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MERCOSUR\GMC\RES N° 86/93

DETERMINACION DE MONOMERO
DE ESTIRENO RESIDUAL

VISTO : El Art .13 del Tratado de Asuncién, el Art .10 de la Decision N° 4/91 del
Consejo del Mercado Comiin, la Resolucién N°© 56/92 del Grupo Mercado Comiin, y la
Recomendacién N° 57/93 del Subgrupo de Trabajo N°® 3 "Normas Técnicas”.

CONSIDERANDO :

Que en la Resolucién N° 56/92,en el Anexo "Disposiciones Generales para Envases y
Equipamientos Pldsticos” se determiné que los envases y equipamientos pldsticos en contacto
con alimentos deben cumplir con los requisitos establecidos en el reglamento técnico
especifico,

Que de acuerdo con estos criterios, se considera conveniente disponer de un
reglamento comiin sobre el método de determinacion del limite de composicion del mondémero
de estireno en envases y equipamientos de polietileno y sus "copolimero” en contacto con
alimentos.

EL GRUPO MERCADO COMUN
RESUELVE :

Art 1-La norma de monémero de estireno residual en envases hechos con estireno y sus
“copolimeros” destinados a entrar en contacto con alimentos, que se comercializan
entre los Estados Partes del MERCOSUR, se determinard de acuerdo con lo establecido
en el Reglamento Técnico Adjunto "DETERMINACION DE MONOMERO DE
ESTIRENO RESIDUAL"

Art 2-Los Estados Partes del MERCOSUR pondran en vigencia las disposiciones legislativas,
reglamentarias y administrativas necesarias para dar cumplimiento a la presente
Resolucién y comunicardn el texto de las mismas al Grupo Mercado Comin a través de
la Secretarfa Administrativa.
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ANEZXDO

DOCUMENTO SOBRE DETERMINACXO DE MONOMERO DE ESTIRENO RESIDUAL

1. ALCANCE

Este regulamento técnico se aplica a determinacao de estireno em

embalagens e equipamgntos plasticos elaborados com poliestireno
(PS) .e outros copolimeros que utilizem este monémexro e que se

"destinem'a entrar em contato com alimentos.

2." FUNDAMENTO

A determinacgb de estireno ¢ efetuada por cromatografia em fase

. ~N . ~
gasosa, apds dissolugao da amostra em cloreto de - metileno. qu
descritos, como exemplo, dois métodos cromatograficos que poderao
ser utilizados, dependendo da disponibilidade do equipamento no
laboratédrio de controle (Métodos R e B).

3. EQUIPAMENTOS

3.1 Cromatdgrafo a gas com detetor de ionizacgo de gbama

3.2- Coluna cromatografica que permita a separagao dos picos
correspondentes ao estireno e ao.cloreto de metileno:

3.2.1 Método A: coluna de 2,0m de comprimento. e 3,2 mm de
dismetro interno, empacotada com succinato de dietilenoglicol
(DEGS) a 10%, em Chromosorb 80/100.

3.2.2 Método B: Coluna de 1,8 m de comprimento e 3,2 mm de
diametro interno, empacotada com 20% SE-30 sobre Anakron ABS.

3.3 Agitador magnético.

4, REAGENTES

4,1 Método A:

4.1.1, gas nitrogénio

4,1.2. ar sintético,purificado,

4,1.3. gas hidrogénio -

4.1.4. cloreto de metileno, redestilado
4,1,5. mon8mero de estireno, redestilado
4,2 Método B:

4,2.1. g&s argdnio

4.2.2. ga&s oxigénio

4.2.3. gas hidrogénio

4.2.4, acetona p.a. 1
4,.2.5, metanol p.a.

4.2.6. cloreto de metileno, redestilado
4.2.7., mondmero de estireno, redestilado
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Adverténcia: O estireno ¢ levemente téxico por -inalacgo, pode
[}

. . ~ . .
causar irritag¢ao nas mucosas, principalmente na ocular e ¢
inflam&vel, porisso deve-se trabalhar em capelec.

~ ~ :
5. CONDIGOES DE OPERAGCAO RECOMENDADAS

5.1 Métodos A:

- Temperatura da coluna: 75°C (isoterma)

5.1.1
5.1.2 Temperatura do detetor: 200:0
5.1.3 Temperatura do injetor: 150 C
5.1.4 Fluxo de nitrogé&nio 30 ml/min
-q
5.1.5 Sensibilidade: 10
5.1.6 Volume injetado: 1,0 mm (ul)
5.1.7 Fluxo de gases’' do detetor: Ar sintético: 300 ml/minuto
' ‘Hidrogénio: 30 ml/minuto

5.2 Método B:
5.2.1 Temperatura da coluna: 130°C
5.2.2 Temperatura do'detetor: 250°C
5,2.3 Temperatura do injetor: 150°C

. -q
5.2.4 Sensibilidade: /10
5.2.5 Volume injetado: 1,0 mm (ul)
5.2.6 Fluxo de argdnio: 20ml/min .
5.2.7 Fluxo de gases do detetor: Hidrogénio: 20ml/min

Oxigénio: 40ml/min

6. PROCEDIMENTO

+

6.1 Preparagdo dos padrdes
6.1.1 Método A:
Pesar 15 mm ( l)'de monémetro de estireno em um baldo volumétrico

de 25w1. Complegar o volume com cloreto de metileno. Efetuar as
diluig¢oes necessarias em fung¢ao de teor de estireno na amostra.

£.1.2 Método B:
Colocar acetona em um frasco de 60ml, previamente tarado, até &

2 . i fa
altura do gargalo. Pesar novamente o sistema, apds fechamento e
selagem do frasco, para a determinag¢ao da massa exata de acetona.
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Adicionar entfo ao conteudo do frasco um volume conhecido de
estireno (por ex: 2,5 mm Qpl), com o auxlilio dg uma micro-
seringa. Pesar novamente o frasco para a determinag¢ao da massa de
estireno. Calcular a concentragao de estireno na solucgo—padréb
em térmos de microgramas de estireno por mm (ul) de solugdo,
considerando a densidade da acetona a 20 C (0,7 g/ml). Preparar
varios padrses de maneira a cobrir- a faixa de concentragdo
desejada.

6.2 Preparacgo da amostra
6.2.1 Método A:

Cortar a amostra em pedagos pequenos de &rea menor que 10 mm por
2mm. Pesar exatamente cerxrca de 0,300 g.de amostra em -um bal&o
volumétrico de 10ml, completando o volume com cloreto de
metileno. Caso persista algum residuo insoldvel, separar esse
res{duo por centrifugagdo ou decantagéo. ‘

6.2.2, Método B:

Cortar a amostra em pedagos pequenos de Area mmnor que 1O0mm por
2,0 mm. Pesar cerca de 3,0 g da amostra, com precisao de 0,1 mg,
em béquer de 150ml. Adicionar ao bequer, lentamente e sob
agitagdo, 20ml de cloreto de metileno. Apds total dissolugédo da
amostra, - acrescentar 30ml de metanol para a precipitacgo do
poliestireno. Filtrar o conteudo de béquer sob vacuo e separar O
filtrado. Para garantir a total extrac8o do estireno, repetir com
o precipitado o procedimento de'dissolugdo e . precipitagao do
polimero. Filtrar sob vdcuo. Juntar os dois filtrados em um balao

volumétrico, completando o volume para 100ml com metanol.

6.3 Analise cromatogréficé

6.3.1 Método A:

Através de uma micro-seringa, injetar 1lmm (nl) da solug8o-padrao
no cromatégrafo a gas. Medir a arga do ’pico de monémero de
estireno. Injetar 1 mm (pl) da solugao da amostra utilizando-se a
técnica de '"flush", cdﬁ solvente e ar, para evitar perdas de
amostra por evaporagao. Medir a area do pico resultante de
estireno. Comparar com a area produzida pela solu¢§o—p§drao.

6.3.2 Método B:

Injetar no cromatdgrafo a géas 1 mm gul) de cada solucgo—padrgo e
tragar a curva-padr8o: resposta cromatografica xdconcentracgo de
estireno em solugéo. Injetar 1 mm Uul) da solu¢ao de amostra no
cromatdégrafo a gas. Medir a &rea do pico de estireno e comparar
com & curva-padrao.
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sernco:

Am = drea do pico de umm”ttd em unidades de drea

Aapos o drea do o pioco do o padc ;J mm'urldld de drea

Cm = Conmentra¢ﬁb ala ~u]unmo~podrnm dd amostra (em g de
Camostra/ml) " ,

Cpo o= oconcentragao oo solagao-padran (_aen1,/)113 cler v biireno/ml)

7.2 Métado B:
Canteldo de “”f]rhnﬁ am mg/Kg = (R b)) mﬁms
}%_ B a.Vvi.M

cle

R = resposta obtida na andlise cromatografica (unidades
area)

b = coeficiente linsar da curva- puleB (unidades de drea)

a = coeficiente angular da curva- padrﬁﬁ (unidades de 1
area/fig de estirenc)

Vi = volume da dmostru injetada (pl)

M = massa da amostra ( )

8.“LIMITE

.0 conteudo m4k1mo pnlmltldo de esf1|9no @ de 0, ?Sq de

stireno/100g de amostira (0, ?5/) ou 2500mg de estlrenoMKg
dmOgtP'AJHd mdrerld‘p]a"tlca #omo estabelecido na '
Re$oluqao MERCOSUL. corres pondente,u lista pozitiva de
polimeros e resinas para’ embalageﬁ$ 2 equipamentos
plasticos em contato com alimenﬁos;"
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