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  روغن PETبررسي مهاجرت ترفتالات از بطري هاي 
  ، توليدي كارخانه پارسآفتابگردان 

  
  4، محمد تقي مظلومي3، مجتبي قديري2، پروين زندي1*كتايون ابراري

  

  17/9/87: تاريخ پذيرش      12/3/87: تاريخ دريافت
  

  چكيده 
 PETا توجه به قابليت انحلال بـالاي اوليگومرهـاي   ب. نمايند مي بسته بندي  PETاغلب كارخانجات روغن نباتي را دربطري 

اين . به داخل روغن انتقال يابند   PETشود كه بخشي از مواد مهاجر از  مي و عمر انباري روغن هاي مايع، پيش بينيها  در روغن
هـداري بـر آن انجـام    به داخل روغن آفتابگردان و تاثير دمـا و مـدت نگ   PETاز ها  مطالعه جهت تعيين ميزان مهاجرت ترفتالات

از يك بچ توليدي كارخانه روغن نباتي  PET نمونه روغن مايع آفتابگردان بسته بندي شده در بطري هاي يك ليتري  42. گرفت
، 30، 20، 10(بطري از هر دمـا در زمانهـاي مختلـف     3نگهداري و آزمايشات  بر روي  C˚40و  C˚20در دماهاي پارس تهيه  و 

بـه ترفتالــيك اسـيد و  سـپس      PET هيــدروليز قليـايي اوليگــومرهاي      Castleبا روش  . انجام گرفت  )روز 202و  145، 70
و   Reevesمـتيلاسيون آن  به  دي مـتيل ترفتالات  صـورت گرفت و نهايتا اندازه گيـري كمـي دي متيـل ترفتـالات بـا روش     

 60كمتـر از  (داد كه مقدار كل مهاجرت كمتـر از حـد مجـاز     نتايج نشان. و متد طيف بيني مشتقي انجام شد UVاسپكتروفتومتر 
ppm (يعنـي    ميزان مهاجرت تابع دمـا و مـدت نگهـداري اسـت،    . مهاجرت قابل مصرف مي باشد ييبوده و روغن پس از حد نها

ارتبـاط  . شـود   مهاجرت با افزايش دما بيشتر مـي .ميزان مهاجرت با گذر زمان افزايش يافته ، در حد نهايي متوقف شده و سرعت 
)(خطي بين ميزان مهاجرت و جذر زمان تماس  t  نتيجه اينكه مهاجرت اوليگومرهاي .وجود داردPET    با ازدياد مـدت زمـان

  .ابد تا به حد نهايي و تعادلي خود برسدي يتماس و زمان نگهداري افزايش م
  

، اسـپكتروفتومتري مـاوراء    (PET)گردان ،  پلـي اتـيلن ترفتـالات    بطري پلاستيكي، مهاجرت، روغن آفتاب: واژه هاي كليدي
  .PETبنفش مشتقي ، اوليگومرهاي 

  
   1 مقدمه 

PET    به علت شفافيت ، قابليت انعطاف و مقاومـت بـالا و
                                                            

  Email: K_abrari@yahoo.com:                 نويسنده مسئول مكاتبات  -* 
دانشگاه علوم پزشكي و خدمات بهداشتي،  كارشناس ارشد علوم و صنايع غذايي،-1

 @k_abrari دانشكده  علوم تغذيه وصنايع غذايي. درماني شهيد بهشتي
yahoo.com.  

دانشكده  . استاد دانشگاه علوم پزشكي و خدمات بهداشتي، درماني شهيد بهشتي -2
  علوم تغذيه وصنايع غذايي

دانشكده . تاد دانشگاه علوم پزشكي و خدمات بهداشتي، درماني شهيد بهشتياس -3
  علوم، گروه شيمي

كارشناس ارشد علوم و صنايع غذايي، دانشگاه علوم پزشكي و خدمات بهداشتي، -4
  درماني شهيد بهشتي، انستيتو تحقيقات تغذيه اي و صنايع غذايي كشور

مـر بسـته بنـدي مـواد      ممانعت از خروج گاز ، به عنـوان پلـي  
غذايي مورد توجه خـاص كارخانجـات صـنايع غـذايي قـرار      

تركيباتي كه داراي پتانسـيل  PET در .)4،3،2،1(است گرفته 
باشند شامل تركيبات اوليـه   مي مهاجرت به داخل ماده غذايي

) منومرترفتاليك اسيد ، دي متيل ترفتالات و اتيلن گليكـول  (
، محصولات جانبي واكنش و محصولات تخريبي پلي مـري  

و  حلقوي(و اوليگومرهاي با وزن مولكولي كم ) استالدئيد ( 
دهد كـه   مي نتايج تحقيقات نشان. است ) از دي مر تا پنتا مر 

مربـوط بـه تريمرهـاي حلقـوي     PETميزان مهـاجرت از   %81
 تالات و ساير اوليگومرهاي با وزن مولكولي كـم و خطـي  فتر
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  مجله پژوهشهاي عاوم و صنايع غذايي ايران       2

  ).  6،  5،  4( باشد  مي
ــراي ميــزان كــل   ــايي ب كميتــه مشــترك كشــورهاي اروپ

 ــ ازي برابـــر مهـــاجرت بـــه داخـــل مـــاده غـــذايي حـــد مجـ
102dmmg kgmg 60ويا / ). 8،7(تعيين كـرده اسـت    /

ــا در  ــورد منومره ــراي    PETدر م ــاجرت خــاص ب ، حــد مه
 ppm 30و براي اتيلن گليكول برابـر  5/7ترفتاليك اسيد برابر 

  ). 8(معرفي شده است 
بـه داخـل روغـن هـاي       PETدر زمينه ميزان مهاجرت از 

بـين المللـي انجـام     تحقيقـات محـدودي در سـطح     خوراكي
 Castle. شـود   مـي  گرفته است كه در زير به چند مورد اشاره

ــاي   1989و همكــاران در ســال  ــاجرت اوليگومره ــزان مه مي
PET   را از بسته بنديهايPET  و غـذاهاي  ها  به داخل نوشابه

انـدازه گيـري    GC/MSمختلف و روغـن زيتـون بـا دسـتگاه     
يزان مهاجرت بسته به نوع غـذا و دمـاي بـه كـار     نمودند كه م

بــوده  ppm  02/0 -73/2رفتــه در حــين پخــت در محــدوده 
   .)6(است 

Begley  وHollifiled     ــود در ــات خ ــي از تحقيق در يك
نشان دادند كه سـرعت مهـاجرت تريمـر حلقـوي      1990سال 
PET  به طور خطي با جذر زمان تماس وابسته است و سرعت

 PETب در تترامر ، پنتامر و هگزامر حلقـوي  مهاجرت به ترتي
كمتر بوده  PETنسبت به سرعت مهاجرت در تريمر حلقوي 

تحقيق بعدي نمايانگر آن بود كه ميزان مهـاجرت  ) . 2(است 
آلومينـه شـده بـه     PETاز سـيني   PETاوليگومرهاي حلقـوي  

داخل غذاهاي مختلف طي پخت در ميكروويـو در محـدوده   
7-012/0  mg/g  9(ه است بود . (  

Reeves  ميــــزان مهــــاجرت كــــل    1997در ســــال ،
بـا   HB 307را به داخل روغن سـاختگي   PETاوليگومرهاي 

و روش طيــف بينــي مشــتقي و   UVدســتگاه اســپكترفتومتر 
انــدازه گيــري و نتــايج را بــا هــم  HPLCوGC/MSهمچنــين 

را مربوط بـه   PETمهاجرت كل از  80% او نيز . مقايسه كرد 
 اي حلقوي تريمر دانسته و از لحـاظ آمـاري نتـايج   اوليگومره

و  GC/MS،  فتــومتري و اســپكتر  روشــهاي از  آمــده  بدســت 
HPLC  10(است   قابل انطباق دانسته 90%را با اطمينان(.  

Lopez-Cervantez   ميــزان  2003و همكــاران در ســال
را از كيسه هاي مخصوص  PETمهاجرت كل اوليگومرهاي 

 HPLC-UVروغـن زيتـون بـا دسـتگاه     ميكروويو بـه داخـل   
 دقيقـه، برابـر    7بـه مـدت    w 850تحت حرارت ميكروويـو  

2dmmg و در حـرارت دهـي بـا اجـاق خـانگي در        7/2/
 2dmmg/1/4-5/3دقيقـه برابـر   60مـدت   بـه  C˚200دمـاي 

كمتـر   كـل    مهـاجرت   ميـزان  در هر دو مـورد  نمودندكه  تعيين
102dmmgمجازيعني ازحداكثر    ) .11(است  بوده/

Stoermer  ميزان مهاجرت كل  2004و همكاران در سال
و ميــزان مهــاجرت خــاص دي اتــيلن     PETاوليگومرهــاي 

به داخـل   PETنوع بطري  34گليكول و ترفتاليك اسيد را از 
نوشابه اندازه گيري نمودند و در تمام موارد ميـزان مهـاجرت   

بـات مهـاجر را بسـيار جزئـي و     يت خـاص ترك كل و مهـاجر 
نزديك به حد تشخيص تكنيكهاي آناليز دسـتگاهي دانسـتند   

)12.(  
بــه  PETتــاكنون گزارشــي از ميــزان مهــاجرت در ايــران 

از  آنجائيكــه بســياري از . داخــل روغــن منتشــر نشــده اســت 
جهـت بسـته بنـدي روغـن مـايع       PETكارخانجات از بطري 

د مهـاجر قابليـت انحـلال بـالايي در     كننـد  و مـوا   مـي  استفاده
و از طرفي تاريخ مصرف روغن هـاي فـوق   ) 9(د نروغن دار

سـازد و بـا    مـي  باشد كه امكان مهاجرت را فـراهم  مي ماه  18
توجه به اينكه براي ميزان كل مهاجرت در سطح  بين المللـي  
حد مجازي قائل  شده اند ، آگاهي از ميزان كل مهاجرت از 

PET غــن نبــاتي مــايع امــري ضــروري بــه نظــربــه داخــل رو 
  . رسد  مي

  
  : مواد و روشها 

  : و مواد شيميايي ها  نمونه
نمونه هاي مورد بررسـي شـامل روغـن مـايع آفتـابگردان      
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  3      ...روغن PETبررسي مهاجرت ترفتالات از بطري هاي 

 

تصفيه شـده و بـي رنـگ ، بـي بـو ، زمسـتانه شـده ، توليـدي         
 PETكارخانه روغن نباتي پارس ، بسته بندي شده در بطـري  

بطـري   42و به تعداد) سري توليد از يك (شفاف يك ليتري 
نمونـه روغـن   . باشـد  مـي  ،كه به طور تصادفي انتخـاب شـدند  

بـدون  شاهد نمونه اي از همان روغـن در بطـري شيشـه اي و    
مواد شيميايي مـورد اسـتفاده از نـوع    . باشد  مي PETتماس با 

بـا درجـه    DMTمخصوص آناليز كمي بـود و نيـز اسـتاندارد    
  . رك تهيه شد مايندگي از نم تماماً% 99خلوص 

  
  : ها  روش

ــا روش  ، جهــت ) Castle )13،6در ايــن تحقيــق مطــابق ب
، هيدروليز قليايي و متيلاسيون انجام شد ها  آماده سازي نمونه       

  Reevesمطـابق بـا روش  ها  و ارزيابي مهاجرت كل ترفتالات
-2100و با دستگاه اسـپكتروفتومتر مـاورا بـنفش مـدل     ) 10(

UV ركت ساخت ش ـShimadzu  يو روش طيـف بين ـ  ژاپـن 
  . مشتقي و بر حسب دي متيل تر فتالات انجام گرفت 

براي بررسي نوار جذبي دي متيـل ترفتـالات محلـولي بـا     
در استو نيتريـل تهيـه   DMT از ماده استاندارد  10ppmغلظت

و )  اسـتونيتريل  (گرديد و طيف جذب نوري حـلال خـالص   
نانومتر  190-300 ول موجدر استونيتريل در ط DMT محلول

طيـــف مشـــتق اول جـــذب نســـبت بـــه طـــول  . تهيـــه شـــد
(مــوج

)(
)(

λd
Ad (ــراي محلــول ــراهم  DMTب در اســتونيتريل  ف

بـرآورد و    DMTطول موج ماكزيمم  جذب براي  . گرديد 
  . مقايسه شد   PETبا تريمر حلقوي

دي متيـل ترفتـالات از قـانون     براي بررسي پيروي جذب 
تـا   1/0 لامبرت محلول هاي اسـتاندارد بـا غلظـت    –ير كمي ب

15ppm   از DMT تهيـه  ) بدون فـاز روغنـي   (در استو نيتريل
شد و مقدار جذب و مشتق اول جذب نسبت به طول موج بـه  

ــدازه   254nmو 240ترتيــب در ــا دســتگاه اســپكتروفتومتر ان ب
(گيري شد 254

1D ارتباط رايب همبستگي براي بررسي ضو   )

خطي  بين غلظت متغيرهاي جذب و مشـتق اول جـذب تهيـه    
  . شد

گرهــا كــه در روغــن    جـــهت كاهـــش اثــر مـــداخله    
  كـه   HB307آفتابـگردان طبيعتاً بيشتر از روغـن ســاختگي  

Reeves ،باشــد و همچنــين  مــي در تحقيــق خــود بكــار بــرده
نمونـه   افزايش دقت آناليز كمي بـا اسـپكتروفتومتر عـلاوه بـر    

مطرح شده اسـت    Castleگرمي  روغن كه در روش  3 هاي
گـرم روغـن آفتـابگردان  مطـابق روش      5/1، نمونه هـايي بـا   

Castle  و سپس Reeves    فراهم گرديـد و طيـف) 
)(
)(

λd
Ad

( 
بــا دســتگاه  ) گرمــي 5/1و  3(مربــوط بــه ايــن دو نمونــه    

  . تهيه شد UVاسپكترفتومتر 
زايش استاندارد و بهينه سـازي  براي بهينه سازي شرايط اف

در هيدروكسيد  DMT از محلول استاندارد ،شرايط استخراج
در حجم هاي مشخصـي بـه   )   mg/l 200(پتاسيم  متانوليك  

از هيـدروليز، متيلاسـيون و     روغن شاهد اضافه گرديد و پس
استخراج بر روي فاز استو نيتريل استخراجي ، اعـداد جـذب   

244و   nm 240در 
1D  254و

1D  اندازه گيري شد .  
بهينه سازي شرايط استخراج  در چند مرحله با تدابيري  با
اضافه شده به روغـن ،    DMTافزايش در مقدار ) الف( :مانند

هگـــزان و (اشـــباع كـــردن حـــلال هـــاي اســـتخراجي ) ب(
در  با يكديگر در قيف جداكننده قبل از استفاده) استونيتريل 

خشــك كــردن تمــام ظــروف مــورد ) پ(مرحلــه اســتخراج، 
ــه، ضــريب    ــا نمون ــل از مجــاورت ب ــه قب اســتفاده در گرمخان

آمـاده سـازي نمونـه        همبستگي مورد قبول بدست آمدوروش
  :لاح گرديد زير اصترتيب ه روغن جهت آناليز فوق ب

از محلـول   ml 5/1گرم روغن آفتـابگردان بـه اضـافه    5/1
مولار همـراه بـا    2/0ر هيدروكسيد پتاسيم د DMTاستاندارد 

10 ml   مـولار در ارلـن    2/0از هيدروكسيد پتاسيم متانوليك
25 ml درC˚65  3سپس  .ساعت هيدروليز شد 5به مدت ml 

از محلول اتـري بـورون تـري فلورايـد جهـت متيلاسـيون بـه        
سـاعت   5بـه مـدت    C˚65محلول اضافه گرديد و مجدداً در 
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  مجله پژوهشهاي عاوم و صنايع غذايي ايران       4

 ml 40سپس محلول متيلـه شـده در   . شد نمونه حرارت داده 
دي اتيل اتر حل شده و در قيف جداكننده با آب مقطر دوبار 

. استخراج روي آن صورت گرفت )  ml 50× 2(تقطير شده 
در ) ml 50(فاز اتري با محلول نيمـه اشـباع سـولفات سـديم     

فاز آلي با استفاده از سـولفات  . قيف جداكننده استخراج شد 
باقيمانـده  . تـر تحـت خـلاء تبخيـر گرديـد      سديم خشـك و ا 

حـل  ) اشـباع شـده بـا هگـزان     (استونيتريل   ml 50روغن در 
) اشــباع شــده بــا اســتونيتريل(هگــزان      ml 75گرديــد و بــا 
سپس فاز    استو نيتريل بدون تغليظ در دستگاه . استخراج شد

مورد سنجش قـرار گرفـت و در فاصـله      UVاسپكتروفتومتر 
نـانومتر ،   2نانومتر و پهناي شكاف برابـر   5رابر مشتق گيري ب

نـانومتر   254اعداد مشتق اول جذب نسبت بـه طـول مـوج در    
ثبت گرديد كه با منحني كاليبراسيون مربوطه مقايسه و مقدار 

  . دي متيل ترفتالات در نمونه محاسبه شد 
براي ارزشيابي تكرار پـذيري روش پـنج نمونـه يكسـان ،     

از محلـول   ml 5/1ن شـاهد بـه اضـافه    گرم روغ 5/1محتوي 
 200(در هيدروكسيدپتاســـيم متانوليـــك   DMTاســـتاندارد 

mg/l   (  تهيــه شــد و مطــابق روش منتخــب آمــاده آنــاليز بــا
اسپكتروفتومتر گرديد و اعداد مشتق اول جذب اندازه گيري 

مطابق معادله زير محاسـبه    (RSD)شد و انحراف معيار نسبي 
  :)15،14(گرديد 

  
S    ــار  و ــراف معي ــزان انح ــالا مي ــول ب ــانگين  Xدر فرم مي

براي ارزشيابي حـد تشـخيص   .  دهد مي را نشانها  مقاديرداده
)DL(  گــرم روغــن  5/1روش پــنج نمـــونه يكـــسان محتــوي

،  مطـابق روش    DMTشاهد بدون افزودن محلـول اسـتاندارد  
منتخب آمـاده آنـاليز گـــرديد و نهايتـاً اعـداد مشـتق اول در       

انـــدازه گيـري و حــد تشخيــص از      نانومتر  254وج طول م
ضـريب  kدر ايـن معـادله ). 15،14(معادلـه زيـر محاسبه شد 

 Sbاسـت ،   3اطمينان و در كارهـاي آزمـايشــگاهي معــادل    

شـيب منحنـي كاليبراسـيون    mانحـراف معيار محلول شاهد و 
                                             :است 

m
ksbDL =  

  
  : نتايج و بحث 

در ناحيـه    PETدي متيل ترفتالات همانند تريمر حلقوي 
نانومتر مـاكزيمم جـذب دارد و در    240نور ماوراء بنفش در 

(طيف 
)(
)(

λd
Ad  (     دي متيل ترفتـالات هماننـد تريمـر حلقـوي

PET    نيمم است مي نانومتر داراي 254در .  
دار جــذب و مشــتق اول جــذب بــراي انــدازه گيــري مقــ
در استونيتريل بدون فاز روغني  DMT محلول هاي استاندارد

و محاسبه ضرايب همبستگي مربوط به متغيرهاي فوق و متغير 
ارتباط خطي بـين غلظـت را بـا جـذب و مشـتق اول      , غلظت 

  . جذب نشان داد
كيفيــت طيــف مشــتق اول جــذب نســبت بــه طــول مــوج  

گرمـي روغـن نشـان داد كـه      3و  5/1مربوط به نمونـه هـاي    
گرمـي   5/1در گراف مربوط بـه نمونـه روغـن       1مقدار نويز

  . باشد  مي گرمي 3كمتر از روغن 
(مقدار جذب و

)(
)(

λd
Ad(    براي اسـتونيتريل اسـتخراجي از

دي متيل ترفتالات در  مقادير معلوم افزوده شده روغن حاوي
قدار مشتق اول جذب بـراي  م. نشان داده شده است  1جدول 

در استو نيتريل استخراجي پـس از بهينـه    DMT مقادير معلوم
اشـباع  ) ب(، اسـتاندارد  مقـدار  افزايش  )الف: (سازي شرايط

) پ( و  كردن حلالهاي استخراجي با يكديگر قبل از استفاده
  . نشان داده شده است 2خشك كردن ظروف در جدول 

داراي تكرارپذيري يـا   روش مورد استفاده در اين تحقيق
 21/0و حـد تشـخيص برابـر     21/3%انحراف معيار نسبي برابر 

ppm باشد مي .  
هـا   نتايج حاصل از اندازه گيري ميزان مهاجرت ترفتالات

به داخل روغن مايع آفتابگردان در دماها و زمان هاي متوالي 

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

  5      ...روغن PETبررسي مهاجرت ترفتالات از بطري هاي 

 

 3نگهداري به صورت ميـانگين و انحـراف معيـار در جـدول     
  .ت مقايسه شده اس

به داخل روغـن  ها  روند افزايش ميزان مهاجرت ترفتالات
نسـبت بـه جـذر     C˚40و  C˚20مايع آفتابگردان در دماهـاي  

بـاروغن، ارتبـاط خطـي بـين ميـزان       PETزمان تماس بطـري  
  . را نشان داد  )t(مهاجرت و جذر زمان تماس

  
  

  نويز -1
ــا  ــاليز واريــانس دو عــاملي جهــت ت ثير دماهــا و نتــايج آن

بـر ميـزان مهـاجرت در    هـا   زمانهاي نگهداري و اثر متقابل آن
نشان داده شـده اسـت و نتـايج بدسـت آمـده بـراي        4جدول 

در هر مقطع زماني بـين  ها  ترفتالات مقايسه ميانگين مهاجرت
مسـتقل در    t-testبا استفاده از روش    C˚20، C˚40 دماهاي
  .شود  ميملاحظه  3جدول 

  
استخراجي از روغن  نيتريل  مقدار جذب و مشتق اول جذب نسبت به طول موج براي مقادير معلوم دي متيل ترفتالات در استو - 1جدول 

  آفتابگردان

 دراستونيتريل استخراجي از روغن آفتابگردان DMTغلظت
 240جذب در 

 نانومتر 
    )244

1D(  
 

  )254
1D   (

4/0 024/2 810/0 - 022/0+ 
1 129/2 751/0 - 103/0+ 
2 117/2 811/0 - 057/0 - 
3 203/2 832/0 - 084/0 - 
4 298/2 875/0 - 201/0 - 

 951/0=+r 80/0 -=r 87/0 -=r ( r)ضريب همبستگي

  
  

  استخراجيمقدار مشتق اول جذب نسبت به طول موج براي مقادير معلوم دي متيل ترفتالات در استونيتريل  -2جدول
  وغن آفتابگردان پس از بهينه سازي شرايط افزايش استاندارد و بهينه سازي شرايط استخراجر زا

 (ppm)در استو نيتريل استخراجي از روغن آفتابگردان  DMTغلظت 
)254

1D  (  
 )الف (  

)254
1D(  

 )ب( 
)254

1D  (  
 )پ( 

2 202/0 -  -  - 
4 192/0 - 086/0 - 114/0 - 
6 225/0 - 203/0 - 204/0 - 
8 345/0 - 279/0 - 335/0 - 
10 452/0 - 433/0 - 467/0 - 

 ( r)ضريب همبستگي 
917/0 - =r براي تمامي نقاط 

977/0 -=r  استاندارد غليظ  4براي
 تر

991/0 -=r 996/0 -=r 

  اضافه شده به روغن   DMTافزايش مقدار : الف 
  اشباع كردن حلالهاي استخراجي با يكديگر  +الف :  ب

  خشك كردن كامل ظروف در گرمخانه+ ب : پ 
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  مجله پژوهشهاي عاوم و صنايع غذايي ايران       6

  
  t-testميانگين و انحراف معيار ميزان مهاجرت ترفتالاتها به داخل روغن مايع آفتابگردان در دماها و زمانهاي نگهداري و آزمون - 3دول ج

  C˚20 ،C˚40  اني بين دماهاي مستقل براي ميانگين مهاجرت ترفتالاتها در هر مقطع زم
مشخصه آماري       

  
 )روز(زمان 

 C˚40دماي  C˚20دماي 
t 

 قضاوت معني دار= 05/0 بدست آمده
X  SD X SD 

10 31/1 025/2 25/6 525/2 65/2 - 057/0 
20 45/3 525/2 12/8 56/2 25/2 - 088/0 
30 68/8 56/2 4/20 44/2 75/5 - 005/0 
70 44/20 57/2 20/29 33/2 38/4 - 012/0 
145 02/29 69/1 41/29 48/1 30/0 - 781/0 
202 43/29 93/0 58/29 15/1 187/0 - 861/0 

  
  مهاجرت ميزان  ناليز واريانس دو عاملي جهت بررسي تاثير دماها و زمانهاي نگهداري و اثر متقابل آنها بر آنتايج  – 4جدول 

 سطح معني داري (F)نسبت  ميانگين مربعات رجه آزاديد مجموع مربعات منبع تغييرات
 >05/0P 070/720 725/235 1 725/235 اثر دماي نگهداري
 >P 001/0 223/115 696/801 5 478/4008 اثر زمان نگهداري

 >P 001/0 078/12 445/31 5 223/157 اثر متقابل دماو زمان نگهداري

  
  نتيجه گيري 

و تريمـر    DMTدو تركيـب  رفتار جذب نوري مشابه در 
، امكان استفاده از روش طيـف سـنجي مشـتقي    PET حلقوي

ــالات را مطــابق روش    ــابي كمــي دي متيــل ترفت جهــت ارزي
Reeves  فراهم ساخت .  

در DMT از محـلول ppm  15تا  1/0در محدوده غلظت 
استونيتريل، ارتباط خطي بين متغيرهـاي غلظـت و مشـتق اول    

بنـابراين بـا تبعيـت     .ود داردجذب نسبت بـه طـول مـوج وج ـ   
تـوان ارزيـابي    مي لامبرت -جذب اين ماده از قانون كمي بير

بـين   نيـز بـه ارتبـاط خطـي     Reeves. را انجام داد DMTكمي
254و PETغلظت تريمرحلقوي

1D  10(پي برد. (  
) غيراصـلي (از آنجايي كه نويز حـاوي اطلاعـات فرعـي    

آنــاليتي را كــه قابــل مقـدار  و بـوده و دقــت و صــحت آنــاليز  
دهـد جهـت افـزايش دقـت آنـاليز       مي تشخيص است كاهش
گـرم در   3بـه جـاي   (گـرم روغـن    5/1كمي در آزمايشات، 

  . توزين شد   )Caste شرو

ستون پ مشخصـات نقـاط مربـوط بـه خـط       2در جدول 
دهد كه  مي  منحني كاليبراسيون نهايي و مورد قبول را بدست

معادلـه خطـي   (استفاده قرارگرفتـه اسـت   در اين تحقيق مورد 
بيـانگر غلظـت     xكـه   Y= 0.1356-0.0595x) : كاليبراسيون

DMT در استونيتريل استخراجي(ppm)   وY     بيانگر عـددي
254

1D   است .  
در غلظت هاي پـايينتر از   (r)قدر مطلق ضريب همبستگي

4 ppm    ازDMT  غـــن  در اســـتونيتريل اســـتخراجي از رو
 ملاحظـه  2و  ستون الـف از جـدول   1همانطور كه در جدول 

، قـدر    ppm 4 گردد كم است و در غلظت هاي بـالاتر از  مي
 .شـود  مـي  مطلق ضـريب همبسـتگي بـه يـك بسـيار نزديـك      

  DMTاز   ppm 6  ، مقـداري معـادل  ها  بنابراين به تمام نمونه
اي اشباع كردن حلال ه. در استونيتريل استخراجي اضافه شد 

و خشـك كـردن   ) 2ستون ب جدول (استخراجي با يكديگر 
باعث بهبود ضـريب همبسـتگي   )  2ستون پ جدول (ظروف 

ــا مقــدار  ــا  . گرديــد  -966/0ت ــه تكرارپــذيري ي ــا عنايــت ب ب
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  7      ...هاي و صمغ)   WPC (كنسانتره پروتئين آب پنير تاثير افزودن 

 

انحراف معيار نسـبي روش و حـد تشـخيص آن ، روش فـوق     
از هــا  جهــت ارزيــابي كمــي مقــدار مهــاجرت ترفتــالات     

مايع آفتابگردان مناسب تشخيص  به داخل روغن  PETبطري
  . داده شد

تـوان دريافـت كـه حـد نهـايي       مـي     3با توجه به جدول 
بـه داخـل روغـن مـايع       PETاز بطـري هـا   مهاجرت ترفتالات

بوده اسـت كـه    ppm 29آفتابگردان در اين تحقيق در حدود 
روز 145و پــــس از  C˚40روز نگهــــداري در  70پــــس از 

قدار رسيده اسـت و مقـدار كـل    به اين م  C˚20 نگهداري در
روز  202تـا   145از   C˚20 مهاجرت انـدازه گيـري شـده در   

ــله 57( ــا  70از  C˚40و در ) روز فاصـ  132(روز  202روز تـ
بنـابراين  . تفاوت معني داري را نشان نداده است )  روز فاصله

منطقي است بپذيريم كه ديگـر افزايشـي در ميـزان مهـاجرت     
ــابگردان پــس از حــد نهــايي  نخــواهيم داشــت و روغــن آف  ت

  . مهاجرت نيز قابل مصرف خواهد بود 
) 10(  Reevesو ) 6(و همكــاران  Castle در تحقيقــات

تحـت   PETنيز ميـزان مهـاجرت اوليگومرهـاي ترفتـالات از     
شرايط مختلف مدت زمان تماس و دما به داخل مواد غـذايي  

  . مختلف در حد مجاز بين المللي گزارش داده شده است 
بين دو متغير ميزان كل مهـاجرت و  ) r(ريب همبستگي ض

)(جذر زمان تماس  t  براي دماي C˚20    از زمان صـفر تـا
روز  70از زمان صـفر تـا    C˚40 و براي 0/ 96روز برابر  145

محاسبه شده است كه ارتبـاط خطـي بـين ميـزان      95/0معادل 
)(مهاجرت و جذرزمان تماس t   رسـاند   مـي  را بـه ثبـوت .

نيز مطابقت ) 3و2(و همكاران   Begleyاين نتايج با يافته هاي
  . دارد 

 4با عنايت به نتايج آناليز واريـانس دو عـاملي در جـدول    
 و  C˚20(توان دريافت كه در دماهاي متفاوت اعمال شده مي
C˚40(    و همچنين در زمانهاي مختلـف نگهـداري )20، 10 ،

هـا   بين ميانگين مهاجرت ترفتـالات ) روز 202و145، 70،  30
در بررسي تاثير متقابل زمان و . تفاوت معني دار وجود  دارد 

گـردد،   مي دما بر ميزان مهاجرت نيز تفاوت معني دار مشاهده
 بدين معني كه ميـزان مهـاجرت بـه داخـل روغـن ، تـابع دمـا       

  . ومدت زمان تماس پلي مر بسته بندي با غذا است 
 20توان چنين استدلال نمود كـه تـا حـدود     مي مهدر خات

روز مهاجرت بطئي است و در طي اين مـدت زمـان، روغـن    
به تدريج به داخل پلي مر نفوذ كرده و نقش خود را به عنوان 
يك ماده كمك فرايند به انجام رسانده و متعاقب آن ضريب 
انتشار مهاجرت در پلي مر افزايش يافته و بـه همـين دليـل در    

روز ميزان مهاجرت افزايش قابل ملاحظه اي يافته و  70و  30
پس از رهايي منومرها و اوليگومرهاي آزاد ، سطح مهاجرت 

ــد از  ــد از  C˚40روز در  70بع ــه  C˚20 روز در  145و  بع ب
اثر تشديد كننـده افـزايش دمـا بـر     . حالت ثابت رسيده است 

در  ميزان مهاجرت بخوبي مشهود است، كه اين امر نگهداري
  . سازد  مي دماهاي پايين را ضروري 

نتايج اين تحقيق ، تحت تاثير عـواملي نظيـر نحـوه توليـد     
پلــي مــر ، درصــد وزنــي منومرهــا و اوليگومرهــاي آزاد،      
ضخامت ظروف بسته بندي و همچنين ميزان روغن يا چربـي  

 PET در محصول بسته بنـدي شـده و نحـوه سـاخت ظـروف     
هداشته شده اسـت و بايسـتي   است كه در اين تحقيق ثابت نگ

به تك تك اين عوامل توجه خاص داشت كـه هـر يـك بـه     
  . سازد مي نوبه خود زمينه تحقيقات بيشتري را فراهم

  
بطور خلاصه بر اساس نتايج ايـن تحقيـق مـي تـوان     

  : دريافت
  PETامكان ارزيـابي ميـزان مهـاجرت اوليگومرهـاي      -1

و متد  UVتريدر روغن هاي خوراكي، با روش اسپكتروفتوم
  . طيف بيني مشتقي وجود دارد 

بـه   PET از بطـري هـا   ميزان نهايي مهاجرت ترفتالات -2
 ppm 29داخل روغن مايع آفتابگردان در اين تحقيق حـدود  

بوده و پـس از  ) ppm 60كمتر از (و در حد مجاز بين المللي 
  . باشد  مي حد نهايي مهاجرت روغن فوق قابل مصرف
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ــا   PET مرهــايمهــاجرت اوليگو -3 ــان و ب ــا گــذر زم ب
افزايش دما ، افزايش يافته تا به حد نهايي و حالت تعادل بـين  

  . روغن و پلاستيك برسد و در اين حالت متوقف شده است 
نتايج حاصله ضمن آگاه ساختن مسئولان ، محققان و  -4

توليــد كننــدگان فــراورده هــاي غــذايي از ميــزان مهــاجرت  
توانــد  مــي بــه داخــل روغــن ، PET از بطــريهــا  ترفتــالات

راهنماي برنامه ريزي هاي دقيق تـر در جهـت انتخـاب روش    

صحيح بسته بندي و شرايط نگهداري روغن باشد و زمينـه را  
  . براي تحقيقات بيشتر فراهم آورد 

بخشي از اين مقاله در پـانزدهمين كنگـره ملـي صـنايع     * 
حقيقات در انستيتو ت 1384ارديبهشت  12 -15 ،غذايي ايران 

تغذيه اي و صنايع غذايي كشور بـه صـورت سـخنراني ارائـه     
  .شده است

  
  

  منابع         
 1373انتشارات دانشگاه تبريز، تبريز ، . ترجمه سيد مهدي گلابي .  آمار براي شيمي تجزيه . ميلر  ج ان  ،ميلر جي سي )1

2) Begley TH, Hollifield HC. 1989, Liquid chromatographic determintion of residual and reactants rection 
by-products in polyethyleneterephthalate.  Association of Official Analysis Chemists, 72(3): 468-470.  

3) Begley TH, Hollifield HC. 1990,  Evaluation of polyethyleneterephthalate cyclic trimer migration from 
microwave food packaging using temperature – time profiles. Food Additives and Contaminants, 7(3): 

339 – 346.  
4) Begley  TH, Hollifield HC. 1990,  Migration of dibenzoate plasticizers and polyethyleneterephthalate 

oligomers from microwave susceptor packaging into food simulating liquids and food. , Food Protection, 

53(12) : 1062 –1066.  
5) Begley TH, Gay ML,   Hollifield  HC. 1995,  Determination of migrants in and migration from nylon 

food packaging . Food Additives and Contaminants, 12(5): 671-676.  

6) Brody  AL, Marsh KS.  The Wiley encyclopedia of packaging technology . Wiley – Interscience , New 

York . 1997 
7) Castle L, Mayo A, Crews C,   Gilgert J. 1989, Migration of polyethyleneterephthalate (PET) oligomers 

from PET plastics into foods during microwave and conventional cooking and into bottled beverages .J. 

Food Protection , 52(5): 337 – 342. 
8) European Commission . Commission Directive 2002/72/EC , 6 August . 2002 ,Official Journal of the 

European Communities , L 220/18 August 15 
9) Ashby R, Cooper I, Harrey S, Tice P. Food packaging migration and legislation . Pirea International , 

Surrey , 1997  
10) Begley TH, Dennison JL, Hollifield  HC. 1990,Migration into food of polyethyleneterephthalate (PET) 

cyclic oligomers from PET microwave susceptor packaging . Food Additives and Contaminants; 7(9) : 

797 – 803.  
11) Reeves BJ. 1997,An ultraviolet  spectrophotomeric method as an alternative test for determinating 

overall migration from aromatic polyester packaging materials into fatty food oils . Food Additives and 

Contaminants . 14(6-7):  591-599. 
12) Lopez-Cervantes J, Sanchez-Machado DI, Simal-Lozano J, Paseiro-Losada P. 2003, Migration of 

Ethylene Terephthalate Oligomers from roasting bags into olive oil. Chromatographia. 58(5-6): 321-326.  
13) Stormer A, Franz R, Welle F. 2004, New concepts for food law compliance testing of polyethylene 

terephthalate bottles. Deutsche Lebensmittle-Rundschau. 100(2): 47-52.  

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

  9      ...هاي و صمغ)   WPC (كنسانتره پروتئين آب پنير تاثير افزودن 

 

14) Castle C , Jickells MS , Gilbert  J, Harrison N. 1990, Migration testing of plastics microwave active 
materials for high temperature food use application . Food Additives and Contaminants . 7(6) : 772 – 

796.  
15) Ingle DJ, Croch RS. Spectrochemical analysis . Prentice – Hall International, NewYork, 1988. 

   

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

  مجله پژوهشهاي عاوم و صنايع غذايي ايران       10

  

Study on the Migration of Terephthalates from PET bottles of Sunflower oil, 
Production of Pars Vegetable Oil   

 

K. Abrari 11, P. Zandi 2, M. Ghadiri 3, M.T.Mazlumi 4 

  
 

Abstract  
In Iran, the majority of vegetable oil producers , use PET for packaging their products . Due to high 

solubility of PET oligomers in the oils , and shelf life of liquid oils , it is expected that some 
compounds migrate into the oil .  

This study was carried out to determine the amount of migration of terephtalates from PET bottles 
into sunflower oil and the effect of temperature and storage time on the degree of migration. 42 
samples of liquid sunflower oil packed in one litre PET bottles, from single production bach of pars 
vegetable oil, were kept at 20˚C and  40˚C. Experiments were carried out on three bottles taken at 
different periods of time (10, 20, 30, 70, 145 & 202days). According to Castle method , alkaline 
hydrolysis of all PET oligomers to terephthalic acid followed by its methylation to 
dimethylterephthalate (DMT) for the  measurement of DMT, derivative UV spectrophotometer was 
used according to Reeves.The results showed that the maximum level of migration of terephthalates at 
20 ˚C was 29.43 + 0.93 and at 40˚C was 29.58 + 1.15. Therefore the amount of overall migration 
obtained in this research is lower than the international permitted level (lower than 60 ppm) and 
sunflower oil after the final migration can be safely consumed. Migration increased with the passage 
of time until it reached to its highest level and then stopped (P=0). Migration is faster when the 
temperature is increased (P=0.014). Therefore, migration is dependant on both temperature and 
contact time (P=0.001). In this research, linear dependence between migration and square root of time 

)( t has also been demonstrated (r = 0.96 at 20 ˚C from time zero to 145 days and  r = 0.95 at 40˚C 
from time zero to 70 days). Reproducibility of the method was evaluated by calculating the relative 
standard deviation which was equal to 3.21% and the detection limit of the method was 0.21 ppm. In 
conclusion migration of  PET oligomers was dependant on time and temperature, until it reaches an 
equilibrium. 

 
Keywords: Plastic bottle, Migration, Sunflower oil, Polyethylene terephthalate (PET), Derivative 

UV Spectrophotometry , PET oligomers.  
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