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魚粕検査における簡易組脂肪定量法 (1)

アセトン・塩化カり法について

元広輝重'・秋場 稔'・吉本貞男"・谷)fI英一・

Rapid and Simple Quantitative De加盟inationof 
Crude Oil in F:ish Scra.p for Fer色Hizer

1. Onane蹴前世on闘志，hodby制御'nand po旬88Iumchloride 

Terushi.ge MOTOHIRO， Minoru AKlBA， Sadao Y 0呂田MOTO
and Euchi TANIKAWA 

Abstract 

，As凶，ple晶.ndra.pid mω加Qof鮒 im叫，ingもhe晶mounもofoil in fish scr昭 fOJ;
fertilizer w，ω 自制diedforぬeu目。 ofofficial inspecもion. The oil is位協ctedwi池
島ωωna.nd is sep畠ra.飴dfrom晶C白色onwiぬ鈍色町晶旬dpotassium chloride soluもion.
Iilωmp岨.ringSo油letwiぬ出sm也事hod，ぬeadv，岨句g鍋 ofも，he1晶旬r晶，rea. 
simpli盆edprocedure a.nd sho凶ened“mefor倒も，im姉ion，soもha.ti'も ispo闘ibleも0闘も
ma.ny dift"erent偽 mples. Thls method isぬleもod，伽rminea. rela.tively wide range 
of oil con飴n旬 (6....，26%)泊副島問帥飾mp加.

魚粘は規格検査上 1号魚粕(クツカー・プレスを使用して製造されたもの)， 2号魚粕(締胴圧搾

機を使用して製造されたもの)および魚荒給(魚骨，頭などを原料としたもの)の三種に区分され，

そのうち 1号魚粕はさらに特等 1等および2等品IC，また2号魚粕は 1"'-'3等晶11:分げられ， たと

えば1号さんま魚粕については粗脂肪 1296以下のものは特等， 12~1696 のものは 1 等， 16~2196 

のものは2等品に格付され 2号さんま魚粕では粗脂肪1196以下のものは特等， 11~1796 は 1 等，

17 ...... 2596は2等および 2596以上のものは3等品と格付されるo (なお同時に水分，粗蛋白質および

爽雑物量についても規格が殺げられている)。

乙の場合，粗脂肪の定量は Soxhlet法Iとより行なう ζとになっているが，化学天秤および抽出装置

を要し，しかも抽出に比較的長時間 (24......48時間)を要する乙とP さらにその問，引火性の溶媒(エー

テル他)を用い加熱処理するととなどの理由により，実際的に大量の検査試料を扱う場合には不便と

されている。それで器具・設備が簡便で測定時間色短時間ですみp かっ室温抽出の可能な定量的方法

として，魚粕試料のアセトン抽出液に飽和 KCl溶液を添加し抽出油を分離浮上せしめ， その容量の

測定tとより定量する方法について吟味しp 規格検査上適用し得る乙とを認めたので以下に報告する。

実験の宮E

1. 合泊アセトンに対する KCl溶液の泊分自E能

アセトンー油脂系の溶液11:KCl溶液を添加する場合の KClの濃度，添加量およびアセトン中の

含油量と油の分隊状況との関係を検討した。
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1968] 元広外: 魚粕中の糧脂肪定量法 (1)

試料油としてイカ肝油を用いアセトン中の含油量が 1096(v/りになるように溶解し， この含油ア

セトン 5ml 1 1:対し 10ml の 596~飽和濃度 (160C， 3396)の KCl水溶液を添加し混合揖持して静

置後，イカ油の浮上分離する状況を観察し Table1に示す結果を得た。上記の実験条件では KClが

2596以上の濃度では KClが析出沈澱し， 同時に油の浮上分離が比較的容易にかつ速かに行なわれ

るが， KClの析出沈澱が行なわれない 2596以下の濃度のものでは全体の溶液が泊臓による墨色を示

し，イカ油の浮上分離が不完全であった。よって， KCl は飽和濠度で使用するのが適当と考えられる。

次にアセトン含泊量を 1896とし，含油アセトンに対する飽和 KCl水溝液の添加量を 0.5-3倍の

範囲として分離状況を検討したところ Table2 Ir.示すようにKCl液の添加量が含泊アセトンに対し2

倍以上では油脂の浮上分隊が適確で定量的に行なわれるのに対し，2倍以下では分権が不十分であった。

またアセトン中の含油濃度を 1-2096の範囲で変化せしめ，飽和 KCl溶液の添加量を検討した結果

においても前同様に，アセトン油に対し2倍量以上のKCl溶液の添加が定量条件として必要とされた。

Ta.ble 1 Eft'eωofもheconω凶ra.tionof KCl soln. onぬ，esep晶mもion
of oil in晶ωもonex色ractivω

Conc. of KCl Separation of oil 
(96) 

596 lnsufficient 

10 ， 
15 ， 
20 ， 
25 Sufficient 

Saturat耳dso1n. ， 

Not串 (1) Aceωn 5ml+玄αso1n.lOml. 
(2) Oil conぬntin制的on，1096. 
(3) Tempera.色ure，1600.

ppt. of KCl 

None 
， 
， 
訓，

ppt. 
， 

T油le2 Efti白ωof晶ddiもionof v晶，riOUBamoun旬。fsa.'吋.KCl soln. 
to畠ceもonextractives on色hesep畠rationof oil 

Aceton (ml) Satd. KClωln. Separation of oil (ml) 

0.5 Insufficient 

1.0 ， 
2.0 Sufficient 

3.0 " 
No旬 o臼∞，n臨時 inaceもon，1896. 

2. 魚柏中の租脂肪定畳への適用性

上記1の実験結果より，合油アセトン11:対し， 2傍量以上の飽和 KCl水溶液を添加する ζとによ

り，油脂の浮上分離が定量的に行われる ζとをみとめた。

それで， ζの方法を魚粕中の粗脂肪定量Ir.応用するに当り，魚粕試料のアセトンによる抽出条件お

よび抽出油の分障条件などにつき種々検討し，次のような方法によるのが適当とみとめた。乙の場合，

現場的犯行なうとき，出来るだけ簡単な様具によるととも必要とされ， ζのような条件も加味して検

討した。

(1) 器具・薬品

(i) 上皿粗天秤 (100g用)
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(ii) メートルグラス (20ml容)

(iii) 三角フラスコ (5伽nl容)および同

ゴム栓(または 50ml容共栓三角

フラスコ)

(iv) 粗脂肪分離計量管 (Fig.1)・・・・全

容約 33mlの硬質ガラス製で底部

の刻線までは 10ml，上部綿口の個

所の刻線は O.1ml目盛で 3mlまで

計量出来るように作製してある。

(v) アセトンおよび飽和 KCl水溶液

(2) 試料の採取および調製

対象とする荷口の単位ごとに均等になるよ

うに数個所以上の個所から同量ずつ試料を採

取し， これをよく混合して四分法Iとより分割

し，約 200g程度とする。 ζれを鉄乳鉢で粉

砕し，直径 1mmの網目飾を完全通過させ，

さらにこれをよく混合し供試料とする。

(3) 定量操作

ml 
3.0 

2.0 

10ml 

Fig.1. A fI.晶skforme晶suringoil con句ntin 
品。eもonexもracもives

供試料 10gを粗天秤で秤量し， 50ml容三角フラスコ(または共栓フラスコ)に入れ， ζれにアセ

トン 20mlをメートルグラスで7J{Ijり，注入してゴム栓で密栓しP 水平に円をえがくように振とうしな

がら 20 分間油脂を抽出する。その後 2~3 分程度静置して抽出液が清澄になるのをまちp 乙の上澄液

10mlを粗脂肪分離計量管K採り(三角フラスコから直接計量管K注入し底部 10mlの容量刻線まで

満たすか，または前記メートルク'ラスで10ml測りとって計量管に注入する).別に用意した飽和KCl

水溶液約 21~23ml を計量管の底部を静かに振とうしながら計量管の上部の目盛部分約 0.5~1.0ml

程度をあました部分まで注入し，そのまま計量管の底部をよく振とうしつづけると p しばらくして，

上層は茶褐色を帯びた油脂層，中層は透明な含水アセトン KCl液混合層， 下層lとは KClの析出層

が形成される。 ζの場合p 試料によっては油脂分離の速度が緩慢で中層液がいつまでも茶褐色を呈し

ているようであれば 500C程度の温水中に計量管の底部を浸して回転するように振とうすると油の分

離が促進される。なお油脂の分離は振とう後，下層の析出 KCl層からも行なわれるので， 最後に計

量管の底部を振とうして， もはや油脂の浮上分離するのがみられなくなったところで上層の分離した

油脂量を目盛りでよみとる。

(4) 結果

予めソックスレー抽出法により脂肪定量を行ない 6~2696 範囲の含油量と決定された各含量既知の

さんま魚粕試料について，前記の簡易定量法lとより分離油量を測定したところ Fig.2f乙示す結果を得

た。との結果よりも明らかなように分離油量と試料中の含油量との関係は指数曲線で表わされ，半対

数方眼紙上では直線的関係となり，定量的関係、にある ζとが判った。なお乙のような関係はp 魚粕試

料が変っても試料調製を同一条件とする限り変化はみられずp 普遍的に適用し得ることを認めた。

(5) 結果の表示

他の魚粕試料について前同様に検討しp 結局実際の検査において上記の方法による場合，結果の表

示は Table3 Iとより行なうようにした。 ζの換算表において測定値が正しく換算表(計量管の読み

の欄)の数値と合致しないときは，その端数を切りあげて上位の数値を読みp その数値に合った粗脂

肪量とする乙と， 1，ごとえば計量管内の分離油量が O.60mlと 0.65mlとの聞にある場合には， ζれを

0.65mlと読み，乙れに対する組脂肪量 1496をもって表わすこととした。
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元広外: 魚粕中の粗脂肪定量法 (1)
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(6) 注意事項

本法によるときは調製試料l検体について， わずか30分内外で定量可能で， かつ多数の試料の取
扱いも容易である。しかしアセトン自体引火性のものであるから，取扱いに当っては勿論火気に注意

を要し，特に油分離に際して加温の必要あるときは直火式加熱は厳禁で，予め 500Cの温湯を用意し

ておき，火気を絶ってから処理する乙とが必要である。また結果の精度を維持するためには，試料の

調製 (Imm節目通過のもの)，採取量(10g)，アセトン注加量(2伽n!)，抽出時間(20分)，抽出液の採
取量 (10m!)などは，簡易器具によるとはいえ，出来るだけ正確に行なう ζとが肝要である。

(7) 考察

水産物を対象とした粗脂肪定量法lとあって， SO'油let抽出法にかわる便法として Blighand DyerJ} 

はクロロホルム・メタノール・水混合系における油脂抽出液より最終的にクロロホルム層を分離し，

蒸発乾燥秤量する方法について検討しp 生鮮魚類に対する適用性をみとめており，さらに Smithめら

はBlighらの方法を改良して魚粉に対する適用性をみとめている。両者の方法はともに精度はよく

(士0.2596)SO'油let法に比し?J¥IJ定時間は短縮されるといわれるがp 抽出液の癒過洗糠，クロロホルム

層の分離，抽出油の蒸発乾燥(一夜間)，秤量などその操作は比較的繁雑で，少なくとも約16時間は
袈し，かつ使用器具p 薬品類も割合K多く要し試料の大量処理には問題があるようである。筆者らの

アセトンーKCl法では精度(土0.5)の点ではやや劣るが，実際の規格検査上では Table3の換算表の

使用iとより実用的には問題なく，操作の簡便および測定時間の短縮，大量処理などの点でその目的い

かんによっては有利と恩われる。

要 約

魚粕の規格検査における粗脂肪定量法で Soxhlet法にかわる簡便法として，魚粕試料をアセトン

抽出して，含油アセトンに飽和 KCl溶液を添加して抽出油を浮上分離せしめ， その容量を測定する

乙とにより実際の定量に応用出来ることをみとめた。
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