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Jimfirelse av olika metoder for bestdmning av peroxidtal i
och fetthalt pd fisk. e B
F
i
2
I. Degtimning. ey_peroxidfials :
3
A, Analysmetoder. ' :
1, Forenklad metod enl. Lea (Lea: Rancidity in edible fats, :

_ Gr. Br. Food Invest., Bd., 5p. Reps No. 46 (1938)
|

Fettet forsittes med 1 g MJ och 20 ml isdttika-kloroform (2:1). ‘
Elendningen kokas 1/2 min., avkyles hastigt och titreras efter

tillsats av 30 ml vatten med 0,002-n N328203 med stlrkelse som %
indikator. 'i
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2, Metod enl. Wheeler (= Stansby - Lemon). (Stansby, M.E. och
Lemon, J.ls - Fish & Wildlife Res., Rep. No. 1 (1941), p. 25,
- Wheeler, D.H. 0il & Soap 9 (193%2), p.89).
Fettet loses i 20 ml kloroform och 30 ml is&ttika, 1 ml
mittaed ¥J-16sning tillsittes omedelbart, Blandningen skakas ‘
under exakt i minut, 100 ml 0,05 % stirkelseldsning tillsdttes L
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och den frigjorda joden titreras med 0,002-n Nz,S,0 .
3. Metod enligt Tazr: (Tarr, H.L.A.: J.F.R.Bd. Can 7 (1947):3,p,139 ||

Det i 20 ml kloroform lsta fettet forsiites med 30 ml isdttikae J}

och 2 drp. méttad KJ-16sning. Efter forvaring i morker under

lo minuter tillséttes 50 ml vatten; den frigjorda joden titreras ;

med0,002-n Na25205 och stérkelse som indikator. !! !
4, Metod enligt Thorsteinsson: (Modifikation av Tarrs metod) |

(Thorsteinsson, The.: Bidrag til belysning af virkningsmekanismen |

ved askorbinsyrens anvendelse som antioxydent i frosset fisk. |
- iedd. Fiskerimin, Forsdzsleb, (1952), ]
10 ml kloroformldsning av fettet forsittes med 20 ml isdttika
och 6 drp, 337% Ki-losn, Efter firvaring i mérker under 15 min. L
tillsédttes 25 ml vatten; den frigjorda joden titrerass med 0,C02-1!
N328203 och stirkelse som indilator,

5. Pgen modifiketion av Tarrs metod.

20 ml Kloroformlgsning av fettet forsdttes med 30 ml isBttika 1

och 1 ml mitted KJ-18sn. CO2 inledes under 1/2 mine., kolven fir- %
¥

slutes och provet fiérvaras i mérker under 15 min. Efter tillsuts
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av 50 mlL vatten titreras som ovan med 0,002 - n N328203 och

stArkelse som indikator.

Be_ Ixperimentellt,

F5rstk 1. Extraktion med ster och petroleumeter, Bestimning av

peroxidtal enl. Lea och Wheeler,

Vid detta forstk anvindes homogen pasta frén flera fiskar. Ex-
tfaktion av fettet utfordes dels med petroleumetzr, dels med eter,
( 40 g med 150 ml. ) P& bada extrakten bestémdes peroxidtalet genom
titrerinz dels enl. Wheeler, dels enligt Lea's forenklade metod.
Bterextraktet innehsll 0,6 z. fett, petroleumeterextraktet 0,2 g.

I det senare fellet blev titrerignarna si sma, att.virdera ej kan
anses tillférlitliga . (tab. 1l.)

Tab, 1
Analys- Peroxidtal
metod Extraktion med Extraktion med petro-

eter leumeter.

WheeleT 3o1=3,4=2,9-2,7-3,7 le4=2.8-1,9-2.8-1.9

Lea 4,94 ,B=b 1=l 8-4,1 4,2-2,3-4,2-2,3=4.7

DA den i detta forsok erhdllna skillnaden i peroxidtal mellan eter
och petroleumeterextrakten troligen delvis hanfor sig till fett-
halten, blev extraktionsmedlet foremfl f8r en srskild understlning
(se forsvk 2) Lea's metod fSrefaller giva for higa och Wheclers
ndgot ojtmna varden.

Fyrsdlk 2, Inverkesn av lisningsmedel pd mingd extraherat fett,

ed detta forsdk avsigs att bland flera liknande, enkla forfaranden
vilja ut det, som gev stdrsta och jhmnaste uthytet med hinsyn till
mingden extrakt och dess fetthalt., Vid samtliga analyser envéndes
2% g pasta, 50 ml ldsningsmedel och 1 forekomnande fail 25 g torkat
natriumsulfat,

Foljande led ingick.

P r————



Extr.-medel

Torkmedel

Anm,

eter

petreleumeter

n

Betos

A

3

c

D kKloroform
E

F

G

H

I

1

natriumsulfat

netriumsulfat

"

natriumsulfat

n

skakad 1 h
sugfiltrerad
Skakad 1 h
skaked 1 h
sugfiltrerad
skakad 1 h
skakad 1 h
sugfiltrerad
skaksd 1 h

Resultat: Se tab. 2,

Tab, Z.

Bet, Utbyte, ml extrakt Extraktets fetthalt

Utbyte, g fett

led F synes give jémna och relativi hBga virden v sivEl extrakte

mingd som dess fetthelt, varfor klnroform anvidndas som extraktions- och

15sningsmedel i de foljende forsoken.

Forsok 3.

Tnverkan av mingd fett pd noggrmnheten vid bestdmning av

peroxidtal enl., Lea, Wheeler, Thorsteinsscn och Tarr.

talrill fett 1lostes i Xloroform och pé denne 1lOsning bestdmdes peroxid-

tal enl. 4 olika metoder: Tarr, Thorsteinsson, lea (forenklad, och 'hee

lar,

A, Invigd mingd fett (olja nr 1) 0,2 g pr prov.
H

Resultat: Se tab, 3.
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A 17,14,17,14,21 0,0206,42%6,221,234,190 0,550,351,376,32§,407
B 16,18,18,17,18 151,140,165,181,145 242,252,297,308,251
C 35440,40,25,39 136,129,076,270,098 477,516,304 4,688,382
D 13,14,17,17,14 219,215,196,191,210 285,301,334,325,294 |
E 35,32428,32,34 054,118,123,146,159 189,378,344,468,540
F 41,40,41,40,41 147,154,133,128,118 602,617,545,512,484 |
G 10464541549 206,242,267,208,261 206,145,133,271,275
H 7515, 16413 - 314,192,172,225 - 220,250,275,293
I 44443445,47,39 066 ,062,142,126,195 290,267,640,593,672
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Tebs 3,
Metod Peroxidtal
Tarr Ty3 Ts3 Ts3 Tyl 9,1
Ihorsteinsson 8,7 8,7 Ty T 8,2 8,2
Lea 9,6 9,6 loyo lo,0 1loyo
Wheelex 5,9 644 6,4 6,8 8,2

B. Tnvigd mingd fett (olja nr 2) 0.7 g pr prov.
Resnltat: Se tab. 4.

- Tab. 4.
letod Peroxidtal
Tarr 15,0 15,3 15,6. 1644 16,8
Thorsteinsson 16,6 16,7 16,5 16,9 15,1
Lea 16,2 16,2 15,8 15.2 15,7
Wheeler 10,3 1lo,1 10,2 1lo,2 10,3

Av teh, 3 - 4 fremgdr, att den stdrre fetimingden givit noggrannare
virden. Lea ger #ven har higa virden och Wheeler 18g2. Tarr och
Thorsteinsson ligger mittemellan,

Forsdk 4. Bgen modifikation av Tarrs metod, Jimforelse med Tarzs

ursprungligae metod.

Tarrs meotd jBmférdes med en egen modifikation av samma metod.

Modifieringen gir ut pd att qoz inledes under 1/2 minut omedelbart
efter tillsatsen av Httiksyraoch K7, Tloroformextraktet av fettet
innehdll 0,35 g pr prov. |

Resultat: Se tab. 5.

Tabe 5
Metod Peroxidtal
Tarr 20,8 20,2 19,5 20,3 20,9
Egen meted 15,1 15,3 14,9 15,1 15,4

De forh&llandevis 1l8ga virden, som erh5lls med dennz scnare metod,
Tirantedde en jimforelse mellan denna och Wheeler.

™

FErsblk 5. Jamforelse av_egen metod med Wheelers metod.

Tre olila kloroformextrelt (bet, 1-3) ev makrillfett med ungeffr samma
fetthalt men med olika peroxidtal bereddes. lo bestédmningar utfordes
pA varje extrakt dels enl. Wheeler, dels enl. den egna modifikationen

av Tarrs metod.
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Extralktens fetthelt var (g/20 ml): Nr. 1 0,42
n 2 0,47
"3 0,47

Resultat:(Se tabe 6)

Tab, 6.

Titrering ml 0,002-n h328203

BExtrekt nr 1 Extrakt nr 2 Extrakt nr 3

Wheeler Egen met, Wheeler ZEgen met. Wheeler Egen met,

2,36 2,92 6.94 7,86 13,46 14,60
42 76 98 94 60 86
20 96 84 74 80 66
20 90 90 76 24 90 -
24 86 72 86 64 74
36 - 80 70 22 64
34 - 70 90 48 T4
30 - 92 80 40 76
18 - % 84 10 84
32 - 7,00 68 Y 76
Tirering 2,29 2,89 6,88 7,81 13,42 14,75
maselvarde
rroxidtal 5,4 6,9 14,6 16,6 28,8 31,6
welclviirde & 59 * 3,5% p 2% I 1,5% t 2.5% I 1%

A. Analysmetoder,
1l, lietod enl AOAC.

10,0000 g fiskfdrs inviiges i Al-skdl., Ca 20 g glédgad sand
tillséttes. Provet och snaden blandss genom omrdring med liten
glosstav. Vikten av skil + prov + sand + glasstav entecknas.
Blondnignen torkes 4 h vid 100—105O och vages efter ansvalning

i exsickator. Hirav berfiknas vattenhalten, Provet overfdres i
extreictionshylsa ( skilen urtorkas med bomull, doppad i litet eter)
och extraheras 10-16 h med eter i Soxhletapparat. Etern avdunsteos

pil vattenbad. Aterstoden torkas 1 h vid 100—1;50 viges efter avsvalning

e
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i exaickator.

2, etod enl, Stansby=Lemon, (S‘tansby-Lemon) Ind. Eng.Chem., Anal,
Ed. 9(1937) p. 341.

15 - 20 g fiskférs extraheras enl. Soxhlet med aceton under 16 h med
byte av eceton efter 2 h. De blda 1ldsn. upphettas pd vattenbad tills
all aceton och det mesta av vattnet evdunstat, De torkas darefter i
vakuumexsickator over nyligen uppkokt och &ter avkyld svavelsyra kons.
+i11 nisten torrhet. (dng. 3 h). 35 ml eter tillsHttes och 1@sningen
filtreras efter omskakﬁing. iterstoden tvittes med eter tills filtratet
blir fdrgldst. Etern avdunstas pi vattenbad och &terstoden torkas

45 mine vid 100 - 105°C,

B.Experimentellt,

Forstk 6, Jamforelse mellan fettbestBmningsmetoder,-

Isambend med dessg extraktions- och peroxidtalsundersékningar,7
gjordes en jamfdrande undersikning av tva meloder for fetibestémning,
AOAC-metoden och Stansby-Lemon-metoden. P& samma utgingsmaterial
utfirdes 6 bestédmningar enl. den senare och 7 bestBmningar enl. den
forrae metoden med 16 h som extraktionstid.,

Resultat: Se tab., 7.

Tabe T
lietod % fatt -
AOAC 8.59-8.57-8:57=8:63-8,63=8,62

Stensby-Lemon 9.34-9.24-9.28-9.20~9.08-9.00-9, 36

For ottt utrtna om extrektionstiden kunde rzduceras utan avsevird
minsliming av resultatens sikerhet utfordes dessutom pd samme mate-

rial 2 extraktioner enl. AOAC-metoden i 10 + 6 h (se tab. 8)

Tab. S
Nr.l  1Hr,2
% fett efter extrekxtion i 10 h 2,57 B8.52
n n 11 1 " T 4 Ah 8-62 _:_.57

v otab, 7-8 framghir, att AOAC-metoden ger nfgot lhgre men jimnare
virden och ott en forkortning av extrektionstiden till 10 timmar
inte menligt inverkar pd noggrannheten.

G5t eborg den 22.7.54

Jan Bystedt




