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UNDERSØKELSE AV EKSTRAKSJONSMIDLER 

FOR BESTEIWiELSE AV FETT 

ved 

N .  Losnegard,  B .  BØe og T.  Larsen 

K o n t r o l l a b o r a t o r i e n e  innen  F i s k e r i d i r e k t o r a t e t  h a r  h i t t i l  

anvendt  den s å k a l t e  benzenmetoden (1) ved bestemmelse a v  f e t t  i vann- 

h o l d i g ,  o rgan i sk  m a t e r i a l e .  Inndampnings t r inne t  er b l i t t  u t f Ø r t  på 

vannbad i s p e s i a l r o m  som t i l f r e d s s t i l l e r  p å l a g t e  s i k k e r h e t s k r a v  f o r  

a r b e i d  med b r a n n f a r l i g e  væsker. 

E t  b e t y d e l i g  a n t a l l  f e t t be s t emmel se r  f o r e t a s  i f i s k e r å -  

s t o f f  til m e l  og o l j e .  T r e  l a b o r a t o r i e r  u t e n f o r  F i s k e r i d i r e k t o r a t e t  

e r  også  e n g a s j e r t  i d e t t e  a n a l y s e a r b e i d e t .  Samt l ige  l a b o r a t o r i e r  

b e n y t t e r  benzenmetoden, i d e t  f i s k e r e  og f a b r i k k e r  er  e n i g e  om a t  re- 

s u l t a t e n e  e t t e r  denne metoden s k a l  l e g g e s  til grunn ved f a s t s e t t i n g  

av  r å s t o f f p r i s e n .  

Med bakgrunn i Arbeidsmil jØlovens  5 11.1 h a r  S t a t e n s  

A r b e i d s t i l s y n  g j o r t  henvendelse  om å s k i f t e  u t  benzenmetoden med 

toluenmetoden ( 2 )  ved bestemmelse a v  f e t t .  

Toluen h a r  kokepunkt på 110,  ~ O C .  Avdampning på vannbad 

v i l l e  d e r f o r  være u p r a k t i s k .  Metoden f o r e s k r i v e r  avdampning ved 

h j e l p  a v  i n f r a rØd  lampe. Da spes ia l rommet ,  av  s i kke rhe t smess ige  

g runner ,  i k k e  e r  u t s t y r t  med s t i k k o n t a k t e r ,  må t t e  avdampning f o r e t a s  

a n n e t s t e d s ,  hvor  hverken rom, av t r ekks skap  e l b e r  avsugningssystem e r  

be regne t  f o r  a r b e i d  med b r a n n f a r l i g e  væsker. 

D e t  v i l l e  være en  v e s e n t l i g  f o r d e l  om benzen kunne e r s t a t -  

tes av  e t  eks t r aks jonsmidde l  med t i l s v a r e n d e  l a v t  kokepunkt,  s l i k  a t  

ana lysen  f o r t s a t t  kunne u t fØres  i s p e s i a l r o m  f o r  a r b e i d  a v  denne a r t .  

Gjennom f l e r e  a n a l y s e s e r i e r  h a r  S e n t r a l l a b o r a t o r i e t  under- 

s @ k t  h v o r v i d t  e t y l a c e t a t  e l l e r  cyclohexan kunne e r s t a t t e  benzen. 

I nn l edn ingsv i s  b l e  også  i sop ropano l  p r o v e t ,  men r e s u l t a t e n e  v a r  til 

d e l s  v i l k å r l i g  og s t e r k t  avvikende f r a  r e s u l t a t e n e  oppnådd med Øvri- 

ge e k s t r a k s j o n s m i d l e r .  I sopropanol  b l e  d e r f o r  i k k e  t a t t  med ved de 

v i d e r e  undersØkelsene.  

UndersØkelsene h a r  s @ k t  å k l a r l e g g e  betydningen a v  e k s t r a k -  

s j o n s b e t i n g e l s e n e ,  r å s t o f f t y p e  og  v a r i e r e n d e  f e t t i n n h o l d ,  Anvende- 

l i g h e t e n  av  de  f o r s k j e l l i g e  eks t r aks jonsmid l ene  h a r  d e s s u t e n  vær t  



s a t t  på prØve ved p a r a l l e l l a n a l y s e r  av  o r d i n æ r t  innl@pende r å s t o f f -  

prØver og også ved gjennomfØrt r i n g t e s t  d e r ,  f o r u t e n  S e n t r a l l a b o r a -  

t o r i e t ,  fØlgende 6 l a b o r a t o r i e r  de l tok :  F i s k e r i d i r e k t o r a t e t s  r eg io -  

n a l l a b o r a t o r i e r  i Troms@, Svolvær og Alesund, Viggo Næsvolds labora-  

tor ium,  TromsØ, I n d u s t r i l a b o r a t o r i e t  A / C ,  K r i s t i ansund  N og Hermetikk- 

i n d u s t r i e n s  K o n t r o l l i n s t i t u t t ,  S tavanger ,  

Uanset t  h v i l k e t  eks t raks jonsmidde l  som h a r  vært  anvendt e r  

analysen u t f Ø r t  som a n g i t t  f o r  benzenmetoden. Ved r ingana lysen  nyt-  

t e t  s amt l ige  l a b o r a t o r i e r  f i l t r e r i n g  gjennom s o r t b å n d f i l t e r ,  og av- 

d a m p i n g  b l e  f o r e t a t t  på vannbad. 

"Etylacetat-metoden" e r  besk reve t  i vedlegg til denne rap- 

po r t en .  

RESULTATER 

Tab. 1. Betydningen av  ekstraksjonsbetingelsene 

1 F e t t ,  g/lOOg I 

Benzen 
2~ I ~ ~ ~ ~ I  I 

Ryst ing i maskin 

E t y l a c e t a t  2 / 2 1 , 9  / 2 2 , 2  / 2 2 , 4  1 2 2 . 7  

Ryst ing f o r  hånd, henstand 
n a t t e n  ove r ,  d e r e t t e r :  

Cyclohexan 2 1 2 1 , 4  / 2 1 , 7  2 2 , O  / 2 3 , 1  

Ryst ing i maskin, 
f o r  hånd minu t t e r :  Rysting I 
k o r t  t i d /  15 1 30 1 60 

I I I 

Analyser t  m a t e r i a l e ,  Tab. 1: B r i s l i n g r å s t o f f  



Tab. 2 .  Betydningen a v  r å s t o f f t y p e  og  f e t t i n n h o l d  

F e t t ,  g b l 0 0 g  

Analysene i Tab. 2 er f o r e t a t t  e t t e r  r y s t i n g  60  min. i r y s t e m a s k i n .  

Tab. 3 .  Sammenligning a v  bensen ,  e t y l a c e t a t  o g  i s o p r o p a n o l  
l 

F e t t ,  g/TOOg 

Benzen 

4,30 

4 , 2  
4,4 

E t y l a c e t a t  4 ~ 0  
4 , 3  

l 

I s o p r o p a n o l  2 3  
4 

Analysene i Tab. 3 er  f o r e t a t t  e t t e r  k o r t  r y s t i n g ,  d e r e t t e r  hens tand  
n a t t e n  o v e r  og  påny k o r t  r y s t i n g ,  



Tab. 4. Sammenligning av benzen, etylacetat og cyclobexan 

Råstoff 

Kolmule 
Gyepål 
Kolmule 
(dyepål 
Tobis 
Øyepå1 
Brisling 
Sild 
Sild 
Hestmakrell 
Lodde 
Brisling 
Brisling 
Brisling 
Brisling 
Brisling 
Brislinq 

Fett, g/LOOg 

3,45 
3,650 
3,67 
4,40 
6,70 
6,80 
11,20 
15,57 
l6,OO 
16 ,O0 
l8,07 
21,05 
21,40 
22,60 
22,13 
22,95 
23,20 
24,75 
30,83 
-p- 

Benzen 

3,25 
3,57 
4,13 
4,50 
6,77 
6,80 

11,80 
15,73 
16,15 
16,73 
l8,6O 
21,55 
22,20 
22,77 
22,93 
23,85 
24,65 

 risling 
Makrell 

Alle analyser i Tab. 4 er foretatt etter rysting 60 minutter i ryste- 

maskin. Hvert analysetall representerer gjennomsnittet av to eller 

flere paralleller. Tabellen omfatter også analysetall fra Tabellene 

1-3, og det analyserte materiale er ordinære råstoffprØver. 

25,25 
31,63 



Tab. 5 .  R i n g t e s t ,  B e s t e m m e l s e  a v  f e t t  e t t e r  ""benzenmetoden" og  

" e t y l a c e t a t m e t o d e n "  

Fett, 9/100g 
Magert r å s t o f f  F e t t  r a s t a f f  

21,9 22,O 

2l,O 21,2 
2 % , 1  2 1 , l  
20'94 21,lO 
21 ,2  2 2 , 1  
21,2 21 ,8  

2 ; , 3  21,o 
2",3 2L.3 

a:  A n a l y s e r t  e t t e r  r y s t i n g  60 min,  i r y s t e m a s k i n ,  

b: A n a l y s e r t  e t t e r  k o r t  r y s t i n g ,  de re t t e : -  h e n s t a n d  n a t t e n  o v e r  og 
påny k o r t  r y s t i n g .  



Tab. 1. F o r  d e  t o  behandl  ~ ~ / # ? r - + , . r ~ ,  b 0  liar ~rr-ttters r y s t i n g  i 

maskin og  h e n s t a n d  o v e r  n a t t e n  fulxyt T i s l  :i.irq kabi: hånd,  g i r  e n  

s t a t i s t i s k  v u r d e r i n g  fØlgende resuLLc~ - 

t = -4,96 ( p a r v i s  t e s t )  , v = 8 ,  k r i t i s k  ve:i-d:i 5 %--nivå t oorj= 2 , 3 1  

Henstand o v e r  n a t t e n  g i r  s5Sedes ~ $ y e ~ : e  v e r d i e r  enn 60 m i -  

n u t t e r s  r y s t i n g  i maskin. 

F - t e s t  på f e t t v e r d i e n e  f o r  ~ & y P a c e L a t  og cyclohexan g i r  

fØlgende r e s u l t a t :  

F(ko1onner)  = 15,34 vl= 7 ,  v 2 =  35, kritisk v e r d i  F 0 0 5 =  2,29 

F  ( r e k k e r )  = 0 ,243  v l=  5 ,  v = 35, kritisk verdi F 2  o o 5 =  2,49 

D e t  e r  d e r f o r  s i g n i f i k a n t e  fsrckjei%er mellom behand l inge-  

n e ,  men i n g e n  f o r s k j e l l e r  mellom d e  t o  I@cninycmid&ene ved 22 % 

f e t t n i v å .  

Tab. 2 .  Sammenligning a v  al?-e y j e n n o m c n i t t c v e r d i e n e  g i r  

£Ølgende r e s u l t a t :  

D e t  e r  d e r f o r  f o r s k j e l l e r  m e 7 t J o m  e k s t r a k s j o n s m e t o d e n e .  

P a r v i s e  sammenligninger  a v  gjs:nnfims~~i%%sverdiene b l e  f o r e -  

t a t t  ved t - tes t :  

D i s s e  r e s u l t a t e n e  v i s e r  a t  

1) benzen g i r  samme v e r d i e r  sont soxhXeL 

2)  e t y l a c e t a t  g i r  samme v e r d i e r  som suxhlet 

3)  cyclohexan g i r  l a v e r e  v e r d i e r  ens, i;.>,,'bt, t 

4 )  benzen g i r  hØyere v e r d i e r  enn e t y l a e c t a i  

Tab. 3 .  R e s u l t a t e n e  for ~ S U ~ Y ~ - J O ~ ~ O  l d v ~ r l k . e r  s t e r k t  f r a  

r e s u l t a t e n e  f o r  benzen og e t y - t a c e t a t ,  Det1 c ;i~rl!oLdet g jØr  i s o p r o -  

p a n o l  u i n t e r e s s a n t  som lgisningsmiddel  vc~7 :~~ '>CLmmelse  av f e t t .  
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Tab, 4 .  Verdiene f o r  benzen og e t y l a c e t a t  b l e  sammenlig- 

n e t  ved p a r v i s  t-test:  

Wilcoxon-fortegn-rangtest g i r  f@lgende r e s u l t a t :  

Rn = 8. Rp = 163, n  = 18,  k r i t i s k  R = 40 

Begge d i s s e  t e s t e r  v i s e r  a t  benzen g i r  hØyere v e r d i e r  enn 

e t y l a c e t a t .  F o r s k j e l l e n  e r  i g jennomsni t t  0 ,4  % a b s o l u t t  med spred-  

n ing  0,4 % ,  e l l e r  2  % r e l a t i v t  med spredning  4 %. 

Tab. 5 v i s e r  a t  d e t  e r  f o r s k j e l l e r  mellom l a b o r a t o r i e n e  i 

r i n g t e s t e n ,  både n å r  d e t  g j e l d e r  magert og f e t t  r å s t o f f .  For magert 

r å s t o f f  g i r  F - t e s t en  f o r  g jennomsni t t sverd iene ,  

F(ko1onner)  = 2.13. v l  = 3, v 2  = 18 ,  FOo5 = 3,16 

P  ( r ekke r )  = 6 / 2 5 ,  v l  = 6 ,  v 2  = 18,  FOo5 - 2,66 

og f o r  f e t t  r å s t o f f ,  

F(ko1onner)  = 0.62, v l  = 3, v 2  = 18 ,  FOo5 = 3,f6 

F  ( r ekke r )  = 3,36,  v l  = 6 ,  v 2  = 18,  FOo5 - 2p66 

F - t e s t en  v i s e r  også a t  d e t  i kke  e r  f o r s k j e l l e r  mellom be- 

handlingene/l~sningsmidlene. Det t e  kan undersokes nærmere ved en 

p a r v i s  t - t e s t .  Sammenligning av benzen og e t y l a c e t a t  ved 6 0  min. 

r y s t i n g  g i r  f o r  magert r å s t o f f ,  

og f o r  f e t t  r å s t o f f  

For magert r å s t o f f  e r  d e t  e n  f o r s k j e l l ,  men konklusjonen 

er  svak,  og s e r  v i  nærmere e t t e r  i Tab, 5 ,  ser v i  at d e t  e r  r e s u l t a -  

t e t  f o r  &ab .n r .  1 som avv ike r ,  En r i m e l i g  konklusjon e r  d e r f o r  a t  

d e t  ikke  e r  f o r s k j e l l  mellom benzen og e t y l a c e t a t  f o r  magert og f e t t  

r å s t o f f .  

P a r v i s  sammenligning av  a- og b-kolonner g i r  f@lgende  r e -  

s u l t a t  f o r  benzen, 

magert r å s t o f f  t = -3.63, v = 34, t 
005 - 2,03 

f e t t  r å s t o f f  t = -0 ,62,  v = 3 4 ,  toos = 2 @ 0 3  



og f o r  e t y l a c e t a t ,  

- >  .B Q j magert r å s t o f f  t = -2,94, v = 3 4 ,  tno5 i 

f e t t  r å s t o f f  t = -2,53, v = 3 4 ,  too5 8 3  

For benzen og f e t t  r å s t o f f  fi.r: .C:S S.IPC~E!~ 1". r" 7" mellom 

behandlingene,  men f o r  de  andre  r å s t o f  fea'/beJr-.jj I ~ ~ < : ~ L s ~ c :  g i r  henstand 

over  n a t t e n  ca .  0,2 % a b s o l u t t  hØyere ve:ci"ier ec.i 60 minu t t e r s  rys -  

t i n g  i maskin. 

KONKLUSJONER 

Resu l t a t ene  g i r  grunnlag f o r  å t r e k k e  Sfllyende konklus joner  

med hensyn til de e n k e l t e  undersØkte ekc-i~:t.ikcTJoncmidlene: 

I sopropanol .  De f å  a n a l y s e t a l i e n e  fo r  isoprspanol  avv ike r  

s t e r k t  f r a  r e s u l t a t e n e  oppnådd med benzen og e ty lace ta t ,  og i sopro-  

panol  e r  d e r f o r  u i n t e r e s s a n t .  

Cyclohexan g i r  l a v e r e  v e r d i e r  tann Soxhle c-net toden som er 

referansemetode.  Spredningen i analyseverGLene er minst l i k e  s t o r  

f o r  cyclohexan som f o r  de andre  lØsningsmidlenc,  -Lik a t  d e t  i k k e  

by r  på f o r d e l e r  å bruke cyclohexan.  

E t y l a c e t a t  g i r  de  samme r e s u l t a t e r  s o m  Soxhlet-metoden, men 

g i r  noe l a v e r e  v e r d i e r  enn benzen. F o r s ~ j e l l e n  er l i t e n ,  av  stØrrel- 

s e  c a .  2 % og b l e  i kke  p å v i s t  ved ring te att:^^, i e y i d c e t a t  kan d e r f o r  

e r s t a t t e  benzen som eks t raks jonsmidde l  ved f e t t b e c s t e m e l s e .  

Henstand over  n a t t e n  g i r  hØyert: (/erdl:sr e-tn 6 0  m i n u t t e r s  

r y s t i n g  i maskin, men f o r s k j e l l e n  e r  s å  ,Lzen aL ur-n ikke  b e t y r  noe 

i p r a k s i s .  

Ved r i n g t e s t e n  b l e  d e t  f u n n e t  (jod ove ie~ss t e rnme l se  mellom 

l a b o r a t o r i e n e .  De s t Ø r s t e  avvik f r a  m-idt l t~l~serd- tg~x~~ e r  med e t t  unntak 

godt  under ti p r o s e n t  og må aksep te re s  sum nsrrna%e, 

Referanser  

1. T ids sk r .  f o r  hermet ikkind. ,  s i d e  224' 193.5, 

2 .  0 .  Nilsen:  Fettbestemmelse:  Toluen-metoden, Rappenre  A-7, SSF, 

r e v i d e r t  A p r i l  1978. 



SENTRALLABOFCATORIETS METODE N R ,  il 

FETT 1 VANNHOLDIIZ ORGFf' .:c. fimTERIALE 

P r i n s i p p  

PrØvemater ia le t  knaes med v a n n f r i  nat r iunt isulfa t ,  som bin-  

d e r  t i l s t edeværende  vann. F e t t e t  eka t rahexes  u t  ved h j e l p  av  e t y l -  

a c e t a t .  Mengde f e t t  bestemmes ved ve in ing  av  inndampete a l i k v o t e r  

Reagenser 

1. Na-su l fa t ,  v a n n f r i ,  Norsk Medis inaldepot  n r .  6  N 107/1 

2 .  E t y l a c e t a t ,  Norsk Medis inaldepot  n r ,  7 H 167/1 

Utf Øre l se  

PrØvemater ia le t  b landes  omhyggelig, h e l s t  ved h j e l p  av  

håndmikser. 1 0  g  v e i e s  u t  i t a r e r t  s k å l  og overfØres  til porse lens-  

mor te r .  

20  g  n a t r i u m s u l f a t  u t v e i e s  i samme s k a l ,  Even tue l l e  res- 

t e r  a v  prØvemater ia le t  i s k å l  og på c p a t e l ,  overfØres ,  sammen med 

na t r iumsu l f a t en ,  til morteren.  

Provemater ia le  og n a t r i u m s u l f a t  gn i s  sammen til e t  t o r t  

pu lve r ,  som overfØres til 100/150 m l  f l a s k e  med s l e p e n  g lasspropp ,  

e v e n t u e l t  p l a s t f l a s k e  med skru lokk ,  og d e t  t i l s e t t e s  50 m l  e t y l a c e -  

t a t .  

Flasken r y s t e s  1 t i m e  b rys temaskin,  A l t e r n a t i v t  kan d e t  

f o r e t a s  en k o r t  r y s t i n g  f o r  hånd e l l e r  i rys temaskin,  d e r e t t e r  hen- 

s t a n d  n a t t e n  over  og påny en k o r t  r y s t i n g ,  

Lesningen f i l t r e r e s  gjennom f o l d e f i l t e r ,  Cchle icher  & 

S c h u l l  n r ,  5 8 9 '  ( so r tbånd)  e l l e r  s e n t r i f b g e r e c  i s e n t r i f u g e g l a s s  

med t e t t e  k a p s l e r .  

20  m l  f i l t r a t  e l l e r  s e n t r i f u g a t  p i p e t t e r e s  over  i t a r e r t  
i 
G l a s s k å l .  LGsningen inndampes på vannbad, Slct%.S_en settes i tØrke- 

skap  i 15-20 minu t t e r  ved 1 0 5 - - 1 4 0 ~ ~ ,  avkj4Pes i e k s i k a t o r  og v e i e s .  

Det t a s  a l l t i d  p a r a l l e l l e r ,  

F e t t i n n h o l d e t  l e s e s  av  på ved lag te  tabell som g  f e t t  pr .  

1 0 0  g  prØve og a n g i s  med l des imal ,  



Merknader. F i l t r e r i n g  foretas 9 av t rekkcskap  hvor  d e t  er  

s t e r k  l u f t s t r @ m ,  og d e t  må i a k t t a s  a t  foraumpniny av IØsningsmiddel  

kan innebære e n  f e i l k i l d e .  Denne fe j . Jc i  k .j-> mJ n i sna l i se res  ved å av- 

b r y t e  f i l t r e r i n g e n  s å  s n a r t  de?- c i  nok t i  l u t p i p e t t e r i n g ,  

S e n t r i f u g e r i n g  er  i k k e  behe f t*  : t  ?,c$ f% -iei~a.*e f e i l e n  n å r  d e t  

b rukes  k a p s l e t e  s e n t r i f u g e g l a s s ,  Som i~sneii.~,d~.ng mot s e n t r i f u g e r i n g  

kan anfØres a t  mul igheten f o r  a n t e n n e l s e ,  feeks, ved b r e k k a s j e ,  i k k e  

kan u t e lukkes .  



T a b e l l  som v i s e r  prØvens f e t t i n n h o l d  n s r  v e l e r e s u l t a t e t  er  k j e n t  

V e i e -  F e t t -  V e i e -  Fett- Veie- F e t t -  
r e s u l t a t ,  i nnho ld  r e s u l t a t ,  innhold r e s u l t a t ,  i n n h a l d  
mg f e t t  g/100 g  mg f e t t  ---n-- g/100 g 

4 0 , l  1 9  7 5,9. 
m g  f e t t  g/100 g  

384 l 0  ,l 



V e b e -  
r e s u l t a t ,  
mg f e t t  

5 6 8  

F e t t -  
i nnho ld  

V e i e -  
r e s u l t a t ,  
mg f e t t  

749  
75  3 
756  
76 O 
7 6 3  
76 7 
770  
774  
7 7 8  

Fett- 
innlaold 

V e i e -  F e t t -  
r e s u i t a t ,  i n n h o l d  
mg f e t t  g/lOO g 

9 2 7  2 5 , l  


