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总迁移量测试橄榄油提取次数的探究 

孙文文 1*, 李江华 2, 姜  欢 1, 祝雨筱 1, 邢  飞 1 

(1. 常州进出口工业及消费品安全检测中心, 常州  213022; 2. 常州海关, 常州  213022) 

摘  要: 目的  探究试样吸收橄榄油是否完全提取对橄榄油总迁移量测试结果的影响。方法  以橄榄油为食

品模拟物, 迁移实验后的试样分别由正戊烷(或正戊烷:无水乙醇(95:5, V:V))、乙醚各提取 1 次和正戊烷(或正戊

烷+无水乙醇(95:5, V:V))提取 1 次、乙醚提取 3 次, 对总迁移量进行测试。结果  试样 A、B、C 和 D 经乙醚

提取 1 次的总迁移量测试结果分别为<3.0、<3.0、3.7、<3.0 mg/dm2, 乙醚提取 3 次的结果分别为 6.1、6.7、

9.2、4.1 mg/dm2。对于吸收橄榄油较多的质地疏松的材质, 乙醚提取 1 次的橄榄油总迁移量明显低于乙醚提

取 3 次的橄榄油总迁移量。结论  不同的基体材质对橄榄油的吸收程度不同, 进行橄榄油总迁移量测试时须

保证试样吸收橄榄油的完全提取, 以获得准确的测试结果。 
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Exploration on the extraction times for olive oil overall migration 

SUN Wen-Wen1*, LI Jiang-Hua2, JIANG Huang1, ZHU Yu-Xiao1, XING Fei1 

(1. Changzhou Safety Testing Center for Entry-Exit Industrial and Consumable Products, Changzhou 213022, China;  
2. Changzhou Custom, Changzhou, 213022, China) 

ABSTRACT: Objective  To explore the influence of whether the olive oil absorbed by the sample is completely 

extracted on the test results of the total olive oil migration. Methods  Olive oil was used as food simulant. After the 

migration experiment, the samples were extracted by n-pentane (or n-pentane + anhydrous ethanol (95:5, V:V) and diethyl 

ether for one time respectively, and extracted with n-pentane (or n-pentane + absolute ethanol (95:5, V:V)) for one time and 

diethyl ether for 3 times, and the total migration was tested. Results  The total migration test results of sample A, B, C, and 

D after extraction with diethyl ether for one time were <3.0, <3.0, 3.7, <3.0 mg/dm2 respectively, and the results of 

extraction with diethyl ether for three times were 6.1, 6.7, 9.2, 4.1 mg/dm2 respectively. For materials with loose texture that 

absorb more olive oil, the total migration amount of olive oil extracted by diethyl ether for one time was significantly lower 

than the total migration amount of olive oil extracted by diethyl ether for three times. Conclusion  Different substrate 

materials have different absorption levels of olive oil. When testing the total migration of olive oil, it is necessary to ensure 

that the sample absorbs the olive oil completely to obtain accurate test results. 

KEY WORDS: olive oil overall migration; complete extraction; incomplete extraction 

 

1  引  言 

食品接触材料及制品是指在正常使用条件下, 各种

已经或预期可能与食品或食品添加剂(以下简称食品)接

触、或其成分可能转移到食品中的材料和制品[1], 涉及食

品生产、运输、储存、流通等各个环节。在与食品接触的

过程中, 其含有的化学物质(添加剂、单体、低聚物等)会迁

移到食品中[2,3], 可能会危害人体健康, 加之相继出现的食
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品安全问题[4,5]更加引起了人们对食品接触材料及制品的

广泛关注[6–10]。 

总迁移量测试的是食品接触材料及制品迁移到食品

模拟物中所有非挥发性物质的总量[1], 是评估食品接触材

料及制品安全的重要参数[11,12]。橄榄油(油脂类食品模拟物)

总迁移量测试采用的是试样减量法, 涉及初始质量、最终

质量和被试样吸收的橄榄油质量 3 个关键量值。初始质量

和最终质量通过称量即可获得, 而被试样吸收的橄榄油质

量则需要经过有机溶剂提取、衍生化和气相色谱(配有氢火

焰离子检测器)分析而获得[13,14]。被试样吸收的橄榄油质量

的准确获取尤为重要, 因此有机溶剂提取过程中需要尽可

能的提取完全, 将对测试结果的影响降至最小。关于橄榄

油完全提取是否对总迁移量结果存在影响以及影响程度, 

鲜见文献报道。 

本研究采用迁移实验过程吸收橄榄油量较大的热塑

性弹性体(thermoplastic elastomer, TPE)材质和共聚聚酯材

质试样以及常见的聚丙烯 (polypropylene, PP)、聚乙烯

(polyethylene, PE)材质试样, 以橄榄油为食品模拟物, 依

据 SN/T 2334-2009《食品接触材料 高分子材料 橄榄油中

总迁移量的试验方法 全浸没法》[13]中给出的方法, 迁移实

验后的试样分别经过正戊烷 (或正戊烷 :无水乙醇 (95:5, 

V:V))、乙醚各提取一次和正戊烷(或正戊烷+无水乙醇(95:5, 

V:V))提取 1 次、乙醚提取 3 次 2 种方法提取, 并进行了总

迁移量的测试, 探究试样吸收橄榄油的完全提取对橄榄油

总迁移量测试结果的影响, 为企业内部和相关监管部门采

用总迁移量进行质量控制和监督提供技术参考。 

2  材料与方法  

2.1  试剂与仪器 

精炼橄榄油 (化学纯 , 上海国药集团 , 符合 GB 

5009.156 附录 A 的质量要求[15]); 十七烷酸甘油三酯(纯度

99.9%, 上海安谱实验科技股份有限公司); 正戊烷(色谱纯, 

德国 CNW 科技公司); 正庚烷、甲醇(色谱纯, 德国 CNW

科技公司); 环己烷(分析纯, 江苏强盛功能化学股份有限

公司); 无水乙醚(分析纯, 江苏彤晟化学试剂有限公司); 

乙醇(分析纯, 上海泰坦科技股份有限公司), 无水硫酸钠

(分析纯)、氢氧化钾(化学纯, 江苏强盛功能化学股份有限

公司)。 

XS204 分析天平(瑞士梅特勒-托利多公司); B-811 自

动索氏提取器、R-210 旋转蒸发仪(瑞士 BUCHI 公司); 

IU400 电加热鼓风干燥箱、VD115 真空干燥箱 (德国

BINDER 公司); DLSB-5/20 低温循环冷凝泵(上海越众仪器

设备有限公司); HH-4 恒温水浴锅(常州市凯航仪器有限公

司); 7890B-7693A 气相色谱(配有氢火焰离子检测器, 美国

Agilent 公司)。 

样品来源: 热塑性弹性体材质、共聚聚酯材质、聚丙

烯材质、聚乙烯材质试样均为市售。 

2.2  溶液配制 

正戊烷+乙醇(95:5,V:V)混合溶剂: 量取 950 mL 正戊

烷, 与 50 mL 无水乙醇混匀。 

氢氧化钾溶液(11.0 g/L): 称取 5.5 g(精确到 0.1 g)氢

氧化钾, 溶于 500 mL 无水甲醇中, 混匀。 

饱和硫酸钠溶液: 称取 50 g(精确到 0.1 g)无水硫酸钠

置于 250 mL 烧杯中, 加入 100 mL 蒸馏水加热煮沸溶解, 

冷却至室温后过滤。 

内标溶液(2.0 mg/mL): 称取十七烷酸甘油三酯 1.0 g 

(精确到 0.1 mg), 加入环己烷溶解后, 移入 500 mL 容量瓶

中, 用环己烷洗涤烧杯 3 次, 洗涤液合并入容量瓶中, 用

环己烷定容。 

2.3  色谱条件 

色谱柱: 5%苯基-甲基聚硅氧烷石英毛细管柱(30.0 m× 

250 μm, 0.25 μm); 载气: 氮气, 流速: 1.0 mL/min; 进样口温

度: 280 °C; 进样体积: 1.0 μL; 进样方式: 分流进样, 分流

比 40:1; 升温程序: 初始温度 180 °C, 以 20 °C/min 升温至

240 °C, 再以 80 °C/min 升温至 300 °C; 氢气流速: 35 mL/min; 

检测器温度: 250 °C; 空气流速: 460 mL/min; 尾吹气: 氮

气, 流速: 25 mL/min。 

2.4  实验流程 

2.4.1  适宜性判定 

具体方法参见 SN/T 2334-2009 《食品接触材料 高分

子材料 橄榄油中总迁移量的试验方法 全浸没法》附录 A

的方法。 

2.4.2  真空干燥法水分敏感性的判定及试样调理 

具体方法参见 SN/T 2334-2009 《食品接触材料 高分

子材料 橄榄油中总迁移量的试验方法 全浸没法》附录 C

的方法。 

2.4.3  迁移实验 

空白试样: 不与橄榄油接触的试样, 用于挥发物损失

校正。 

空白橄榄油: 不与试样接触的空白橄榄油, 用于配制

橄榄油标准溶液。 

将全浸没在已预热到测试温度的橄榄油(约 167.0 g)

中的 4 份平行试样(面积约为 1 dm2)和 2 份空白试样(面积

约为 1 dm2)、空白橄榄油一并进行迁移实验。 

迁移实验完成后, 尽快将试样从橄榄油中取出, 放在

干燥器中冷却到室温。将试样放在滤纸或擦拭纸中间, 轻

轻按压, 吸去试样表面附着的橄榄油。重复按压步骤, 直到

纸上不出现油斑为止, 纸纤维不得存留在试样表面。 

空白试样置于干燥器中, 1 h 后称量空白试样质量。 
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空白橄榄油置于干燥器中待其降至室温后配制标准

溶液。 

2.4.4  试样吸收橄榄油质量的获取 

橄榄油的提取: 获得最终质量的 4 份试样分别放入 4

个索氏萃取器中, 向接收瓶中加入约 160 mL 正戊烷+无水

乙醇(95:5, V:V)或正戊烷和 10.0 mL 内标溶液。水浴加热提

取 7~8 h, 每小时循环 6~8 次, 确保试样不粘连且都浸没在

溶剂中。将提取液浓缩至 10 mL 左右。改用乙醚继续萃取

试样, 萃取液进行衍生化, 获得待测液。 

脂肪酸甲酯的制备: 将每份提取的浓缩液全部转移

至 50 mL 圆底烧瓶中, 在旋转蒸发仪上浓缩至干。用 10 mL

正庚烷超声溶解或完全分散萃取物 , 振荡混匀。加入

10 mL 氢氧化钾－甲醇溶液, 煮沸回流(10±1) min。再加

入 5 mL 三氟化硼甲醇溶液, 继续回流(2±0.25) min。冷却

至室温, 取下旋蒸瓶, 加入 15~25 mL 饱和硫酸钠溶液, 

轻轻摇匀 , 静置 , 待分层后取上层正庚烷溶液过滤膜用

气相色谱测定。 

标准工作曲线的制作: 称量取 5 个空白橄榄油标样

至 50 mL 烧瓶中, 所称橄榄油最大质量要覆盖提取所得

橄榄油的量。向每个烧瓶中加入 10 mL 内标溶液, 旋干溶

剂。按 2.4.4 所述脂肪酸甲酯的制备步骤对橄榄油标样进

行衍生化, 得到待测溶液。 

将标液和试样溶液按照 2.3 给出的仪器参考条件进行

测定。以橄榄油主要脂肪酸成分(C16 和 C18 组分)的甲酯峰

面积之和与内标物的峰面积比为纵坐标, 对应的橄榄油质

量为横坐标建立标准工作曲线。根据橄榄油与内标峰面积

比值, 对照标准曲线计算试样吸附的橄榄油质量 mc。 

2.4.5  总迁移量的计算 

试样在橄榄油中总迁移量按式(1)计算:  

 a b c( )m m m
M

s

 
  (1) 

式中:  

M  ——橄榄油中的总迁移量, mg/dm2;  

ma  ——试样的初始质量, mg;  

mb  ——试样的最终质量或校正质量, mg;  

mc  ——被试样吸收的橄榄油质量, mg;  

S   ——试样与橄榄油接触的面积, dm2。 

当挥发物损失超过 2 mg/dm2 时, 试样最终质量应对

挥发物损失进行校正, 试样在橄榄油中总迁移量按式(2)

计算:  

 mb=mb1+(md1－md2) (2) 

式中:  

mb   ——校正质量, mg;  

md1  ——迁移试验前空白试样的质量, mg;  

md2  ——迁移试验后空白试样的质量, mg;  

mb1  ——试样接触橄榄油后的质量, mg。 

注: 假定浸没在橄榄油中的试样损失的挥发物质量

等于空白试样的挥发物平均量。 

3  结果与分析 

3.1  试样的适宜性判定 

对 8 批试样分别进行适宜性判定, 结果见表 1。从表

1 可以看出, 8 批试样中干扰物的量均小于 2 mg/dm2, 则本

方法适于待测材料。且试样中未出现与十七烷酸甲酯峰保

留时间相近的色谱峰, 则无需更换内标。 

 
表 1  适宜性判定结果 

Table 1  Sample suitability judgment results 

试样编号 A B C D E F G H 

试样材质 TPE TPE TPE 共聚聚酯 PE PE PP PP

干扰物

/(mg/dm2)
0.60 0.61 1.00 0.17 0.52 0.52 0.60 0.48

判定结论 适宜 适宜 适宜 适宜 适宜 适宜 适宜 适宜

 

3.2  试样水分敏感性的判定 

对 8批试样分别采用真空干燥法进行水分敏感性的判

定, 结果见表 2。从表 2 可以看出, 试样 A、B、C、E、F、

G、H 的水分敏感性判定结果分别为 1.10、0.70、0.23、0.86、

1.12、0.78 和 0.52 mg/dm2, 均小于 2 mg/dm2, 所以 7 个试

样均对水分不敏感, 无需对试样进行调理。试样 D 的水分

敏感性判定结果为 4.40 mg/dm2, 为水分敏感性试样, 需

要对试样调理恒重获得初始质量 ma 后再进行迁移实验, 

迁移实验后也需再次采用获得初始质量 ma 相同的调理方

法对试样进行调理恒重获得最终质量 mb 后再进行橄榄油

的提取。 

 
表 2  水分敏感性判定结果 

Table 2  Judgment results of moisture sensitivity of samples by 
vacuum drying method 

试样编号 A B C D E F G H 

试样材质 TPE TPE TPE 
共聚 

聚酯 
PE PE PP PP

调理结果

/(mg/dm2)
1.10 0.70 0.23 4.40 0.86 1.12 0.78 0.52

判定结论 不敏感不敏感不敏感 敏感 不敏感 不敏感不敏感不敏感

 

3.3  橄榄油总迁移量测试结果 

对 8 批试样均采用全浸没法进行总迁移量的测试, 

迁移实验后的 TPE 和共聚聚酯试样经过正戊烷+无水乙

醇(95:5, V:V)、乙醚提取 1 次和正戊烷+无水乙醇(95:5, 

V:V)、乙醚提取 3 次, PP 和 PE 试样经过正戊烷、乙醚提

取 1 次和正戊烷、乙醚提取 3 次的测试结果见表 3。由表

3 可以看出, 试样 A、B 和 D 经过正戊烷+无水乙醇(95:5,  
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V:V)提取 1 次、乙醚提取 1 次后, 橄榄油总迁移量的测试

结果均<3.0 mg/dm2; 而经过正戊烷+无水乙醇(95:5, V:V)

提取 1 次、乙醚提取 3 次(完全提取)后, 橄榄油总迁移量

的测试结果分别为 6.1、6.7、4.1 mg/dm2。试样 C 经过正

戊烷+无水乙醇(95:5, V:V)、乙醚提取 1 次后橄榄油总迁

移量的测试结果为 3.7 mg/dm2, 而经过正戊烷+无水乙醇

(95:5, V:V)提取 1 次、乙醚提取 3 次(完全提取)后, 橄榄油

总迁移量的测试结果为 9.2 mg/dm2。不完全提取的总迁移

量测试结果明显低于完全提取的测试结果。试样 E、F、

G、H 经过 2 种不同提取方式的提取总迁移量测试结果均

相同。 

4  结  论 

进行橄榄油总迁移量测试时, 不能仅凭主观经验、样

品材质、样品厚度等对试样吸收的橄榄油提取 1 次或提取

2 次, 因为不同的基体材质, 其结构的疏密度不同, 对橄

榄油的吸收程度也不同。要一样一议, 吸收橄榄油较多的

质地疏松的材质且乙醚提取(第 2 次提取)橄榄油质量大于

10 mg 的试样, 为保证测试的准确性和有效性, 则必须对

被试样吸收的橄榄油采用乙醚继续提取直至将橄榄油提取

完全(建议最后一次提取获得的橄榄油质量小于 2.0 mg), 

而获得较为准确的被试样吸收的橄榄油质量 mc, 以保证得

到较为准确的总迁移量测试结果。 

 
表 3  橄榄油总迁移量测试结果 

Table 3  Test results of total migration of olive oil 

试样编号 试样材质 迁移试验条件 乙醚提取 3 次后橄榄油质量/mg 
测试结果/(mg/dm2) 

乙醚提取 1 次 乙醚提取 3 次 

A TPE 70 °C, 4 h 191.5 ＜3.0 6.1 

B TPE 70 °C, 6 h 218.4 ＜3.0 6.7 

C TPE 70 °C, 6 h 123.1 3.7 9.2 

D 共聚聚酯 100 °C, 8 h 11.4 ＜3.0 4.1 

E PE 40 °C, 10 d 89.5 17.1 17.1 

F PE 70 °C, 2 h 171.5 27.5 27.5 

G PP 100 °C, 6 h 42.4 17.7 17.7 

H PP 100 °C, 1 h 27.5 7.4 7.4 
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