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Migracao Especifica de Antioxidante de Embalagens
Plasticas para Alimentos

Leda Coltro
Centro de Tecnologia de Embalagem — CETEA, Instituto de Tecnologia de Alimentos — ITAL

Marina P Machado
Universidade Estadual de Campinas — UNICAMP

Resumo: O uso de aditivos em materiais pldsticos € essencial para o processamento e desempenho dos plésticos, uma vez que os
aditivos conferem caracteristicas desejadas aos polimeros. No entanto, hd restri¢cdes determinadas pela Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitdria (ANVISA) para as embalagens pldsticas de alimentos, as quais devem ser avaliadas por meio de ensaios fisicos, realizados por
laboratério acreditado, para verificar se os requisitos estabelecidos pela ANVISA sdo atendidos. Sendo assim, o objetivo desse trabalho
foi desenvolver metodologia que permita a avaliacdo da migracdo de 3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil) propionato de n-octadecila,
antioxidante de nome comercial Irganox 1076, CAS 2082-79-3, presente em embalagens pldsticas para contato com alimentos,
empregando cromatografia liquida de alta eficiéncia. Esse estudo também teve como finalidade comprovar se o conteido de Irganox 1076
de amostras comerciais de filmes pldsticos atende ao requisito de limite de migracdo especifica estabelecido pela ANVISA para este
aditivo. Os resultados obtidos indicam que a metodologia utilizada para os simulantes aquoso, dcido e gorduroso € satisfatéria e adequada
para a andlise da migracéo especifica do Irganox 1076, uma vez que todos os parametros necessdrios para a validagdo do método foram
atingidos. As amostras de filme de PEBD e de EVA analisadas atendem ao limite de migracio especifica do Irganox 1076 para todos os
simulantes avaliados.

Palavras-chave: Antioxidante, migragdo especifica, embalagem pldstica, alimentos, HPLC.

Specific Migration of Antioxidant from Plastic Packages for Food

Abstract: The use of additives in plastics is essential for the processing and performance of plastic products since the additives enhance
the desired characteristics of the polymers. Nevertheless, there are restrictions established by the Brazilian Agency of Sanitary
Surveillance (ANVISA) for plastic packages intended to be in contact with foodstuffs which must be submitted to analyses at a proper
laboratory in order to check the compliance with the requirements established. Therefore, the objective of this study was to develop a
method for determining the migration of n-octadecyl 3-(3,5-ditert-butyl-4-hydroxyphenyl) propionate, antioxidant known commercially
as Irganox 1076, CAS 2082-79-3, from plastic packages intended to be in contact with foodstuffs employing high performance liquid
chromatography. This study also aims to ensure that commercial plastic package samples are in agreement with the requirement established
by ANVISA relative to the specific migration limit for this additive. The results have shown that the methodology used for aqueous, acid
and fatty simulants is satisfactory for determining the migration of Irganox 1076 since all parameters needed for the validation of the
method were achieved. The LDPE and EVA film samples analyzed are in agreement with the specific migration limit of Irganox 1076 for
all simulants evaluated.

Keywords: Antioxidant, specific migration, plastic packaging, food, HPLC.

Introdugao

Plésticos flexiveis sdo muito utilizados em embalagem de
alimentos visando a conservacdo e prote¢do dos mesmos. Porém,
cada alimento necessita de um tipo de embalagem especifica, que
proporcione uma série de requisitos de protegdo para sua melhor
conservagao, tais como protecdo a luz, barreira a umidade, barreira
a gases (0,, CO, etc.), resisténcia mecénica, entre outros!!l.

Diversos aditivos sdo adicionados as resinas durante o
processo de fabricag@o das embalagens plasticas, com a finalidade
de melhorar as propriedades fisicas e quimicas dos materiais.
Existem diversos tipos de aditivos, tais como antioxidantes,
plastificantes, deslizantes, estabilizantes, lubrificantes,
absorvedores de UV, antiestdticos etc., que sdo utilizados para
melhorar as caracteristicas do polimero durante sua produgdo,
processamento e uso. Entretanto, os aditivos utilizados em
embalagens plasticas para alimentos ndo devem interferir nas
caracteristicas do alimento, além de ndo poderem ser toxicos e
nocivos a saide humana®*.

Todas as poliolefinas contém pelo menos um antioxidante
em sua formulagdo. No entanto, normalmente sdo empregadas
misturas de antioxidantes primdrios e secunddrios devido ao efeito
sinérgico obtido por esta combinagdo. Os antioxidantes primarios
sdo doadores de prétons e, assim atuam no inicio do processo de
oxidacdo, bloqueando as reacdes em cadeia tipicas deste processo
de degradagdo. Podem-se citar os fendis com impedimento estérico
como os principais exemplos de antioxidantes primarios. Os
antioxidantes secunddrios sdo decompositores de hidroper6xidos
e atuam em uma etapa intermedidria das reagdes de oxidagdo,
sendo os principais exemplos destes aditivos os organofosfitos e
os tioésteres™ .

Devido ao tamanho reduzido das moléculas dos aditivos,
pode ocorrer um processo indesejdvel de migracdo dos aditivos
para o alimento acondicionado na embalagem pldstica, podendo
resultar em alteracdes de cor, sabor, odor, textura, entre outros. Por
isso, a fim de proteger os consumidores, a Agéncia Nacional de
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Vigilancia Sanitdria (ANVISA) regulamentou a quantidade maxima
e o limite de migracdo especifica (LME) de diversos aditivos para
embalagens plasticas para contato com alimentos!®.

A Tabela 1 apresenta alguns exemplos de restricio de uso e
limite de migragdo especifica para alguns aditivos estabelecidos pela
Resolucdo RDC n° 17, de 18 de marco de 2008, que dispde sobre
regulamento técnico sobre lista positiva de aditivos para materiais
plasticos destinados a elaboragdo de embalagens e equipamentos
em contato com alimentos'®. A diferenca nos limites de migragio
especifica dos aditivos decorre do processo de migragdo, que
depende do tamanho da molécula e de sua polaridade, bem como
da sua toxicidade!”.

O aditivo 3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil) propionato de
n-octadecila, de nome comercial Irganox 1076, CAS 2082-79-
3, € um antioxidante adicionado principalmente as poliolefinas
e tem como caracteristica impedir ou minimizar o processo de
oxidacdo dos polimeros, geralmente denominado de degradagdo ou
envelhecimento>?. A concentracdo deste antioxidante adicionada
aos polimeros € muito baixa, geralmente entre 100 e 1000 mg.kg™',
dependendo da aplicacdo e das condicdes de processamento. Os
antioxidantes sdo consumidos durante o processo de degradacio
dos polimeros e, portanto, a quantidade de antioxidante presente
no material sem reagir € um indicador do estado de oxidagdo
desse material, sendo necessdrios métodos analiticos com limite
de detec¢do bem baixo. O limite de migracdo especifica deste
antioxidante é de 6 mg.kg™' e decorre, entre outros fatores, da dose
de ingestéo didria permitida que € de 0,1 mg.kg™'®.

Diversos métodos tém sido empregados para avaliar a migracio
especifica dos antioxidantes, tais como cromatografia liquida
de alta eficiéncia, cromatografia gasosa, cromatografia de fluido
supercritico, extracao liquido-liquido, extracdo em fase sélida etc.,
sendo que diversos autores demonstraram que a cromatografia
liquida € uma técnica precisa e reprodutivel para andlises de
identificagéo e quantificagdo de antioxidantes*'#).

Dopico-Garcia, Lopez-Vilarino e  Gonzdlez-Rodriguez!"
desenvolveram um método analitico para a determinacio
da migracdo especifica dos antioxidantes BHA, DBP, BHT,
Irganox 1010, Ethanox 330, Irgafos 168 e Irganox 1076 para
simulantes aquosos (4cido e alcodlico) empregando extragao em fase
solida dos antioxidantes com cartucho de silica C ; e determinagio
por cromatografia liquida de alta eficiéncia com detector de arranjo
de diodos. De acordo com os autores, a taxa de recuperagio (78 a
104%, sendo 78% para o Irganox 1076) e o desvio padrao relativo
(2,0 a 7,7%, sendo 6,5% para o Irganox 1076) obtidos com este
método apresentou melhores resultados do que estudos anteriores
que empregavam extracio liquido-liquido (66 a 88% de recuperacio
e 3,4 a 13% de desvio padrdo relativo). O limite de quantificagdo
obtido pelo método analitico de extragdo em fase sélida foi inferior
a 0,24 mg.L™! para os antioxidantes estudados, sendo 0,20 mg.L™!
para o Irganox 107613,

Assim, o objetivo desse trabalho foi desenvolver metodologia
para a avaliacdo da migracdo especifica do Irganox 1076 de

embalagens pldsticas para contato com alimentos, empregando
cromatografia liquida de alta eficiéncia. Esse estudo também teve
como finalidade determinar a migracdo especifica de amostras
comerciais de filme de PEBD e de EVA, a fim de comprovar o
atendimento ao requisito de LME estabelecido pela ANVISA.

Experimental

Materiais e reagentes

Os reagentes isopropanol p.a (Merck, Alemanha), dgua
ultrapurificada (Milli-Q), 4cido acético glacial p.a. (Merck,
Alemanha), dlcool etilico p.a. (Merck, Alemanha), isooctano p.a.
(Synth, Brasil), acetonitrila grau HPLC (J.T. Backer, EUA) e
alcool etilico grau HPLC (J. T. Backer, EUA) foram utilizados sem
purificagdo prévia.

Os aditivos 3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil) propionato de
n-octadecila, de nome comercial Irganox 1076 (CAS 2082-79-3)
e 2-(2’-hidroxi-3’-terc-butil-5’-metilfenil)-5-cloro benzotriazol, de
nome comercial Tinuvin 326 (CAS 3896-11-5), usado como padrao
interno, fornecidos pela Ciba Especialidades Quimicas Brasil,
foram utilizados conforme recebidos.

Foram avaliadas amostras comerciais de filme plastico
de PEBD, com espessura de 180 um e de EVA, com espessura de
170 pm. Os filmes foram fornecidos pela Petroquimica Triunfo S/A.

Métodos

Todas as amostras foram analisadas empregando-se um
cromatografo liquido de alta eficiéncia Agilent, modelo 1100,
com detector de arranjo de diodos, operando nas condic¢des
cromatograficas apresentadas na Tabela 2.

Quantificagao do Irganox 1076 em filmes plasticos

A quantificacido do Irganox 1076 foi efetuada de acordo com
método adaptado da norma ASTM D6953-03 (2009)1"°%. 5 g de filme
plastico (EVA e PEBD), previamente triturado, foi submetido ao
refluxo, sob agitacido, em 50 mL de isopropanol, por 1 hora. Com
os extratos de cada replicata do refluxo foram preparadas quatro
solugdes para cada filme, com concentragdo de 50 mg.kg™' de
padrdo interno. Aliquotas de 10 uL de cada solugdo foram injetadas
no HPLC, em triplicata.

Estudo da migragdo especifica do Irganox 1076

Validagdo do método

A valida¢do do método baseou-se nos critérios estabelecidos
pela ANVISA e INMETRO2!!

* Linearidade

De acordo com anorma CEN/TS 13130-16 (2005)?, a gravidade
especifica de todos os simulantes deve ser convencionalmente
atribuida ao valor 1. Assim, miligramas de substincia liberada
por litro de simulante corresponde numericamente a miligramas

Tabela 1. Restri¢des de uso e limites de migracdo especifica para alguns aditivos!®.

Nome quimico/nome comercial Funcao CAS LME (mg.kg™)
3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionato de n-octadecila (Irganox 1076) Antioxidante 2082-79-3 6
Butil-hidroxi-tolueno (BHT) Antioxidante 128-37-0 3
1,6-hexametileno-bis(3(3,5-diterc-butil-4-hidroxifenil) propinamida (Irganox 1098) Antioxidante 23128-74-7 45
Adipato de di-2-etilhexila (DEHA) Plastificante 103-23-1 18
Oleo de soja epoxidado (OSE) Plastificante e estabilizante térmico ~ 8013-07-8 60
Ftalato de di-2-etilhexila (DEHP) Plastificante 117-81-7 1,5

LME = limite de migragdo especifica

Polimeros, vol. 21, n° 5, p. 390-397, 2011

391



Coltro, L.; Machado, M. P - Migragao especifica de antioxidante de embalagens plasticas para alimentos

Tabela 2. Parametros experimentais do método proposto para a determinacao
da migragdo especifica de Irganox 1076.

Simulante
gorduroso

LiChrospher 100 RP-18E (250 mm x 4 mm d.i.,
particulas de 5 um)

Parametro Simulantes aquoso

e acido

Coluna analitica

Temperatura 40 °C 25 °C

Fase mével 100% acetonitrila 95% alcool
etilico e 5% agua
ultrapurificada

Fluxo 2,0 mL.min"! 1,0 mL.min"!

A de deteccdo 200 nm 230 nm

Volume de injegado 10 uL 50 uL
Tempo de retencdo 12-12,2 minutos 8,2 minutos

de substancia liberada por quilograma de simulante e, portanto, a
miligramas de substancia liberada por quilograma de alimento.

Assim, solucoes estoque de 500 mg.kg™! foram preparadas
pesando-se 50 mg de Irganox 1076 e 50 mg de Tinuvin 326 em
baldes volumétricos de 100 mL e completando-se o volume com
isopropanol.

Para os simulantes aquoso e 4cido, foram preparadas solucdes
de 2,4, 6, 8, 10, 15 e 20 mg.kg™' de Irganox 1076 e 10 mg.kg™ de
Tinuvin 326 transferindo-se aliquotas de 100, 200, 300, 400, 500,
750 e 1000 L da solucdo estoque de Irganox 1076 e 0,5 mL da
solucdo estoque de Tinuvin 326 para baldes volumétricos de 25 mL
e completando-se o volume com o simulante em estudo (aquoso ou
acido).

Para o simulante gorduroso (isooctano) foram preparadas
solugdes de 2, 4, 6, 8, 10, 12 e 15 mgkg' de Irganox 1076
transferindo-se aliquotas de 40, 80, 120, 160, 200, 240 e 300 uL
da solucgdo estoque de Irganox 1076 para baldes volumétricos de
10 mL e completando-se o volume com o simulante. Para este
simulante foi utilizada padronizagdo externa.

As injecdes no HPLC foram feitas em triplicata.

* Precisdo e exatidao

Foram construidas duas curvas de calibragdo com pontos de
baixa, média e alta concentracdo do Irganox 1076 em relagdo ao
LME, sendo que cada curva foi obtida por um analista diferente. Para
o simulante aquoso, foram injetadas solu¢des com concentracio de
4,6 ¢ 8 mg.kg™" de Irganox 1076 e 10 mg.kg™' de Tinuvins 326. Para
o simulante dcido, foram injetadas solu¢cdes com concentracédo de 6,
8 ¢ 15 mg.kg™" de Irganox 1076 e 10 mg.kg™" de Tinuvin 326. Para
o simulante gorduroso, foram injetadas solu¢des com concentracio
de 6, 8 ¢ 10 mg.kg™! de Irganox 1076.

A precisido (DPR) e a exatiddo (E) foram calculadas de acordo
com as Equagdes 1 e 2:

DPR = (DP/CMD) x 100 1)
E=(C_ _/C __ )x100 )

m. exp. m. tedrica

Onde: DPR ¢ o desvio padrio relativo, DP € o desvio padrio,
CMD ¢é a concentragdo média determinada; E € a exatiddo, C

m. exp
¢ a concentragdo média experimental e C = & a concentracio
. L. m. teorica
média tedrica.

* Limite de Detecgdo (LD) e Limite de Quantificagdo (LQ)

Para o simulante aquoso, foram construidas trés curvas
de calibragdo com as concentragdes de 2, 4, 6 ¢ 8 mgkg! de
Irganox 1076. Para os simulantes dcido e gorduroso, foram
construidas trés curvas de calibragdo com as concentracdes de 6, 8,
10 e 15 mg.kg™" de Irganox 1076. Para os simulantes aquoso e dcido
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foi utilizado Tinuvin 326 como padrdo interno na concentracdo de
10 mg.kg™.

A partir destas curvas foram calculados os valores de LD e LQ
empregando as expressdes apresentadas nas Equacdes 3 e 4:

LD = (DP x 3)/IC 3)
LQ = (DP x 10)/IC 4)

onde: DP € o desvio padrdo do intercepto com a ordenada, IC € a
inclinagdo da curva de calibrac@o.

Determinagdo da migracdo especifica de Irganox 1076 de filmes
plasticos

Nos ensaios de migracdo, o contato dos materiais plasticos
com os simulantes foi realizado de maneira a reproduzir as
condicdes normais ou previsiveis de elaboragdo, fracionamento,
armazenamento, distribui¢do, comercializagdo e consumo dos
alimentos. Assim, de acordo com a Resolu¢cdo RDC n° 51, de 26 de
novembro de 2010, publicada pela ANVISA no Didrio Oficial da
Reptblica Federativa do Brasil em 22 de dezembro de 2010, para a
condicdo de acondicionamento e uso prolongado a temperaturas de
até 40 °C, as condicdes de tempo e temperatura selecionadas para
o ensaio de migrag¢do foram 10 dias, a 40 °C, para os simulantes
aquoso e dcido e 2 dias, a 20 °C, para o simulante gorduroso
(isooctano)?,

Para cada simulante foram recortados trés corpos-de-prova
quadrados, de 5 cm de lado, de cada amostra de filme e os mesmos
foram colocados em contato com os simulantes aquoso e dcido, por
10 dias, a 40 °C, e com o simulante gorduroso por 2 dias, a 20 °C,
obedecendo a relagéo drea/volume de 0,6 cm?mL~?*, Um branco
para cada filme também foi preparado e submetido a um mesmo
volume de simulante utilizado para o contato com os corpos-de-
prova e sob as mesmas condicdes de condicionamento.

Apés o tempo de contato, solu¢des de 10 mg.kg™! de padrio
interno foram preparadas com os simulantes aquoso e acido que
ficaram em contato com as amostras de filmes pldsticos. Estas
solucdes foram injetadas em duplicata. Para o simulante gorduroso,
as solucdes que ficaram em contato com as amostras de filmes
plasticos foram filtradas e injetadas em duplicata.

Resultados e Discussao

Quantificagdo do Irganox 1076 em filmes plasticos comerciais de
EVA e PEBD

Segundo informagdes do fabricante, aamostra comercial de EVA
foi formulada com 300 a 600 mg.kg™! de Irganox 1076 e a amostra
comercial de PEBD com 100 a 250 mg.kg™! de Irganox 1076. As
concentracdes do aditivo determinadas para as amostras de filme
analisadas sao apresentadas na Tabela 3.

Como pode ser observado, os valores encontrados para a
concentracio de aditivo presente nas amostras de filme plastico
analisadas € coerente com os valores informados pelo fabricante e
confirmam a formula¢@o dos filmes.

Estudo da migragdo especifica do Irganox 1076

Validagdo do método

¢ Linearidade

Para avalia¢@o da linearidade do método, as curvas de calibragdo
devem apresentar grandeza semelhante ao limite de migracio
especifica do aditivo estudado (neste caso, 6 mg.kg™") e um minimo
de cinco pontos.

Polimeros, vol. 21, n° 5, p. 390-397, 2011
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Assim, para o simulante aquoso a curva de calibragcdo foi
construida com concentragdes de 2, 4, 6, 8 ¢ 10 mg.kg™!, obtendo-se
uma reta expressa pela Equagao 5:

y=0,1017x - 0,1309

que apresentou coeficiente de regressdo linear de 0,997.

(&)

Tabela 3. Quantificagdo do Irganox 1076 nas amostras de filme plastico
analisadas.

Para o simulante dcido, a curva de calibragao foi construida com
concentragdes de 6, 8, 10, 15 e 20 mg.kg™, obtendo-se uma reta
expressa pela Equagao 6:

y =0,1317x - 0,3598
que apresentou coeficiente de regressdo linear de 0,998.

Para o simulante gorduroso, a curva de calibracio foi construida
com concentragdes de 4, 6, 8, 10, 12 e 15 mg.kg™', obtendo-se uma
reta expressa pela Equacio 7:

y =6,5098x — 9,9117

Q)

@)

Amostra Concentracao (mg.kg™)
EVA PEBD que apresentou coeficiente de regressdo linear de 0,997.
| 424.9 1135 Portanto, as curvas de calibracdo para os trés simulantes
5 4 1’ 0 “1’ 3 apresentaram coeficientes de correlagdo superiores a 0,996, estando
; 389’1 110’6 de acordo com o requisito minimo estabelecido no guia de validagio
’ ’ de métodos da ANVISAR,
f‘ ] 417.9 104,7 Os picos cromatogréficos referentes ao Irganox 1076 na concentracdo
Média 413+ 16 Hixd do LME (6 mg.kg™) para cada simulante sdo apresentados na Figura 1.
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Figura 1. Cromatogramas referentes a concentra¢do de 6 mg.kg™' de Irganox 1076 nos diversos simulantes de alimento: a) simulante aquoso, b) simulante

dcido, e ¢) simulante gorduroso (isooctano).
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Como pode ser observado, os picos cromatogrificos do
Irganox 1076 na concentragdo de 6 mg.kg™, apresentaram boa
resolucdo e dreas que permitem a identificacdo e quantificacdo do
aditivo migrado para os simulantes de alimentos e, portanto, verificagdo
da conformidade das embalagens em relacio ao requisito da ANVISA.

* Precisdo e exatidao

Solugdes de baixa, média e alta concentracéo de Irganox 1076
em relacdo ao LME foram injetadas no HPLC, em triplicata, para

0,300 ~
y =0,0225% + 0,01
2=0,9999
0,200
s’n_
<
0,100
0,000 T 1
0 5 10

Concentragdo (mg.kg™)

0,300

0,200

A/A

0,100

0,000

andlise da precisdo do método. De acordo com o guia de validacio
de métodos da ANVISALY, o valor mdximo de desvio em relagdo as
triplicatas deve ser de 5%.

Os resultados de precisdo intra e intercorrida (repetibilidade
e reprodutibilidade) e exatiddo (recuperacdo) obtidos para os trés
simulantes sdo apresentados na Tabela 4. Como a varia¢do maxima
calculada para a precisdo intracorridas foi igual a 4% e para a
precisao intercorridas foi 5%, valores que atendem o requisito da

0,300 ~
y =0,0228x + 0,015
2=0,9971
0,200
iﬁﬂ
<
0,100
0,000 T 1
0 5 10

Concentracdo (mg.kg™")

y =0,0232x + 0,0099
2=0,9992

5 10
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Figura 2. Curvas obtidas para o simulante aquoso para determinar os limites de detecc@o e de quantificagdo do método.
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Figura 3. Curvas obtidas para o simulante acido para determinar os limites de deteccéo e de quantificacdo do método.
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Figura 4. Curvas obtidas para o simulante gorduroso para determinar os limites de deteccio e de quantificacdo do método.

Tabela 4. Precisdo e exatiddo do método.

Simulantes Precisao Precisao Exatidao
intracorrridas intercorridas (%)
(%) (%)
Aquoso 1-4 4-5 99-105
Acido 1-2 1-4 97-105
Gorduroso 0-2 1-4 98-105

ANVISA®Y, conclui-se que hd repetibilidade e reprodutibilidade
no método estudado. Os valores de exatidao obtidos também sdo
adequados, pois apresentaram variacdo mdxima de 5% em relacio
ao valor tedrico (100%), garantindo eficiéncia e validando o
método.

Os resultados obtidos apresentaram valores superiores
aqueles obtidos por Dopico-Garcia, Lopez-Vilarino e Gonzélez-
Rodriguez!"”, os quais obtiveram 78% de exatiddo e precisdo de
6,5% para a determinacio da migragdo especifica de Irganox 1076
para os simulantes aquosos dcido e alcodlico empregando extracdo
em fase sdlida com cartucho de silica C; e determinagdo por
cromatografia liquida de alta eficiéncia com detector de arranjo de
diodos. Os mesmos autores obtiveram 71% de exatiddo e precisdao
de 13% para a determinacao da migragado especifica de Irganox 1076
para o simulante aquoso empregando extracdo liquido-liquido e
determinacdo por cromatografia liquida de alta eficiéncia com
detector de arranjo de diodos!'!.

« Limite de detecgdo e limite de quantificagao

As curvas obtidas para cada simulante sdo apresentadas nas
Figuras 2-4. A partir destas curvas foram calculados o limite de
deteccdo e o limite de quantificagdo para cada simulante, cujos
resultados sdo apresentados na Tabela 5.

Os limites de detec¢@o e de quantificagdo obtidos pelo método
analitico proposto foram maiores do que os valores obtidos por
Dopico-Garcia, Ldpez-Vilarino e Gonzélez-Rodriguez!', os
quais obtiveram limite de detecgdo de 0,06 mg.L™' e limite de
quantificagio de 0,20 mg.L! para a determinagdo da migragdo
especifica de Irganox 1076 para os simulantes aquosos dcido e
alcodlico empregando extragdo em fase sélida com cartucho de
silica C , e determinagéo por cromatografia liquida de alta eficiéncia
com detector de arranjo de diodos.

Polimeros, vol. 21, n° 5, p. 390-397, 2011

Tabela 5. Limite de detec¢do e limite de quantificagdo para os diversos
simulantes.

Simulantes Limite de deteccao Limite de quantificacao
(mgkg™) (mgkg™)
Aquoso 0,38 1,28
Acido 0,92 3,06
Gorduroso 0,79 2,63

No entanto, o método proposto permite a quantificagdo da
migragdo especifica do Irganox 1076 de embalagens pldsticas para
contato com alimentos aquosos, dcidos e gordurosos, uma vez que
o limite de quantificacdo € inferior ao limite de migracdo especifica
do aditivo estabelecido pela ANVISA (LME = 6,0 mg.kg™).

Portanto, os resultados de validac@o obtidos para os simulantes
aquoso, 4cido e gorduroso mostraram-se satisfatérios para a
implantacdo do método de avaliacdo da migracdo especifica do
Irganox 1076 de embalagens pldsticas.

Determinagao da migragao especifica de amostras de filmes plasticos

Nas andlises cromatograficas dos simulantes aquoso e acido
que ficaram em contato com as amostras de filmes pldsticos ndo foi
observada a presenca do pico referente ao Irganox 1076, indicando
que ndo houve migracao desse aditivo para estes simulantes ou que
a migracdo estd abaixo do limite de deteccdo do método (Tabela 5),
atendendo assim o requisito de LME da ANVISA para este aditivo.

A Figura 5 apresenta os cromatogramas referentes ao simulante
gorduroso (isooctano) que ficou em contato com as amostras de
filme de PEBD e de EVA para avaliacido do potencial de migracdo
do Irganox 1076 para este simulante de alimento.

Os resultados obtidos para o filme de PEBD mostraram que a
migragdo do Irganox 1076 para o simulante gorduroso foi inferior
a 6 mg.kg™', atendendo ao requisito de LME da ANVISA. Porém,
ndo foi possivel determinar a concentracdo de Irganox 1076 que
migrou para o simulante, uma vez que o valor era inferior ao limite
de quantifica¢do do método.

Os resultados obtidos para o filme de EVA mostraram que a
concentragcdo média do Irganox 1076 que migrou para o simulante
gorduroso foi igual a 5,7 = 0,1 mg.kg™". Essa concentracéo € inferior
ao LME do Irganox 1076 estabelecido pela ANVISA e, portanto,
este filme atende ao requisito estabelecido.
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Figura 5. Cromatogramas referentes ao simulante gorduroso que ficou em
contato com: a) branco (isooctano), b) filme de PEBD, e ¢) filme de EVA.

Conclusoes

Os resultados obtidos indicam que a metodologia utilizada para
a andlise da migracdo especifica do Irganox 1076 para os simulantes
aquoso, acido e gorduroso ¢ adequada, uma vez que todos os
paridmetros necessarios para a validacido do método foram atingidos.

O método cromatogrifico utilizado tem a vantagem de ser
simples e empregar elui¢do isocratica, permitindo analise mais rapida
do que o método de gradiente e com menor consumo de reagente.
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Os limites de deteccdo e de quantificagdo do método foram
inferiores ao limite de migrac@o especifica do aditivo (6 mg.kg™),
indicando que € possivel quantificar uma possivel migracdo do
Irganox 1076 de embalagens pldsticas para o alimento dentro do
limite estabelecido pela ANVISA.

A precisdo e exatiddo do método permitem concluir que o
mesmo apresenta boa repetibilidade e reprodutibilidade, além de
elevada taxa de recuperagao.

Sob o aspecto da migracdo especifica do Irganox 1076, as
amostras de filme de EVA e de PEBD analisadas ndo apresentam
restri¢do de uso para contato com alimentos e bebidas do tipo aquoso,
acido e gorduroso, para acondicionamento e uso prolongado, a
temperaturas de até 40 °C.
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