MERCOSUL/GMC/RES. N° 86/93

DETERMINAGAO DE MONOMERO DE ESTIRENO RESIDUAL

TENDO EM VISTA: o Art. 13 do Tratado de Assuncéo, o Art. 10 da Decisao
N° 4/91 do Conselho do Mercado Comum, a Resolugdo N° 56/92 do Grupo
Mercado Comum e a Recomendagédo N° 57/93 do Subgrupo de Trabalho N° 3,
"Normas Técnicas".

CONSIDERANDO

Que no Anexo "Disposi¢cdes gerais para Embalagens e Equipamentos Plasticos"
da Resoluggdto GMC N° 56/92, determinou-se que as embalagens e os
equipamentos plasticos em contato com alimentos devem cumprir os requisitos
estabelecidos no regulamento técnico especifico.

Que, de acordo com estes critérios, considera-se conveniente dispor de um
regulamento comum sobre o método de determinagéo do limite de composi¢ado do
mondmero de estireno em embalagens e equipamentos de polietilieno e seus
"copolimeros" em contato com alimentos.

O GRUPO MERCADO COMUM
RESOLVE:

Art. 1 - A norma referente a mondmero de estireno resitual em embalagens feitas
com estireno e seus "copolimeros", destinadas a entrar em contato com alimentos
que se comercializem entre os Estados Partes do MERCOSUL, sera determinada
de acordo com o estabelecido no Regulamento Técnico em anexo "Determinagao
do monémero de estireno residual".

Art. 2 - Os Estados Partes do MERCOSUL colocardo em vigéncia as disposi¢des
legislativas, regulamentares e administrativas necessarias para dar cumprimento a
presente Resolucdo e comunicardo o texto das mesmas ao Grupo Mercado
Comum através da Secretaria Administrativa.

XIl GMC - Montevidéu, 14/1/1994.



ANEXO

DOCUMENTO SOBRE DETERMINAGAO DE MONOMERO DE ESTIRENO
RESIDUAL

1. Alcance.

Este reglamento técnico se aplicado a determinagao de estireno em embalagens e
equipamentos plasticos elaborados con poliestireno (PS) e outros copolimeros que
utilizem este mondémero e que se destinem a entrar em contato com alimentos.

2. Fundamento.

A determinacgéo de estireno € efectuada por cromatografia em fas gaseosa, apds
dissolugdo da amostra em cloreto de metileno. Sdo descritos, como exemplo, dois
métodos cromatograficos que podrdao ser utilizados, dependendo da
disponibilidade do equipamento no laboratério de controle (Métodos A e B).

3. Equipamentos.

3.1. Cromatografo gas con detector de ionizagdo de chama.

3.2. Coluna cromatografica que permita a separacdo dos picos

correspondentes ao estireno e ao cloreto de metileno.
3.2.1. Método A: coluna de 2,0 m de comprimento e 3,2 mm de didmetro
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 didmetro
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. Monbmero de estireno, redestilado.

4.2. Método B:

4.2.1. Gas argbnio.
4.2.2. Gas oxigénio.
4.2.3. Gas hidrogénio.
4.2.4. Acetona p.a.
4.2.5. Metanol p.a.



4.2.6. Cloreto de metileno, redestilado.
4.2.7. Monbmero de estireno, redestilado.

Adverténcia: O estireno é levemente téxico por inalagdo, pode causar

irritacdo nas mucosas, principalmente na ocular e inflamavel, porisso deve
trabalhar em capela.

5. Condicgoes de operagao recomendadas.
5.1. Métodos A:

5.1.1. Temperatura da coluna: 75 °C (isoterma)

5.1.2. Temperatura do detetor: 200 °C

5.1.3. Temperatura do injetor: 150 °C

5.1.4. Fluxo de nitrogénio: 30 ml/min

5.1.5. Sensibilidade: 10-9

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

5.2.4. Sensibilidad: 10-9

5.2.5. Volume injetado: 1,0 mm (ul)

5.2.6. Fluxo de arg6nio: 20 ml/min

5.2.7. Fluxo de gases do detetor: Hidrogeno: 20 ml/minuto
Oxigénio: 40 ml/minuto

6. Procedimento.
6.1. Preparagao dos padroes.

6.1.1. Método A:

Pesar 15 mm (pl) de mondmero de estireno em um baldo volumétrico de 25
ml. Completar o volume com cloreto de metileno. Efetuar as dilugbes
necessarias, em funcao del teor de estireno na amostra.

6.1.2. Método B:

Colocar acetona em um frasco de 60 ml, previamente tarado, até la altura
do gargalo. Pesar novamente o sistema, apdés fechamento e selagen do
frasco, para a determinagcdo da masa exata de acetona.



Adicionar entdo ao conteldo do frasco, um volume conhecido de estireno
(por ex., 2,5 mm (ul), com o auxilio de uma micro-seringa. Pesar novamente
o frasco para a determinacdo da massa de estireno. Calcular a
concentragéo de estireno na solugdo-padrao em térmos de microgramas de
estireno por mm (ul) de solugéo, considerando a densidade da acetona a 20
°C (0,79 g/ml). Preparar varios padrées de maneira a cobrir a faixa de
concentragcao desejada.

6.2. Preparagdo da amostra.
6.2.1. Método A:

Cortar a amostra em pedagos pequenos de area menor que 10 mm por 2
mm. Pesar exatamente cerca de 0,300 g de amostra em um baldo
volumétrico de 10 ml, completando o volume com cloreto de metileno. Caso
persista algum residuo insoluvel, separar esse residuo por centrifugagao ou
decantacgéo.

6.2.2. Método B:

Cortar a amostra em pedagos pequenos com area menor que 10 mm por
2,0 mm. Pesar cerca de 3,0 g de amostra, com precisao de 0,1 mg, em
béquer de 150 ml. Adionar ao béquer, lentamente e sob agitagdo, 20 ml de
cloreto de metileno. Apos total dissolugdo da amostra, acrescentar 30ml de
metanol para a precipitacdo do poliestireno. Filtrar o conteudo de béquer
sob vacuo e separar o filtrado. Para garantir la total extragcdo do estireno,
repetir com o precipitado o procedimento de dissolucdo e precipitagao do
polimero. Filtrar sob vacuo. Juntar os dois filtrados em um balado
volumétrico, completando o volume para 100ml com metanol.

6.3. Analise cromatografica.
6.3.1. Método A:

Através de uma micro-seringa, injetar 1mm (pl) da solugdo-padrédo no
cromatoégrafo a gas. Medir el area do pico de mondmero de estireno. Injetar
1 mm (ul) da solugdo da mostra utilizando-se a técnica de "flush", com
solvente e ar, para evitar perdas de amostra por evaporacado. Medir el area
do pico resultante de estireno. Comparar com a area produzida pela
solugao-padrao

6.3.2. Método B:
Injetar no cromatégrafo a gas 1 mm (ul) de cada solugédo-padrao e tracar a

curva -paddo: resposta cromatografica x concentracdo de estireno em
solucdo. Injetar 1 mm (ul) da solucédo de amostra no cromatégrafo a gas.



Medir a area do pico de estireno e comparar com a curva-padréao.
7. Calculos.

Calcula-se a concentragéo de estireno de la siguinte forma:
7.1. Método A:

Conteudo de estireno, em g/100 g de amostra: Am — Cp - 10
Ap - Cm
sendo:

Am = area do pico de amostra, em unidades de area

Ap = area do pico do padrdao em unidades de area

Cm = concentragao da solugédo-padrao da amostra (em g de amostra/ml)
Cp = concentragao da solugao-padrao (em ug de estireno/ml)

7.2 Método B:

Contetdo de estireno em mg/Kg = (R-b).102
a.Vi.M

R = Resposta obtida na analise cromatografica (unidades de area)

b = coeficiente linear da curva-padrao (unidades de area)

a = coeficiente angular da curva-padrao (unidades de area/ug de estireno)
Vi = volume da amostra injetada (pl)

M = massa da muestra (g)

8. Limite.

O conteudo maximo permitido de estireno € de 0,25 g de estireno/100g de
amostra (0,25%) ou 2500 mg de estireno/kg, amostra na materia plastica, como
establecido na Resolucgdo MERCOSUL correspondente a lista positiva de
polimeros e resinas para embalagens e equipamentos plasticos em contato com
alimentos.



