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1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos, tem sido crescente a aplicacdo de polimeros em diversos
materiais. Sua ampla utilizacdo encontra-se associada aos beneficios que
proporcionam devido as suas propriedades fisicas e quimicas.

Dentre as areas de aplicacdo dos materiais poliméricos que se encontram em
constante crescimento, pode-se destacar o setor de produgdo de embalagens, onde
as embalagens constituidas por polimeros, geralmente, apresentam vantagens
como protecdo, baixo peso, versatilidade, entre outras. Para assegurar essas
caracteristicas, sdo incorporados a esses materiais diferentes tipos de aditivos na
matriz polimérica, como antioxidantes, estabilizantes, lubrificantes, agentes anti-
estaticos e anti-bloqueio (FREIRE et al., 2008).

Diante da imensa utilizacdo de materiais poliméricos em embalagens pela
sociedade moderna, torna-se relevante o controle de elementos quimicos e
contaminantes que possam existir nestes materiais, uma vez que, muitos desses
materiais s&o empregados no armazenamento de alimentos.

A presenca de elementos quimicos nas embalagens de alimentos pode, por
vezes, através de processos conhecidos como migragcao, ocorrendo a transferéncia
para os produtos alimenticios (SOARES, 2008), oferecendo, consequentemente,
riscos a saude humana.

Dentre as substancias que merecem atencao, e devem ser controladas nesses
materiais, destaca-se os halogénios, pois estes elementos encontram-se em muitos
dos aditivos empregados na matriz polimérica, que em determinadas concentragoes,
podem ocasionar adversidades a saude. O cloro € um halogénio que deve ser
avaliado e controlado, por ser um elemento, abundante no fluido extracelular na
forma do ion cloreto (CI'), onde aléem de desempenhar um papel fundamental na
manutencdo e distribuicdo adequada da agua, mantém a pressdo osmotica e
equilibrio eletrolitico no corpo humano. Alteragbes no teor de cloretos podem
provocar adversidades a saude humana (BULDINI et al., 1997).

Dessa forma, torna-se fundamental a determinacdo eficaz de cloretos em
materiais poliméricos, devido ao imenso emprego destes materiais em embalagens
que sao utilizadas para acondicionar alimentos a curto e a longo prazo. Segundo
MORAES et al. (2010) os procedimentos analiticos baseados em técnicas
espectrométricas e cromatograficas tem sido utilizados na determinacdo desse
elemento. A cromatografia de ions (IC), por exemplo, possibilita uma determinagéao
rapida e eficiente do analito, visto ser uma técnica bastante sensivel a baixas
concentragées. No entanto, para utilizacdo destas técnicas na determinagdo de
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halogénios, é necessario que os analitos estejam em solugdo, 0 que exige uma
etapa de preparo das amostras para posterior analise.

O preparo de amostra pode ser considerado a etapa mais critica em uma
analise quimica quantitativa, tendo em vista que, geralmente, se trata da etapa mais
demorada, de maior custo, e mais sujeita a erros, os quais frequentemente limitam a
exatidao que pode ser alcangada na andlise (KRUG; NOBREGA, 2010).

Sob estes aspectos, é de fundamental importancia que se utilizem
procedimentos de preparo de amostras que associem simplicidade, baixo custo, e
rapidez, sem que ocorram perdas de exatiddo nas determinagbes dos analitos de
interesse, especialmente no caso de halogénios, devido a possibilidade da formacao
de compostos volateis. Com isso, a combustado iniciada por micro-ondas (MIC)
apresenta as caracteristicas necessarias para a obtencado de solugcées compativeis
com diferentes métodos de determinacdo, como também a possibilidade da
subsequente determinacao de nao-metais, além dos baixos valores encontrados
para os brancos analiticos (FLORES et al., 2004).

Neste contexto, este trabalho tem por objetivo determinar a concentracédo de
cloretos em amostra de poliestireno expandido (EPS), mais conhecido como
"Isopor®, uma vez que é um material empregado em embalagens de alimentos.
Para tanto, sera utilizado o procedimento de decomposi¢dao por combustao iniciada
por micro-ondas no preparo de amostra e posterior quantificacao por cromatografia
de ions.

2. MATERIAL E METODOS

Com o intuito de determinar a concentragao de cloro através da IC em amostra
de EPS, utilizada como recipiente para bebidas quentes, primeiramente foi
necessario o preparo da amostra.

As amostras (copos térmicos de EPS) foram adquiridas no comércio local da
cidade de Pelotas. Com o auxilio de um moinho analitico (Quimis - Q298A), a
amostra foi moida, em seguida, a mesma foi preparada na forma de comprimidos de
300 mg e submetida a MIC.

A decomposicdo da amostra foi realizada em um forno de micro-ondas
Multiwave 3000° (Anton Paar, Austria), equipado com oito frascos de quartzo (80 ml,
80 bar e 280 °C), utilizando 50 pl da solugdo de nitrato de amdnio (NH4sNO3), com
concentragéo de 6,0 mol I'", como iniciador de combustéo; e 6,0 ml de hidréxido de
amonio (NH4OH), com concentragdo de 50 mmol I”', como solugéo absorvedora. O
frasco de decomposicao foi pressurizado com 20 bar de oxigénio, e o programa
empregado foi de 5 minutos de irradiacao a 1400 W, e 20 minutos de resfriamento.

O material de referéncia certificado (CRM) ERM-EC680k de polietileno de baixa
densidade (LDPE) foi submetido as mesmas condi¢cdes da amostra, a fim de avaliar
a exatidao do método de preparo de amostra.

Apbs o preparo das amostras, e obtencdo das solugdes resultantes, o analito
em estudo foi determinado em um cromatografo de ions (Professional IC 850,
Metrohm, Suica).

Todos os procedimentos foram realizados em triplicata, como também foi
realizada a prova em branco.



3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados obtidos para cloretos na amostra de EPS e no CRM
determinados por IC estdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1- Resultados para cloretos por IC apés decomposi¢ao por MIC em
amostra de EPS, n = 3.

Amostra Concentracédo Cl (ug g™')
EPS 16,2 0,3
ERM-EC680k* 101,6 £ 8,8

*Valor certificado para Cl no ERM-EC680k = 102,2 + 3,0

A concordancia entre o valor determinado para Cl no CRM analisado e o valor
certificado foi acima de 99%. Essa concordancia demonstra que a decomposi¢ao por
MIC empregando a solucdo de NH4OH 50 mmol.I"" foi adequada para o preparo da
amostra de EPS para a subsequente determinacdo de Cl por IC. Ainda cabe
destacar, que a amostra de EPS apresentou um baixo RSD (inferior a 2 %). Dentro
deste contexto, percebe-se que a MIC proporciona uma eficiente decomposicao da
amostra sem a perda do analito, que é extremamente volatil.

4. CONCLUSOES

Com base nos resultados apresentados pode-se concluir que a combustéao
iniciada por micro-ondas foi apropriada para a decomposicdo da amostra de
polimero de maneira rapida e eficiente, proporcionando a utilizagdo de NH,OH como
solugcdo absorvedora, resultando em uma solugcdo final limpida e sem material
particulado, adequada a técnica de determinagdo. Também cabe destacar, que a
técnica de IC admite que seja realizada a determinacdo de Cl em baixas
concentragées nas amostras analisadas, devido ao seu baixo limite de detecgéo e
alta eficiéncia de separagao do anion cloreto.

Diante destes aspectos, a aplicacdo da decomposi¢édo da amostra de polimeros
por MIC e subsequente determinagéo por IC, apresenta grandes vantagens para a
andlise de rotina, devido a rapidez de preparo e andlise, simplicidade e seguranca.
Assim, o método utilizado possibilitou a determinacao de cloretos, em EPS, mesmo
em baixas concentragbes. Além disso, este possibilita uma menor produgdo de
residuos, quando comparado a outros métodos comumente utilizado para 0 mesmo
propdsito, conforme preconizado pela “quimica verde”
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