbúningstæki ............................................................................ 13 

Mynd 4  Soxhlet búnaður .................................................................................................... 13 

Mynd 5  Skematísk mynd af gasgreini................................................................................ 17 

Mynd 6  Aðskilnaður PCB-31 og 28 á DB-05 .................................................................... 28 

Mynd 7  Aðskilnaður PCB-31 og 28 á DB-1701 ................................................................ 28 

Mynd 8  Aðskilnaður PCB-149 og 118 á DB-05 ................................................................ 28 

Mynd 9  Aðskilnaður PCB-149 og 118 á DB-1701 ............................................................ 28 

Mynd 10  Aðskilnaður bendi PCB efna í laxi mældur með DB-5 súlu .............................. 29 

Mynd 11  Aðskilnaður bendi PCB efna í laxi mældur með DB-1701 súlu ........................ 30 

Mynd 12  Línuleg svörun bendi PCB efnanna.................................................................... 31 

Mynd 13  Styrkur bendi PCB efna í laxi (μg/Kg) ............................................................... 33 

Mynd 14  Styrkur bendi PCB efna í laxi (μg/Kg) með mismunandi aðferðum .................. 34 

Mynd 15  Heimtur (%) innri staðla með DB-5 súlu............................................................ 35 

Mynd 16  Heimtur (%) innri staðla með DB-1701 súlu...................................................... 36 

Mynd 17  Heimtur (%) innri staðla, samanburður á súlum................................................. 36 

Mynd 18  Heimtur (%) bendi PCB efna með DB-5 súlu .................................................... 38 

Mynd 19  Heimtur (%) bendi PCB efna með DB-1701 súlu .............................................. 38 

Mynd 20  Heimtur (%) bendi PCB efna, samanburður á súlum ......................................... 39 

 

 



ix 
 

Töfluskrá 
Tafla 1  Hámarksgildi bendi PCB efna og annarra PCB ísómera í matvælum. .................. 11 

Tafla 2  Hitastig ofns í gasgreini á greiningartíma.............................................................. 19 

Tafla 3  Styrkur PCB efna í staðallausnum (ng/μL)............................................................ 21 

Tafla 4  Mismunandi stillingar við „splitless“ innsprautun................................................. 26 

Tafla 5  Greiningarmörk fyrir breytingu á gasgreini........................................................... 27 

Tafla 6  Greiningarmörk eftir breytingu á gasgreini ........................................................... 27 

Tafla 7  Mismunandi stillingar ASE tækis .......................................................................... 31 

 



Háskólinn á Akureyri  Viðskipta- og raunvísindadeild 

1 
 

1 Inngangur 
Tilgangurinn með þessu verkefni var að setja upp aðferð til að mæla PCB 

efni (polychlorinated biphenyl) í ætum hluta fisks á einfaldari og fljótvirkari 

hátt, en hingað til hefur verið gert á rannsóknarstofu Matís ohf. á Akureyri. 

Aðferðin snýst um það að nota ASE sýnaundirbúningstæki og GC-ECD 

greiningartæki við mælingarnar. Við þróun aðferðarinnar var notast við sýni 

úr íslenskum laxi, en hentugt er að nota laxinn vegna þess hve hátt 

fituinnihald hans er. Aðferð sem áður hefur verið þróuð og prófuð hjá Matís, 

sem byggir á fituútdrætti með hefðbundinni aðferð (Soxhlet) er notuð til 

samanburðar. 

Lögð var áhersla á að geta greint svokölluð bendi PCB eða “marker” 

PCB í fiskinum en það eru sjö PCB efni sem oftast eru höfð til viðmiðunar 

þegar verið er að áætla heildarmagn PCB efna í lífríkinu.  

PCB efni flokkast með þrávirkum lífrænum efnum en það eru efni sem 

eru mjög stöðug í náttúrunni. Þessi efni hafa tilhneigingu til þess að setjast í 

fituríka vefi lífvera þegar þeirra er neytt og safnast þar upp. Af þessu leiðir 

að uppsöfnun efnanna eykst þegar ofar dregur í fæðukeðjunni. Mörg þrávirk 

lífræn efni eru talin eitruð og er a.m.k eitt af sjö bendi PCB efnunum 

flokkað sem eiturefni. 

 

Rannsóknarspurning: Er með ASE (Accelerated Solvent Extraction) 

hægt að þróa hrað- og skilvirkari aðferð til útdráttar PCB efna úr fiski 

heldur en með hefðbundinni aðferð með Soxhlet fituútdrætti? 
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2 Þrávirk lífræn efni 
Persistent organic pollutants skammstafað POPs nefnast á íslensku þrávirk 

lífræn efni. Efnin eru talin þrávirk vegna þess að þau eyðast mjög hægt í 

náttúrunni, stöðugleiki þeirra er því mjög mikill. Mjög oft er einnig talað um 

þrávirk lífræn klórsambönd því flest þessara efna innihalda klór. Þrávirku 

lífrænu efnin hafa þann eiginleika að vera illleysanleg í vatni en þau eru 

aftur á móti fituleysanleg sem orsakar það að berist efnin út í umhverfið og í 

lífverur, þá verður mögnun á þeim upp fæðukeðjuna.1  

Vegna þess hversu stöðug þessi efni eru í náttúrunni er mengun af 

þeirra völdum talin vera eitt af alvarlegustu umhverfisvandamálum sem 

íbúar jarðarinnar þurfa að fást við í dag.2 Helsta vandamálið hvað varðar 

þrávirku lífrænu efnin er að þau eru yfirleitt að finnast og menga langt frá 

upprunastaðnum. Efnin berast með þrennum hætti um jörðina en það er með 

lofti, vatni þ.m.t sjó og dýrum. Stærstur hluti efnanna eða um 80% þeirra, 

berast með loftstraumum. Þetta gerist þannig að þegar efnin gufa upp á þeim 

stað sem þau eru notuð, berast þau með lofstraumum til kaldari svæða þar 

sem þau falla til jarðar. Þetta ferli endurtekur sig síða aftur og aftur, þannig 

geta efni sem verið er að nota nærri miðbaug fundist á norðlægum slóðum. 

Þetta ferli hefur verið nefnt hnatteimingarkenningin (mynd 1). Þar sem mun 

minni líkur eru á að efni sem falla til jarðar á kaldari svæðum gufi upp 

heldur en þau sem falla til jarðar á heitum svæðum er stundum að finna 

meira magn efnanna á norðlægum slóðum heldur en á þeim stöðum sem 

mengunin átti sér upphaflega stað. Flutningur með vatni og þá helst 

sjávarstraumum getur einnig verið þó nokkuð mikill þrátt fyrir að erfitt sé að 

mæla magn efnanna í sjó. Þegar dýr ferðast á milli staða frá menguðu svæði 

yfir á ómengað er alltaf sú hætta fyrir hendi að þau flytji efnin með sér. 

Eitthvað af efnum berst t.d með farfuglum sem eru á menguðum svæðum 

yfir vetrartímann en koma svo á ómenguð svæði á sumrin, þar verða þeir 

                                                 
1 Davíð Egilsson ofl., 1999. 
2 Kristín Ólafsdóttir, 1998. 
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fæða ránfugla og rándýra þannig magnast þetta upp fæðukeðjuna og mengar 

ómenguð svæði.3 

 

Þann 23. maí 2001 í Stokkhólmi undirrituðu fulltrúar 90 ríkja heimsins 

samning sem nefndur var Stokkhólmssamningur um þrávirk lífræn efni eða 

„Stockholm Convention on Persistent Organic Pollutants“ á ensku. Ísland 

fullgilti samningin 29. maí 2002 fyrst norðurlandanna, en samningurinn 

varð ekki fullgildur fyrr en 17 maí 2004.5,6 Markmiðið með samningnum er 

að vernda heilsu manna og umhverfis gegn þrávirkum lífrænum efnum. 

Samningurinn tekur á því hvernig aðildarríkin skuli gera ráðstafanir sem lúta 

að ýmsum málum tengdum þrávirkum lífrænum efnum. Gerðar skuli 

ráðstafanir um það hvernig draga megi úr eða takmarka notkun efnanna og 

stöðva losun þeirra vegna framleiðslu hvort heldur sem er af ásetningi eða 

ekki. Hvernig staðið skuli að því að draga úr losun á úrgangi sem getur 

innihalið þrávirk lífræn efni og hvernig eyðingu þeirra skuli háttað. 

Aðildarríkin skuldbinda sig til að gera framkvæmdaáætlanir um hvernig þau 

ætla að standa við samninginn og koma upplýsingum innihald hans og hvað 

hann stendur fyrir til almennings. Það er nauðsynlegt að koma upplýsingum 

til almennings um virkni efnanna, hvar þau eru að finnast, þá hættu sem 
                                                 
3 Davíð Egilsson o.fl., 1999.  
4Davíð Eginsson o.fl., 1999.  
5 Umhverfisráðuneytið, 2004. 
6 Umhverfisstofnun, e.d. 

 
Mynd 1  Hnatteimingarlíkan sem sýnir flutning þrávirkra lífrænna efna4 
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stafar af þeim og hvaða úrkosti er hægt að nota í staðin fyrir þrávirk lífræn 

efni. Einnig skuldbinda aðildarríkin sig til að efla rannsóknir og eftirlit með 

notkun og framleiðslu efnanna.7  

Þrávirku lífrænu efnunum er oft skipt upp í tvo til fjóra flokka eftir 

því hvernig þau eru notuð og hvernig þau myndast. Varnarefni s.s DDT, 

klórdan, heptaklór, HCH (lindan), toxafen, mírex, díeldrin, aldrin og endrin eru 

yfirleitt talin sem einn flokkur. Efni sem notuð eru í iðnaði s.s. PCB og HCB 

eru talin sem einn hópur og efni sem myndast sem aukaafurðir við 

iðnaðarferli s.s díoxín og fúran sem einn hópur. Tveir síðast töldu hóparnir 

eru þó oft taldir sem einn hópur þ.e efni sem eru notuð í iðnaði eða verða til 

við iðnaðarframleiðslu, ástæða þess er sú að PCB og HCB má flokka með 

báðum hópunum því þau geta einnig myndast við bruna iðnaðarúrgangs þar 

sem klór hefur verið notaður. 

Stokkhólmssamningurinn tekur til að byrja með til tólf þrávirkra 

lífrænna efna sem oft eru nefnd „The dirty dozen“. Efnunum tólf er oft skipt 

í tvennt annarsvegar varnarefni og hins vegnar efni til iðnaðarnota og 

aukaafurðir frá iðnaðarframleiðslu. Varnarefnin eru aldrin, klórdan, díeldrin, 

DDT, endrin, heptaklór, mírex og toxafen. Efni til iðnaðarnota og 

aukaafurðir frá iðnaðarframleiðslu eru PCB, HCB (hexachlorobenzene), 

díoxín og fúran, en tvö þau síðastnefndu koma einungis fyrir sem 

aukaafurðir.8 

Þrávirku lífrænu efnin geta haft mismikil og mismunandi áhrif á 

ýmsar lífverur. Áhrifin fara bæði eftir efnunum sjálfum og gerð þeirra en 

einnig er mismunandi hversu vel lífverur ná að brjóta efnin niður. Meðal 

þeirra áhrifa sem efnin hafa á lífverur má nefna að sum hafa áhrif á 

ónæmiskerfi önnur eru hormónalík og hafa áhrif á hormónabúskap. Sum eru 

krabbameinsvaldandi og hafa áhrif á vöxt krabbameina á meðan önnur hafa 

áhrif á taugakerfi lífvera.9 

 

                                                 
7 Stockholm convention on persistent organic pollutants (POPs), e.d. 
8 AMAP, e.d. 
9 Davíð Egilsson o.fl., 1999. 
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2.1 Varnarefni 

Varnarefni (pesticides) eru efni sem m.a. eru notuð í matvælaiðnaði bæði í 

framleiðslu og við geymslu, þetta eru efni eins og illgresiseyðar, sveppaeitur 

og skordýraeitur. Notkun varnarefna hefur minnkað mikið m.a vegna 

takmarkanna sem settar hafa verið á framleiðslu og notkun efnanna, en ekki 

síður vegna þess að neytendur gera meiri kröfur um hreinleika matvæla. 

Kröfur neytenda um hreinni matvæli sjást í aukningu á lífrænum matvælum 

en þau eru alfarið ræktuð án þess að varnarefni séu notuð. Mörk hafa verið 

sett í mörgum löndum þ.m.t á Íslandi um leyfilegt magn margra varnarefna í 

matvælum. Þannig sér Matís ohf. um reglubundnar rannsóknir á 

varnarefnum í grænmeti og ávöxtum bæði úr innflutningi og innlendri 

framleiðslu. 

Meðal varnarefnanna eru efni eins og DDT sem er eitt mest notaða 

skordýraeitur í heiminum og er það að finna nánast um allan heim óháð því 

hvar það hefur verið notað. DDT var uppgötvað sem skordýraeitur 1939 og 

uppúr því hófst framleiðsla þess sem slíks. Í fyrstu var það notað til að eyða 

skordýrum sem báru með sér malaríu og er notkun þess í þeim tilgangi talin 

hafa bjargað milljónum mannslífa. Skordýrin mynduðu ónæmi gegn efninu 

sem varð til þess að menn fóru að nota það í allt of stórum skömmtum án 

þess að spá í afleiðingarnar. Það er síðan árið 1962 þegar bók Rachel 

Carson Silent spring kom út að menn fóru að vakna til umhugsunar skaðleg 

áhrif efnisins. Bók Carson var mjög umdeild en þar benti hún m.a á skaðleg 

áhrif efnisins á aðrar lífverur s.s fugla. Rannsóknir leiddu síðan í ljós að 

Carson hafði rétt fyrir sér og í kjölfarið var farið að banna notkun efnisins 

víðsvegar um heiminn. Notkun DDT er nú bönnuð víðast hvar í hinum 

vestræna heimi, en þó eru enn nokkur lönd í Afríku, Asíu og Rómönsku 

Ameríku sem nota efnið til varnar sjúkdómum eins og malaríu.10  

Meðal annarra varnarefna má telja klórdan en það er efnablanda sem 

var mikið notuð til að verja korn gegn skordýrum. Fiskar eiga mjög erfitt 

með að brjóta efnið niður, meginuppspretta þess í mönnum er komin frá fisk 

og kjötneyslu, þrátt fyrir að efnið hafi ekki verið notað við slíka framleiðslu. 

                                                 
10 Baird, C. og Cann, M., 2005. Bls 311-317 
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Toxafen er það efni sem hvað erfiðast er að mæla í náttúrunni og því erfitt 

að segja til um magn þess og útbreiðslu. Aðaláhrif þess eru m.a á taugakerfi. 

Mírex var aðallega notað í Bandaríkjunum og Kanada en það veldur m.a 

krabbameini og truflar æxlun. Díeldrín er talið vera krabbameinsvaldandi 

auk þess að vera sérstaklega þrávirkt í jarðvegi.11 Önnur varnarefni sem 

tekið er á í Stokkhólmssamningnum eru aldrin, endrin og heptaklór.  

Meðal annarra varnarefna sem Stokkhólmssamningurinn nær ekki til í 

byrjun, má nefna HCH-efni sem meðal annars voru þó nokkuð notuð hér á 

landi við sauðfjárböðun. HCH efnin hafa dreifst víða um heim og er talið að 

þau séu það lífræna klórefni sem er að finna í hvað mestum styrk á 

norðurheimskautinu. Styrkur þessara efna er sumstaðar meiri heldur en 

samanlagður styrkur allra annarra efna úr sama flokki. Áætlað var árið 1999 

að það væru um 8400 tonn af HCH efnum í Norðuríshafinu og að 400 tonn 

berist þaðan í Norður-Atlandshafið árlega. Ástæða þess að efnið dreifist 

orðið frá norðri til suðurs öfugt við það sem þrávirk lífræn efni yfirleitt gera, 

er í hversu miklu magni efnið er að finnast á norðlægum slóðum.12 

 

2.2 Díoxín og fúran 

Díoxín og fúran eru lífræn efnasambönd sem aldrei hafa verið framleidd af 

ásetningi. Stærstur hluti efnanna myndast við hin ýmsu iðnaðarferli þar sem 

klór kemur við sögu m.a við framleiðslu og notkun lífrænna klórefna, 

brennslu úrgangs sem inniheldur klór. Díoxín og fúran geta einnig myndast 

af náttúrulegum orsökum við eldgos og skógarelda. Mjög oft er díoxín notað 

sem samheiti yfir hinar fjölmörgu afleiður af Polychlorinated dibenzo-p-

dioxin (PCDD) (díoxín) eða Polychlorinated dibenzofuran (PCDF)"(furan). 

Réttara þykir þó að tala um díoxín og fúran. Díoxín og fúran eru hvað 

eitruðustu efnin sem mæld hafa verið þó eru eitrunaráhrif þeirra mismikil. 

Alls er að finna 210 afleiður af efnunum, 75 af díoxín og 135 af fúran, og 

eru 17 þeirra taldar vera eitraðar. Díoxín og fúran eru m.a talin hafa 

skemmandi áhrif á ónæmiskerfi, lifur og miðtaugakerfi, vera 

                                                 
11 Davíð Egilsson ofl., 1999. 
12 Davíð Egilsson ofl., 1999. 
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krabbameinsvaldandi, orsaka húðsjúkdóma og getuleysi, hafa áhrif á 

fósturþroska og þroska ungviðis o.fl. 13 

Efnin brotna mjög hægt niður í náttúrunni og helmingunartími þeirra í 

lífverum tíu til hundrað ár allt eftir stöðugleika þeirra. Þegar menn 

uppgötvuðu hversu eitruð efnin eru fóru menn að gera ráðstafanir til að 

minnka losun þeirra út í umhverfið og á árunum 1970 til 1995 minnkaði 

losun þeirra í Evrópu um 67%.14 

 

2.3 PCB efni 

PCB stendur fyrir Polychlorinated biphenyl, á íslensku fjölklóruð bífenýl. 

PCB eru efnasambönd aðallega framleidd af mönnum og voru þau fyrst 

framleidd árið 1929.  

 

2.3.1 Bygging 

PCB efni eru uppbyggð þannig að tveir bensen hringir eru tengdir eru saman 

með vetnistengi á milli kolefnis nr. 1 á báðum hringjunum, kolefnisatómin 

hafa hvort um sig misst eitt vetnisatóm. Þegar bífenýl mólekúlin hvarfast við 

Cl2 þá skipta þau út vetnisatómum fyrir klóratóm og þannig myndast PCB 

efnin. Klóratóm geta bundist við hvaða kolefnisatóm sem er eða jafnvel við 

fleiri en eitt og því eru til 209 afleiður af PCB efnum. Misjafnt er hversu 

mikla eiturvirkni PCB efnin hafa, en það fer eftir fjölda klóratóma og 

staðsetningu þeirra á bensen hringjunum.15 

 
Mynd 2  Grunnbygging PCB efna16 

 
                                                 
13 Helgi Jensson. 1997 
14 Guðjón Atli Auðunnsson. 2004. 
15 Baird, C. og Cann, M. 2005. Bls 366-367 
16 Wikipedia, 2006. a 
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Við mælingar á PCB efnum í lífríkinu er algengt að mælt sé magn sjö PCB 

efna svokallaðra bendi-PCB efna (marker PCBs eða Dutch seven). Þessi sjö 

PCB efni eru: PCB-28, PCB-52, PCB-101, PCB-118, PCB-138, PCB-153 

og PCB-180. Þessi sjö efni hafa ekki verið valin vegna eituráhrifa þeirra 

heldur til þess að nota sem heildarmat á magn PCB efna í því sýni sem verið 

er að rannsaka hverju sinni.17 

 

2.3.2 Uppruni, notkun og eiginleikar 

Eins og áður hefur komið fram hafa PCB efni aðallega verið framleidd af 

mönnum, en efnin geta líka myndast við bruna sorps sem inniheldur klór og 

sem aukaafurð (by product) við ýmiskonar efnaframleiðslu. PCB efni voru 

mikið notuð vegna stöðugleika þeirra, m.a gagnvart eldi, hárri rafspennu og 

því að þau taka ekki þátt í efnahvörfum. Þessir sömu eiginleikar gera það að 

verkum að efnin eyðast hægt. PCB efni voru ýmist notuð ein og sér eða 

blönduð olíum sem eld og rafeinangrun í spennum og þéttum. PCB efni 

voru einnig notuð í öðrum tilgangi t.d. sem hjálpar og mýkingarefni í 

ýmiskonar olíur, sem rykbindiefni, sem íblöndunarefni í alls konar plastefni 

t.d í pökkunarefni í matvælaiðnaði, lími, prentbleki, málningu og 

kalkipappír.18 Þessi víðtæka notkun á PCB efnum hefur orðið til þess að 

efnin má finna nær hvar sem er á jörðinni, óháð því hvar þau voru notuð. 

Framleiðsla PCB efna var bönnuð víðast hvar í hinum vestræna heimi á 

áttunda áratugnum, þó var henni haldið áfram t.d í Tékkóslóvakíu fram á 

níunda áratuginn.19 Menn áttuðu sig á því hversu útbreidd PCB efni voru í 

náttúrunni þegar sænskir vísindamenn fundu þau við greiningar á 

plágueyðum árið 1966. Það komu fram óþekktir toppar, sem við frekari 

rannsóknir reyndust vera PCB efni.20 

Vegna þess hve notkun PCB efnanna var víðtæk og vegna stöðugleika 

þeirra, finnast þau nær hvar sem er. Ef styrkur efnanna í matvælum er 

kannaður kemur í ljós að hann er mestur í sjávarfangi, sem er 

meginuppspretta efnanna í matvælum á norðurlöndum. Rannsóknir sýna þó 
                                                 
17 Guðjón Atli Auðunnsson, 2004. 
18 Erickson, M. D., 1997. Bls 35-41 
19 Guðjón Atli Auðunsson., 2004. 
20 Hutzinger, O. o.fl., 1974. Bls. 1 
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að styrkur efnanna í sjávarfangi við Ísland er langt undir því sem gerist t.d. í 

Norðursjó.21 

Þrávirkni PCB efna í náttúrunni eykst með auknum fjölda klóratóma. 

Helmingunartími í náttúrunni er 3,2 dagar fyrir PCB efni með eitt klóratóm 

en 9 - 10 ár fyrir PCB efni með fimm klóratóm og enn lengri fyrir þau efni 

sem hafa fleiri en klóratóm.22 

 

2.3.3 Díoxín lík PCB efni 

Tólf af PCB efnunum teljast vera svokölluð díoxín lík PCB efni og meðal 

þeirra er eitt af bendi PCB efnunum, PCB 118. Þessi tólf efni eru flokkuð 

sér vegna þess hve eiturvirkni þeirra er lík eiturvirkni díoxíns og fúrans. 

Meira er að finnast í náttúrunni af díoxín líkum PCB efnum heldur er 

díoxínum og því geta þau valdið jafnmiklum ef ekki meiri eituráhrifum 

heldur en díoxínið sjálft.23  

Fylgni hefur verið á milli magns díoxíns og díoxín líkra PCB efna þó 

að hlutfall sé breytilegt milli tegunda og staða, en einnig getur samsetning 

þeirra verið misjöfn. Helstu ástæður fyrir þessari fylgni eru að PCB efnin 

eru oft menguð af díoxíni og díoxín myndaðist sem aukaafurð við 

framleiðslu þeirra. Hin ástæðan er svipaður uppruni efnanna en bæði geta 

myndast sem aukaafurðir við iðnaðarframleiðslu og sorpbruna.24 

                                                 
21 Guðjón Atli Auðunsson, 1997. 
22 Guðjón Atli Auðunsson , 2004.  
23 Environment Agency, 2003. 
24 Guðjón Atli Auðunsson, 2004. 
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3 Mælingar þrávirkra lífrænna efna 
Kerfisbundnar mælingar á mengunarefnum, þar með töldum þrávirkum 

lífrænum efnum, í lífríki hafsins við Ísland hafa farið fram frá árinu 1989.25 

Vöktun á óæskilegum aðskotaefnum í sjávarafurðum hófst kerfisbundið árið 

2003, bæði í afurðum til manneldis og afurðum lýsis og mjöliðnaðar. Þetta 

var gert að frumkvæði Sjávarútvegsráðuneytisins.26 

Kaupendur að íslenskum fiskafurðum, hvort heldur sem er afurðum 

veiða eða fiskeldis eru farnir að koma með þær kröfur til seljenda að þeir láti 

taka reglulega sýni úr eigin framleiðslu. Þetta er til þess gert að kaupandinn 

geti sýnt sínum neytendum fram á vottaðan hreinleika vörunnar. Það er því 

ekki nægjanlegt fyrir íslenska fiskútflytjendur að sýna fram á að það sé 

reglubundin vöktun og niðurstöður hennar. Meðal þess sem þeir fara fram á 

að fá er magn PCB efna, ásamt magni annarra efna.27  

Í þeirri umhverfisvitund sem hefur orðið í heimunum á undanförnum 

árum er því mjög mikilvægt fyrir þjóð eins og íslendinga sem byggir 

afkomu sína að miklu leiti á sjávarútvegi að geta sýnt fram á hreinleika 

þeirra afurða sem þeir eru að setja á markað. Þetta á einnig við um afurðir 

fiskeldis, þar sem sá fiskur er að miklu leiti alinn upp á fiskimjöli. 

 

3.1 Mörk og reglugerðir 

Íslensku mörkin fyrir bendi PCB efnin miðast við fituvigt óháð því hversu 

fituríkur fiskurinn er. Þetta kemur mjög illa út fyrir sjávarfang sem 

inniheldur litla fitu eins þorsk og ýsu, þar sem mælingar á fitu fara fram á 

mismunandi hátt og geta því gefið mjög breytilegar niðurstöður, sérstaklega 

þegar um fitulítinn fisk er að ræða. Í íslensku reglugerðinni er ekki uppgefin 

nein aðferð við greiningu fitunnar.28  

 

 

                                                 
25 Davíð Egilsson ofl., 1999.  
26 Ásta Margrét Ásmundsdóttir o.fl., 2005. 
27 Jón Kjartan Jónsson, (munnleg heimild, 16. apríl 2008). 
28 Guðjón Atli Auðunsson, 2004. 
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Tafla 1  Hámarksgildi bendi PCB efna og annarra PCB ísómera í matvælum.29 

PCB efni μg/kg 
PCB-28 2, 4, 4' -triklórbifenyl 60 
PCB-52 2, 2', 5, 5' -tetraklórbifenyl 10 
PCB-101 2, 2', 4, 5, 5' -pentaklórbifenyl 20 
PCB-118 2, 3', 4, 4', 5 -pentaklórbifenyl 20 
PCB-138 2, 2', 3, 4, 4', 5' -hexaklórbifenyl 20 
PCB-153 2, 2', 4, 4', 5, 5' -hexaklórbifenyl 20 
PCB-180 2, 2', 3, 4, 4', 5, 5' -heptaklórbifenyl 20 
Aðrir PCB - ísómerar 60  

 

Í töflunni hér að ofan má sjá þau hámarksgildi bendi PCB efnanna sjö 

sem og annarra PCB-ísómera í matvælum sem í gildi eru hér á landi, 

innihald efnanna má ekki fara yfir ofangreind mörk. Evrópusambandið hefur 

enn ekki sett hámörk á magn bendi PCB efnanna og sum lönd hafa bara sett 

hámark fyrir eitt efni PCB-153 sem er það efni sem oftast er mest af. Önnur 

lönd svo sem Svíþjóð, Þýskaland og Holland hafa sett mörk þar sem 

hámarksgildi fyrir hvert efni um sig eru á bilinu 40 µg/kg til 120 µg/kg, eins 

og sjá má þá eru íslensku mörkin þó nokkuð lægri en þau mörk sem þessar 

þjóðir hafa sett.30 

 

                                                                                                                                                    
29 Reglugerð um breytingu á reglugerð nr. 411/2004 um ýmis aðskotaefni í matvælum nr. 056/2005. 
30 Ásta Ásmundsdóttir og Helga Gunnlaugsdóttir, 2006. 
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4 Tækjabúnaður og aðferðir 
Þegar kemur að mælingum á PCB efnum í fiski eru nokkur skref sem þarf 

að fara í gegnum, það eru: 

 Fituútdráttur úr sýninu. 

 Hreinsun fitunnar. 

 Greining á efnunum með gasgreini. 

 Úrvinnsla niðurstaðna. 

 

4.1 Útdráttur efna og hreinsun sýna 

Við fituútdrátt og hreinsun fitu úr sýnum hefur verið notast við ýmsar 

aðferðir sem margar hverjar eru bæði tímafrekar og kostnaðarsamar, þar 

sem þær krefjast oft þó nokkuð mikils magns lífrænna leysa. Því hafa menn 

verið að leita ráða til að auðvelda þessi fyrstu stig og sumar aðferðir byggja 

á því að reyna að sameina þau sem mest. 

Fyrsta skrefið við mælingar á þrávirkum lífrænum efnum er að ná 

þeim úr fituefnunum sem þau safnast fyrir í. Með orðunum fituefni eða lípíð 

er átt við vatnsóleysanleg lífræn efni sem hægt er að einangra með hjálp 

lífrænna leysa. Fituefnunum má skipta í tvo meginflokka þau sem eru 

sápanleg og þau sem eru ósápanleg. Undir fyrri flokkinn falla fituefni sem er 

að finna í fituforða dýra og plantna svo sem þríasylglyseról og fitusýrur 

tengdar glyseróli en einnig fosfóglyseríl og sphingolípið sem er að finna í 

frumuveggjum.31 

Við einangrun fituefna úr fiski skiptir miklu máli að ná öllu vatni úr 

sýninu, en mjög misjafnt ef eftir tegundum fisks hvert hlutfall fitu og vatns 

er. Fituinnihald fisks getur verið frá 0,5 - 20% og vatnsinnihald frá 60 - 

80%, þetta getur verið misjafnt eftir tegundum en einnig eftir ástandi 

fisksins. Notast var við nýjan tækjabúnað hjá Matís, ASE 

sýnaundirbúningstæki, en aðferðin sem verið er að leitast við að þróa á það 

tæki byggir á því að sýnið er blandað þurrkefni og fituútdráttur og fyrsta stig 

hreinsunar eiga sér stað í tækinu. Til samanburðar var síðan prófuð Soxhlet 

                                                 
31 McMurry, J., 2000. Bls 1118-1126 
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aðferð sem byggir á því að allt vatn er þurrkað úr sýninu og síðan eru leysar 

í ákveðnum hlutföllum notaðir til að draga fitu úr sýninu. 

 

 

Mynd 3  ASE300 sýnaundirbúningstæki32 

 

Mynd 4  Soxhlet búnaður33 

 

4.1.1 ASE (Accelerated Solvent Extraction) 

Accelerated Solvent Extraction eða ASE myndi á íslensku útleggjast sem 

hraðvirkur útdráttur með leysum. 

Pressurized liquid extraction (PLE) sem á íslensku myndi útleggjast 

sem útdráttur með leysi undir þrýstingi var fundinn upp af B.E. Richter árið 

1995. Síðan var aðferðin útfærð og framleitt sjálfvirkt tæki af Dionex undir 

merkinu ASE (Accelerated Solvent Extraction). Aðferðin sem ASE byggir á 

hefur marga kosti umfram eldri aðferðir til útdráttar svo sem að vera mun 

fljótvirkari, nota lítið magn leysa og geta notað fjölbreytt úrval leysa. 

Skilvirkni útrdáttarins eykst til muna við það að framkvæma hann undir 

þrýstingi en það heldur leysunum á fljótandi formi og því tapast minna af 

efnum.34 Tækið vinnur undir háum þrýstingi(1500 psi) og hægt er að stilla 

hitastig, tíma og magn leysis sem fer í gegnum tækið á meðan útdráttur á sér 

                                                 
32 Dionex, e.d. 
33 WhaleNet, e.d. 
34 Fernández-González, V., o.fl. 2005. 
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stað. Þannig næst útdráttur sem er sambærilegur eldri aðferðum á 15-20 

mínútum fyrir sýni í staðinn fyrir að lágmarki 6 klst.35  

ASE byggir á því að í tækinu eru svokallað sellur sem sýnin eru sett í 

og síðan fer leysir í gegnum sýnið undir hita og þrýstingi. Þegar sett er í 

sellurnar er fyrst settur filter, þá þurrkefni, síðan kísilgel eða sandur, sýnið 

blandað þurrkefni og svo að lokum filter. Ætli menn að nota tækið til að 

hefja hreinsun sýna fyrir PCB mælingar þá er hægt að nota blöndu kísilgels 

og brennisteinssýru (hlutföll 1:1 miðað við massa) í staðin fyrir hreint 

kísilgel. Það að blanda kísilgelið með brennisteinssýru verður til þess að í 

stað þess að fitan sé einungis dregin út þá verður sýruhvatað vatnsrof sem 

„brennir“ fituna. Þetta orsakar það að í safnflöskunni verður eftir leysir sem 

inniheldur þau efni sem verið er að leita eftir ásamt ýmsum öðrum efnum, 

sem eru sýruþolin. Þetta styttir til muna hreinsunarferli sýna. 

 

Framkvæmd: 

1. Fiskflak er hakkað í einsleita blöndu 

2. Ef um feitan fisk er að ræða eru tekin 2-11 sýni í einu og þá er vegin 

nákvæmlega 10-35 g af fiskihakkinu og sett í mixer. Þá er bætt út í 

hakkið 80 μL af innri staðli á hvert sýni, síðan er sett jafnmikið 

magn, 10-35 g af þurrkefni (hýdrómatrixu) í mixerinn. Blandan þeytt 

vel saman þangað til hún virkar þurr og sundurleit, passa þarf að hún 

verði ekki deigkennd.  

3. Þá eru teknar 33 mL sellur úr tækinu og í þær er settur filter og síðan 

nákvæmlega 1 g af hydromatrixu.  

4. Þá eru vigtuð nákvæmlega 19 g af blöndu kísilgels og rammrar 

brennisteinssýru sem blandað hefur verið í hlutföllunum 1:1 miðað 

við massa efnanna og bætt í selluna. 

5. Þá eru vigtuð nákvæmlega 5 g af blöndu fisks og þurrkefnis og sett í 

selluna. 

6. Filter settur ofaná og pressað vel á eftir. 

7. Sellunni lokað og hún sett á sinn stað í tækinu. 

                                                 
35 Dionex, e.d. 
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Aðferðin við magran fisk er sú sama nema að notaðar eru stærri sellur 

(100mL) og 30 g af fiski vigtuð nákvæmlega, bætt í þau 80 μL af innri staðli 

og 30 g af hydromatrixu bætt útí.  Sett á sama hátt með hydromatrixu og 

kíselgelblöndu í selluna nema að nú er allt sýnið vegið og sett í selluna.  

Því sem gerist eftir að sellan hefur verið hlaðin og sett í tækið er best 

lýst í eftirfarandi skrefum: 

1. Tækið setur selluna í ofninn. 

2. Sella fyllt með viðkomandi leysi. 

3. Sella hituð að völdu hitastigi og þrýstingur (1500psi) settur á. 

4. Hitastigi og þrýstingi haldið í tiltekinn tíma. 

5. Sellan og kerfið allt skolað með tilteknu magni leysis, mælt í % af 

rúmmáli sellunnar. 

6. Kerfið hreinsað með köfnunarefni 

 

Þegar farnir eru fleiri hringir þá eru skref 4 og 5 endurtekin, t.d. ef 

farnir eru tveir hringir þá er endurtekið einu sinni. Að þessu loknu er allur 

leysirinn sem fór í selluna og var skolað með kominn í safnflösku. Fyrir 

hverja sellu í tækinu er safnflaska sem tekur við öllum þeim leysi og efnum 

sem farið hafa í gegnum selluna. 

   

4.1.2 Soxhlet aðferð 

Það var þýskur efnafræðingur Franz von Soxhlet sem fann upp Soxhlet 

útdráttinn árið 1879. Soxhlet hannaði búnaðinn í fyrstu til að ná fituefnum 

úr föstu efni, en síðan hefur búnaðurinn verið notaður í ýmsum öðrum 

tilgangi.36 Til þess að Soxhlet búnaðurinn sé að virka sem skildi er 

mikilvægt að þurrka allar vatnsleifar úr sýninu með þurrkefni, sé sýnið ekki 

nógu þurrt virkar tæknin ekki eins og hún á að gera. 

 

 

                                                 
36 Wikipedia, e.d. b  
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Framkvæmd: 

1. Vegið fiskflak hakkað í einsleita blöndu 

2. Í hverja hulsu þarf að vega 10 g af fiski og a.m.k. sama magn af 

þurrkefni. Fiskur og þurrkefni þeytt vel saman í mixer 

3. 20 g af blöndunni vegin nákvæmlega í hulsu sem síðan er komið 

fyrir í Soxhlet búnaðinum. Leysi komið fyrir í veginni kúluflösku og 

látið sjóða í a.m.k. 6 klst. 

4. Kúluflaskan sett á hverfissvala í vatnsbað við 40°C og leysirinn 

eimaður burt, þannig að einungis fitan verður eftir. 

 

4.1.3 Hreinsun sýna 

Við hreinsun sýna eru notaðar mismunandi aðferðir. Það fer eftir innihaldi 

þess sýnis sem verið er að vinna við hvaða aðferð hentar best hverju sinni. 

Einnig skiptir máli hvaða aðferð var notuð við útdrátt, þegar notast er við 

ASE með þeirri aðferð sem að framan er lýst þá byrjar hreinsunarferlið um 

leið og útdráttur efnanna fer fram. Eftir að sýnin hafa farið í gegnum ASE 

voru þau síðan hreinsuð samkvæmt eftir farandi aðferð 

1. Hellt úr safnflösku í Turbo Vap glas og safnflaskan skoluð tvisvar 

með hexani. 

2. Sýni inngufað í 1 mL þá er skolað innanúr Turbo Vap glasinu með 4-5  

mL af hexani og inngufað aftur í 0,5 mL. 

3. Sýnið fært úr Turbo Vap glasi yfir í tilraunaglas með pasteur pípettu 

og Turbo Vap glasið skolað að innan með 2 mL af hexani og 

hexanfasinn allur færður yfir í tilraunaglasið með inngufaða sýninu.  

4. 2. mL af rammri brennisteinssýru bætt útí og fasarnir hristir varlega 

saman, glasið látið bíða í 30 mín og hrist öðru hverju. 

5. Látið í skilvindu við 15°C við 4500 rpm í 30 mín til þess að skilja 

fasana vel að. Ef þörf var á þá var tími í skilvindu lengdur, 

6. Hexanfasinn færður með pasteur pípettu yfir í tilraunaglas með kvarða 

og inngufað undir N2 flæði þar til rúmmálið er orðið í kringum 0,5 

mL. Þá er 1 mL af isooktani bætt út í og inngufað áfram þar til 

rúmmálið er orðið 0,2 mL. 
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7. Að hreinsun lokinni er öllu sýninu svo komið fyrir í hylki í sýna- 

skammtaglasi. Sýnið að þessu loknu greint í gasgreini. 

Hafi fituútdráttur verið gerður með Soxhlet eða annarri aðferð sem 

einungis dregur út fituna en byrjar ekki hreinsun á sýninu þá er 

hreinsunarferlið mun lengra eða sautján skref eins og sjá má í viðauka 3. 

 

4.2 Gasgreinir 

Við mælingu á PCB efnum hefur frá því um 1970 verið notast við 

gasgreina (Gas chromatography).37 Gasgreinirinn samanstendur af gasflæði, 

innsprautun (injector), ofni, súlu, nema og skrásetningartæki. Í stuttu máli 

fer greiningin þannig fram að sýni er sprautað inn í tækið og það snögghitað 

þannig að það fer á gufuform. Ferðagas sem streymir í gegn um tækið tekur 

sýnið með sér inn á súlu sem aðgreinir efnin í sýninu. Það gerist þannig að 

efnin tefjast mislengi í súlunni eftir eiginleikum þeirra og þau koma því ekki 

öll á sama tíma úr súlunni. Nemi greinir síðan hvert og eitt þeirra við enda 

súlunnar. 

 

Mynd 5  Skematísk mynd af gasgreini.38  

 

Það er mjög mismunandi hvernig súlur eru notaðar í gasgreininum, 

bæði hvað varðar lengd, innra þvermál og með hverju þær eru fóðraðar. Við 

þessa rannsókn var notast við tvær gerðir af súlum, svokallaðar DB-5 og 

DB-1701 súlur. Báðar þessar súlur eru 60 m langar og hafa innra þvermál 

0,25 mm. Munurinn á súlunum er sá að DB-5 súlan er lítið skautuð en DB-

1701 súlan er meira skautuð. Þær eru fóðraðar með mismunandi efnum 

                                                 
37 Erickson, M. D., 1997. Bls 236 
38 The Chemistry Hypermedia Project, 2000. 
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þannig er DB-5 súlan fóðruð með 5% Phenyl 95% Dimethyl polysiloxane. 

DB-1701 súlan er fóðruð með 14% cyanopropyl phenyl silicone.39 Þessi 

mismunur sem er á súlunum gerir það að verkum að þær eru að vika á 

ólíkan hátt á efnin. Báðar súlurnar virka þannig að léttustu efnin eru að 

koma fyrst en þau þyngstu síðast, en aðskilnaður þeirra er mismunandi eftir 

því hvaða súla er notuð. Súlurnar vega því hvor aðra upp í greingingu á 

sumum efnanna. 

Með því að nota DB-1701 súluna næst betri aðskilnaður á milli PCB-

118 og 149 þar sem topparnir koma alveg aðskildir, en á DB-5 koma þessi 

efni ásamt PCB-123 á svipuðum tíma. Á DB-5 súlunni má búast við PCB-

160 og 163 á sama tíma og PCB-138, þetta sama vandamál er með DB-1701 

súluna þar geta PCB-160, 163 og 158 truflað ákvörðun á styrk PCB-138.40, 

41 Truflunin á PCB-138 er mun meiri á DB-1701 súlunni því það eru fleiri 

efni sem trufla og því betra nota DB-5 súlunna við ákvörðun á styrk þess. 

Betri aðskilnaður PCB-28 og 31 næst hins vegar með DB-5 súlunni, en það 

er þó mjög erfitt að ná þeim alveg í sundur PCB-31 er að koma aðeins á 

undan. Mjög erfitt getur reynst að greina PCB-101 þar sem mörg efni eru að 

koma á svipuðum tíma, PCB-84, 89, 90 og 99 hafa nánast sama rástíma á 

DB-5. Á DB-1701 eru það PCB-60, 56 og 99 sem geta verið að koma á 

sama tíma og PCB-101, styrkur PCB-101 mældur með DB-5 er talin 

óeðlilega hár.42, 43 Til þess að fá sem marktækastar niðurstöður er því DB-5 

súlan notið til þess að mæla PCB-28 og 138 en DB-1701 er notuð til þess að 

mæla PCB-101 og 118. Þegar góður aðskilnaður er að nást á báðar súlurnar 

er hins vegar miðað við að taka lægra gildið, þar sem litlar líkur eru á að 

truflun sé að koma fram á sama stað á báðum súlunum. 

Rástími efnanna fer, eins og áður kom fram eftir rokgirni þeirra. Til 

þess að ná góðum aðskilnaði á efnum sem hafa mismunandi suðumark er 

því nauðsynlegt að hafa ofninn lágt stilltan í upphafi og hækka hitastigið 

síðan á meðan á keyrslu stendur. Áður var hjá Rannsóknarstofu 

fiskiðnaðarins nú Matís ohf. búið að prófa mismunandi aðferðir á 

                                                 
39 Scientific Instrument Services, Inc. , e.d. 
40 Erickson, M. D., 1997. Bls. 251 
41 Crecelius, E. og Lefkovits, L., 1994. 
42 Muir, D. og Morita, M, 2003. Bls. 17-18 
43 Crecelius, E. og Lefkovits, L., 1994. 
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gasgreininn.44 Var ákveðið að nota aðferðina sem þar kom best út á DB-

1701 súlunni fyrir keyrslu á báðum súlunum í þessu verkefni, þar sem hún 

var einnig að koma vel út á DB-5 súlunni. Þær hitastigsbreytingar sem á 

ofninum verða í keyrslunni má sjá í töflu 2. 

 

Tafla 2  Hitastig ofns í gasgreini á greiningartíma 

 Hitastigshækkun Markgildi Biðtími 
 (°C/mín) (°C) (mín) 
Upphafsstaða   85 2 
Stig 1 30 200 28 
Stig 2 2 250 0 
Stig 3 7 290 10 
Heildartími     75  

 

Mismunandi nemar eru notaðir við gasgreina. Við mælingum á PCB 

efnum er aðallega verið að nota tvær gerðir nema. Það eru Electron Capture 

Detektor (ECD) og Mass Spectrometry (MS). ECD neminn greinir efni sem 

innihalda halogen sambönd sem geta tekið til sín elektrónur. En PCB ásamt 

mörgum öðrum efnum svo sem varnarefnum innihalda halogena og því 

hentar hann vel til mælinga á þeim. MS neminn greinir efnin aftur á móti 

eftir mólmassa þeirra, þannig er hægt að stilla hann þannig að hann nemi 

bara efni með ákveðinn mólmassa sem er að koma á ákveðnum rástíma. 

Hann er því enn sértækari. Þegar notast er við ECD nema við gasgreini er 

mikilvægt að hreinsa sýnið vel áður en því er sprautað inn á gasgreininn. 

ECD neminn hefur bæði kosti og galla. Helstu kostir hans eru að hann er 

mjög næmur og nokkuð sértækur, hann er eingöngu að nema efni sem 

innihalda halogena. Ókosturinn í þessu tilfelli er hins vegar sá að í 

náttúrulegum sýnum er mikið af öðrum efnum sem innhalda halogena, svo 

sem önnur PCB efni, skordýraeitur og önnur varnarefni.45 MS neminn 

greinir mólmassa efnanna og er því mjög sértækur því ólíklegt er að fleiri en 

eitt efni með sama mólmassa komi úr súlunni á sama tíma. Hann er því mun 

nákvæmari en ECD neminn að því leiti að hægt er að stilla hann þannig að 

                                                 
44 Vordís Baldursdóttir, 2006. 
45 Erickson, M. D., 1997. Bls. 236-237 
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hann nemur aðeins efni með ákveðinn mólmassa á ákveðnum tíma sem 

þýðir að lítil truflun verður við ákvörðun á efnunum.46 

Skrásetjarinn skráir niðurtöðurnar á myndrænan hátt. Það koma fram 

toppar sem segja til um efnin, en flatarmál toppanna er mælikvarði á magn 

efnanna. Þegar efnin eru með svipaðan rástíma þarf oft að lagfæra handvirkt 

hvernig tækið er að nema toppana þannig að tækið reikni flatarmálið sem 

næst því sem raunverulegt getur talist. 

 

4.3 Úrvinnsla gagna 

Það er ekki síður mikilvægt við rannsóknir sem þessar að staðið sé vel og 

skilmerkilega að úrvinnslu gagnanna. Til þess að niðurstöðurnar séu sem 

nákvæmastar er nauðsynlegt að nota innri staðalinn til þess að raunverulegt 

magn sýnis sem á endanum kemur út hreinsun á sýninu komi inn í 

útreikningana. 

 

4.3.1 Línuleg svörun og næmnistuðull bendi PCB efna 

Til þess að geta ákvarðað línulega svörun og næmnistuðul (Responce factor) 

fyrir efnin, var útbúin vinnustaðall sem innihélt bendi PCB efnin ásamt innri 

staðallausn. Blanda PCB-53 og PCB-198 var notuð sem innri staðall. PCB-

53 var notað sem innri staðall á móti PCB-28, PCB-52 og PCB-101 en 

PCB-198 var notað sem innri staðall á móti PCB-138, PCB-149, PCB-153 

og PCB-180. Innri staðall er notaður til að leiðrétta skekkjuna sem myndast 

getur, vegna þess að við hreinsun sýnis er alltaf eitthvað af sýninu að tapast. 

Ef notað er ákveðið magn af innri staðli er hægt að leiðrétta þessa skekkju 

með því að nota hlutfallið á milli sýnis og innri staðals þar sem hlutfallslega 

er að tapast jafn mikið af innri staðlinum og PCB efnunum sem á að mæla. 

Línulega svörunin verður nákvæmari þegar nota innri staðalinn og R2 er þá 

að mælast á bilinu 0,9998 – 1 sem gefur til kynna mjög gott línulegt 

samband. 

                                                 
46 Erickson, M. D., 1997 
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Notaður var staðall sem innihélt fjórtán PCB efni þ.e. bendi PCB efnin 

sjö ásamt sjö öðrum þar með töldum þeim sem helst eru að trufla. Efnin sem 

staðallinn innihélt voru PCB efni númer 18, 28, 31, 44, 52, 101, 118, 138, 

149, 153, 170, 180, 194 og 209. Frumstaðallinn var þynntur tífallt til þess að 

útbúa vinnustaðal. Styrkur allra efnanna var sá sami í frumstaðlinum eða 10 

ng/µL, þannig að þegar búið var að útbúa vinnustaðalinn var styrkur 

efnanna í honum 1 ng/µL. Styrkur PCB-53 og PCB-198 í frumstaðli voru 

100 ng/µL, voru þeir fyrst þynntir 1/20 og þannig útbúnir svokallaðir 

grunnstaðlar fyrir hvort efni fyrir sig sem innihéldu 5 ng/µL. Síðan var 

útbúinn innri staðall (IS) sem innihélt bæði PCB-53 og PCB-198 og var 

styrkur hvors efnis fyrir sig 0,5 ng/µL í innri staðallausninni. 

Þá voru útbúnar fimm staðallausnir með því að þynna vinnustaðal og 

innri staðal í isooctani í mismunandi hlutföllum. Þar sem staðallinn sem 

verið var að vinna með innihélt sama magn allra PCB efnanna þá varð 

styrkur þeirra sá sami í hverri staðallausn fyrir sig eins og sjá má í töflu 3.  

 

Tafla 3  Styrkur PCB efna í staðallausnum (ng/μL) 

Staðall PCB- 
53 

PCB-
198 

PCB- 
28 

PCB- 
52 

PCB-
101 

PCB-
118 

PCB-
153 

PCB-
138 

PCB-
180 

1 0,20 0,20 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 
2 0,20 0,20 0,20 0,20 0,20 0,20 0,20 0,20 0,20 
3 0,20 0,20 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10 
4 0,20 0,20 0,04 0,04 0,04 0,04 0,04 0,04 0,04 
5 0,20 0,20 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02  

 

Línulega svörunin var svo fengin með því að taka hlutfallið milli 

flatarmáls PCB í staðli og flatarmáls innri staðals í staðli á móti styrk PCB 

efnanna. 

Næmnistuðull (Responce Factor) fyrir hvert PCB efni fyrir sig er svo 

reiknaður út frá meðaltali staðlanna. Næmnistuðullinn segir til um svörun 

hvers efnis fyrir sig á móti svörun innri staðalsins og er reiknaður út 

samkvæmt eftirfarandi jöfnu47 

 

                                                 
47 Swackhamer, D. L. and Trowbridge, A. G., 1996. Bls 374 
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Flatarmál PCB efnis í staðli (µV*s) / Flatarmál innri staðals (µV*s) 
RF = _________________________________________________________ 

   Styrkur PCB efnis í staðli (ng/µL) / Styrkur innri staðals (ng/µL) 
 

 

4.3.2 Styrkur PCB- efna í sýni 

Þegar búið var að finna flatarmál hvers efnis fyrir sig var styrkur hvers 

efnis fyrir sig fundinn, samkvæmt eftirfarandi jöfnu þar sem bæði er tekin 

inn í innri staðallinn og næmnistuðullinn.48 

         F PCB- í S (μV/s) / F IS í S (μV/s) * IS í S (ng) 
RF 

Styrkur PCB(µg/Kg) =  ______________________________________    *1000 
Magn S (mg) 

 

F = Flatarmál 

S = Sýni 

IS = Innri staðall 

RF = Næmistuðull (Responce factor) 

 

4.3.3 Greiningarmörk gasgreinis 

Greiningarmörk gasgreinisins, Limit Of Detection, LOD er fundin 

með því að þynna þynnstu staðallausnina þangað til engir toppar eru 

mælanlegir. LOD gasgreinisins er skilgreindur sem sá styrkur efnis þegar 

toppurinn sem það gefur er minni en þrisvar sinnum tirtingur grunnlínu. 

 

4.3.4 Heimtur 

Þegar verið er að hreinsa sýni þá verður ekki hjá því komist að eitthvað sé 

að tapast af sýninu sjálfu í gegnum hreinsunarferlið. Því er mikilvægt að 

fylgjast vel með hversu mikið af efnunum er að heimtast. Það eru til nokkrar 

aðferðir til að mæla heimtur efnanna ein þeirra byggir á því að um leið og 

sýnin er hreinsuð var samhliða hreinsað sýni með s.k. staðalviðbót. Það er 

gert þannig að bætt er út í sýnið 5-10% af áætluðum styrk hvers efnis fyrir 

                                                 
48 Swackhamer, D. L. and Trowbridge, A. G., 1996. bls 376 
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sig. Þetta sýni er svo mælt líka og útfrá formúlu hér fyrir neðan eru fundnar 

% heimtur hvers efnis fyrir sig. Þ.e. hversu hátt hlutfall efnisins skilar sér í 

gegn um hreinsunarferilinn. Þetta hlutfall þarf að vera á bilinu 70 - 120 %. 

 

Heimtur eru ákvarðaðar á eftirfarandi hátt: 

 

Heimtur % =  (h3 – h2) * 100   49 

           h1 

 

 

h1 = staðalviðbót (μg/kg) 

h2 = sýni án staðalviðbót (μg/kg) 

h3 = sýni með staðalviðbót (μg/kg) 

 

 

Önnur aðferð byggir á því að um leið og sýnin eru keyrð í 

gasgreininum eru keyrðar þrjár til fimm mismunandi þynningar af innri 

staðalblöndunni og út frá því flatarmáli sem fæst er línulega svörunin fyrir 

hvort efni (PCB-53 og 198) um sig fundin. Út frá línulegu svöruninni er 

fundin jafna bestu línu sem dregin er í gegnum 0 punkt og hún ásamt 

flatarmáli efnanna í hverju sýni fyrir sig er síðan notuð til að reikna út 

heimtur fyrir bæði efnin. Út frá heimtum PCB efnanna í innri staðlinum má 

síðan áætla heimtur bendi PCB efnanna, en reikna má að heimtur þeirra í 

prósentum séu svipaðar og heimtur efnanna í innri staðlinum. Síðari 

aðferðina er einungis hægt að nota ef um er að ræða þekkt magn af efnunum 

eins og er í tilfelli innri staðla. 

 

                                                 
49 Swackhamer, D. L. and Trowbridge, A. G. 1996. bls 375 
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4.4 Mengun 

Við nákvæmar snefilefnamælingar sem þessar þá skiptir öllu máli að koma í 

veg fyrir mengun. Mengun getur komið til margan hátt, hreinsiefni eða 

afgangur af fyrri sýnum situr eftir á glervöru. Það er því mikilvægt við slíkar 

mælingar að gæta vel að þrifum og þrifaaðferðum, síðan skal ýmist skola 

vel með hexani eða baka í ofni við 450°C í 4 tíma til að losna við allar 

lífrænar leifar. Hjá Matís á Akureyri er búið að koma upp öflugum ofni og 

því er öll glervara bökuð við 450°C í minnst 4 tíma milli þess sem hún er 

notuð. Sellur í ASE, allir plast og málmhlutir eru skolaðir vel með hexani 

eftir að hafa verið þrifnir á venjulegan hátt. Miklu máli skiptir einnig að öll 

áhöld og tæki sem notuð er sé einungis notuð við slíkar mælingar til þess að 

minnka líkur á mengun. Það er því búið að koma upp búnaði sem einungis 

er notaður við þess konar mælingar. Passa þarf líka vel uppá umgengni við 

öll efni s.s. leysa, þurrkefni og annað til að koma í veg fyrir að óhreinindi 

berist í þau. 

Komi fram mengun í sýnum getur það gefið rangar niðurstöður það er 

því mikilvægt að samhliða öllum tilraunum séu gerð blank sýni, þ.e sýni þar 

sem framkvæmdin er á allan hátt sú sama nema að fisksýni er sleppt. Öllum 

niðurstöðum þar sem mengun kom í blank sýni er sleppt við úrvinnslu 

verkefnisins. 
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5 Niðurstöður 
Við aðferðaþróunina á ASE tækinu var ákveðið að nota lax þar sem hann er 

með feitari fiskum sem á boðstólnum eru hér á landi og auðvelt að nálgast 

hann. Í upphafi voru keypt tvö flök af eldislaxi og þau hökkuð í einsleita 

blöndu, skipt í minni einingar og fryst.  

 Framkvæmdar voru breytingar á gasgreini sem auðvelda og flýta 

fyrir keyrslu sýnanna.  

 Þá var farið í að prófa mismunandi aðferðir á ASE tækinu til 

útdráttar efna úr laxinum m.a. með því að reikna út heimtur.  

 Gerður var samanburður á ASE og Soxhlet aðferðum til að sjá hvort 

ASE er að reynast skilvirkari, eða jafn skilvirk og Soxhlet.  

 Að lokum voru mæld greiningarmörk gasgreinis miðað við þær 

breytingar sem búið var að framkvæma á tækinu og aðferðinni. 

Við vinnslu verkefnisins var ávallt unnið með tvísýni þ.e. alltaf keyrð 

tvö sýni með öllum aðferðum og síðan tekið meðaltal þeirra niðurstaðna 

sem þannig fengust. Það að mæla alltaf tvö sýni með hverri aðferð fyrir sig 

gefur líka vísbendingar um stöðugleika aðferðarinnar þ.e. hvort hún er að 

gefa jafnar niðurstöður eða ekki. 

 

5.1 Stilling gasgreinis 

Byrjað var á því að setja upp annan nema á gasgreininum þannig að hægt 

væri að keyra á báðum súlunum í einu. Þegar notaðar eru tvær súlur með 

tveimur nemum eins og gert var hér þá þarf að setja svokallað „Y“ þar sem 

sýnið er innsprautað. Þetta „Y“ virkar þannig að eftir innsprautun þá skiptist 

sýnið jafnt á báðar súlurnar. Það að vera með nema við báðar súlurnar gerir 

það að verkum að helmingi styttri tíma tekur að fá niðurstöður 

greiningarinnar, þar sem aðeins þarf að keyra hvert sýni einu sinni. Þegar 

gasgreinirinn er settur upp með tveimur súlum eins og gert var í þessu 

verkefni verður að keyra sömu aðferð á báðum súlunum. Við vinnslu þessa 

verkefnis var eins og áður hefur komið fram unnið með aðferð sem áður 

hafði verið prófuð á báðum súlunum við aðferðaþróun hjá Matís. 
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Við innsprautun sýna myndast þrýstingur og við „injector“ er ventill 

sem opnast til að jafna þrýstinginn í súlunum, hægt er að stýra því hvort 

ventillinn opnast strax eða eftir tiltekinn tíma. Eftir þessa breytingu á 

gasgreininum var ákveðið að prófa mun á „split“ og „splitless“. Munurinn á 

því er sá að ef notað er split þá opnast ventillinn strax eftir innspýtingu sem 

getur orðið til þess að sá hluti sýnis sem ekki er komin inní súlurnar tapast. 

Þær aðferðir sem áður hafði verið unnið með á gasgreininum voru allar með 

split og flæði 1 mL/mín alla keyrsluna, var ákveðið að prófa splitless í þeirri 

von að ná mætti betri greiningarmörkum. Splitless virkar þannig að beðið er 

í ákveðinn tíma með að opna fyrir ventilinn. Prófaðar voru nokkrar 

mismunandi splitless aðferðir þar sem mismunandi flæði/þrýstingur, tími og 

lækkun á flæði var prófað sjá töflu 4. Það reyndist þónokkur munur á milli 

aðferðanna og flestar voru að sýna mun betri svörun heldur en fyrri aðferð 

(split) hafði náð.  

 

Tafla 4  Mismunandi stillingar við „splitless“ innsprautun 

Upphafsflæði 
mL/mín 2 2 3 4 4 4 4 5 5 5 6 6 6 
Tími í mín 0,5 0,25 1 0,25 1 1,5 2 1 1,5 2 1 1,5 2 
Lækkun flæðis 
mL/mín 2 4 4 4 4 4 4 4 4 4 4 4 4 
Lokaflæði 
mL/mín 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1  

 

Það var ákveðið að nota aðferðina þar sem flæði í upphafi er 4 mL/mín, 

ventillinn látin opnast eftir 1,5 mínútur og flæðið síðan lækkað í 1 mL/mín. 

á hraðanum 4  mL/mín. Ástæða þess að þessi tiltekna aðferð varð fyrir 

valinu var að hún var að gefa mun betri svörun en áður hafði fengist. 

 

5.1.1 Greiningarmörk gasgreinis 

Áður höfðu greiningarmörk gasgreinisins verið mæld og þá voru þau eins og 

sést í töflu 5, þessi  mæling var gerð með því að þynna staðalblöndu í 

ísóoktani. Þynnsta staðalblandan var þynnt fyrst nokkrum sinnum uppí 

1/100 þynningu, kom í ljós að greiningarmörkin voru greinilega minni en 
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það. Voru því aftur útbúnar þynningar og nú niður í 1/500, kom í ljós að 

mörkin liggja á bilinu 1/400 – 1/450 fyrir öll efnin. 

 

Tafla 5  Greiningarmörk fyrir breytingu á gasgreini50 

Styrkur (ng/μL) 
PCB efni Staðall I Staðall II 
PCB-28  0,00333 0,00286 
PCB-52 0,00333 0,00286 
PCB-101 0,00333 0,00286 
PCB-118 0,00333 0,00286 
PCB-153 0,00333 0,00286 
PCB-138 0,00333 0,00286 
PCB-180 0,00333 0,00286  

Tafla 6  Greiningarmörk eftir breytingu á gasgreini 

Styrkur (ng/μL) 
PCB efni Staðall I Staðall II 
PCB-28  0,00005 0,000044 
PCB-52 0,00005 0,000044 
PCB-101 0,00005 0,000044 
PCB-118 0,00005 0,000044 
PCB-153 0,00005 0,000044 
PCB-138 0,00005 0,000044 
PCB-180 0,00005 0,000044  

 

Það að hafa ventilinn lokaðan í upphafi keyrslu og meira flæði til að 

byrja með er að gefa okkur greiningarmörk á því bili sem tafla 6 sýnir. Eins 

og sést á þessum samanburði þá eru breytingarnar sem gerðar voru að hafa 

þau áhrif að nú er hægt að greina efni í 55-75  sinnum minna magni heldur 

en áður. Ekki vannst tími til að finna nákvæmlega greiningarmörk hvers 

efnis fyrir sig en efnin hafa ekki öll sama greiningarmark. Greiningarmörk 

allra efnanna liggja á milli staðals eitt og tvö sem sjá má í töflu 6. 

Niðurstaða eins og þessi hefur mikil áhrif á gildi og nákvæmni mælinga sem 

þessara þar sem hægt er að greina minna magn efna, jafnvel úr minna magni 

sýnis. Hér er þó einungis um að ræða greiningarmörk tækisins þar sem ekki 

var komist svo langt í aðferðaþróuninni að hægt væri að finna 

greiningarmörk aðferðarinnar. 

 

5.2 Aðskilnaður bendi PCB efna 

Eins og áður hefur komi fram var notast við staðallausn sem inniheldur 

fjórtán PCB efni, þ.e. bendi PCB efnin sjö og að auki önnur sjö þar með 

talin þau sem helst eru að koma á sama tíma og bendi PCB efnin. 

Nauðsynlegt er að hafa staðal sem þennan til að sjá út á hvaða tímum efnin 

                                                 
50 Vordís Baldursdóttir, 2006 
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eru að koma út og hvernig aðskilnaður þeirra er á báðum súlunum. Eins og 

sjá má ef myndirnar hér að neðan eru bornar saman þá er rástími og 

aðskilnaður efnanna mismunandi eftir því hvora súluna er verið að nota. 

Þannig næst betri aðskilnaður PCB-31 (á undan) og PC- 28 með því að nota 

DB-5 súluna eins og mynd 6 sýnir. En aftur á móti er betri aðskilnaður 

PCB-149 (á undan) og PCB 118 ef DB-1701 súlan er notuð eins og mynd 9 

sýnir, þessar myndir sýna aðskilnað efnanna í staðli.  

 

 
Mynd 6  Aðskilnaður PCB-31 og 28 á DB-05 

 
Mynd 7  Aðskilnaður PCB-31 og 28 á DB-1701 

 
 

 

 
Mynd 8  Aðskilnaður PCB-149 og 118 á DB-05 

 

 
Mynd 9  Aðskilnaður PCB-149 og 118 á DB-1701 

 

Á þennan hátt vega súlurnar hvor aðra upp. Til þess að unnt sé að 

greina á fullnægjandi hátt öll sjö bendi PCB efnin er því nauðsynlegt að 
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greina sýnin á báðum súlunum. Þegar verið er að nota tvær gerðir af súlum 

er notast við þá aðferð að taka flatarmálið á þeirri súlu sem betri aðskilnaður 

næst á, þannig var PCB-28 mælt á DB-5 súluna og PCB-118 og 101 á DB-

1701 súluna. Í þeim tilvikum þar sem góður aðskilnaður er að nást á báðum 

súlum er miðað við að nota lægra gildið og er það gert þar sem líkurnar á 

því að sama efni sé að trufla á sama stað á báðum súlum eru hverfandi. 

 

5.2.1 Aðskilnaður bendi PCB efna í laxi 

Á myndum 10 og 11 má sjá aðskilnað bendi PCB efna í laxi, á báðum 

súlunum. Eins og sjá má eru margir toppar að koma fram aðrir en bendi 

PCB efni, en þau ásamt innri stöðlum hafa verið auðkennd með rauðum lit. 

 

 
Mynd 10  Aðskilnaður bendi PCB efna í laxi mældur með DB-5 súlu 
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Mynd 11  Aðskilnaður bendi PCB efna í laxi mældur með DB-1701 súlu 

 

Ef myndirnar hér að ofan eru bornar saman sést að truflun frá öðrum 

toppum er mislangt frá bendi PCB efnunum. Þannig er mikil truflun rétt á 

undan PCB-101 á DB-1701 súlunni, þó vel aðskilin frá efninu sjálfu, en 

nánast engin á DB-5 súlunni. Ef PCB-118 og 138 eru skoðuð sést vel á 

þessum myndum hversu mikil truflun er í kringum þau með DB-5 súlunni 

og hversu auðveldari aðskilnaður þeirra við önnur efni er með DB-1701 

súlunni. Þetta sýnir mikilvægi þess að nota tvær mismunandi súlur við 

efnamælingar sem þessar, ekki síst þar sem mikið getur verið af efnum í 

sýninu sem geta truflað. 

 

5.3 Línuleg svörun 

Ef að innri staðall er notaður á til leiðréttingar þá næst mjög góð línuleg 

svörun, fylgnistuðullinn (R2) var að mælast á bilinu 0,9963-1 sem telst vera 

mjög gott. Ef fylgnistuðullinn (R2) er nálægt því að vera einn er það merki 

um að gott línulegt samband sé á milli flatarmáls og styrks Mynd 12 sýnir 

línulega svörun á milli flatarmáls bendi PCB efna deilt með flatarmáli innri 

staðals og styrks bendi PCB efnanna, sjá nánar í viðauka 4. 
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Mynd 12  Línuleg svörun bendi PCB efnanna 

 

5.4 Útdráttur efna og hreinsun sýna 

Þegar ASE er notað á sama hátt og gert var við vinnslu þessa verkefnis þ.e 

til að draga út efni og hefja hreinsun um leið þá verður að passa vel að 

leysirinn sem notaður er henti með brennisteinssýrunni. Þetta þrengir mjög 

hvaða leysa er unnt að nota, byrjað var því að prófa hexan og isóoktan og 

vegna þess að hexanið reyndist koma betur út var haldið áfram með það. 

 Tækið bíður uppá það að hægt sé að hafa mismunandi hitastig á 

ofninum þegar sellan fer þar inn, hægt er að hafa tímann sem leysirinn bíður 

í sellunni mislangan og hægt er að skola (flush) í gegnum selluna með 

mismiklu magni af leysi. Þrýstingurinn í sellunni var alltaf sá sami eða 1500 

psi en prófaðar voru nokkrar aðferðir með mismunandi hitastigi, mismikilli 

skolun og mislöngum tíma, eins og sjá má í eftirfarandi töflu: 

 

Tafla 7  Mismunandi stillingar ASE tækis 

Aðferð 1 2 3 4 5 6 7 8 
Hiti í ofni °C 75 75 75 100 100 100 125 125 
Biðtími mín. 5 5 5 5 5 10 5 5 
Skol % 20 20 60 60 60 60 60 60 
Hringir 1 2 2 1 2 2 1 2  
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Þegar sett var í ASE tækið var keyrt tvísýni á öllum aðferðum til að 

sjá mætti hvort aðferðirnar væru að sýna sambærilegar niðurstöður milli 

sýna. Vandræði urðu við framkvæmd verkefnisins eftir að búið var að 

berjast við mjög lágar heimtur uppgötvaðist að orsökin var sú að ekki var 

verið að blanda nógu miklu þurrkefni í sýnið. Því þurfti að byrja allt uppá 

nýtt, tími vannst ekki til að endurtaka allar aðferðirnar, en ákveðið var að 

prófa aftur aðferðir 1, 2, 3, 6 og 8, ásamt því að gera Soxhlet útdrátt til 

samanburðar.  

Í öðru verkefni var búið að prófa mismunandi leysa með Soxhlet 

aðferð. Hafði reynst best að nota blöndu af hexani, diethyl ether og acetone í 

hlutföllum 70:20:10 og var ákveðið að nota þá blöndu í þessu verkefni.51 

Samkvæmt Soxhlet útdrættinum er hlutfall fitu í laxinum sem unnið var með 

9,42%. Þetta hlutfall er sambærilegt við það sem búast má við í villtum laxi 

en nokkuð minna en búast má við í eldislaxi, en þarna var um að ræða 

eldislax. 

 

                                                 
51 LáraGuðmundsdóttir. 2007 
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5.5 Styrkur bendi PCB efna í laxi 

Við vinnslu þessa verkefnis var einungis unnið með lax og alltaf með sama 

laxinn, því er ekki óvarlegt að áætla að niðurstaðan yrði sú að styrkur hvers 

efnis fyrir sig væri sá sami eða mjög svipaður í öllum sýnunum.  

 

 
Mynd 13  Styrkur bendi PCB efna í laxi (μg/Kg) 

 

Mynd 13 sýnir styrk bendi PCB efnanna í laxinum metið með þeim 

aðferðum sem áður hefur verið lýst (4.2) þ.e PCB-28 og 138 greint á DB-5 

súluna en PCB-101 og 118 með DB-1701. Önnur efni voru greind þannig að 

tekið var gildið á þeirri súlu sem gaf lægra gildið. Ef horft er á þann mun 

sem er á milli aðferða er hann óverulegur það er helst aðferð 3 sem er að 

skera sig úr en þar er oftast að mælast minnsti styrkurinn. Soxhlet aðferð er í 

flestum tilfellum að gefa hæsta gildið sú aðferð hafði áður verið metin með 

því að mæla samanburðarsýni og var hún þá að gefa fremur há gildi. Þess 

ber að geta að vegna vandkvæða með gasgreini þá var ekki unnt að meta 

PCB-28 á DB-5 súlunni í aðferð 2 svo sannfærandi væri og því er einungis 

notast við greiningu á DB-1701 í því tilfelli. 
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Mynd 14  Styrkur bendi PCB efna í laxi (μg/Kg) með mismunandi aðferðum 

 

Ef borinn er samann styrkurinn eins og hann var að mælast á súlunum 

sitt í hvoru lagi þá verður sá munur sem þær eru að gefa augljós, sérstaklega 

þar sem um er að ræða PCB-101 og 138. Á DB-5 súlunni er styrkur PCB-

101 að mælast alveg upp í þrisvar sinnum meiri en á DB-1701 súlunni. 

Styrkur PCB-138 er einnig að mælast þrisvar sinnum hærri á DB-1701 

heldur en á DB-5. Samræmis gætir milli aðferða hvað varðar þessar 

niðurstöður og því augljóst að mismunur á milli þessara aðferða er ekki að 

hafa áhrif á mældan styrk. Þessar niðurstöður eru í samræmi við þann mun 

sem sýnt hefur verið fram á að sé á súlunum og því er notast við aðferðina 

sem áður var lýst (4.2) og sú niðurstaða sem þannig fæst talinn vera sú 

réttasta. 
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5.6 Heimtur 

Til að meta aðferðirnar var ákveðið í upphafi að keyra alltaf mismunandi 

þynningar af innri stöðlum með þegar keyrt væri á gasgreininum svo meta 

mætti út frá heimtum þeirra, hvaða aðferðir skyldu prófaðar betur. Einnig 

var notuð önnur aðferð til að meta heimtur eða svokölluð staðalviðbót en 

ekki náðist að prófa allar aðferðirnar á þann hátt. 

 

5.6.1 Heimtur á innri stöðlum 

Á myndum 15-17 má sjá heimtur innri staðlanna á báðum súlunum og síðan 

samanburð á því hvernig þeir eru að skila sé á súlunum. Heimtur innri staðla 

metnar á þann hátt sem hér var gert er að gefa niðurstöðu sem er nokkuð 

undir þeim heimtum sem viðunandi er að fá. Það er þó aðeins mismunandi 

eftir aðferðum. 

 

 

Ef skoðaðar eru heimtur innri staðla á DB-5 súlunni virðist sem aðferð 

2 sé að gefa stöðugustu niðurstöðuna en þar mælist ekki mikill munur á 

milli tvísýnanna. Í öðrum aðferðum er að koma fram nokkur munur á milli 

tvísýna, mestur með aðferðum 1, 6 og 8. Einnig sést að aðferðir 6 og 1 eru 

að gefa lægsta gildið. 

 
Mynd 15  Heimtur (%) innri staðla með DB-5 súlu 
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Mynd 16  Heimtur (%) innri staðla með DB-1701 súlu 

 

Ef skoðaðar eru heimtur innri staðla með DB-1701 súlunni er 

munurinn á milli tvísýna yfirleitt minni heldur en á DB-5 ef frá er talinn 

aðferð 8. Á DB-1701 er það aftur sýni 6 og 1 sem eru með lægstu gildin. Á 

milli annarra aðferða er munurinn ekki mikill. 

 

 
Mynd 17  Heimtur (%) innri staðla, samanburður á súlum 
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Við þennan samanburð var notast við þá aðferð að taka meðaltal 

þeirra gilda sem mældust á hvora súlu fyrir sig og bera þau saman. Þá kemur 

í ljós að mun meira samræmi er í heimtum á minni staðlinum þ.e. PCB-53 

heldur en PCB-198, þar gætir meira ósamræmis á milli aðferða. 

Þessi samanburður gefur vísbendingar í þá átt að það að lengja tímann 

sem leysirinn bíður í sellunni eins og gert var í aðferð 6 er ekki að gefa betri 

niðurstöður. Það að er einnig lítill munur á aðferðum 2, 8 og Soxhlet sem 

gefur vísbendingar í þá átt að unnt sé að þróa á tækið aðferð sem er alveg 

jafn skilvirk og Soxhlet. Sá litli munur sem er á aðferðum 2 og 8 vekur 

athygli vegna þess hversu ólíkar þær eru. Í aðferð 2 er hitastigið 75°C og 

skolið 20%, en í aðferð 8 er hitastigið 125°C og skolið 60% en farnir voru 

tveir hringir í báðum aðferðunum. Sá munur sem er á aðferðum 1 og 2 sem 

eru eins að öllu leiti nema því að farinn var einn hringur í aðferð 1 en tveir 

hringir í aðferð 2, gefur vísbendingu í þá átt að það skipti meira máli að fara 

fleiri hringi heldur en auka skolið. Þetta má líka sjá á aðferðum 2 og 3 sem 

eru eins nema að því leiti að þrisvar sinnum meira skol er í aðferð 3, sem þó 

er ekki að gefa betri niðurstöðu. 

Út frá þessum niðurstöðum má ætla að best sé að skoða aðferðir 2 og 

8 í frekari þróun, ekki síst þar sem þær eru að gefa sambærilega niðurstöður 

og Soxhlet. 

 

5.6.2 Heimtur bendi PCB efna 

Þegar heimtur eru fundnar út, er eins og áður hefur komið fram notast við þá 

aðferð að með sýnunum eru keyrð sýni með staðalviðbót, heimturnar síðan 

reiknaðar út frá niðurstöðunum. Vegna þeirra vandkvæða sem komu upp 

náðist ekki að gera heimtupróf á öllum aðferðum með staðalviðbót, en 

ákveðið var gera þau með aðferðum 1, 3, 6 og 8.  

Þegar verið var að keyra sýnin kom reyndar í ljós að tími er kominn 

á að hreinsa annan ECD nemann en grunnlína hans er orðin ansi neðarlega 

og því fengust ekki viðunandi niðurstöður með aðferð 6 á DB-5 súlunni. 
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Mynd 18  Heimtur (%) bendi PCB efna með DB-5 súlu 

 

Þegar heimtur bendi PCB efnanna eru skoðaðar þá kemur í ljós að 

bæði aðferðir 1 og 8 eru að gefa mjög jafna niðurstöðu milli tvísýna, en 

aðeins minna samræmi í aðferð 3. Heimtur efnanna eru á bilinu 70 – 120% í 

flestum tilfellum, en aðferð 1 sker sig úr að þessu leiti hvað varðar heimtur 

fyrir þyngri efnin,  

 

 
Mynd 19  Heimtur (%) bendi PCB efna með DB-1701 súlu 
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Ef heimtur bendi PCB efnanna eru skoðaðar á DB-1701 súlunni þá eru 

aðferðirnar að koma mjög svipað út og á DB-5, eins og búast má við. 

Aðferð 1 gefur heimtur langt yfir því sem getur talist viðunandi fyrir þyngri 

efnin. Hinar þrjár aðferðirnar eru allar með mjög jafnar niðurstöður á milli 

tvísýna ef horft er framhjá PCB-28 með aðferð 3 en mjög erfitt er að greina 

það með DB-1701. Aðferðir 3, 6 og 8 eru allar að gefa heimtur sem eru 

innan þess sem búast má við eða á bilinu 70 - 120%.  

 

 
Mynd 20  Heimtur (%) bendi PCB efna, samanburður á súlum 

 

Við þennan samanburð var notast eins og áður við þá aðferð að taka 

meðaltal þeirra gilda sem mældust á hvora súlu fyrir sig og bera þau saman. 

Ef niðurstöðurnar eru bornar saman sést að aðferð 1 er að gefa mun hærri 

heimtur en ásættanlegt er og er yfir viðmiðunargildum hvað varðar þyngri 

efnin. Hinar aðferðirnar eru allar að koma mjög vel út eða með heimtur á 

bilinu 80 - 120%. 

Þessar niðurstöður eru ekki endanlegar niðurstöður vegna þess að 

einungis náðist að keyra einu sinni tvísýni með hverri aðferð fyrir sig. Þær 

gefa þó vísbendingu um það hvert skuli stefnt í áframhaldandi aðferðaþróun. 

Einnig gefa þær vísbendingar um það að með ASE sé unnt að greina sýni á 

jafn skilvirkan hátt og með Soxhlet. 
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6 Umræður  
Í verkefni sem ekki er stærra í sniðum en þetta þá getur farið svo að ekki 

vinnist tími til að klára það sem lagt var af stað með í upphafi, enda hættir 

mönnum oft til að vera bjartsýnir þegar lagt er af stað. Markmiðið var að 

þróa aðferð á nýtt tæki til útdráttar PCB efna úr ætum hluta fisks og mæla 

síðan á GC-ECD og bera niðurstöður saman við niðurstöður úr aðferð sem 

áður hafði verið þróuð og prófuð hjá Matís. Lagt var af stað með það að ná 

að prófa aðferðina á fitulitlum fiski s.s. þorski, en ekki varð lengra komist en 

í feita fiskinn þ.e. laxinn. Þrátt fyrir að ekki hafi tekist að ljúka 

aðferðaþróuninni þá er hún samt vel á veg kominn og mikilvægur þáttur 

hennar að baki,  

Í upphafi voru gerðar breytingar á GC-ECD tækinu sem vonast var til 

að yrðu til batnaðar, sem þær og reyndust eftir smá byrjunarörðugleika. Í 

fyrsta lagi var settur upp annar ECD nemi og svokallað „Y“ á injectorinn. 

Þannig hægt að skipta sýninu inná báðar súlurnar og keyra samtímis á þeim 

báðum. Þetta styttir greiningartímann um meira en helming. Í öðru lagi voru 

gerðar prófanir á stillingu injectors. Mismunandi tími á splitt ventli og 

mismunandi þrýstingur á injector gáfu misstóra toppa á staðallausn. Sú 

stilling var valin sem gaf lægstu greiningarmörk. Þannig tókst að bæta 

greiningarmörk tækisins sem nú eru orðin sambærileg við það sem aðrar 

rannsóknastofur eru að ná.52 Einungis voru fundin greiningarmörk 

gasgreinisins og þeirrar aðferðar sem verið er að nota á hann, en eftir er að 

ákvarða greiningarmörk aðferðarinnar í heild. 

Í upphafi þegar ASE tækið kom til Matís var gerð á því prufukeyrsla 

úr sama laxasýni og notast var við í þessu verkefni. Með þeim greininga-

mörkum sem þá voru á GC tækinu greindust ekki nein PCB efni í laxinum 

en nú var annað uppá teningnum. 

Því næst voru mismunandi aðferðir prófaðar á ASE tækinu. Heimtur 

innri staðals reyndust langt fyrir neðan það sem getur talist viðunandi. 

Almennt er talið gott að vera að fá 70 -120% heimtur við mælingar á PCB 

efnum en niðurstöðurnar voru á bilinu 20 - 40% og mjög mikið ósamræmi á 
                                                 
52 Kristín Ólafsdóttir, (munnleg heimild, 29. febrúar 2008) 



Háskólinn á Akureyri  Viðskipta- og raunvísindadeild 

41 
 

milli mælinga. Engin ein aðferð virtist betri en önnur og var því ákveðið að 

gera Soxhlet útdrátt og kanna hvernig hann kæmi út og varð niðurstaðan sú 

að engin fita náðist úr sýninu. Var því allt ferlið skoðað frá upphafi, þar á 

meðal hlutfall fisks og þurrkefnis. Var ákveðið að auka hlutfall þurrkefnis 

þannig að sýnið yrði laust í sér, en áður hafði það verið deigkennt. Við það 

að auka hlut þurrkefnis þá varð sýnið sem sett var í sellurnar lausara í sér og 

greinilega þurrara. Var því farið af stað aftur en vegna þess hve tíminn var 

orðin naumur var ekki hægt að prófa allar aðferðir aftur. Voru prófaðar 

nokkuð ólíkar aðferðir eða hitastig frá 75-125°C, skol 20 eða 60%, biðtími 5 

eða 10 mínútur og einn eða tveir hringir. Alls voru prófaðar 5 aðferðir á 

ASE tækið auk þess sem Soxhlet útdráttur var gerður, niðurstöðurnar sem 

nú náðust voru mjög góðar eða í flestum tilfellum heimtur á bilinu 70 - 

120%.  

Aðferðaþróuninni er þó ekki lokið og ef horft er á niðurstöðurnar sem 

fengust í þessu verkefni þá er augljóst mál að það þarf að prófa nokkur atriði 

betur. Meðal þess sem þarf að prófa er áhrif mismunandi magns leysa í skoli 

og mismunandi hitastig. Þannig voru aðferðir 2, 3 og 8 allar sambærilegar 

við Soxhlet þegar horft er á heimtur innri staðla en þar var aðferð 6 með 

heldur minni heimtur. Ef hins vegar er horft á heimtur með staðalviðbót þá 

eru aðferðir 3, 6 og 8 að gefa svipaða niðurstöður og allar innan 

viðmiðunarmarka. Þess ber þó að geta að ekki er búið að prófa að reikna út 

heimtur fyrir aðferð 2 með staðalviðbót. Ef heimtur innri staðals eru 

skoðaðar sést að það skiptir máli hvort farnir eru einn eða tveir hringir og 

virðist það hafa meira að segja en magnið sem skolað var með. 

Niðurstöður verkefnisins lofa góðu og gefa vísbendingar um að 

aðferðaþróunin sé á góðri leið. Næstu skref að taka þær aðferðir sem best 

eru að koma út og sannreyna þær með því að nota samanburðarsýni sem 

mælt hefur verið á vottuðum rannsóknastofum. Það er gert til þess að meta 

áreiðanleika þeirra niðurstaðna sem aðferðirnar gefa. Einnig þarf að koma á 

ákveðnu vinnuferli í kring um rannsóknirnar og umgengni um vinnusvæði. 

Það þarf að fastsetja hvernig staðið skuli að meðferð og  meðhöndlun sýna, 

en einnig alls þess búnaðar sem nota þarf við rannsóknir sem þessar. 

Notkun ASE við sýnaundirbúning styttir til muna þann tíma sem tekur 

að fá niðurstöður einstakra mælinga. Þannig tekur innan við tvo sólahringa 
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að fá endanlegar niðurstöður fyrir 10 - 12 sýni með því að nota ASE útdrátt. 

Með Soxhlet tekur að lágmarki þrjá sólahringa að fá endanlegar niðurstöður 

ef miðað er við þann tækjakost sem til er hér á Akureyri. Auk þess er 

aðferðin mun sjálfvirkari og krefst minni tíma af þeim sem framkvæmir 

mælinguna. Niðurstöður verkefnisins sýna að ASE aðferðin gefur 

sambærilega niðurstöðu og gamla aðferðin. Kostir ASE fram yfir þá gömlu 

eru því augljósir. 

Neytendur gera sífellt auknar kröfur til hreinleika og heilnæmis 

matvæla. PCB efni eru eitt af þeim efnum sem neytendur gera kröfu um að 

séu undir ákveðnum mörkum. Það skiptir máli fyrir íslenska 

fiskframleiðendur sem sífellt eru að selja meira af ferskum fiski erlendis að 

unnt sé að framkvæma mælingar á fljótlegan og öruggan hátt. Með ASE er 

hægt að framkvæma mælingar á það fljótan og skilvirkan hátt að niðurstaða 

þeirra getur legið fyrir á svipuðum tíma og fiskurinn er að koma á markað.   
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7 Lokaorð  
Niðurstaða þessa verkefnis er sú helst að útdráttur með ASE er að minnsta 

kosti jafn skilvirkur og útdráttur með Soxhlet, fyrir utan að vera mun 

einfaldari og sjálfvirkari. Þessa ályktun má draga út frá því að prófaðar voru 

aðferðir sem voru að gefa jafngóðar heimtur og Soxhlet. 

ASE tækjabúnaður hefur ýmsa kosti fram yfir hin rótgróna Soxhlet 

búnað. Útdráttur verður mun fljótvirkari og skrefum eftir hreinsun sýna 

fækkar verulega sem minnkar líkur á mengun. Mun minna þarf að nota af 

leysum við ASE útdráttinn og hægt er að nota hann á fleiri sýni en þau sem 

innihalda fitu s.s. jarðvegssýni. 

Næstu skref eru að klára aðferðaþróunina á ASE tækið með því að 

prófa betur þær aðferðir sem best reyndust. Þegar þetta er búið þá þarf að 

mæla samanburðarsýni til að kanna hvort aðferðirnar eru að gefa réttar 

niðurstöður. Að því loknu þarf að aðlaga aðferð að mælingum í fituminni 

fiksi eins og þorski. 

Að aðferðaþróun lokinni og þegar búið er að mæla samanburðarsýni 

með þeirri aðferð sem best þykir þá verður næsta skref að fá faggildingu á 

aðferðina. Það að fá faggildingu á mælingu sem þessa skiptir máli því það 

þýðir að rannsóknastofan er komin með það vottað að sú aðferð sem hún 

notar við tilteknar mælingar gefi áreiðanlegar niðurstöður. Miklir hagsmunir 

geta verið í húfi þegar verið er að mæla aðskotaefni í matvælum. Það er því 

sjálfsögð krafa hlutaðeigandi að mælingar séu faggildar. 
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9 Viðaukar 

9.1 Viðauki 1: Efni og tækjabúnaður 

 

Efni: Framleiðandi: 
Diatomaceous earth (062819) Dionex Corporation 

n – Hexan (34859) Sigma – Aldrich 

Isooktan, 2,2,4 Trimethylpentan (34918) Riedel – deHaën 

Diethyl ether (31675) Fluka 

Acetone puriss (24201) Riedel – deHaën 

AE-00061 Congener Calibration Mix AccuStandard, Inc. 

PCB53 AccuStandard, Inc. 

PCB198 AccuStandard, Inc. 

Brennisteinssýra (84720) Fluka (Riedel – deHaën) 

Sodium Sulfate (Na2SO4) (71960) Fluka 

0,2 M NaOH (30620) Riedel – deHaën 

Eimað vatn  

 

 

 

 



 

b 
 

 

Tæki og annar búnaður:  Framleiðandi: 
ASE  (Accelerated Solvent Extraction ) Dionex Corporation 

ASE sellur 33 mL. Dionex Corporation 

ASE safnflöskur 250 mL Dionex Corporation 

Clarus 500 Gas Chromatograph Perkin Elmer 

ECD nemar Perkin Elmer 

DB-5 súla  J & W Scientific 

DB1701 súla J & W Scientific 

Turbo Vap tæki Capiler Science 

Turbo Vap glös Capiler Science 

Tæki til inngufunar Kæliverk 

Büchi Mixer B-400 Büchi Labortechnik AG 

Pípetta 1000 µL Gilson 

Pípetta 100 µL Scorex 

Pípetta 20 µL Gilson 

Skilvinda Sorvall legend MACH 1,6R  

Soxhlet  

Hverfisvali  

Pasteurpípettur  

Mæliglös  

Tilraunaglös  

Kúluflöskur  

Bikarglös  
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9.2 Viðauki 2: Styrkur efna í frum-, grunn- og 

vinnustöðlum 

Hér að neðan má sjá töflur sem sýna hvernig vinnu-, grunn og innri staðlar 

voru útbúnir, ásamt upplýsingum um efni í frumstaðli AE-00061 PCB mixi. 

 

 

Vinnustaðall PCB-blöndu 

0,15 mL frumstaðall (PCB-mix) 10 ng/μL 

1,35 mL isooktan 

1,50 mL vinnustaðall 1 ng/μl 

 

 

 

Blöndun IS grunnstaðla 

0,2 mL frumstaðall (PCB-53/198) 100 ng/μL 

3,8 mL isooktan 

4,0 mL grunnstaðall 5 ng/μL 

 

 

 

Blöndun innri staðals (IS): 

0,5 mL PCB-53 grunnstaðall 5 ng/μL 

0,5 mL PCB-198 grunnstaðall 5 ng/μL 

4,0 mL Isooktan 

5,0 mL Innri staðall (PCB 53/198) 0,5 ng/μL 
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Styrkur efna í PCB mixi 

PCB Component CAS No. Units: µg/mL 

18 2,2',5 Trichlorobiphenyl 37680-65-2 10 

28 2,4,4'  Trichlorobiphenyl 7012-37-5  10 

31 2,4',5 Trichlorobiphenyl 16606-02-3 10 

44 2,2',3,5' Tetrachlorobiphenyl 41464-39-5 10 

52 2,2',5,5' Tetrachlorobiphenyl 35693-99-3 10 

101 2,2',4,5,5' Pentachlorobiphenyl 37680-73-2 10 

118 2,3',4,4',5 Pentachlorobiphenyl 31508-00-6 10 

138 2,2',3,4,4',5' Hexachlorobiphenyl 35065-28-2 10 

149 2,2',3,4',5',6  Hexachlorobiphenyl  38380-04-0  10 

153 2,2',4,4',5,5' Hexachlorobiphenyl 35065-27-1 10 

170 2,2',3,3',4,4',5 Heptachlorobiphenyl 35065-30-6 10 

180 2,2',3,4,4',5,5' Heptachlorobiphenyl 35065-29-3 10 

194 2,2',3,3',4,4',5,5'  Octachlorobiphenyl 35694-08-7 10 

209 2,2',3,3',4,4',5,5',6,6'  Decachlorobiphenyl  2051-24-3  10 
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9.3 Viðauki 3: Aðferð til hreinsunar sýna eftir Soxhlet 

 

Sú aðferð sem notuð er við hreinsun sýna eftir Soxhlet eða aðrar aðferðir þar 

sem einungis er búið að draga fituna úr sýninu. 

1. Nákvæmt magn sýnis vegið í tilraunaglas nr. 1 með skrúfuðum tappa.   

2. Út í glasið var síðan bætt 80µL af PCB53/198 innri staðli.   

3. 2 mL af hexani bætt út í og blandað saman. 

4. Þá var 4 mL af rammri brennisteinssýru bætt útí  og fasarnir hristir 

varlega saman, glasið látið bíða í 30 mín og hrist öðru hverju. 

5. Látið í skilvindu við 15°C við 4500 rpm í 30 mín til þess að skilja 

fasana vel að. Ef þörf var á þá var tími í skilvindu lengdur, 

6. Hexanfasinn dreginn upp með pasteur pípettu og færður yfir í 

tilraunaglas nr. 2. 

7. Aftur bætt 2 mL af hexani í glas nr. 1 og hrist varlega saman eins og 

áður og látið bíða í 10 mín. 

8. Látið í skilvindu við 15°C, við 4500 rpm í 5-10 mín til þess að skilja 

fasana vel að. 

9. Hexanfasinn úr glasi nr. 1 sameinaður hexanfasanum í glasi nr. 2. 

10. 2 mL af rammri brennisteinssýru bætt út í glas nr. 2 og hrist vel 

saman. 

11. Sett í skilvindu við 15°C við 4500 rpm í 20-30 mín til þess að skilja 

fasana vel að. 

12. Hexanfasinn færður yfir í tilraunaglas nr. 3 og þveginn með 1 mL af 

0,2M NaOH, hrist vel saman. 

13. Hexanfasinn  færður yfir í tilraunaglas nr. 4 og þveginn með 1 mL af 

eimuðu vatni, hrist vel saman. 

14. Hexanfasinn færður yfir í tilraunaglas nr. 5 og þveginn aftur með 1 

mL af eimuðu vatni, hrist vel saman. 

15. Hexanfasinn settur í tilraunaglas nr. 6 og út í hann bætt Na2SO4 á 

hnífsoddi, þetta er gert til þess að þurrka allar vatnsleyfar í burtu. 

16. Beðið í nokkrar mínútur og hexanfasinn þá færður yfir í Turbo Vap 

glas og inngufað undir N2 flæði þar til rúmmálið er orðið í kringum 



 

f 
 

0,5 mL. Þá er 1 mL af isooktani bætt út í og inngufað áfram þar til 

rúmmálið er orðið 0,5 mL. 

17. Að hreinsun lokinni er 0,1-0,2 mL af sýninu svo komið fyrir í hylki í 

sýna-skammtaglasi. Sýnið að þessu loknu greint í gasgreini.   
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9.4 Viðauki 4: Línuleg svörun bendi PCB efna 

 

Línuleg svörun bendi PCB efnanna eftir að leiðrétt hefur verið með innri 

staðli samkvæmt eftirfarandi jöfu. 

Flatarmál = Flatarmál staðals / Flatarmáli innri staðals 
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9.7 Viðauki 7: Töflur sem sýna heimtur bendi PCB efna 

 

 Heimtur (%) bendi PCB efna í laxi með DB-5 súlu   
  Aðferð 1 Aðferð 3 Aðferð 8   
PCB-28 96,04 94,46 91,50 66,78 82,29 88,42   
PCB-52 88,41 81,77 82,92 85,64 73,68 83,92   
PCB-101 106,98 104,20 120,12 102,84 72,38 76,51   
PCB-118 140,38 141,60 95,16 98,56 115,43 115,68   
PCB-153 137,43 140,20 90,79 96,95 109,92 110,54   
PCB-138 136,57 138,61 124,38 79,99 112,77 114,54   
PCB-180 134,44 134,34 117,14 108,07 111,78 112,18   
         
      
 Heimtur (%) bendi PCB efna í laxi með DB-1701 súlu 
  Aðferð 1 Aðferð 3 Aðferð 6 Aðferð 8 
PCB-28 120,84 121,21 119,81 82,90 99,52 100,60 72,29 73,18
PCB-52 107,08 107,23 112,05 110,10 89,42 89,42 111,78 106,53
PCB-101 120,37 120,51 111,42 111,79 102,81 102,94 69,78 70,37
PCB-118 158,95 158,55 129,11 108,83 127,80 128,10 131,33 131,23
PCB-153 137,56 137,80 104,91 107,65 109,30 111,64 112,31 112,68
PCB-138 142,15 140,01 89,13 86,52 113,52 120,60 114,09 110,36
PCB-180 147,75 147,71 115,98 119,99 119,04 119,62 121,55 121,51
         
         
 Heimtur (%) bendi PCB efna í laxi samanburður á súlum  
 Aðferð 1 Aðferð 3 Aðferð 6 Aðferð 8  
  DB-5 DB-1701 DB-5 DB-1701 DB-1701 DB-5 DB-1701  
PCB-28 95,25 121,03 79,14 101,35 100,06 85,36 72,73  
PCB-52 85,09 107,16 84,28 111,08 89,42 78,80 109,15  
PCB-101 105,59 120,44 111,48 111,61 102,87 74,44 70,07  
PCB-118 140,99 158,75 96,86 118,97 127,95 115,55 131,28  
PCB-153 138,81 137,68 93,87 106,28 110,47 110,23 112,50  
PCB-138 137,59 141,08 102,18 87,83 117,06 113,66 112,23  
PCB-180 134,39 147,73 112,61 117,99 119,33 111,98 121,53   

 


