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Sammendrag/anbefalinger:

Malet med prosjektet har vaert a optimalisere fremstillingen av et pulverprodukt basert pa sildemelke, og a teste
effekten av antioksidanter pa produktstabilitet. Pulver ble fremstilt ved & tgrke varmebehandlet sildemelke tilsatt
antioksidant (rosmarinekstrakt) i en varmluft meglletgrke. Sildemelkepulveret ble lagret ved -80 °C fgr uttesting av tre
ulike antioksidanter basert pa et faktorielt forsgksdesign. Oksidasjonsstabiliteten ble testet ved lagring i 35 °C med
lufttilgang. Periodevis sensorisk evaluering ble brukt til & bestemme ngdvendig lagringstid fgr analyse av flyktige
forbindelser og evaluering av sensorisk kvalitet.

Flash-tgrking av sildemelke i naervaer av antioksidant i en varmlufts mglletgrke gir kort tgrketid med minimal
fettoksidasjon. Produktet har en lukt og smak som kan sammenlignes med torskepulver.

Headspace GC-MS analyser viste flyktige forbindelser typisk for oksidasjon av marine pulver, men i konsentrasjoner
under terskelen for ubehagelig smak og lukt. Alle produktvarianter ble ansett som sensorisk akseptable etter 3
maneders lagring ved 35 °C tilsvarende 2 ars lagringstid ved 5 °C.

Det er funnet en signifikant korrelasjon mellom luktintensitet av sildemelke dispergert i varmt vann og maling av flyktige
forbindelser basert pad dynamisk headspace-analyser. Resultatene bekrefter at metodikken egner seg til & fglge utvikling
av sensorisk kvalitet (luktintensitet) i et pulverprodukt av sildemelke.

Det er pavist positive signifikante effekter av a tilsette antioksidant(er) etter tgrking pa sensorikk og konsentrasjon TMA,
DMA og eddiksyre. Kombinasjonen rosmarin-propylgallat er vurdert som best basert pa en kombinasjon av disse
kvalitetsparameterne.




Forord

Denne fagrapporten gjelder del 2 i prosjektet “Utvikling av hgykvalitets pulverprodukt fra sildemelke:
Oppfelgingsprosjekt” som i sin helhet er finansiert av Fiskeri- og havbruksnaeringens forskningsfond
(FHF). Rapporten beskriver produksjon og lagring av sildemelkepulver for a undersgke stabiliteten
over tid. Prosjektet er et ar pa etterskudd, vesentlig fordi det har tatt uforholdsmessig lang tid a
etablere gode metoder for a fglge og kontrollere fettoksidasjonen under produksjon og lagring av
sildemelkepulver. FHF har vist stor forstaelse for utfordringene dette har gitt.

Norway Pelagic har som tidligere veert tilbyder av restrastoff, og har ogsa veert en god
diskusjonspartner i prosjektet.
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1 Innledning

Torking av biologisk materiale til et pulver er en mye brukt metode for a redusere vannaktiviteten i
ravarer, og pa den maten sikre mikrobiologisk stabilitet under lagring ved romtemperatur og
muliggjgre anvendelse i tgrre formulerte produkter. Til gjengjeld vil et pulverprodukt fa stor overflate
som eksponeres sterkt mot luft med resulterende gkt risiko for oksidasjon av umettet fett.

Frysetgrking er en god, men kostbar teknologi for konservering av mat fordi kvaliteten pa det
rehydratiserte produktet normalt blir bedre enn ved andre t@rketeknikker (Martinez og Labuza,
1968). Skansom terking ved lav temperatur gir minimal belastning pa produktet. Lang tgrketid kan
imidlertid gi negative utslag for noen produkter, og lav kapasitet gjgr tgrketeknikken lite attraktiv
annet enn for hgykost nisje-produkter. For fettholdige og komplekse produkter kan lang tgrketid gi
utilsiktet kvalitetsforringelse. Lavt vanninnhold og derav svert lav vannaktivitet i sluttproduktet som
man gjerne far ved frysetgrking, vil dessuten kunne medvirke til akselerert fettoksidasjon (Nelson og
Labuza, 1992).

Tegrking av fiskemuskel med lavt fettinnhold (spesielt fra hvitfisk) har veert gjennomfgrt i industriell
skala i mange ar, og er relativt lett a fa til pa en tilfredsstillende mate. Shaviklo et al. (2010) har
fremstilt bade frysetgrket og spraytgrket surimi fra seifilet med gode funksjonelle egenskaper.
T@rking av marint restrastoff er mindre beskrevet, apenbart fordi dette er sammensatte produkter
med en rekke utfordringer. Unntaket er tgrking av rogn fra diverse marine arter. Plante et al. (2008)
har rapportert fremstilling av féringredienser ved lavtemperatur vakuumtgrking av melke fra
pukkellaks og Iyr. Her ble det imidlertid brukt hgye nivda av den syntetiske og ikke
naeringsmiddelgodkjente antioksidanten ethoxyquin for a forhindre fettoksidasjon. Bragadottir et al.
(2007) har studert fettoksidasjon i spraytgrket hydrolysat av restrastoff fra sei. Hgyt oksidasjonsniva
ble observert allerede i nylaget pulver som en indikasjon pa darlig kontrollerte prosessbetingelser, og
ytterligere oksidasjon av fettet ble pavist ved lagring av pulveret over tid.

Sildemelke har et hgyt innhold av trimetylaminoksid (TMAQ), som har funksjon som osmoregulator i
en rekke marine arter. TMAO kan brytes ned bakterielt, enzymatisk og termisk til en rekke flyktige
nitrogenbaser (Wu & Bechtel, 2008). Spesielt utfordrende for ferskhetsopplevelsen er trimetylamin
(TMA), som gir en karakteristisk emmen og lite attraktiv lukt og smak. TMA er flyktig, men ogsa
ekstremt vannlgselig og derfor vanskelig & fjerne. Fjerning av TMAO hadde Igst problemet, men
teknologi for selektiv giennomfgring av dette i organisk materiale er ikke kjent. Et hovedmal for dette
prosjektet har veert a utvikle teknologi for direkte tgrking og stabilisering av sildemelke.
Nzringsmiddelgodkjente antioksidanter er tilsatt fgr og etter tgrkeoperasjonen. Uttesting av
oksidasjonsstabilitet er gjennomfgrt under akselererte betingelser (35 °C og lufteksponering) for a
dokumentere lagringsstabilitet og evaluere muligheten for a8 bevare en akseptabel smak over tid.
Implisitt har det ogsa vaert et mal & utvikle prosessbetingelser som hemmer omdanning av TMAO til
TMA.



2 Materialer og metoder

2.1 Materialer

Sildemelken ble manuelt utsortert fra samfengt restrastoff ved Norway Pelagic Kalvag i februar 2012
og lagret pa frys ved -33 °C i 12 maneder f@r bruk. Fglgende antioksidanter er anvendt: Rosemary
Extract Liquid Refined (Fenchem), Grindox 653 (propylgallat; DuPont), Grindox 1032 (naturlig
tokoferolmiks; DuPont).

Sildemelkepulver fra fgrste del av prosjektet, produsert i mars 2012, ble anvendt for a gke
tgrrstoffinnholdet i féden ved oppstart av tgrkeprosess.

2.2 Metoder

2.2.1 Rastoffbehandling og terketeknologi

Prgver for undersgkelse i labskala ble frysetgrket som beskrevet i fagrapport 1 (Egede-Nissen et al.,
2012). | pilotskala ble blokker av sildemelke halvtint, kuttet i mindre stykker pa bandsag, og matet inn
i en rgrvarmeveksler som beskrevet av Egede-Nissen et al. (2012). Varmebehandlet sildemelke ble
tgrket pa en Jackering varmluft mglletgrke (prinsippskisse vist i Figur 1).
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Figur 1 Prinsippskisse for varmluft mglletgrke

Varmekoagulert sildemelke ble tilsatt rosmarinekstrakt (Rosemary Extract Liquid Refined, 2000
ppm/kg fett) for tarking. Massen ble ved oppstart av terkeprosessen blandet med sildemelkepulver
for a gke tgrrstoffinnholdet inn pa t@rken. Nyprodusert t@grket pulver ble deretter delvis kjgrt i retur



for & oppna stabilt tgrrstoffinnhold i féden. Tgrkeprosessen ble gjennomfgrt basert pa en semi-
kontinuerlig returkjgring av pulver tilsvarende 10 sykluser fgr uttak av prgve til lagringsstudiet.

2.2.2 Uttesting av antioksidanter

Uttesting av antioksidanter etter tgrking er giennomfgrt pa sildemelkepulver fremstilt med tilsetting
av rosmarinekstrakt fgr tgrking. Antioksidantene ble Igst i etanol og sprayet inn i pulverprgven under
kraftig blanding. Prgvene ble deretter vakuumtgrket for a fa fjernet hovedmengden av etanol. Et 3-
faktorielt design (Tabell 1) er brukt for a evaluere effekt tilsetning av fglgende niva antioksidanter
(alle tilsetninger pa t@rrstoff-basis): 200 ppm rosmarinekstrakt, 200 ppm propylgallat (Grindox 653)
og 200 ppm tokoferolmiks (Grindox 1032). Etter tilsetting av antioksidant ble sildemelkeprgvene
overfgrt til glassflasker med skrukork og satt i varmeskap ved 35 °C. Lokket ble fjernet i cirka 10 min
en gang per uke for 3 utligne eventuell reduksjon i partialtrykk oksygen.

For fire av forsgksbetingelsene (# 1,3,4 og 5) ble det laget replikate prgver, det vil si totalt 12
uavhengige prgver i forsgket. Prgve uten tilsetting av antioksidant og med 200 ppm propylgallat ble
sammenlignet sensorisk etter 0, 3, 6, 9 og 12 uker for a avgjgre nar lagringsforsgket kunne avsluttes.

Tabell 1 Forsgksdesign anvendt ved uttesting av antioksidanter
Prgve # Kortnavn Tokoferol Propylgallat Rosmarinekstrakt
1 Ref = = =
2 T + - -
3 P = + -
4 T-P + + -
5 R = - +
6 T-R + - +
7 P-R = + +
8 T-P-R + + +

2.2.3 Kjemiske analyser

Kjemiske analyser er gjennomfgrt ved Nofima BiolLab i Bergen og ved Nofima As. Sekundaere
oksidasjonsprodukter ble malt ved bruk av en intern TBARS—-metode (destillasjon). Fettinnhold ble
malt ved bruk av kloroform-metanol ekstraksjon (Bligh & Dyer, 1959). Flyktige nitrogenbaser ble
bestemt med Conway & Byrnes (1933) mikrodiffusjonsmetode.

Dynamisk Headspace prgveuttak ble gjennomfgrt pa to mater: 1. Med Markes Micro-Chamber
Thermal-Extractor (Figur 2) og 2. Med spesialtilpassede glasskolber. Prgvene ble «flushet» med
nitrogen og flyktige forbindelser adsorbert i rgr med Tenax-GR adsorbent. Analyser ble foretatt ved
hjelp av gasskromatografi-massespektrometri (GC-MS) som beskrevet av Olsen et al. (2005).



Figur 2 Markes Micro-Chamber Thermal-Extractor

2.2.4 Sensorisk evaluering

Evaluering av lukt- og smaksintensitet i pulver ble gjennomfgrt ved bruk av et internt panel pa 3
personer med tidligere erfaring fra testing av marine flavour-produkter. Prgvene ble rangert pa en
skala fra 0—4 der karakter O tilsvarer ingen forskjell og karakter 4 en sveaert tydelig forskjell (utenfor
akseptgrense) relativt til en prgve lagret ved -80 °C uten tilsetting av antioksidant. Fgr smaking ble
preven suspendert i kokende vann (2,5 g preve/100 ml vann) og satt til henstand i 5 minutter.

2.2.5 Statistiske analyser

Multivariable analyser ble gjennomfgrt basert pa «principal component analysis» (PCA analyse) og
«partial least squares regression» (PLS regresjon) i Unscrambler ver.9.8. Faktorielt forsgksdesign ble
analysert ved bruk av ANOVA-modulen i STATISTICA ver.12.



3 Resultater og diskusjon

3.1 Terking

Sildemelken som ble anvendt i forsgket hadde ligget pa frys ved -33 °C i cirka ett ar. | fagrapport 1
(Egede-Nissen et al., 2012) fremgar det at fryselagring i minst 9 maneder ved -30 °C ikke gir vesentlig
forringelse av rastoff. Kvaliteten ble med basis i denne dokumentasjonen vurdert som akseptabel,

men ikke optimal.
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Figur 3 Fra sildemelke til sildemelkepulver

Sildemelkepulveret som var kjglelagret i ett ar uten antioksidanter viste tegn pa harskning. Pulveret
ble derfor kun anvendt ved oppstart av tgrkeprosessen dag 1, og ble gjennom returkjgring over
tgrken redusert til <1 % f@r uttak av prgver for bruk i lagringsforsgk og uttesting av antioksidant.

3.2 Kjemisk sammensetning

Kjemisk sammensetning pa terket sildemelke er gitt i Tabell 2. Tgrrstoffinnholdet viste god
overenstemmelse med tilsvarende produksjon i 2011. Sildemelke har spesielt mye aminosyrer med
hgyt N-innhold (arginin og glutaminsyre) og mye N av ikke-proteinnatur (nukleinsyrer). Dette gir en
vesentlig lavere raproteinfaktor enn 6,25 og kun N-innholdet er derfor oppgitt i Tabell 2. Fettnivaet
viser et avvik pa 1,5 % mellom de to uttakene, hvilket reflekterer arstids- og ar til ar variasjoner (uttak
i november 2010 og februar 2012) i sammensetning av sildemelke. Innholdet av TMAO er hgyt i
begge tilfeller og i overensstemmelse med niva rapportert i melke (Egede-Nissen et al., 2012). Totalt
flyktig N viser vesentlig hgyere nivad i prgve fra 2011. Dette kan muligens tilskrives et hgyere niva
DMA (ikke kvantifisert, men pavist i headspace analyser).

Tabell 2 Kjemiske analyser av sildemelkepulver

Analyse Enhet 2013 2011
Totalt t@rrstoff % 92,6 92,4
Nitrogen, Kjeldahl % 14,1
Aske % 9,7
Fett, Bligh & Dyer % 15,1 13,6
Trimetylamin-N mg N/100 g 6 3
Trimetylaminoksid-N mg N/100 g 366 302
Total flyktig N mg N/100 g 13 43




Ferskt sildemelkepulver hadde en frisk og behagelig lukt tilsvarende torskepulver. Ut fra tidligere
erfaringer ble det bestemt a fglge oksidasjonen under lagringsforlgpet ved analyse av TBARS
(sekundeaere oksidasjonsprodukter), GC-MS (flyktige organiske komponenter), og ved sensorisk
analyse (internt smakspanel).

Destillasjonsmetoden for kvantifisering av TBARS viste seg a vaere lite egnet for sildemelkepulver. |
férste del av prosjektet ble to ulike metoder sammenlignet (Wang Andersen & Sgrensen, 2012).
Destillasjonsmetoden ga palitelige resultater i fryselagringsforsgk pa sildemelke, mens TCA-
ekstraksjon ikke fungerte. Analyser i prgver fra kinetikkforsgk pa sildemelkepulver viste nedgang i
TBARS-verdier over tid. Det ble imidlertid registrert dannelse av et ukjent fargekompleks som
absorberte ved en annen bglgelengde enn det som normalt anvendes i analysen. Det ble avkreftet at
denne fargereaksjonen skyldes tilsetting av rosmarinekstrakt. Vi har ingen god forklaring pa dannelse
av avvikende fargekompleks, annet enn at thiobarbitursyre reagerer med andre komponenter i
sildemelke enn malondialdehyd og gir falsk positiv prgve. Verdiene er derfor hgyst usikre, og vi
velger a ikke inkludere TBARS-resultatene i rapporten.

3.3 Uttesting av antioksidanter

o

Det er i prosjektet blitt gjennomfgrt uttesting av alternative metoder for a fglge
oksidasjonsutviklingen i sildemelkepulver. Tidligere arbeid (Bohne et al., 2010) har indikert at analyse
av peroksidtall (PV) og anisidinverdier (AV) som fungerer bra pa fiskeoljer ikke gir palitelige resultater
pa sildemelkepulver. Heller ikke TBARS har gitt tilfredsstillende resultat pa sildemelkepulver (jfr.
ovenfor). Akselererte tester med Oxipres-metoden ble forkastet i fgrste del av prosjektet. Dynamisk
headspace GC-MS analyse har fremstatt som den beste analysemetoden supplert med sensoriske
analyser og er anvendt i dette forsgket.

Flash-tgrking i en varmlufts melletgrke gir kort tgrketid og minimal fettoksidasjon og omdanning av
TMAQO. Tilsetning av antioksidant(er) fgr og etter tgrking er her anvendt for 3 hemme oksidasjon og
forlenge lagringsstabiliteten.

Behov for lagringstid ved 35 °C for a fa frem forskjeller mellom prgvene var ikke kjent ved oppstart at
lagringsstudiet. Det ble derfor valgt a fglge utvikling av oksidasjonsniva gjennom sensorisk testing av
to av prgvene, jfr. Tabell 1: Den antatt darligste (referanse) og beste prgve (tilsatt propylgallat). Etter
12 ukers lagring var det klar forskjell mellom disse prgvene, og headspace GC-MS og sensorisk
analyse av alle prgver i det faktorielle forsgket ble pa dette grunnlag pabegynt.

Ny produksjon av pulver basert pa fryselagret sildemelke og tilsats av antioksidant ga et
tilfredsstillende utgangspunkt for langtidslagring av sildemelkepulver. Det nyproduserte
sildemelkepulveret hadde smak og lukt som nykokt torsk ved utblanding i varmt vann. Etter 12 ukers
lagring ved 35 °C ble fortsatt alle produktene vurdert & ha en akseptabel kvalitet, men med mindre
frisk smak og lukt og mer «fiskearoma». Forutsettes en dobling av oksidasjonshastighet ved 10 °C
gkning i lagringstemperatur tilsvarer dette 9 maneder holdbarhet ved 20 °C og 2 ar ved 5 °C.

Principal komponent analyse, PCA, av sensorikk og headspace analyser (Vedlegg 1) bekrefter at
utvikling av ugnsket lukt og smak i pulveret er assosiert med gkt konsentrasjon av TMA, DMA og
eddiksyre (Figur 4). Plottet viser ogsa at varians for lukt er mye bedre forklart enn smak. Pentadecane
2, 6, 10, 14-tetrametyl er en restkomponent fra den anvendte emballasjen. 1,4-cyclohexanedione er
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darlig forklart (< 50 %). De gvrige analyserte oksidasjonsproduktene er positivt assosiert til lukt og
smak langs PC1, men negativt assosiert langs PC2. Metandiamin, N, N, N’, N’-tetrametyl- (termisk
produkt) og dodecane (hydrokarbon) er begge negativt assosiert til lukt og smak. 52 % og 16 % av
variansen i datamatriksen kunne forklares av henholdsvis PC1 og PC2.

Figur 4
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Principal komponent analyse (PCA-plott) av sensoriske data (lukt og smak) og flyktige forbindelser i
sildemelkepulver lagret i 12 uker. De to sirklene angir henholdsvis 100 og 50% forklart varians.

Utvikling av luktintensitet kunne modelleres ved bruk av multilinezer analyse (PLS regresjon) med en
kryssvalidert korrelasjon (observert mot predikert) pa 0,68 og predikeringsfeil (RMSEP) pa 0,3
skalaenheter (Figur 6). Luktintensitet var primaert assosiert med gkende TMA-konsentrasjon i
pulveret (Figur 5). Det var ikke mulig @ etablere en tilsvarende modell for smaksintensitet. Varians for
denne variabelen var ogsa darlig forklart i PCA-plottet (Figur 4).
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Figur 5 Ladningsplott fra PLS-regresjon av sensoriske data (lukt) og flyktige forbindelser i sildemelkepulver
lagret i 12 uker.
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Figur 6 Predikering av luktintensitet for sildemelkepulver dispergert i varmt vann basert pa flyktige

komponenter i headspace over pulver.



| ANOVA-analysen er det kun tatt med komponenter som har gitt en signifikant (p<0,05) eller nzer
signifikant (p<0,1) effekt (Tabell 3).

Tabell 3 Effekt av antioksidanter basert pa faktorielt forsgksdesign. Ragde tall angir p<0,05, bld tall p<0,1

L q Methanediamin
Antioksidant ~ Trimetyl- NI Dimetylamin 1-Penten-3-  2-Penten-1-
(*) amin s ol ol, (2)-

tetramethyl-

Eddiksyre Smak Lukt

fra TMAO et el fra TMAO oks.prod. fra oks.prod. fra oks.prod. fra

fett fett fett
R 0,219158 0,272038 0,436210 0,291106 0,497569 0,302964 0,423638 0,714223
T 0,388225 0,093959 0,002833 0,320077 0,268470 0,134068 0,127051 0,809008
P 0,000065 0,060953 0,000990 0,234702 0,320528 0,017666 0,082848 0,006267
R-T 0,289108 0,317114 0,001916 0,511491 0,481550 0,299315 0,012015 0,021086
R-P 0,949611 0,388357 0,560936 0,082686 0,130488 0,881343 0,127051 0,046355
T-P 0,664001 0,148652 0,002286 0,327480 0,094724 0,314852 0,423638 0,496886

(*) R = Rosmarinekstrakt, T = Tokoferol, P = Propylgallat

TMA og DMA gir begge en emmen fiskelukt og er her pavist i alle prgver etter lagring. Sammen med
eddiksyre er disse ogsa sterkest assosiert til sensorikk-data basert pa PCA-analysen (Figur 4). Laveste
niva av disse komponentene er funnet i pulver tilsatt propylgallat og tokoferol. Hgyeste niva er
funnet i referansen og i prgver tilsatt rosmarin (Vedlegg 1 og Figur 7 og 8). For TMA kommer kun
tilsetning av propylgallat signifikant ut (Tabell 3), og plotting av observerte mot predikerte verdier
viser en klar gruppering for prgver tilsatt denne antioksidanten alene eller i kombinasjon. |
datagrunnlaget for TMA er R-T2 tatt ut pa grunn av sterkt avvikende verdi (trolig «outlier»).

For DMA viser ANOVA signifikant effekt av bade tokoferol og propylgallat, samt interaksjon mellom
disse. Tilsetting av rosmarin alene kommer darligst ut (Figur 7), mens kombinasjonen tokoferol-
rosmarin viser signifikant effekt (Tabell 3) og de laveste verdier. | datasettet for DMA er P2 tatt ut
grunnet stort avvik (trolig «outlier»). Sildemelken ble tilsatt hgye niva rosmarin fgr tgrking og
manglende effekt ved tilsetting etter tgrking kan skyldes utflating ved hgye konsentrasjoner eller en
mulig pro-oksidant effekt ved tilsetting alene.

Ogsa for eddiksyre kommer kun tilsetting av propylgallat ut med signifikant effekt (Tabell 3). Lave
niva er her observert for kombinasjonene rosmarin-tokoferol og rosmarin-propylgallat (Figur 8), men
disse interaksjonene er ikke signifikante (Tabell 3). For oksidasjonsproduktene 1-penten-3-ol og 2-
penten-1-ol, (2)- er ingen av hovedeffektene signifikante. Dette samme gjelder ogsa for metandiamin
N,N,N',N'-tetramethyl (Tabell 3).

Tilsetting av propylgallat kommer ogsa signifikant ut for lukt og naer signifikant for smak (Tabell 3).
Kombinasjonen rosmarin-propylgallat viser signifikant effekt pa lukt, og kommer ogsa best ut i testen
basert pa denne parameteren (Vedlegg 1). Motsatt kommer kombinasjonen rosmarin-tokoferol
darlig ut pa smak og lukt (signifikante effekter).
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Observerte verdier versus predikerte verdier for henholdsvis trimetylamin (TMA) og dimetylamin

Rosmarin har hgye verdier av bade TMA, DMA og eddiksyre parallelt med darlig resultat pa lukt i

samsvar med referanseprgven (Figur 7 og 8). Det er derfor ikke oppnadd noen tilleggseffekt ved
tilsetting av mer rosmarinekstrakt etter tgrking. | kombinasjon med propylgallat er det derimot
oppnadd interessante effekter og denne prgven kommer totalt sett best ut. Rosmarin-tokoferol har
lave verdier for TMA/DMA, men kommer darlig ut pa lukt. Tilsetting av tokoferol alene har kommet
best ut pa smak (Vedlegg 1) og blant de beste pa lukt (Figur 8). Denne antioksidanten har imidlertid
gitt relativt hgye verdier av TMA og eddiksyre (Figur 7 og 8) og viser kompleksiteten i tolkning av

denne type data.
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Observerte verdier versus predikerte verdier for henholdsvis eddiksyre og lukt.

Dynamisk headspace baserer seg pa & «fange» flyktige forbindelser i gassfasen over en prgve ved a

«flushe» med nitrogen for oppkonsentrering pa adsorbent fgr analyse pa GC-MS. De malte verdier

angir relative konsentrasjoner i henhold til en tilsatt intern standard, men er ogsa avhengig av
fordelingskoeffisienten av de flyktige komponentene mellom matriks og gassfase. Nivaene kan
imidlertid brukes til 3 sammenligne relative konsentrasjoner i like prgver som i dette forsgket. Det er
funnet en signifikant korrelasjon mellom luktintensitet av sildemelke dispergert i varmt vann og
maling av flyktige forbindelser basert pa dynamisk headspace-analyser. Resultatene bekrefter at
metodikken egner seg til a fglge utvikling av sensorisk kvalitet (luktintensitet) i et pulverprodukt av
sildemelke. Prosjektet har gitt ny kunnskap om hvordan oksidasjonsforlgp og kvalitet kan fglges i
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sildemelkepulver. Metodikken vil ogsa kunne anvendes som verktgy for & fglge holdbarheten pa
andre typer marine pulver, f.eks. pa et pulver av en blanding av silderogn og -melke.

Sildemelkepulver har veert testet ut i markedet for flavours, og smaksmessig kommer produktet ut
omtrent som pulver av hvitfisk. Pulverproduktet bgr ogsa prgves ut i andre markeder, der potensielle
ernaerings- og/eller helsemessige effekter av sildemelke fokuseres. Sildemelke har hgyt
proteininnhold med gunstig aminosyresammensetning, hgyt innhold av nukleotider (DNA) som kan
ha immunstimulerende virkning, og selv om fettinnholdet ikke er sa hgyt kan sammensetningen veere
desto mer interessant.
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4 Konklusjon

e Flash-tgrking av sildemelke i naerveer av antioksidant i en varmlufts melletgrke gir kort
tgrketid med minimal fettoksidasjon. Produktet har en lukt og smak som kan sammenlignes
med torskepulver.

e Det er funnet en signifikant korrelasjon mellom luktintensitet av sildemelke dispergert i
varmt vann (anslag 40-60 °C) og maling av flyktige forbindelser basert pa dynamisk
headspace GC-MS analyse. Resultatene bekrefter at metodikken egner seg til a fglge utvikling
av sensorisk kvalitet (luktintensitet) i et pulverprodukt av sildemelke.

e Det er pavist positive signifikante effekter av 3 tilsette antioksidant(er) etter tgrking pa
sensorikk og konsentrasjon TMA, DMA og eddiksyre. Kombinasjonen rosmarin-propylgallat
er vurdert som best basert pa en kombinasjon av disse kvalitetsparameterne.

e Forsgk med akselerert lagring indikerer at mglletgrket sildemelkepulver kan opprettholde
akseptabel lukt og smak i opp til 2 ar ved kjglelagringsbetingelser.
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Vedlegg 1

Datafiler til statistiske beregninger

Methane- 1-
Variabel RM TOC PG Trime.thyl— diami‘ne: Dime.thyl- Ethanol Penten- Dodecane 1-Dodecene
amine N,N,N',N'- amine 30l
tetramethyl-

e I R T e —
Refl -1 -1 -1 365,7 3241 1506,5 468,6 1117,4 39,9 71,3
Ref2 -1 -1 -1 314,7 240,3 1400,1 329,0 937,9 32,0 61,6
R 1 -1 -1 357,1 244,3 1679,5 402,7 1143,5 41,1 89,5
T1 -1 1 -1 401,6 263,7 1135,4 267,9 916,2 41,6 40,0
T2 -1 1 -1 393,9 180,7 1183,1 214,6 804,0 35,2 35,1
R-T1 1 1 -1 334,2 314,7 719,3 125,7 893,6 18,7 43,1
R-T2 1 1 -1 96,6 211,4 869,6 208,3 975,0 22,3 51,7
P1 -1 -1 1 58,0 952,8 720,4 428,8 934,7 42,1 94,5
P2 -1 -1 1 83,9 3331 1642,7 664,0 1204,9 32,2 121,0
R-P 1 -1 1 46,2 1491,8 1048,4 206,5 657,7 58,8 48,8
T-P -1 1 1 80,3 455,9 1075,7 380,0 920,1 77,1 59,3
R-T-P 1 1 1 60,5 272,3 727,3 250,9 832,6 79,0 57,3

. Ace:*tonitrile, 9-Penten- . . Benz- Pentadecane, 1,3-Cyclo- 1,4-Cyclo-
Variabel (dlmfethyl- 1-0l, (2)- Acetic acid aldehyde 2,6,10,14- octadiene he'xane— Smak Lukt
amino)- tetramethyl dione
Opprinnelse Uidenti'fisert Oks.prf)d. Oks.pr?d. Fra Restmonomer Oks.er)d. Oks.prf)d. ) )
amin fra olje fra olje adsorbenten fra PET fra olje fra olje
Refl 118,6 316,6 29,6 60,8 106,7 94,1 28,4 2,7 2,2
Ref2 90,1 265,0 22,7 52,3 99,7 73,3 32,3 3,0 2,7
R 106,8 312,0 32,4 52,1 112,6 89,1 35,5 2,3 2,3
T1 79,1 246,7 19,3 47,5 69,6 90,0 27,8 1,8 1,5
T2 66,5 205,8 27,5 45,9 69,4 73,5 29,4 2,3 2,0
R-T1 74,4 223,6 16,2 44,7 80,9 76,1 28,2 2,7 2,8
R-T2 100,4 277,0 7,4 54,1 93,4 94,5 27,2 3,0 2,7
P1 86,7 262,5 14,9 45,0 64,2 86,4 30,0 2,7 2,0
P2 114,4 290,5 12,4 57,6 101,9 85,8 28,8 3,0 2,0
R-P 70,8 200,8 7,5 39,3 75,2 68,8 29,8 2,0 1,3
T-P 91,9 262,2 9,7 52,5 70,5 94,8 24,6 2,0 1,7

R-T-P 88,8 249,2 8,2 48,2 76,2 92,4 33,1 2,0 1,7
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