RESOLUGAO N° 105, DE 19 DE MAIO DE 1999
DOU DE 20/05/1999

O Diretor-Presidente da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria, no uso de suas atribui¢cdes e considerando:
a necessidade do constante aperfeicoamento das a¢Ges de controle sanitario na area de alimentos visando a protec¢éo a saude da populagéo;

a importancia de compatibilizar a legislacdo nacional com base nos instrumentos harmonizados no MERCOSUL relacionados a embalagens e equipamentos em
contato com alimentos - Resolugdes GMC N° 30/92, 36/92, 56/92, 16/93, 28/93, 47/93, 86/93, 87/93, 95/94, 05/95, 10/95, 11/95, 13/97, 14/97, 15/97,
32/97, 33/97, 34/97, 36/97, 52/97 e 53/97, 9/99, 10/99, 11/99, 12/99, 13/99, 14/99;

que é indispensavel o estabelecimento de regulamentos técnicos sobre embalagens e equipamentos plasticos em contato com alimentos, resolve:
Art. 1° Aprovar os Regulamentos Técnicos: Disposi¢des Gerais para Embalagens e Equipamentos Plasticos em contato com Alimentos e seus Anexos:
Anexo | - Embalagens e Equipamentos Plasticos em contato com Alimentos: Classificagcdo dos Alimentos e Simulantes.

Anexo Il - Lista Positiva de Polimeros e Resinas para Embalagens e Equipamentos Plasticos em contato com Alimentos, que se constitui em duas Partes: A e
B.

A Parte A contém todas as resinas e polimeros permitidos para a fabricacdo de embalagens e equipamentos plasticos com as restricdes de uso, limites de
composi¢ao e de migracéo especifica indicados;

A Parte B contém as substancias que foram retiradas da Lista Positiva de Mondmeros da Diretiva 93/9 da U.E. de 15.03.93, e cuja inclusdo ou ndo na Parte A
depende de posterior avaliagdo de risco a Saude Humana, no prazo maximo de 3 anos, de acordo com o constante no Apéndice Il do presente anexo.

Anexo 11 - Lista Positiva de Aditivos para Materiais Plasticos destinados a elaboragdo de Embalagens e Equipamentos em contato com Alimentos.
Anexo IV - Corantes e Pigmentos em Embalagens e Equipamentos Plasticos.

Anexo V - Migragéo Total de Embalagens e Equipamentos Plasticos em contato com Alimentos.

Anexo VI - Migracéo Total de Materiais Plasticos com Azeite de Oliva como Simulante.

Anexo VII - Critérios Gerais para Equipamentos Fixos de Provisdo, Armazenamento e Distribuicdo de Agua Potavel

Anexo VIII - Embalagens e Equipamentos de Polietileno Fluoretado em Contato com Alimentos.

Anexo IX - Embalagens Plasticas retornéveis para bebidas n&o alcodlicas carbonatadas.

Anexo X - Determinagdo de Aminas Aromaticas em Pigmentos Utilizados na Coloragdo de Materiais Plasticos em Contato com Alimentos.
Anexo XI - Determinac@o de Monémero de Cloreto de Vinila Residual.

Anexo XII - Determinagdo de Mondmero de Estireno Residual.

Anexo XIlI - Migragédo Especifica de Mono e Dietilenoglicol.

Anexo XIV - Migragdo Especifica do Acido Tereftalico.

Art. 2° As empresas tém o prazo de 180 (cento e oitenta) dias, a contar da data da publicacdo desta Resolugdo para se adequar ao mesmo.

Art. 3° O ndo cumprimento aos termos desta Resolucéo constitui infragdo sanitaria sujeitando os infratores as penalidades da Lei n® 6437, de 20 de agosto
de 1977 e demais disposic¢des aplicaveis.

Art. 4°. Esta Resolugéo entra em vigor na data de sua publicagdo, revogando-se as disposi¢cdes em contrario, em especial a Resolucdo 13/75 da CNNPA, a
Portaria SVS/MS n.° 26, de 22 de marco de 1996 e a Portaria SVS/MS 912, de 13 de novembro de 1998.

GONZALO VECINA NETO

REGULAMENTO TECNICO

DISPOSICOES GERAIS PARA EMBALAGENS E EQUIPAMENTOS PLASTICOS EM CONTATO COM ALIMENTOS




1. O presente Regulamento Técnico aplica-se as embalagens e equipamentos, |nclu5|ve revestlmentos e acessorios, destinados a entrar em contato com
alimentos, matérias-primas para alimentos, &guas minerais e de mesa, assim como as embalagens e equipamentos de uso doméstico, elaborados ou
revestidos com material plastico. Nao se aplica a equipamentos fixos de provisdo de agua, sejam eles publicos ou privados. Os equipamentos fixos de
provisdo de 4gua estdo enquadrados em Regulamento Técnico especifico - Anexo VII - desta Resolucéo.

(Redagdo dada pe/a Ret/f/capaa pub//cada no DOU de 09/06/1999)

2 Este Regulamento Técnico apllca se as seguintes embalagens e equipamentos:

a. Compostos exclusivamente de plasticos

b. Compostos de duas ou mais camadas de materiais, e cada uma delas constituida exclusivamente de pléstico.

Compostos de duas ou mais camadas de materiais, sendo que uma ou mais delas podem néo ser exclusivamente de pléstico, sempre que a camada que
esteja em contato direto com o alimento seja de plastico. Neste caso, todas as camadas de plastico devem cumprir com os regulamentos técnicos referentes
a embalagens e equipamentos plasticos, no que se refere a migracéo e incluséo de seus componentes nas listas positivas.

(Redagao dada pela Ret/f/capaa pub//cada /70 DOU de 09/06/1999)

3. Somente podem ser utilizadas na fabrlca(;ao de embalagens e equamentos plastlcos a que se refere o presente Regulamento, as substancias incluidas
nas listas positivas de compostos (resinas, polimeros, aditivos, etc.) com grau de pureza compativel com sua utilizagédo, atendendo ao regulamento técnico
correspondente, e cumprindo com as condi¢@es, limitacdes e tolerancias de uso especificamente indicadas.

(Item ] substituido pelo item 3 confarme Ret/f/ca;ao pub//cada no DOU de 09/06‘/1 999)

Os critérios e mecanismos para a |nc|usao ea exclusao de compostos (resinas, polimeros, aditivos, etc ), assim como para a harmonlza(;ao das ||stas
positivas, estdo descritos nos respectivos Apéndices dos Regulamentos Técnicos anexos.

4. As listas de compostos (resinas, polimeros, aditivos, etc.) poderdo ser modificadas:

a. para a inclusdo de novos compostos, quando se demonstre que ndo representam um risco significativo para a salde humana, e se justifique a necessidade
tecnoldgica de sua utilizagéo.

b. para a exclusdo de componentes, no caso em que novos conhecimentos técnico-cientificos indiqguem um risco significativo para a saide humana.

(Item 2 substituido pelo item 4 conforme Retificacdo publicada no DOU de 09/06/1999)

5. As embalagens e equipamentos plasticos, nas condi¢des previsiveis de uso, ndo devem ceder aos alimentos substancias indesejaveis, toxicas ou
contaminantes, que representem um risco a saude humana, em quantidades superiores aos limites de migracao total e especifica.

Os limites de migracao total previstos para todas as embalagens e equipamentos plasticos em contato com alimentos séo o0s seguintes:

50 mg/kg de simulante, nos seguintes casos:

a. de embalagens e equipamentos com capacidade superior ou igual a 250 mL;

b. no caso de embalagens e equipamentos em que nao seja possivel estimar a area de superficie em contato; e
c. embalagens e equipamentos com elementos de vedagdo ou objetos de area pequena.

8 mg/dm2 de &rea de superficie da embalagem, nos seguintes casos:

a. embalagens e equipamentos com capacidade inferior a 250 mL; e

b. material plastico genérico.

A metodologia analitica dos ensaios de migragado total estd estabelecida nos Anexos V e VI desta Resolugéo.

Os limites de migracao especifica, assim como a metodologia analitica, estao estabelecidos nos Anexos desta Resolugdo, podendo ser complementados em
outros Regulamentos Técnicos correspondentes.

6. As embalagens e equipamentos plasticos ndo devem ocasionar modificagdes inaceitaveis na composicdo dos alimentos ou nas caracteristicas sensoriais dos
mesmos.

7. As embalagens e equipamentos plasticos destinados a entrar em contato com alimentos podem utilizar todos os tipos de corantes e pigmentos desde que
cumpram 0s seguintes requisitos:

a. Ndo devem migrar para os alimentos;

b. Nao devem conter os elementos abaixo relacionados em quantidades superiores as seguintes porcentagens:

Arsénio | (solivel em NaOH 1 N)| 0,005 % m/m

Bario (solavel em HCI 0,1 N) | 0,01 % m/m

Cédmio | (soldvel em HCI 0,1 N) | 0,01 % m/m

Zinco (solavel em HCI 0,1 N) | 0,20 % m/m

Mercurio| (soltavel em HCI 0,1 N) | 0,005 % m/m

Chumbo | (solivel em HNO3 1 N) | 0,01 % m/m

Selénio | (soluvel em HCI 0,1 N) | 0,01 % m/m




c¢. O contetdo de aminas aromaticas ndo deve ser superior a 0,05 % m/m.
A metodologia analitica para a determinacio destes metais nos corantes e pigmentos se encontra descrita no Anexo |V desta Resolucéo.

A metodologia analitica para o controle de aminas aromaticas primarias esta descrita no Anexo X.

8. As embalagens e equipamentos plasticos destinados a entrar em contato com alimentos que possuam corantes e pigmentos em sua formulagdo devem
obedecer, além do presente, os regulamentos técnicos correspondentes as migracées especificas.

9. Na elaboragdo de embalagens e equipamentos destinados a entrar em contato com alimentos esta proibida a utilizagdo de materiais plasticos procedentes
de embalagens, fragmentos de objetos, plasticos reciclados ou ja utilizados, devendo portanto ser usado material virgem de primeiro uso. Esta proibicdo nédo
se aplica para o material reprocessado no mesmo processo de transformagéo que o originou (scrap) de parte de materiais plasticos ndo contaminados nem
degradados. A autoridade sanitaria competente podera estudar processos tecnoldgicos especificos de obtencao de resinas a partir de materiais reciclaveis.
9.1. A proibigéo do item 9 ndo se aplica a embalagens descartaveis de polietileno tereftalato - PET multicamada destinadas ao acondicionamento de bebidas
néo alcdlicas ndo carbonatadas, objeto de portaria especifica.

10. As embalagens, produtos semi-elaborados (produtos intermediarios) e equipamentos plasticos destinados a entrar em contato com alimentos devem ser
registrados pela autoridade competente.

11. Todas as modificagdes de composi¢do das embalagens e equipamentos plasticos devem ser submetidas a autoridade competente para sua aprovagao.
12. As embalagens e equipamentos plasticos destinados a entrar em contato com alimentos devem ser aprovados pela autoridade competente.

13. As embalagens plasticas destinadas ao contato bucal devem assegurar uma adequada protecéo contra possiveis riscos que possam derivar deste contato
no momento da utilizagdo/consumo.

ANEXO | - EMBALAGENS E EQUIPAMENTOS PLASTICOS DESTINADOS A ENTRAR EM CONTATO COM ALIMENTOS: CLASSIFICAGAO DOS ALIMENTOS E
SIMULANTES

1. CLASSIFICAGAO DOS ALIMENTOS

Do ponto de vista da interagdo com as embalagens e equipamentos plasticos, os alimentos sdo classificados da seguinte forma:

Tipo I: | alimentos aquosos nédo acidos (pH > 5);

Tipo II: | alimentos aquosos acidos (pH £ 5);

a. alimentos aquosos nédo acidos contendo 6leo ou gordura;

Tipo lll:
b. alimentos aquosos acidos contendo 6leo ou gordura;

Tipo 1V:| alimentos oleosos ou gordurosos;

Tipo V :| alimentos alcodlicos (conteldo em alcool superior a 5% (V/Vv);

Tipo VI:| alimentos sélidos secos ou de acéo extrativa pouco significativa.

2. SELEGCAO DOS SIMULANTES DE ALIMENTOS
2.1 Com a finalidade de realizar os ensaios de migracdo em embalagens e equipamentos plasticos em contato com alimentos, sédo definidos os seguintes
simulantes de alimentos:

SIMULANTE A :| agua destilada

SIMULANTE B : | solugédo de &cido acético em agua destilada a 3%(m/v)

SIMULANTE C :| solugdo de etanol em agua destilada a 15% ou na concentragdo mais proxima da real de uso

SIMULANTE D :| azeite de oliva refinado; n-heptano (1)

2.2 Os simulantes indicados para cada tipo de alimentos séo os seguintes:

ALIMENTO| SIMULANTE

TIPO | A

TIPO Il B

TIPOllla | AD

TIPO llIb B.D

TIPO IV D

TIPO V C

TIPO VI Nenhum, ou ocasionalmente A, B, C ou D, dependendo do tipo de alimento.
NOTA:

(1) A utilizagdo de n-heptano deve ser substituida gradualmente pelos 6leos vegetais (azeite de oliva, éleo de girassol ou soja).



2.3 Na tabela 1 (Ref: Diretiva 85/572 da U.E.) estdo descritos alguns alimentos ou grupo de alimentos, assinalando-se os simulantes correspondentes para
serem utilizados nos ensaios de migracao. Para cada tipo de alimento ou grupo de alimentos sera utilizado o simulante indicado com "x", usando-se amostras
ndo ensaiadas do material em estudo para cada simulante. Quando néo se indica "x", ndo sdo necessarios ensaios de migracao.

No caso de alimentos que necessitem do simulante D, quando aparece o simbolo "x" seguido "/" e um ndmero ("x/n"), os resultados dos ensaios de migracao
devem ser divididos pelo numero indicado (n). O nimero n é o fator de reducéo, usado convencionalmente para levar-se em conta a maior capacidade
extrativa do simulante com relagéo ao alimento em questéo.

TABELA 1 - CLASSIFICAGAO DOS ALIMENTOS EM FUNGAO DOS SIMULANTES

(Informativo)

N° DE REFERENCIA N SIMULANTES
(DE ACORDO COM DESCRICAO DOS ALIMENTOS
U.E.) A |B |C |D
01 BEBIDAS
Bebidas n&o alcdolicas ou bebidas alcéolicas com teor alcdolico menor que 5% (viv) Aguas,
01.01 sidras, sucos de frutas e de hortalicas simples ou concentrados, mostos, néctares de frutas, X | X
' refrigerantes e aguas minerais, xaropes, bitters, infusdes, café, cha, chocolate liquido, @@
cervejas e outros.
01.02 Bebidas alcéolicas com teor alc6olico maior ou igual a 5% (v/v); Bebidas descritas em 01.01 X | X
) com teor alcodlico maior ou igual a 5%; Vinhos, bebidas destiladas e licores @13
< - X | x
01.03 Alcool etilico sem desnaturar
()| (3)
02 CEREAIS E PRODUTOS FARINACEOS
02.01 Féculas e amidos
02.02 Cereais sem processar, inflados, em escamas, milho para pipoca, flocos de milho, etc.
02.03 Farinhas e sémolas
02.04 Massas alimenticias
Produtos de pastelaria, biscoitos, tortas, produtos de panificacédo, secos A. Com substancias
02.05 t PO - x/5
gordurosas em sua superficie B. Sem substancias gordurosas em sua superficie
Produtos de pastelaria, tortas, produtos forneados frescos X x/5
02.06 A. Com substancias gordurosas em sua superficie
B. Sem substancias gordurosas em sua superficie
03 CHOCOLATES, ACUCARES E PRODUTOS DE CONFEITARIA X x/5
03.01 Chocolates, produtos cobertos com chocolate, substitutos e produtos cobertos com substitutos
A. Em forma sélida: X x/5
| - Com substancias gordurosas em sua superficie x/3
03.02 Il - Sem substancias gordurosas em sua superficie
B. Em pasta:
| - Com substancias gordurosas em sua superficie
Il - Umida
Acucar e produtos agucarados: X
A. em forma sélida X
03.03
B. mel e similares
C. melados e xaropes de agucar
04 FRUTAS, HORTALICAS E PRODUTOS DERIVADOS
04.01 Fruta inteira, fresca ou refrigerada
04.02 Fruta processada:
A. Fruta seca ou desidratada, inteira ou na forma de farinha ou p6 2(1) )((1)
B. Fruta em pedacos, puré ou pasta X X
' ’ (1) ] (1)
C. Conservas de frutas (geléias ou similares, frutas inteiras ou em pedacos, em forma de p6 X | X
ou farinha, conservada em meio liquido): @ | @




| - Em meio aquoso

X
)

Il - Em meio oleoso

Il - Em meio alcéolico maior ou igual a 5% (v/v)

Frutas secas (amendoim, castanha, améndoa, aveld, noz, pinhao, etc) X x/3
04.03 A. Descascadas, secas x/5
B. Descascadas e torradas
C. Em forma de pasta ou creme
04.04 Hortalicas inteiras, frescas ou refrigeradas
Hortalicas processadas:
A. Hortalicas secas ou desidratadas, inteiras ou na forma de farinha ou p6 2(1) )((1) X
. . X | x
o B. Hortalicas cortadas, em forma de puré M| @
C. Hortalicas em conserva: Z(l) )((1)
| - Em meio aquoso
Il - Em meio oleoso
Il - Em meio alcéolico maior ou igual a 5% (v/v)
05 OLEOS E GORDURAS
05.01 Oleos e gorduras animais e vegetais naturais ou tratados (incluindo manteiga de cacau, X
manteiga fundida, gordura de porco)
05.02 Margarina, manteiga e outros alimentos constituidos por emulsdes de 6leo e agua x/2
06 PRODUTOS DE ORIGEM ANIMA
Pescado:
06.01 A. Fresco, refrigerado, salgado, defumado X ?ﬁ’
B. Em pasta X )((‘/1:;
06.02 Crustaceos e moluscos (inclusive ostras, caracoéis, mexilhdes) néo protegidos pelas suas x
cascas
Carnes de todas as espécies zooldgicas (inclusive aves e produtos de cacga):
06.03 A. Frescas, refrigeradas, salgadas e defumadas X x4
B. Em pasta ou creme X x/4
06.04 Carnes processadas (presunto, salame, toucinho, fiambres, etc.) X x/4
Conservas e semi-conservas de carne e pescado:
06.05 A. Em meio aquoso 2(1) )((1) X
B. Em meio oleoso 2(1) )((1)
06.06 Ovos sem casca A. Em p6 ou desidratados B. Em outra forma X
06.07 Gemas de ovos: A. Liquidas B. Em pé ou congelados X
06.08 Clara de ovo seca
07 PRODUTOS LACTEOS:
Leite X
A. Integral X
07.01 B. Condensado X
C. Desnatado ou parcialmente desnatado
D. Em po
07.02 Leite fermentado com ou sem frutas ou derivados de frutas X
07.03 Creme ou coalhada x| x




(1) ] @)
Queijos:
A. Integral, com casca 2(1) )((1) ?ﬁ’
07.04
B. Queijos fundidos 2(1) )((1)
C. Outros
Coalhos:
07.05 A. Em forma liquida ou viscosa 2(1) )((1)
B. Em p6 ou seco
08 PRODUTOS DIVERSOS
08.01 Vinagre X
Alimentos fritos ou torrados:
08.02 A. Batatas fritas, frituras e similares XI5
B. De origem animal xl4
Prepara}d.os para sopas e caldos,. I(quidos, s@lidos ou po (extratos, concentrados): preparados | X | X /5
alimenticios, compostos homogeinizados, alimentos prontos: @@
A. Em po6 ou desidratados: 2(1) )((1) x/3
08.03 | - Com substancias gordurosas em sua superficie
Il - Outros
B. Liquidos ou em pasta:
I - Com substancias gordurosas em sua superficie
Il - Sem substancias gordurosas em sua superficie
aoa Leveduras e agentes fermentativos: 2(1) )((1)
A. Em pasta
B. Secos
08.05 Sal
N° DE REFERENCIA 5 SIMULANTES
(DE ACORDO COM DESCRICAO DOS ALIMENTOS
U.E) A B |C |D
Molhos:
A. Sem substancia gordurosa em sua superficie 2(1) )((1) x/3
08.06 B. Maionese, molhos derivados de maionese, cremes para saladas e outras emulsfes de 6leo | x | x X
em &gua (1) ] (1)
C. Molho contendo 6leo e agua formando duas fases distintas 2(1) )((1)
08.07 Mostarda (exceto mostarda em p6, contemplada no item 08.17) 2(1) )((1) )((‘/S
Sanduiches, p&o torrado e similares contendo todo tipo de alimentos: x/5
08.08 A. Com substancias gordurosas em sua superficie
B. Sem substancias gordurosas em sua superficie
Sorvetes X x/5
08.09 A. Com substancias gordurosas X
B. Sem substancias gordurosas
Alimentos secos: x/5
08.10 A. Com substancias gordurosas em sua superficie
B. Sem substancias gordurosas em sua superficie




08.11 Alimentos congelados ou supercongelados
08.12 Extratos concentrados de teor alcodlico superior ou igual a 5% (v/v) )((2) X
Cacau:
. x/5
08.13 A. Em po (4)
x/3
B. Em pasta
P @
08.14 Café torrado ou ndo, descafeinado, soluvel, substitutos do café, granulados ou em po
08.15 Extratos de café liquidos X
08.16 Ervas arométicas e outras ervas
08.17 Especiarias e condimentos em estado natural
NOTAS:

(1) Usar apenas um dos dois simulantes:

A para alimentos de pH superior a 5.

B para alimentos de pH inferior ou igual a 5.

(2) Este ensaio sera realizado se o alimento tiver pH inferior ou igual a 5.

(3) Este ensaio pode realizar-se no caso de liquidos ou bebidas de teor alcodlico superior a 15% v/v com solucdes aquosas de etanol de teor alcéolico similar.
(4) Caso se demonstre por meio de algum ensaio adequado que nao existe contato oleoso com o plastico, pode-se suprimir 0 ensaio com o simulante D.
ANEXO Il - LISTA POSITIVA DE POLIMEROS E RESINAS PARA EMBALAGENS E EQUIPAMENTOS PLASTICOS EM CONTATO COM ALIMENTOS

1. A presente lista € composta de duas partes: A e B.

1.1. A parte A contém resinas e polimeros permitidos para a fabricacdo de embalagens e equipamentos plasticos com as restricdes de uso e limites de
composi¢ao e de migracéo especifica indicados.

1.2. A parte B contém as substancias que foram retiradas da lista positiva de monémeros da Diretiva 93/9 da Unido Européia, de 15/03/93, e cuja inclusdo ou
ndo na Parte A deste Anexo Il, depende de posterior avaliagdo de risco a saude humana, no prazo méaximo de 2 (dois) anos, de acordo com o constante no
Apéndice Il deste Anexo.

Os nimeros entre parénteses indicam limites e restricdes de uso, que estdo detalhados no Apéndice I, da seguinte forma:

Algarismos romanos para restricdes de uso; algarismos arabicos para limites de composi¢ao e de migracéo.
Quando aparecem dois ou mais algarismos arabicos, deve ser observado o cumprimento dos limites correspondentes a cada um dos mondmeros.

Quando aparecem algarismos arabicos e romanos, além da verificagdo do cumprimento dos limites de cada um dos mondmeros, deve-se respeitar as
restricdes de uso especificadas.

Para efeitos desta lista positiva considera-se:
L.C.: Limite de composicdo, expresso em mg/kg de matéria plastica.
L.M.E.: Limite de migracdo especifica, expresso em mg/kg de simulante.

A verificagdo do cumprimento dos limites de composicéo e de migracao especifica deve ser efetuada de acordo com os métodos estabelecidos nos Anexos da
presente Resolugéo.

5. Os critérios de excluséo ou inclusio de polimeros e resinas figuram no Apéndice I1.
LISTA POSITIVA DE POLIMEROS E RESINAS PARA EMBALAGENS E EQUIPAMENTOS PLASTICOS EM CONTATO COM ALIMENTOS

PARTE A

Acetato de celulose (1)

Acetobutirato de celulose (I)

Copolimero de cloreto de vinila com acetato de vinila modificado com anidrido maléico e poli (alcool vinilico) (1) (3) (7) (1)
Copolimeros de tetrafluoretileno com hexafluorpropileno

Copolimeros de éxido de etileno e 6xido de propileno (9) (10)

Etilcelulose

Nitrocelulose




Poli (acetato de vinila) (7) (I)

Poli (acrilato de butila) (1)

Poli (acrilato de etila) (11)

Poli (acrilato de metila) (1)

Poli (alcool vinilico) (1)

Poliamidas obtidas por reacdo dos seguintes compostos:

acido adipico e 1,3-benzeno dimetano amina (Nylon MXD-6) (25)

acido adipico, 1,3-benzeno dimetano amina e T3-a -(3-amino propil) W -(3-aminopropoxi) polioxietileno (Nylon MXD-6 modificado para impacto) (25)

acido W -amino undecanoico (Nylon 11) (24)

e -caprolactama (Nylon 6) (19)

e -caprolactama, sal de sédio (19)

e -caprolactama; acido adipico; W -1,6-diamino-2,2,4-trimetil-hexano; 1,6-diamino-2,4,4- trimetil hexano; e 1-amino-3-aminometil-3,5,5-trimetil-ciclohexano
(Nylon 6/6T/6l) (19)

e -caprolactama e W -laurolactama (Nylon 6/12) (19)

hexametilenodiamina e &cido adipico (Nylon 66) (20)

hexametilenodiamina, &cido adipico e e -caprolactama (Nylon 6/66) (19) (20)

hexametilenodiamina, acido adipico e acido tereftalico (Nylon 6/6T) (13) (20)

hexametilenodiamina e acido dodecanodioico (Nylon 612) (20)

hexametilenodiamina e acido W -amino undecanoico (Nylon 611) (20) (24)

hexametilenodiamina e &cido sebécico (Nylon 610) (20)

hexametilenodiamina e acido tereftalico e acido isoftalico (Nylon 61/6T) (13) (20)

W -laurolactama (Nylon 12)

W -laurolactama, &cido isoftélico e bis (4-amino-3metil ciclohexil) metano (Nylon 12 T) (13)

Polibutadieno (5)

Policarbonato (11)

Poli (cloreto de vinila) (1)

Poli (cloreto de vinilideno) (2)

Poliésteres: polimeros, inclusive resinas alquidicas obtidos por esterificagdo de um ou mais acidos orgéanicos, mono ou policarboxilicos ou de seus anidridos,
com um ou mais alcoois mono e polivalentes, conjugados ou nao, listados a seguir, reticulados (I11) ou ndo com estireno, a -metilestireno e monémeros
vinilicos.

Acidos:

acético

acrilico

adipico

azelaico



benzéico

breu ou breu maléico

caprilico

croténico

estearico

fumarico

glutérico

graxos de gordura bovina

graxos de 6leo de coco

graxos de 6leo de girassol

graxos de 6leo de soja

graxos de 6leo vegetal

graxos de 'tall oil' (= 6leo de pinho)

4-hidroxi-benzéico

itaconico

lactico

laurico

maléico (3)

metacrilico (31)

miristico

oléico

palmitico

sebéacico

succinico

tereftalico e seus isdbmeros (13)

trimetilico (14)

Alcéois:

bisfenol A (11)

1,3-butanodiol

1,4 ou 2,3-butanodiol

1,4-ciclohexano dimetanol

decilico

2,2-dimetil-1-propanodiol (V) (*)



dipentaeritritol

estedrico

glicerol

1,6-hexanodiol (VII)

isodecilico

laurilico

manitol

miristico

mono e dietilenoglicol (15)

mono e dipropilenoglicol

neopentilglicol (V)

1-nonanol

1-octanol

1-pentanol

pentaeritritol

polietilenoglicol (15)

polipropilenoglicol

1-propanol

sorbitol

trietilenoglicol

1,1,1-trimetilolpropano (16) (exceto o diacrilato de 1,1,1-trimetilolpropano)

Anidridos:

acético

azelaico

ftalico

maléico (3)

piromelitico (34)

sebacico

succinico

Poliestireno (6)

Polietileno

Polietileno clorado

Polietileno naftalato (= polietileno 2,6-naftaleno dicarboxilato): obtido a partir dos seguintes compostos:



acido 2,6-naftaleno dicarboxilico (33)

acido tereftalico (13)

dimetil tereftalato (13)

éster dimetilico do &cido 2,6-naftaleno dicarboxilico (33)

monoetileno glicol (15)

Polietileno tereftalato: obtido a partir dos seguintes compostos:

acido tereftalico (13)

dicloreto do &cido tereftalico (13)

dietilenoglicol (15)

dimetil tereftalato (13)

monoetilenoglicol (15)

Poliisobutileno

Polimeros de dois ou mais dos seguintes compostos:

acetato de vinila (7)

acido acrilico

acido fumarico

acido itaconico

acido maléico (3)

acido metacrilico (31)

acrilamida

acrilato de benzila

acrilato de n-butila

acrilato de sec-butila

acrilato de terc-butila

acrilato de ciclohexila

acrilato de diclopentadienila

acrilato de dodecila

acrilato de etila

acrilato de 2-hidroxi-etila (=monoacrilato de etilenoglicol)

acrilato de 2-hidroxiisopropila (=acrilato de 2-hidroxil-metil-etila)

acrilato de 2-hidroxi-propila

acrilato de isorbonila

acrilato de isobutila



acrilato de isodecila

acrilato de isooctila

acrilato de isopropila

acrilato de metila

Polimeros de dois ou mais dos seguintes compostos:

acrilato de 2-metoxietila

acrilato de n-octila

acrilato de propila

acrilato de 2-sulfopropila

acrilonitrila (4)

alcool etilico

a -metilestireno

anidrido butirico

anidrido ftalico

anidrido maléico (3)

anidrido metacrilico (32)

1-buteno

2-buteno

butadieno (5)

cloreto de vinila (1)

cloreto de vinilideno (2)

1,9-decadieno

divinilbenzeno

diacrilato de 1,4-butanodiol

Polimeros de dois ou mais dos seguintes compostos:

diacrilato de tetraetilenoglicol

diacrilato de tripropilenoglicol

dimetacrilato de 1,3-butanodiol

dimetacrilato de 1,4-butanodiol

dimetacrilato de etilenoglicol

dimetacrilato de polietilenoglicol

1-dezeno

estireno (6)



etileno

5-etilideno-2-norborneno (=5-etilideno-diciclo-2,2,1-hept-2-eno) (28)

fumarato de dibutila

1-hexeno

isobuteno

isopreno

laurato de vinila

maleato de dialila

maleato de dibutila

maleato de mono (2-etil-hexila)

metacrilato de alila

metacrilato de benzila

metacrilato de n-butila

metacrilato de sec-butila

metacrilato de terc-butila

metacrilato de ciclohexila

metacrilato de 2-(dimetilamina) etila

metacrilato de 2,3-epoxipropila (21)

metacrilato de etila

metacrilato de etoxitrietilenoglicol

metacrilato de fenila

metacrilato de isobutila

metacrilato de isopropila

metacrilato de metalila

metacrilato de metila

metacrilato de octadecila

metacrilato de propila

metacrilato de 2-sulfoetila

metacrilato de sulfopropila

metacrilonitrila (8)

4-metil-1-penteno (23)

5-metileno-2-norborneno (=5 metilideno-diciclo-2,2,1-hept-2-eno) (29)

monoacrilato de 1,3-butanodiol
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monoacrilato de 1,4-butanodiol

monoacrilato de dietilenoglicol

monometacrilato de etienoglicol

1-octeno (22)

1-penteno

propileno

poli(alcool vinilico) (1)

triacrilato de éter tris (2-hidroxietilico) de 1,1,1-trimetilolpropano

triacrilato de éter tris (2-hidroxipropilico) de glicerol

trimetacrilato del,1,1-trimetilolpropano

viniltolueno

Polimeros derivados dos seguintes produtos naturais:

acido butirico

albumina

amido grau alimenticio

borracha natural

butilraldeido

goma de breu

lignocelulose

resina de madeira

sacarose

Poli (metacrilato de butila) (I1)

Poli (metacrilato de etila) (II)

Poli (metacrilato de metila) (1)

Poli (6xido de etileno) (9)

Poli (6xido de propileno) (10)

Polipropileno

Politetrafluoretileno (12)

Poliuretanos: produtos obtidos pela reacdo dos seguintes compostos:

Alcoois:

1,4-butanodiol

2,3-butilenoglicol

polietilenoglicol (15)
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poli (etileno-propileno) glicol (15)
polipropilenoglicol

1,1,1-trimetilolpropano (16)

Isocianatos:

4,4'-di-isocianato de diciclohexilmetano (17)
4,4'-di-isocianato de 3,3'-dimetildifenila (17)
4,4'-di-isocianato de éter difenilico (17)
2,4'-di-isocianato de difenilmetano (17)
4,4'-di-isocianato de difenilmetano (17)
di-isocianato de hexametileno (17)
1,5-di-isocianato de naftaleno (17)
2,4-di-isocianato de toluileno (17)
2,6-di-isocianato de toluileno (17)
2,4-di-isocianato de toluileno, dimerizado (17)
1-isocianato-3-isocianatometil-3,5,5-trimetilciclohexano ( = isoforona-diisocianato) (17) (VII)
isocianato de ciclohexila (17)

isocianato de octadecila (17)

Poliésteres acima mencionados
Polivinilpirrolidona

Produtos de condensacéo do tipo éster entre breu, acido maléioco, acido citrico com:
1,2-butanodiol

1,3-butanodiol

1,4-butanodiol

2,3-butanodiol

1,6-hexanodiol

1,2-propanodiol

1,3-propanodiol

Resinas:

alcoxi C10-C16) -2-3- epoxipropano (1V)
coumarona-indena

derivados da condensacgéo de formaldeido com:
melamina (18) (27) (11)

uréia (27) (1)
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modificadas ou ndo com: 1-butanol (=n-butanol)

2-butanol (=sec-butanol) (VII)

etanol

metanol

2-metil-1-propanol (= isso-butanol) (VII)

propanol

Resinas epoxidicas derivadas de:

epicloridrina e bisfenol A (=4,4'-isopropilideno-difenol) (11) (26)

epicloridrina e bisfenol A(=4,4'-isopropilideno-diifenol) (11) (26) reagido com éleos vegetais secantes e seus &cidos graxos descritos na Lista Positiva de
Aditivos para Materiais Plasticos (Anexo 111)

epicloridrina e bisfenol B(=4,4'-sec-butileno-difenol) (26)

epicloridrina e bisfenol B (26) (=4,4'-sec-butileno-difenol) reagidos com 6leos vegetais secantes e seus acidos graxos descritos na Lista Positiva de Aditivos
para Materiais Plasticos (Anexo 111)

éter-bis-(2,3-epoxipropilico) de 2,2-bis-(4-hidroxifenilpropano) (=BADGE = éter bis (2,3-epoxipropilico) de Bisfenol A) (40)

glicil ésteres formados pela reagdo de fenolnovalacas com epicloridrina (26)

polibutadieno epoxidado (V)

as mencionadas anteriormente modificadas com um ou mais dos compostos relacionados a seguir:

alcool benzilico

alcool pentilico

acido fosforico

acidos resinicos

produtos de reacgdo das resinas epoxidicas acima mencionadas com:

1-[(4-[(4-aminofenil)metil]fenil)amino]-3-fenoxi-2-propanol (VII) (*)

anidrido trimelitico (1V) (37)

1,3-benzenodimetanoamina (=metaxililenodiamina) (39)

bis-(dimetilaminometil)fenol (VII) (*)

condensado de anilina e formaldeido (= metilenodianilina polimérica) (27) (41) (VII)

4,4'-diaminofenilmetano (=metilenodianilina) (VII1) (*)

1,6-diamino-2,2,4-trimetilhexano (1V) (*)

1,6-diamino-2,4,4-trimetilhexano (1V) (*)

dietilaminopropilamina

dietilenotriamina (36)

etilenodiamina (35)

hexametilenodiamina (20)
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isoforondiamina (= 1-amino-3-aminometil-3,5,5-trimetilciclohexano) (38)

produto de reacdo de tetraetilenopentamina com acidos graxos de “tall oil" (VII1) (*) (**)

tetraetilenopentamina (1V) (*)

trietilenotetramina (1V) (*)

tris-2,4,6-(dimetilaminometil)fenol (VII) (*)

Adutos: obtidos pela reagdo das aminas acima mencionadas com resinas epoxi com base no Bisfenol A e/ou Bisfenol B e epicloridrina (IV) (**)

Bases de Mannich: obtidas pela reagédo de condensacéo de fendis mencionados na lista positiva, as aminas acima mencionadas e formaldeido (1V) (**)

Poliamida-aminas:obtidas pela reacdo das aminas acima mencionadas com 6leos vegetais secantes e seus acidos graxos descritos na Lista positiva de aditivos
para materiais Plasticos (1V) (**).

Resinas fendlicas (novalacas e resois) derivados de formaldeido com (27) (IV):
bisfenol A (11)

p-terc-amilfenol

4-terc-butilfenol

cresois, exceto o 2-fenil-cresol
2,3-dimetilfenol

2,4-dimetilfenol

2,5-dimetilfenol

fenol

4-nonilfenol

4-terc-octil-fenol

xilenol

Resinas fendlicas acima mencionadas, modificadas com: (1V)
alcool butilico

alcool etilico

alcool isobutilico (*)

alcool isopropilico

alcool metilico

alcool propilico

resinas epoxidicas

resinas gliceroftalicas

Resinas gliceroftalicas modicadas com: (1V)
Breu

estireno (6)
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a -metilestireno

6leos vegetais

Resinas maléicas modificadas com breu e &cido abiético (3)

Resinas melaminicas ou uréicas, modificadas com alcool butilico (18) (1V)
Resinas poliacetélicas

Resinas terpénicas derivadas de:

a -pineno

b -pineno

Resinas ionoméricas derivadas de:

copolimeros de etileno e acido metacrilico e/ou seus sais parciais de:
amonio

célcio

magnésio

potassio

sodio

zinco

copolimeros de etileno e isobutilacrilato e/ou sais parciais de:
potéassio

sodio

zinco

polimeros de etileno, acido metacrilico e acetato de vinila e/ou seus parciais de:
amonio

célcio

magnésio

potéassio

sodio

zinco

Resinas de Silicone, elaboradas a partir de (42):

organopolisiloxanos lineares ou ramificados, somente com grupos metila ou grupos N-alquila (C2-C32), fenila e/ou grupos hidroxila sobre o &tomo de silicio e
seus produtos de condensagao com polietileno- e/ou- polipropilenoglicol. Ndo podem conter polisiloxanos ciclicos que contenham um grupo fenila proximo a
um atomo de hidrog~enio ou um grupo metila sobre o mesmo atomo de silicio.

organopolisiloxanos lineares ou ramificados descritos no paragrafo anterior, com adi¢do de 5 % de hidrogénio e/ou grupos alcoxi (C2-C4) e/ou
carboalcoxialquil e/ou hidroxialquil (C1-C3), no méaximo, sobre o atomo de silicio.

organopolisiloxanos com grupos 6xido de sodio e/ou grupos vinila no &tomo de silicio, isolados ou combinados com ésteres derivados de:

acido isoftalico
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acido tereftalico

etilenoglicol

trimetilolpropano

4,4'-isopropilidenodifenol (=bisfenol A)

glicerina

pentaeritritol

PARTE B

Policlorotrifluoretileno

Poliésteres: polimeros, inclusive resinas alquidicas, reticulados ou ndo com estireno, a -metilestireno e monémeros vinilicos, derivados de (I1):
diacrilato de 1,1,1-trimetilolpropano

reacao de acidos graxos de 6leo vegetal dimerizados e os alcoois permitidos para a obtencéo de poliésteres relacionados na Parte A.
Polimeros de dois ou mais dos seguintes compostos:
acrilato de alila

acrilato de 4-terc-butilciclohexila

acrilato de decila

acrilato de 2-(dietilamino)etila

acrilato de 2-(dimetilamino)etila

acrilato de diciclopentenila

acrilato de 3-hidroxipropila

acrilato de octadecila

2-cloro-1,3-butadieno

diacrilato de 1,3-butanodiol

diacrilato de dietilenoglicol

diacrilato de éter bis (2-hidroxietilico de 2,2-bis) (4-hidroxifenilpropano)
diacrilato de etilenoglicol

diacrilato de 1,6-etilenoglicol

diacrilato de polietilenoglicol

dimetacrilato de 1,6-hexanodiol

fumarato de dialila

fumarato de dietila

fumarato de bis (2-etilhexila)

fumarato de dioctadecila

maleato de dietila



maleato de diisobutila

maleato de diisoctila

maleato de dimetila

maleato de isooctila

maleato de monobutila

metacrilato de 4-terc-butilciclohexila

metacrilato de 2-cloroetila

metacrilato de decila

metacrilato de dodecila

metacrilato de 2-etilhexila

metacrilato de isobornila

metacrilato de isodecila

metacrilato de isoctila

metacrilato de 2-hidroxiisopropila

metacrilato de 3-hidroxipropila

metacrilato de octila

metacrilato de 1,2-propanodiol

metacrilato de vinila

mono e dipropilenoglicol

monometacrilato de 1,4-butanodiol

2-penteno

Resinas:

fendlicas (novolacas e resois) derivadas de formaldeido (27) (1V) com:

benzoguanamina

2-fenilcresol

4-fenilfenol

4-octilfenol

terpénicas derivadas de dipenteno

APENDICE |

A. Limites de composicédo e migracéo especifica:

1- Cloreto de vinila: LC = 1mg/kg

2- Cloreto de vinilideno: LME = 0,05 mg/kg

3- Anidrido maléico/acido maléico: LME = 30mg/kg (expressos como acido maléico)
4- Acrilonitrila: LME = 0,02 mg/kg

5- Estireno: LC = 0,25%

6- Butadieno: 0,02 mg/kg

7- Acetato de vinila: LME = 12 mg/kg

8- Metacrilonitrila: LME = 0,02 mg/kg
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9- Oxido de etileno: LC = 1mg/kg

10- Oxido de propileno: LC = 1mg/kg

11- Bisfenol A (=4,4'-isopropilidenodifenol): LME = 3 mg/kg

12-Tetrafluoretileno: LME 0,05 mg/kg

13- Acido tereftalicoo: LME = 7,5 mg/kg

14- Acido trimetilico: LC = 5 mg/kg

15- Mono e dietilenoglicol (sozinhos ou combinados): LME = 30 mg/kg

16- 1,1,1-Trimetilolpropano: LME = 6mg/kg

17- Isocianatos: LC = 1 mg/kg (expresso como isocianato)

18- Melamina: LME = 30 mg/kg

19- e -caprolactama: LME = 15 mg/kg

20- Hexametilenodiamina: LME = 2,4 mg/kg

21- Metacrilato de 2,3-epoxipropila: LC = 5mg/kg (expresso como epoxi)

22- 1-octeno: LME = 15 mg/kg

23- 4-metil-1-penteno: LME = 0,02 mg/kg

24- Acido W -amino undecanoéico: LME = 5 mg/kg

25-1,3-benzenodimetanamina: LME = 0,05 mg/kg

26- Epicloridrina: LC = 1 mg/kg

27- Formaldeido: LME = 15 mg/kg

28- 5-Etilideno-2-norborneno (em proporgédo molar ndo superior a 5% no polimero)

29- 5-Metileno-2-norborneno (em proporgdo molar ndo superior a 5% no polimero)

30- Acrilato de 2,3-epoxipropila: LC = 5 mg/kg (expresso como epoxi)

31- Acido metacrilico: LME = 6 mg/kg

32- Anidrido metacrilico: LME = 6 mg/kg

33- Ester dimetilico do acido 2,6-naftaleno dicarboxilico:LME = 0,05 mg/kg

34- Anidrido piromelitico: LME = 0,05 mg/Kg (expresso como acido piromelitico)

35- Etilenodiamina: LME = 12 mg/kg

36- Dietilenotriamina: LME = 5 mg/kg

37- Anidrido trimelitico: LME = 5 mg/kg (como &cido trimelitico)

38- Isoforondiamina: LME = 6 mg/kg

39 - 1,3-benzenodimetanoamina (= metaxililenodianina): LME = 0,05 mg/kg

40- Eter-bis-(2,3-epoxiporopilico) de 2,2-bis(4-hidroxifenilpropano): LME = 0,02 mg/kg ou LC = 1 mg/kg.
41- Anilina: LME = 0,05 mg/kg

42- N&do podem conter mais de 0,1 % de acido cloridrico ou seus produtos de reagéo.

B- Restri¢Bes de uso:

(1) Somente para alimentos ndo aquosos;

(I1) Os objetos terminados devem ser submetidos a uma lavagem com agua, a temperatura ambiente por duas horas. Desta lavagem estéo excluidas as
peliculas e os revestimentos de espessuras inferiores a 0,2 mm;

(111) Os objetos terminados devem ser submetidos a uma lavagem com agua a 80 °C por 3 horas. Desta lavagem estédo excluidas as peliculas e os
revestimentos de espessuras inferior a 0,2 mm;

(IV) Somente para vernizes e esmaltes;

(V) Somente para uso em resinas de poliésteres para revestimentos de embalagens em contato com bebidas néo alcéolicas;
(VI) Somente para uso em revestimentos que entram em contato com alimentos sélidos a temperatura ambiente.
(VIl) Somente para revestimentos internos

(*) Substancias para as quais devem ser estabelecidos limites

(**) Cada um dos componentes destes produtos devem cumprir com os limites estabelecidosnesta lista positiva.
APENDICE II
As listas de componentes (polimeros e resinas) poderdo ser modificadas:

Para a inclusdo de novos componentes, quando se demonstre que ndo representem um risco significativo para a saide humana e se justifique a necessidade
tecnoldgica de sua utilizagéo.

Para a exclusdo de componentes, quando novos conhecimentos técnicos-cientificos indicarem um risco significativo para a satde humana.

Para a inclusdo ou a exclusdo de componentes serdo utilizadas como referéncias as listas positivas das Diretivas da Unido Européia - UE e, subsidiariamente,
as listas do Code of Federal Regulations - FDA. Excepcionalmente poderéo ser consideradas as listas positivas de outras legislagées devidamente
reconhecidas. A autoridade competente podera solicitar, em casos particulares, a documentacéo adicional que considere necessaria. Em caso de incluséo de
novos componentes, deverdo ser respeitadas as restricées de uso e os limites de composicéo e de migracao especifica estabelecidos nas legislacdes de
referéncia.

As propostas de modificagéo das listas positivas de polimeros e resinas deverdo ser processadas através da apresentacdo de antecedentes justificados, a
autoridade sanitaria competente.

(Anexo 111 e seus respectivos Apéndices | e 11 revogados pela RESOLUCAO-RDC N° 17, DE 17 DE MARCO DE 2008)
ANEXO IV - CORANTES E PIGMENTOS PARA EMBALAGENS E EQUIPAMENTOS PLASTICOS EM CONTATO COM ALIMENTOS
1. ALCANCE

O presente Regulamento Técnico refere-se a metodologia analitica para o controle de corantes e pigmentos em embalagens e equipamentos plasticos,
conforme o estabelecido nos Itens 7 e 8 do Regulamento Técnico "Disposi¢des Gerais para Embalagens e Equipamentos em contato com alimentos".
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2. DETERMINAGAO DE AMINAS AROMATICAS EM CORANTES E PIGMENTOS
A determinagdo de aminas aromaticas deve ser realizada de acordo com a metodologia analitica estabelecida no Anexo X.

3. DETERMINACAO DE METAIS EM CORANTES E PIGMENTOS
3.1. Pesar 2,00 g = 0,01 g de amostra em um béquer de 150 mL. Adicionar 30 mL das seguintes solucdes de extragdo:

solucé@o de NaOH 1 N : para arsénio
solu¢do de HNO3 1 N : para chumbo
solucéo de HCI 0,1 N : para bério, caddmio, zinco, mercurio e selénio.

3.2.Agitar com agitador magnético durante duas horas a temperatura ambiente. Deixar decantar e filtrar, recolhendo o filtrado em um baldo volumétrico de
50 mL. Completar o volume com as solugdes de extragéo.
3.3.Nos extratos, determinar os metais utilizando a espectrofotometria de absor¢do atdmica, de acordo com o detalhado a seguir:

chumbo, selénio, cadmio e zinco: com chama de ar-acetileno;
béario: com chama nitroso-acetileno;

mercurio: com vapor frio;

arsénio: com geracdo de hidretos.

NOTA: Poderao ser usados os métodos colorimétricos recomendados pela Association of Official Analytical Chemists (A.O.A.C.), quando o laboratério ndo
dispuser de espectrofotdmetro de absorcéo atdmica.
4. REQUISITOS E ENSAIOS ADICIONAIS PARA PIGMENTO NEGRO DE FUMO

Para o caso do pigmento negro de fumo:

a) O extrato benzénico deve ser inferior a 0,1% (m/m);

b) Deve estar isento de hidrocarbonetos policiclicos aromaticos.

4.1. Principio dos métodos:

a) Extrato benzénico: Submeter a amostra em exame a extragdo com benzeno, em extrator Soxhlet, por 24 horas; depois da evaporagdo até a secura, pesar
o residuo obtido.

b) Absorbancia no ultravioleta do extrato (para detectar presenca de hidrocarbonetos policiclicos aromaticos): a uma aliquota do extrato benzénico obtido
nestas condi¢des, adicionar 1 mL de n-hexadecano, evaporar o solvente com sucessivas aliquotas de alcool metilico para eliminar completamente o benzeno.
Dissolver o residuo em n-hexano e extrair com dimetil sulféxido (DMSO). Dissolver o extrato com agua e submeter a reextragcdo com isooctano. A solugao
final isoocténica é submetida a exame espectrofotométrico entre 280 e 400 nm.

4.2. Reagentes e substancias auxiliares:

Benzeno para espectrofotometria

Algodao desengordurado

n-Hexadecano puro para cromatografia gasosa (isento de olefinas)

Alcool metilico para espectrofotometria

Dimetilssulféxido para espectrofotometria

n-Hexano para espectrofotometria

Agua bidestilada, obtida de 4gua destilada, redestilada no momento do uso sobre acido sulfarico e permanganato de potassio
Sulfato de sédio anidro puro

Nitrogénio a 99,999%

Adverténcia: Recomenda-se cuidado na manipulagdo do benzeno, do alcool metilico e do DMSO, por sua toxicidade.

4.3. Materiais:

Extrator de Soxhlet provido de um baldo de 500 mL e de cartuchos de extracdo previamente lavados em refluxo com benzeno

Funis de separagdo de capacidade de 50 mL e 100 mL, providos de tampa de vidro e torneira de politetrafluoretileno
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Pipetas de 1 mL, 5 mL e 10 mL

Funil de placa porosa tipo Jena G/1 ou 17/D/I

Baldo volumétrico de 25 mL

Evaporador rotatério

Espectrofotdmetro de absorgdo no visivel e ultravioleta com celas de 1 cm e 4 cm caminho 6tico.

4.4. Procedimento:
a) Determinagéo do extrato benzénico.

Pesar em um cartucho de extragdo 25,0 g + 0,2 g da amostra em exame e fechar o cartucho com um chumago de algoddo desengordurado. Introduzir 300
mL de benzeno em um bal&o de 500 mL do extrator de Soxhlet, colocar o cartucho que contenha a amostra e extrair durante aproximadamente 24 horas. Ao
terminar a extragao (tendo cuidado de recolher no baldo todo o solvente de extracéo), conectar o baldo ao evaporador rotatério e evaporar, evitando
ebulicdo, até um volume aproximado de 20 mL. Transferir quantitativamente o volume residual para uma capsula tarada de 100 mL, com sucessivas lavagens
do baldo com benzeno. Evaporar até a secura em banho-maria e colocar em estufa (geralmente é suficiente 1 hora). Esfriar em dessecador e pesar,
repetindo a operagdo até massa constante. Paralelamente evaporar, nas mesmas condi¢fes, um volume de benzeno igual ao usado para a extracdo e para as
lavagens. Subtrair a massa do residuo do solvente da massa do residuo da amostra.

b) Controle da absorbancia no U.V.
Adverténcias:

Dada a sensibilidade do método é necessario evitar toda possivel contaminagdo. Para tal fim, o material de vidro deve ser submetido a repetidos tratamentos
com solugao sulfocrémica, lavagem com agua corrente em abundéancia e finalmente com agua destilada.

Além disso, imediatamente antes do uso do material de vidro, é necessario lava-lo com n-hexano.
N&o deve ser empregado nenhum tipo de 6leo para lubrificar as torneiras: a vedacéo é garantida pelas torneiras de politetrafluoretileno.
Dado que alguns hidrocarbonetos policiclicos aromaticos sé@o fotossensiveis, o procedimento deve ser efetuado em ambiente com pouca luz.

Pesar em um cartucho de extragdo 25,0 g + 0,2 g da amostra em exame e efetuar a extragdo em extrator Soxhlet com benzeno aproximadamente durante
24 horas, na forma indicada anteriormente. Adicionar ao extrato benzénico 1 mL de n-hexadecano e evaporar em evaporador rotatério, sob leve corrente de
nitrogénio, até um volume de 1 mL. Adicionar ao residuo 10 mL de alcool metilico, 3 vezes consecutivas, e evaporar cada vez até um volume final de 1 mL
(para eliminar todo trago de benzeno). Adicionar ao residuo 20 mL de n-hexano, de forma a obter uma completa dissolugdo do residuo, aquecendo
ligeiramente sobre banho-maria se necessario. Transferir para um funil de separacéo de 100 mL, efetuando-se 2 lavagens sucessivas com 3 mL de n-hexano
cada uma. Adicionar 5 mL de DMSO e agitar vigorosamente durante 2 minutos. Deixar repousar até a separacéo total das duas fases. Transferir
cuidadosamente a fase inferior para um segundo funil de separacédo de 50 mL contendo 10 mL de agua bidestilada. Adicionar 5 mL de isooctano e agitar
vigorosamente durante 2 minutos. Deixar repousar até a separacdo total das duas fases. Transferir a fase aquosa inferior para o funil de separagéo de 50 mL
gue contém 5 mL de isooctano. Agitar 2 minutos e, apds a separagédo das fases, descartar a fase aquosa. Lavar duas vezes cada um dos extratos de
isooctano, com 5 mL de agua bidestilada, descartando cada vez a fase aquosa. Filtrar o primeiro extrato isooctanico através de um funil de placa porosa
contendo 3,5 g de sulfato de sédio anidro (previamente lavado com isooctano) recolhendo em baldo volumétrico de 25 mL. Lavar o primeiro funil de
separacdo com o segundo extrato isooctanico e transferir o liquido de lavagem, através do funil, para o baldo volumétrico. Lavar o segundo e o primeiro funil
de separacdo com 5 mL de isooctano e transferir o liquido de lavagem, através do funil, para o baldo volumétrico. Completar o volume para 25 mL com
isooctano. Determinar a absorbancia da solugdo na regido compreendida entre 280 e 400 nm em uma cela de 1 cm de caminho 6tico, tomando como
referéncia o extrato obtido da prova em branco.

4.5.Limites:
a) Extrato benzénico: ndo deve ser superior a 0,1% (m/m).
b) Absorbancia no U.V. (cela de 1cm de caminho 6tico).

entre 280 e 289 nm 0,15
entre 290 e 299 nm 0,12
entre 300 e 359 nm 0,08
entre 360 e 400 nm 0,02

5. ENSAIOS PARA EMBALAGENS E EQUIPAMENTOS PLASTICOS COLORIDOS DESTINADOS A ENTRAR EM CONTATO COM ALIMENTOS.
5.1. Determinagéo da migracéo de corantes e pigmentos

Comparar visualmente, com os brancos respectivos, os extratos obtidos nos ensaios de migracgéo total das embalagens e equipamentos plasticos coloridos,
realizados com os simulantes correspondentes (Anexo 1), nas temperaturas e tempos de contato detalhados no Anexo V.

Nestas condi¢des, ndo devem existir diferencas verificadas visualmente entre a coloracdo do extrato e seu branco.
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6. DETERMINAGAO DA MIGRAGAO ESPECIFICA DE METAIS E OUTROS ELEMENTOS.

Determinar as concentragdes de metais e outros elementos em extratos obtidos como os descritos nos ensaios de migracéo total das embalagens e
equipamentos plasticos, coloridos, realizados com os simulantes correspondentes (Anexo 1), nas temperaturas e tempos de contato detalhados no Anexo V. A
determinacéo é efetuada por espectrofotometria de absorcéo atémica ou, alternativamente, pelas técnicas colorimétricas recomendadas pela Association of
Official Analytical Chemists (AOAC).

Os elementos a determinar nos extratos anteriormente mencionados séo os seguintes:
Antimdnio (Sb)
Arsénio (As)
Bério (Ba)
Boro (B)
Cédmio (Cd)
Chumbo (Pb)
Cobre (Cu)
Cromo (Cr)
Estanho (Sn)
Flaor (F)
Mercario (Hg)
Prata (Ag)
Zinco (Zn)

Estes elementos ndo devem migrar em gquantidades superiores aos limites estabelecidos no Regulamento Técnico correspondente a contaminantes em
alimentos.

ANEXO V - ENSAIOS DE MIGRAGAO TOTAL DE EMBALAGENS E EQUIPAMENTOS PLASTICOS EM CONTATO COM ALIMENTOS

1. CONDIGCOES DOS ENSAIOS DE MIGRAGAO

1.1. Nos ensaios de migracao, o contato dos materiais plasticos com os simulantes, nas condi¢ées de tempo e temperatura selecionados de acordo com a
Tabela 1, sera realizado de maneira a reproduzir as condicdes normais ou previsiveis de elaboracéo, fracionamento, armazenamento, distribuicéo,
comercializacdo e consumo do alimento:

a) elaboracédo - condic6es que se verificam em periodos relativamente curtos, tais como: pasteurizacao, esterilizacdo, acondicionamento a quente, etc.

b) armazenamento - contato prolongado durante o armazenamento a temperatura ambiente ou de refrigeragao.

¢) consumo - aquecimento do alimento na propria embalagem antes da ingestéo; utilizacio de utensilios domésticos de plastico em contato com alimentos.
1.2. Se uma embalagem ou equipamento plastico é utilizado sucessivamente em vérias condi¢cdes de contato apresentadas na Tabela 1, os ensaios de
migracédo serdo realizados submetendo-se as amostras sucessivamente as condi¢des de teste, usando-se 0 mesmo simulante.

1.3. Para um determinado tempo de contato, se 0 material plastico passa nos ensaios de migracdo a uma determinada temperatura, ndo é necessario efetuar
0 teste a uma temperatura mais baixa.

1.4. Para uma determinada temperatura de contato, se o material plastico passa nos ensaios de migragdo a um determinado tempo de contato, ndo é
necessario efetuar o teste a um tempo menor.

1.5. Sempre que as condi¢6es de temperatura e tempo de contato ndo se enquadrem nas condi¢Ges impostas na Tabela 1, devem ser seguidas as condi¢des
reais de uso.

1.6. Para manter as amostras a temperatura selecionada, podem ser utilizados, dependendo do caso, congelador, refrigerador, banho-maria, estufa,
autoclave ou forno de microondas.

2. DETERMINAGAO DA MIGRAGCAO TOTAL

2.1. Procedimento com simulantes aquosos e n-heptano.

2.1.1. Tratamento das amostras

Preparar um nimero de amostras onde a superficie de contato seja em torno de 600 cm2. Lavar as amostras primeiramente em jato de dgua corrente e
depois com agua destilada. Secar as amostras.

2.1.2. Tipos de amostras:

Embalagem final (rigida, semi-rigida ou flexivel): colocar o simulante a temperatura selecionada. Cobrir ou lacrar o recipiente e deixar a temperatura de teste
durante o tempo indicado.

Material plastico genérico (filme flexivel, corpos rigidos, revestimentos poliméricos, etc.): preparar amostras com uma superficie de contato de
aproximadamente 600 cm2(somatéria de todas as superficies postas em contato). Colocar em um béquer com um volume de simulante de tal forma que a
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relacdo area de material em contato/volume fique compreendida entre 2 e 0,5 cm2/mL, na temperatura selecionada; cobrir o béquer com um vidro de relégio
ou similar e deixar em contato na temperatura de ensaio pelo tempo indicado.

NOTA:. Quando o material a ser analisado for um verniz ou esmalte sintético, este deve ser aplicado para seu ensaio sobre placas de vidro esmerilhado.

Elementos de vedagao (tampas, rolhas, guarni¢des e outros objetos descartaveis): colocar um nimero suficiente (n) de amostras de modo que a area esteja
em torno de 600 cm2 em um béquer com um volume de simulante de tal forma que a relagdo area de amostras/volume de simulante esteja compreendida
entre 2 e 0,5 cm2/mL, a temperatura selecionada. Cobrir o béquer e deixar a temperatura de ensaio durante o tempo indicado.

Materiais e artigos compostos por duas ou mais camadas plasticas: neste caso, o teste é realizado de modo que o simulante fique em contato somente com
as partes da amostra que durante seu uso real estejam em contato direto com os alimentos.

Equipamentos destinados a entrar em contato com alimentos (utensilios, partes de maquinario, etc.): proceder de acordo com a, b, ou ¢, dependendo das
condigdes reais de uso.

2.1.3. Em todos os casos sera realizada uma prova em branco, com um volume igual do simulante utilizado na prova original.

2.1.4. Transcorrido o tempo dos ensaios de migracédo, retirar as amostras do béquer nos casos 2.1.2 (b), (c) e (d), ou verter o simulante em um béquer no
caso 2.1.2 (a) e (d). Retirar as amostras, lavar e escorrer com o mesmo simulante utilizado no teste e incorporar este volume ao simulante do teste. Apds os
ensaios de migragdo, o simulante utilizado ndo deve apresentar coloracdo visivel nem odores estranhos. Evaporar o simulante até reduzi-lo a um pequeno
volume. Transferir quantitativamente para uma céapsula tarada e prosseguir com a evapora¢do em banho-maria e depois em estufa a 100 °C + 5 °C até a
secura (1). Resfriar a capsula em dessecador e repetir a operacéo até o peso constante, proceder da mesma maneira para a prova em branco e subtrair o
peso do residuo obtido anteriormente do da prova em branco, obtendo-se assim o residuo seco do ensaio de migracdo (R), que sera usado no calculo da
migracao total (2).

NOTAS:

(1) No caso de n-heptano, o volume do mesmo devera ser reduzido em destilador rotatério, com a recuperacéo deste solvente. As Ultimas por¢des sdo
transferidas para uma capsula tarada e prossegue-se como descrito anteriormente.

(2) No caso do simulante utilizado ser n-heptano, o valor do residuo seco deve ser dividido por 5. Se o valor da migracéo global correspondente for superior
ao limite estabelecido, submete-se o residuo seco a uma extragéo com cloroférmio, seguindo-se a seguinte técnica:

Adicionar ao residuo seco, na mesma capsula, 50 mL de cloroférmio. Aquecer cuidadosamente e filtrar em papel Whatman n® 41, lavando o papel de filtro
com o mesmo solvente e recolhendo o filtrado em uma cépsula tarada. Evaporar o solvente e secar em estufa a 100 °C + 5 °©C. Resfriar em dessecador e
pesar 0 novo residuo seco. Este resultado deve ser dividido por 5 para ser usado no calculo final.

2.1.5. Célculos
No caso de embalagens e equipamentos com capacidade superior ou igual a 250 mL, a migracéo total Q é calculada com a formula:

Q=_ExzS , onde
AxW

Q = migragdo total, em mg/kg

R = massa do residuo seco, em mg

A = &rea total de contato da amostra com simulante, em dm?2

S/V = relagdo area/massa de agua correspondente ao volume de contato real entre o material plastico e o alimento, em dm2/kg de agua.

Quando o ensaio de migracédo é efetuado em material plastico genérico e ndo na embalagem final, utiliza-se a relacdo S/V real. Se ndo se conhece esta
relagdo, pode-se usar uma relagdo S/V = 6 dm2/L.

Quando nos testes se usa a embalagem final, entdo A=S e a férmula se reduz a:
Q = R/V, onde:

Q = migragdo total, em mg/kg

R = massa do residuo seco, em mg

V = massa de agua correspondente ao volume da embalagem em kg

A migracao pode ser expressa também em mg/dmz2, mediante a formula:

Q' =R/A, onde:

o

migracao total, em mg/dm?2
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R = massa do residuo seco, em mg

A = area total de contato da amostra com o simulante, em dm2

No caso do ensaio de migragdo das amostras referentes ao item 2.1.2 (c), a migragédo Q é calculada de acordo com a férmula:

=B de:
< nv L

Q = migracéo total, em mg/kg
R = massa do residuo seco, em mg

n = ndmero de amostras analisadas

V = massa de agua correspondente ao volume do recipiente no qual serdo usados os elementos de vedagao ou outros objetos, em kg.

2.1.6. Tolerancias Analiticas

As tolerancias analiticas serdo as seguintes:

5 mg/kg ou 0,8 mg/dm2, nos ensaios de migracéo total (dependendo da forma de expressdo dos resultados).

2.2. Embalagens e equipamentos plasticos de uso repetido

Quando uma embalagem ou equipamento se destina a entrar em contato repetidas vezes com alimentos, com excecédo das embalagens retornaveis que sao
objeto de uma norma especifica (Anexo 1X), os ensaios de migracdo deverdo ser efetuados trés vezes sobre uma mesma amostra, usando-se a cada vez
guantidades novas de simulante. A aprovacdo deste tipo de embalagem ou equipamento dependera do nivel de migracéo total determinado no terceiro
ensaio de migracdo. O resultado final sera o nivel obtido na terceira prova, porém nos trés ensaios o limite de migracéo total ndo podera ser excedido.

TABELA 1 - CONDIGOES PARA OS ENSAIOS DE MIGRACAO

CONDIGOES DE ENSAIO

CONDICOES DE Simulante A | Simulante B Simulante C | Simulante D
Agua Acido acéticoa | Etanol a .. | Azeite de Oliva
CONTATO NO USO REAL destilada 3% 15% Heptano *
A. Conservagéo 5°C/10 dias | 5°C/10 dias 5°C/10 dias | 5°C/30 min | 5°C/10 dias
[o [o]
(contato prolongado, t > 24h) 40 °C/10 dias | 40 °C/10 dias 3%5(:/10 ﬁw?n C/30 40 °C/10 dias
T<5°C
50C<T<40°C
A - (o]
B. Contato Momentaneo (2h <t < 24h) a temperatura 40 °C/24h 40 °C/24h 40 °C/24h 20°C/15 40 °C/24h
ambiente min
A R . 20 °C/15
C. Contato momenténeo (t < 2h) a temperatura ambiente | 40 °C/2h 40 °C/2h 40 °C/2h min 40 °C/2h
[o]
D. Elaboragao 80 °C/2h 80 °C/2h goocizn | 49°CMS g ocyzn
(o]
40°C < T=80°C 100 °C/30 min | 100 °C/30 min 20> | 100 °c/30 min
[of
80°C <T=100°C 120 °C/30 min | 120 °C/30 min ?n?n C/15 120 °C/30 min

T>100°C

* Os resultados obtidos com azeite de oliva devem ser dividos pelos fatores de reducéo especificados na Tabela do Anexo I.

** Os resultados obtidos com n-heptano devem ser divididos por 5

t = tempo

min = minutos
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h = horas
T = temperatura

ANEXO VI - DETERMINAGAO DA MIGRAGAO TOTAL DE MATERIAIS PLASTICOS UTILIZANDO AZEITE DE OLIVA COMO SIMULANTE GORDUROSO
1. ALCANCE

Este regulamento técnico aplica-se a determinacdo da migracao total de componentes nao poliméricos em embalagens e equipamentos plasticos em contato
com alimentos, compostos exclusivamente por um sé tipo de plastico ou por camadas de materiais plasticos diferentes, utilizando-se azeite de oliva como
simulante de alimentos oleosos ou gordurosos.

Este é um método de referéncia que se aplica quando existe incompatibilidade do material plastico com o simulante n-heptano (exemplo: certos polimeros de
baixo peso molecular, certos poliestirenos, etc.).

2. FUNDAMENTO

A amostra, cuja area de superficie e massa sdo conhecidas, é colocada em contato com azeite de oliva nas condi¢des de tempo e temperatura de contato
estabelecidas no Anexo V do presente Regulamento. Ao finalizar o periodo de contato, a amostra é secada e pesada. O azeite absorvido pela amostra é
extraido com triclorotrifluoretano e sua massa é determinada por cromatografia a gas em um cromatégrafo a gas com detetor de ionizagdo de chama. Esta
massa é utilizada como fator de correcédo na férmula de calculo da migragéo total.

3. EQUIPAMENTOS

3.1. Cromatdgrafo a gas com detetor de ionizagdo de chama, com acessorios.

3.2. Coluna cromatografica adequada para a separacao dos picos dos ésteres metilicos dos acidos graxos caracteristicos do azeite de oliva e do acido
margarico.

3.3. Suporte de aco inoxidavel para apoiar as amostras em contato com o azeite de oliva, conforme as figuras 1 e 2.

FIGURA 1
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3.4. Recipientes de vidro adequados para conter o suporte acima mencionado, as amostras e o azeite de oliva. Aconselha-se usar tubos de vidro de base
plana, com diametro interno de 3,5 cm e 20 cm de comprimento, com gargalo conico e tampa esmerilhada.
3.5. Dessecadores nos gquais as amostras com seu suporte serdo acondicionadas, em umidade relativa de 50%.
3.6. Balanca analitica com precisdo de 0,1 mg.

3.7. Aparelho de extracio de Soxhelt.

3.8. Aparelho para destilagdo ou evaporador rotatorio.

4. REAGENTES

4.1. Acido sulfarico, d = 1, 84.

4.2. 1,1,2-triclorotrifluoretano para espectroscopia, destilado a 47,6 °C.

4.3. Margarato de metila, grau cromatografico, como padrao interno.

4.4. Solugéo 0,5 N de hidréxido de potassio em metanol.

4.5. Solugéo de trifluoreto de boro em metanol (aprox. 14% BF3)

Adverténcia: reagente téxico. Usar em capela

4.6. Solugdo saturada de sulfato de sédio.
4.7. N-heptano, grau cromatogréfico

5. METODO DE ENSAIO

5.1. Preparacéo da amostra

29



Cortar um numero de corpos de prova tal que a area total de superficie dos mesmos seja de 600 cm2 aproximadamente. Lavar os corpos de prova primeiro
com um jato de agua corrente, logo em seguida com agua destilada e secar. O mesmo procedimento deve ser feito para os corpos de prova que constituem
0 branco.

5.2. Primeiro acondicionamento e pesagem

Colocar as amostras em seu suporte (3.3) e o conjunto em um dessecador no qual se mantém a temperatura de 23 °C + 2 °C e umidade relativa de 50%.
Pesar as amostras a cada 24 horas até peso constante. Determinar assim a massa inicial (m1) da amostra.

5.3. Contato com o azeite de oliva

Aquecer o azeite de oliva a temperatura prevista para o ensaio. Colocar o suporte junto com a amostra em um recipiente correspondente. Adicionar uma
quantidade adequada de azeite de oliva no mesmo (aproxidamadamente 100 mL). Colocar o recipiente na estufa termostatizada (ou em refrigerador, ou
autoclave, dependendo da temperatura de ensaio) a temperatura descrita durante o tempo requerido, de acordo com a Tabela 1 do Anexo V.

NOTA:. Deve-se assegurar que durante o tempo de ensaio, os corpos de prova permanecam separados uns dos outros, a fim de permitir um contato intimo
do azeite com os mesmos. Apds o tempo de contato, retirar os corpos de prova, deixar gotejar o azeite de sua superficie, retirar do suporte, com ajuda de
pingas. Secar os corpos de prova entre duas folhas de papel de filtro Whatman n° 1, fazendo presséo com um rolo de borracha sobre uma placa de vidro ou
de metal polido. Repetir a operacdo até que as folhas de papel ndo apresentem mais manchas de azeite. Secar também as bordas dos corpos de prova.
Limpar o suporte e colocar novamente nele os corpos de prova. Colocar o recipiente com o suporte e 0 branco na mesma temperatura e durante 0 mesmo
tempo que a amostra original, desta vez sem o azeite. Colocar o azeite em um recipiente de vidro, na mesma temperatura e durante 0 mesmo tempo que a
amostra original. Este azeite constitui o azeite de referéncia.

5.4. Segundo acondicionamento e pesagem
Proceder como em 5.2. Determinar assim a massa final (m2 ) da amostra.
5.5. Extragdo do azeite absorvido

Colocar os corpos de prova e seu suporte no aparelho de extracédo de Soxhlet, com auxilio de pingas. Colocar no baldo aproximadamente 200 mL de 1,1,2-
triclorotrifluoretano e alguns cacos de porcelana porosa para ajudar a concentrar a ebuligdo. Assegurar que, durante a extragdo, os corpos de prova
permanegam submersos no solvente e separados uns dos outros. O tempo da extracdo € no minimo de 18 horas. Ao completar a extracao, resfriar, retirar o
baldo e evaporar o extrato até eliminagdo do solvente, em um destilador ou um evaporador rotatério. Efetuar a extragdo do branco em aparelho de extragao
Soxhlet, nas mesmas condigdes que no caso da amostra.

5.6. Preparacéo da solucéo de padréo interno
Preparar uma solucéo contendo 2 mg/mL de margarato de metila em n-heptano.
5.7. Preparacéo dos ésteres metilicos

Adicionar 4 mL de solucéo de hidréxido de potassio 0,5 N em metanol ao residuo do extrato da amostra. Colocar alguns cacos de porcelana porosa e aquecer
sob refluxo a solugdo durante 10 minutos. Adicionar, através do condensador, 5 mL de solucdo de trifluoreto de boro em metanol e aquecer durante 2
minutos. Resfriar a temperatura ambiente e adicionar 10 mL de solu¢do de margarato de metila (padréo interno) e 30 mL de solucéo saturada de sulfato de
sodio. Agitar durante 2 minutos. Adicionar novamente solugdo saturada de sulfato de sédio até que o nivel do liquido alcance o gargalo do baldo. Deixar a
solucdo descansar até que as fases se separem completamente (aproximadamente 30 minutos). Recolher a fase organica. Repetir o procedimento detalhado
para o extrato do branco.

5.8. Preparacéo da curva de calibragéo

Construir uma curva de calibragdo pesando, em recipientes adequados, varias aliquotas do azeite de referéncia, de tal modo que a quantidade de azeite
extraido da amostra esteja compreendido na curva de calibragdo (por exemplo: entre 10 e 100 mg). Proceder como em 5.7. Injetar sucessivamente 1 m L de
cada uma das solugdes de referéncia no cromatégrafo. Medir a area ou altura dos picos de oleato de metila e de margarato de metila e calcular sua relagdo
(C18:1/C17). Construir a curva de calibracao, colocando nas ordenadas as relagdes C18:1/C17 e nas abcissas as quantidades de azeite de oliva usadas,
ajustando-as pelo método dos quadrados minimos.

NOTA:. Repetir cada inje¢ao pelo menos duas vezes.
5.9. Andlise cromatografica da amostra e do branco

Injetar no cromatoégrafo 1 m L da solugdo da amostra e da solugédo do branco (obtidas como descrito em 5.7). Medir as alturas ou areas dos picos de oleato
de metila e margarato de metila. Calcular sua relagéo (C18:1/C17) e obter da curva de calibracdo a massa de azeite absorvida pela amostra (mH) e a massa
das interferéncias do branco, se existirem.

NOTA:. Cada injecdo deve ser repetida pelo menos duas vezes.
5.10. Célculo dos resultados

A migracao total Q ou Q' é calculada com as féormulas indicadas no Item 6 do Anexo V, levando-se em conta que R deve ser substituido por R', sendo:
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R'=ml-(m2-mH)=ml-m2+ mH

onde:

R' = massa de componentes ndo poliméricos migrados, em mg.

ml = massa de amostra antes do contato com o azeite, em mg.

m2 = massa de amostra depois do contato com o azeite, em mg.

mH = massa de azeite retido pela amostra, em mg.

5.11. Ensaio de migracdo para materiais e artigos compostos de duas ou mais camadas de plasticos

No caso de embalagens e equipamentos compostos de duas ou mais camadas de plasticos, o ensaio se realiza seguindo o procedimento indicado
anteriormente, de modo que o azeite de oliva entre em contato somente com a face que, no uso real, esteja em contato direto com os alimentos.

ANEXO VII - CRITERIOS GERAIS PARA EQUIPAMENTOS FIXOS DE PROVISAO, ARMAZENAMENTO E DISTRIBUICAO DE AGUA POTAVEL
1. ALCANCE

Este regulamento aplica-se a equipamentos fixos de provisdo, armazenamento e distribuicdo de agua potavel, de uso publico e domiciliar.

2. CRITERIOS GERAIS

2.1. Os equipamentos compreendidos no presente regulamento devem ser fabricados seguindo as Boas Praticas de Fabricagdo, considerando a sua utilizacio
para contato direto com agua potavel.

2.2. Estes equipamentos ndo devem ceder substancias em quantidades que impliquem em risco para a saide humana ou em modificagdo inaceitavel das
caracteristicas sensoriais da dgua potéavel.

2.3. Estes equipamentos devem cumprir com:

os Regulamentos Técnicos correspondentes ao tipo de material que entrara em contato direto com agua potéavel.

as exigéncias especificas estabelecidas neste Regulamento.

2.4. Estes equipamentos devem ser autorizados/aprovados pela autoridade sanitaria competente.

Todas as modificagfes de composicdo destes equipamentos devem ser submetidas a autoridade competente para sua autorizagcdo/aprovagao.

ANEXO VIII - REGULAMENTO TECNICO PARA EMBALAGENS E EQUIPAMENTOS DE POLIETILENO FLUORETADO EM CONTATO COM ALIMENTOS
1. ALCANCE

O presente Regulamento aplica-se a embalagens e equipamentos de polietileno fluoretado destinados a entrar em contato com alimentos ou matérias primas
para alimentos e para embalagens compostas por varios tipos de materiais, sempre que a camada em contato com o alimento seja de polietileno fluoretado.

2. DEFINICAO

Embalagens e equipamentos de polietileno fluoretado - aquelas fabricadas a partir de artigos de polietileno ou seus copolimeros autorizados, modificados na
sua superficie através de um tratamento com gas flGor em combinagédo com gés nitrogénio como diluente inerte. Esta modificagdo afeta somente a superficie
do polimero, deixando seu interior sem alteracdes.

3. As embalagens e equipamentos de polietileno fluoretado a que se refere este Regulamento devem ser fabricados seguindo as Boas Préticas de Fabricacao,
compativeis com sua utilizagdo para contato direto com alimentos.

4. Para a fabricagdo dos artigos que serdo submetidos ao tratamento com fllor somente podem ser utilizados:

4.1. Os polimeros ou copolimeros listados abaixo:

4.1.1. Polietileno, com densidade de 0,85 a 1,00 g/cm3 , cumprindo as restricdes de uso descritas em (I).

4.1.2. Copolimeros de etileno, obtidos por copolimerizagéo catalitica de etileno com os mondmeros que figuram na tabela e que cumpram com as
especificacdes correspondentes:

Copolimeros de etileno com Densidade (g/cm3)| Contelido de unidades poliméricas derivadas de etileno| Restrigdes de uso
1-octeno 0,85 -1,00 minimo de 90 % ()

1-octeno 0,9-1,00 entre 85 e 90 % (1

1-hexeno 0,85 -1,00 minimo de 85 % ()

1-penteno minimo de 0,92 minimo de 90 % (1

isobuteno (4-metil-1-penteno) 0,85-1,00 minimo de 89 % 0}

propileno e/ou 1-buteno e/ou isobuteno| 0,85 - 1,00 minimo de 85 % ()

1-hexeno e propileno 0,85-1,00 minimo de 85 % ()

1-hexeno e 1-buteno 0,85-1,00 minimo de 85 % "
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1-octeno e 1-hexeno 0,9-1,00 minimo de 85 % ()
1-octeno e 1-buteno 0,9-1,00 minimo de 85 % (1
1-octeno e propileno 0,9-1,00 minimo de 85 % ()
1-octeno e isobuteno 0,9-1,00 minimo de 85 % (1

(1) n&o pode ser utilizado para cocgéo.

(I1) para alimentos graxos, ndo pode ser utilizado em temperaturas superiores a 65° C.

(111) n&o pode ser utilizado em temperaturas superiores a 65° C.

4.2. As substancias ou grupos de substancias incluidas nas listas positivas de aditivos para materiais plasticos (Anexo I11), devem cumprir as restri¢des
fixadas para cada caso.

5. As embalagens e equipamentos de polietileno fluoretado em contato com alimentos devem cumprir com os regulamentos estabelecidos nos Anexos: I, 111
e V; além disso, ndo devem ceder para os alimentos acima de 5 mg/kg do ion fluoreto, e, neste caso, € estabelecido um LME = 5mg/kg de ion fluoreto. A
migracéo especifica de ion fluoreto sera avaliada através de metodologia analitica descrita em Regulamento Técnico especifico.

6. O processo de fabricacéo e as embalagens e equipamentos de polietileno fluoretado destinados a entrar em contato com alimentos devem ser
autorizados/aprovados previamente pela autoridade sanitaria competente.

7. as embalagens e equipamentos de polietileno fluoretado destinados a entrar em contato com alimentos devem ser autorizados/aprovados pela autoridade
sanitaria competente.

8. Todas as modifica¢Ges de composi¢do das embalagens e equipamentos de polietileno fluoretado destinados a entrar em contato com alimentos devem ser
submetidos a autoridade sanitaria competente para sua autorizagdo/aprovagao.

9. O presente regulamento pode ser modificado:

para a inclusdo de novos materiais, quando seja demonstrado que nédo representam risco significativo para a saide humana e se justifique a necessidade
tecnoldgica de sua utilizagéo.

para a exclusdo de materiais, no caso em que novos conhecimentos técnico-cientificos indiquem risco significativo a satde humana.

para a modificacéo das restri¢des (limites de migracdo especifica, limites de composi¢éo, restricdes de uso), no caso em que novos conhecimentos técnico-
cientificos o justifiquem.

As propostas de modificacdo devem ser apresentadas com os antecedentes justificados a autoridade sanitaria competente.

ANEXO IX - DISPOSIGOES PARA EMBALAGENS PLASTICAS RETORNAVEIS PARA BEBIDAS NAO ALCOOLICAS CARBONATADAS

1. O presente Regulamento Técnico refere-se as condi¢cdes gerais e aos critérios de avaliagdo de embalagens plasticas retornaveis, destinadas ao consumidor
final, que entram em contato com bebidas ndo alcoélicas carbonatadas.

2. As embalagens plasticas retornaveis devem satisfazer, também, as condi¢des estabelecidas no Regulamento Técnico "Disposi¢6es Gerais para Embalagens
e Equipamentos Plasticos em contato com alimentos”.

3. As embalagens plasticas retornaveis devem ser registradas pela autoridade sanitaria competente, seguindo os procedimentos estabelecidos, declarando
que serdo usadas como embalagens retornaveis.

4. As embalagens plasticas retornaveis a que se refere este Regulamento Técnico, devem ser compativeis com a bebida que conterdo e resistentes a todos os
processos aos quais serdo submetidos nos sucessivos ciclos de retorno.

5. As embalagens as quais refere-se este regulamento ndo deverdo ceder, nos sucessivos ciclos de retorno, substancias alheias a composicéo prépria do
plastico em questdo, em quantidades que impliquem em risco significativo para a saide humana.

6. As embalagens plasticas retornaveis deverdo ter em seu rétulo a expressao "uso exclusivo para..." (usando aqui a denominagéo clara do alimento para o
consumidor/usuario).

7. As embalagens plasticas retornaveis devem satisfazer, também, aos seguintes requisitos especificos, na saida do processo de higienizagao:

a) auséncia de coliformes

b) contagem de bactérias mesdfilas aerébicas: 1 UFC/mL de volume interno da embalagem. Para efeito de determinar estes requisitos, serdo seguidos 0s
procedimentos de amostragem e a metodologia analitica estabelecidos pela American Public Health Association (APHA).

8. Os estabelecimentos usuarios de embalagens plasticas retornaveis destinadas a entrar em contato com bebidas néo alcodlicas carbonatadas devem estar
habilitados para tal fim pela autoridade competente.

9. Para que um estabelecimento seja habilitado sera exigido que ele disponha de :

9.1. Procedimentos escritos e seus registros de aplicagdo sobre Boas Praticas de Fabrica¢do que se encontrem a disposi¢do da autoridade competente;

9.2. Sistemas instrumentais que permitam a inspecéo de 100% das embalagens retornaveis, com a finalidade de detectar produtos estranhos a bebida a ser
envasada e desprezar aquelas embalagens nédo aptas para o uso;

9.3. Equipamento adequado para a higienizagdo das embalagens retornaveis e sua metodologia de controle;

9.4. Pessoal para a operagdo de todo o equipamento, capacitado especificamente para tal fim;

9.5. Facilidades para a realizagdo de controles microbioldgicos periédicos.

ANEXO X - DETERMINAGAO DE AMINAS AROMATICAS EM PIGMENTOS UTILIZADOS NA COLORAGAO DE MATERIAIS PLASTICOS EM CONTATO COM
ALIMENTOS

1. Corantes s6lidos insolGveis em agua

Este método determina aminas aromaticas primarias (expressas como anilina) em corantes solidos insoldveis na agua.

1.1. Material

1.1.1. Espectrofotémetro ou colorimetro fotoelétrico

1.1.2. Baldes volumétricos de 25 mL e 100 mL

1.1.3. Pipetas volumétricas de 5 mL, 10 mL, 15 mL, 20 mL e 25 mL.
1.1.4. Pipetas graduadas de 0,1 mL, 1 mL, 2 mL e 10 mL.

1.1.5. Tubos de ensaio

1.1.6. Cela de 1 cm de caminho ético

1.2. Reagentes
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Os reagentes devem ter qualidade analitica reconhecida; deve ser utilizada agua destilada; os reagentes devem ser guardados no escuro.

1.2.1. Solugéo de &cido cloridrico 1 N em agua destilada

1.2.2. Solugéo de &cido cloridrico 3 N em agua destilada

1.2.3. Solucdo de brometo de potéassio a 50 % m/v em agua destilada

1.2.4. Solugéo de carbonato de sddio 2 N em &gua destilada

1.2.5. Solugéo de sal dissédica do acido 2-naftol-3,6-dissulfénico (sal R) 0,05 N em &gua destilada

1.2.6. Solugéo de nitrito de sé6dio 0,5 N em agua destilada

1.2.7. Solugéo estoque de anilina 0,05 % m/v (solu¢io A) - Pesar 0,5 g de anilina redestilada em um béquer e transferir para um baldo volumétrico de 1.000
mL, lavando o béquer varias vezes com agua. Adicionar 30 mL de acido cloridrico 3 N e completar o volume com agua destilada.

1.2.8. Solugéo padréo de anilina a 0,005 % m/v (solugédo B) - Transferir 10 ml da solu¢do A para um baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com
agua destilada e agitar fortemente. Cada mL desta solugdo contém 0,05 mg de anilina. Esta solugédo deve ser preparada no momento do uso.

1.3. Procedimento

1.3.1. Curva de calibragéo

1.3.1.1. Padrdes

a) Colocar os volumes descritos abaixo da solu¢do B em uma série de bal6es volumétricos de 100 mL e completar o volume com solugéo de acido cloridrico 1
N: Estas concentragGes representam os valores finais, apés o volume completar 25 mL.

Padrdo| Volume de solu¢cdo B em mL| Concentracdo, em m g/mL*| Concentragdo, em % m/v *
I 5,0 1,0 0,0001
Il 10,0 2,0 0,0002
m 15,0 3,0 0,0003
1\ 20,0 4,0 0,0004
\% 25,0 5,0 0,0005

b) Pipetar 10 mL de cada padrdo em tubos de ensaio limpos e secos e resfriar em uma cuba com uma mistura de agua e gelo, durante 10 minutos.

¢) Colocar em cada tubo 1 mL de solugdo de brometo de potéassio e 0,05 mL da solugdo de nitrito de sodio. Agitar e deixar em repouso durante 10 minutos
no banho de agua e gelo.

d) Em cada um dos cinco balBes volumétricos de 25 mL, colocar 2 mL da solugdo de sal R e 10 mL da solugédo de carbonato de sédio.

e) Colocar em cada um dos baldes volumétricos cada uma das soluc@es de anilina diazotada, pouco a pouco, agitando cada vez para eliminar as borbulhas e
lavar cada tubo de ensaio com algumas gotas de agua.

f) Completar o volume, tampar os bal6es volumétricos, agitar vigorosamente e deixar em repouso durante 15 minutos no escuro.

1.3.1.2. Referéncia

a) Colocar 10,0 ml de acido cloridrico 1 N, 10 mL da solucéo de carbonato de sddio e 2,0 ml de solugdo de sal R em um baldo volumétrico de 25 mL e
completar o volume com agua.

b) Medir a densidade 6tica de cada solugdo copulada a 510 nm, em celas de 1 cm de caminho ético.

¢) Fazer um gréfico de absorbancia vs concentragédo de anilina (em m g/mL)

1.3.2 Amostra

1.3.2.1 Requisito para a aplicagao desta técnica

a) O pigmento em suspensao deve ser totalmente insoltvel em &cido cloridrico 3 N. Para este fim, é realizado um teste para verificar a possibilidade de
utilizagdo desta técnica, agitando uma aliquota da amostra em &cido cloridrico 3 N. Se a solugdo acida ndo perder suas caracteristicas originais de
transparéncia total, o ensaio pode ser continuado.

1.3.2.2. Solugao de ensaio

a) Pesar com precisdo de 0,01 g, cerca de 1,0 g de amostra em um béquer e adicionar 15 mL de &cido cloridrico 3 N. ( Caso seja necessario, para "molhar" a
amostra, colocar pequena quantidade de tensoativo nédo idnico do tipo nonil fenol oxietilenado. Neste caso € utilizada polpa de papel para a filtragdo).

b) Diluir a mistura com 30 mL de agua destilada e filtrar.

¢) Adicionar ao residuo 15 mL de &cido cloridrico 3 N, agitar por 15 minutos a temperatura ambiente e diluir com 30 mL de agua destilada. Filtrar.

d) Colocar o filtrado em um balédo volumétrico de 100 ml e completar o volume com agua destilada.

e) Colocar 10 mL desta solugdo em um tubo de ensaio limpo e seco, resfriar por 10 minutos em uma cuba contendo uma mistura de agua e gelo e prosseguir
como descrito em 1.3.1, a partir da adi¢do de 1 mL de solugdo de brometo de bario.

1.3.2.3. Referéncia da solugao de ensaio

a) Colocar 10 mL da solugédo de ensaio, 10 mL da solugdo de carbonato de sodio e 2 mL da solucéo de sal R em um baldo volumétrico de 25 mL. Completar o
volume com &gua.

b) Medir a densidade 6tica

¢) Ler na curva de calibracao o peso de anilina correspondente a densidade 6tica obtida na solucéo de ensaio.

1.4. Célculos

A porcentagem de aminas primarias (como anilina) na amostra de corante é calculada do seguinte modo:
onde:

peso da anilina = 2,5 . 0,0001 X
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X = concentracdo de anilina (em m g/mL) lida na curva

Também pode ser comparado com o limite diretamente em um tubo de Nessler; para isto, usar como padrdo 10 ml da solugéo Il para a diazotagéo.

2. Corantes liquidos insolGveis em agua

Este método determina aminas aromaticas primarias (expressas como anilina) em corantes liquidos insollveis na agua.

2.1. Material

2.1.1 Espectrofotdmetro ou colorimetro fotoelétrico

2.1.2 Baldes volumétricos de 25 mL e de 100 mL

2.1.3 Pipetas volumétricas de 5 mL, 10 mL, 15 mL, 20 mL e 25 mL.
2.1.4 Pipetas graduadas de 0,1 mL, 1 mL, 2 mL e 10 mL.

2.1.5 Tubos de ensaio

2.1.6 Cela de 1 cm de caminho 6tico

2.1.7 Bureta de 50 mL

2.1.8 Ultracentrifuga

2.2. Reagentes

Os reagentes devem ter qualidade analitica reco7nhecida; deve ser utilizada agua destilada; os reagentes devem ser guardados no escuro.

2.2.1 Solugéo de &cido cloridrico 1 N em agua destilada

2.2.2 Solugéo de acido cloridrico 3 N em agua destilada

2.2.3 Solugao de brometo de potéassio a 50 % m/v em agua destilada

2.2.4 Solugéo de carbonato de sddio 2 N em agua destilada

2.2.5 Solugéo de sal dissédica do acido 2-naftol-3,6-dissulfénico (sal R) 0,05 N em &gua destilada

2.2.6 Solugéo de nitrito de s6dio 0,5 N em agua destilada

2.2.7 Solugéo estoque de anilina 0,05 % m/v (solu¢do A) - Pesar 0,5 g de anilina redestilada em um béquer e transferir para um baldo volumétrico de 1.000
mL, lavando o béquer varias vezes com agua. Adicionar 30 mL de acido cloridrico 3 N e completar o volume com agua destilada.

2.2.8 Solugéo padréo de anilina a 0,005 % m/v (solugéo B) - Transferir 10 ml da solugdo A para um baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com
agua destilada e agitar fortemente. Cada mL desta solugdo contém 0,05 mg de anilina. Esta solugédo deve ser preparada no momento do uso.

2.2.9 Cloroférmio

2.3 Procedimento

2.3.1 Curva de calibragao

2.3.1.1 Padrdes

a) Colocar os volumes descritos abaixo da solugdo B em uma série de baldes volumétricos de 100 mL e completar o volume com solugéo de acido cloridrico 1
N: * Estas concentracdes sdo as finais, apds completar o volume a 25 mL.

Padrdo| Volume de solu¢cdo B em mL| Concentra¢do, em m g/mL*| Concentracdo em % m/v *
| 5,0 1,0 0,0001
Il 10,0 2,0 0,0002
1] 15,0 3,0 0,0003
v 20,0 4,0 0,0004
\Y 25,0 5,0 0,0005

b) Pipetar 10 mL de cada padrdo em tubos de ensaio limpos e secos e resfriar em uma cuba com uma mistura de agua e gelo, durante 10 minutos.

c¢) Colocar em cada tubo 1 mL de solucédo de brometo de potassio e 0,05 mL da solucdo de nitrito de sédio. Agitar e deixar em repouso durante 10 minutos
no banho de agua e gelo.

d) Em cada um dos cinco balBes volumétricos de 25 mL, colocar 2 mL da solugdo de sal R e 10 mL da solugédo de carbonato de sédio.

e) Colocar em cada um dos balBes volumétricos cada uma das soluc@es de anilina diazotada, pouco a pouco, agitando cada vez para eliminar as borbulhas e
lavar cada tubo de ensaio com algumas gotas de agua.

f) Completar o volume, tampar os bal6es volumétricos, agitar vigorosamente e deixar em repouso durante 15 minutos no escuro.

2.3.1.2 Referéncia

a) Colocar 10,0 ml de é&cido cloridrico 1 N, 10 mL da solucéo de carbonato de s6dio e 2,0 ml de solugdo de sal R em um baldo volumétrico de 25 mL e
completar o volume com agua.

b) Medir a densidade 6tica de cada solugdo copulada a 510 nm, em celas de 1 cm de caminho ético.

¢) Fazer um gréfico de absorbancia vs concentragdo de anilina (em m g/mL)

2.3.2. Amostra

2.3.2.1. Requisito para a aplicagao desta técnica

a) O pigmento em suspensao deve ser totalmente insolivel em acido cloridrico 3 N. Para este fim, é realizado um teste para verificar a possibilidade de
utilizagdo desta técnica, agitando uma aliquota da amostra em &cido cloridrico 3 N. Se a solugdo acida ndo perder suas caracteristicas originais de
transparéncia total, o ensaio pode ser continuado.

b) O pigmento apresentado em suspenséo deve ser totalmente insoltvel em cloroférmio, para isto deve poder ser separado por ultracentrifugacio da fase
cloroférmica.

2.3.2.2 Solugéo de ensaio

a) Deve ser aplicada a técnica para pigmentos sélidos insoliveis em agua, que requer uma quantidade de amostra de aproximadamente 1 g. Para isto, deve
se buscar o volume de corante liquido original que contenha 1 g de peso liquido de pigmento sélido insolGvel em agua. Para isso, parte-se de um volume
aproximado de 20 mL. Verter este volume em um tubo de ultracentrifuga , através de uma bureta, em local escuro. Adicionar um volume de cloroférmio
similar ao da amostra. Centrifugar durante 10 minutos em ultracentrifuga, separando rapidamente o cloroférmio do pigmento precipitado por decantagéo.
Adicionar novo volume de cloroférmio até metade do tubo, agitar e centrifugar novamente por 10 minutos em ultracentrifuga, separando logo as fases por
decantacéo. Repetir este Gltimo procedimento pelos menos mais duas vezes, até assegurar que o residuo seco da fase cloroférmica seja minimo. Secar o
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tubo de centrifuga com o precipitado a 60 °C, em estufa a vacuo até massa constante. Por diferenca de peso com a pesagem inicial, obter a quantidade de
pigmento sélido no volume da amostra inicial. A partir deste dado, calcular o volume de amostra original que contém aproximadamente 1 g de pigmento.

b) Verter o volume anteriormente calculado, com precisdo de 0,1 mL em um béquer e adicionar 15 mL de &cido cloridrico 3 N. ( Caso seja necessario, para
"molhar" a amostra, colocar pequena quantidade de tensoativo néo idnico do tipo nonil fenol oxietilenado. Neste caso é utilizada polpa de papel para a
filtrac&o).

¢) Diluir a mistura com 30 mL de agua destilada e filtrar.

d) Adicionar ao residuo 15 mL de &cido cloridrico 3 N, agitar por 15 minutos a temperatura ambiente e diluir com 30 mL de &gua destilada. Filtrar.

e) Colocar o filtrado em um baldo volumétrico de 100 ml e completar o volume com agua destilada.

f) Colocar 10 mL desta solu¢cao em um tubo de ensaio limpo e seco, resfriar por 10 minutos em uma cuba contendo uma mistura de agua e gelo e prosseguir
como descrito em 1.3.1, a partir da adicdo de 1 mL de solugdo de brometo de potéssio.

2.3.2.3. Referéncia da solugédo de ensaio

a) Colocar 10 mL da solugédo de ensaio, 10 mL da solugdo de carbonato de sédio e 2 mL da solucéo de sal R em um baldo volumétrico de 25 mL. Completar o
volume com &gua.

b) Medir a densidade 6tica

¢) Ler na curva de calibragdo o peso de anilina correspondente a densidade 6tica obtida na solucéo de ensaio.

2.4 Célculos

A porcentagem de aminas primarias (como anilina) na amostra de corante é calculada do seguinte modo:

—_pesodeaniling g
peso da amostra

onde:

peso da anilina = 2,5 . 0,0001 X

X = concentracdo de anilina (em m g/mL) lida na curva

Também pode ser comparado com o limite diretamente em um tubo de Nessler; para isto, usar como padrdo 10 ml da solugéo Il para a diazotagao.

3. Limites

3.1 O limite de deteccédo de ambos os métodos é de 0,025 % m/m

3.2 O limite de composicdo de aminas aromaticas em pigmentos é de 0,05 %, como estabelecido no Regulamento Técnico Disposi¢cdes Gerais para
Embalagens e Equipamentos Plasticos em Contato com Alimentos.

ANEXO XI - DETERMINACAO DE MONOMERO DE CLORETO DE VINILA RESIDUAL

1. ALCANCE

Este regulamento técnico aplica-se para a determinagdo de mondmero de cloreto de vinila residual em embalagens e equipamentos plasticos elaborados com
policloreto de vinila (PVC) e copolimeros que utilizem este monémero, e que se destinem a entrar em contato com alimentos.

2. FUNDAMENTO

O nivel de mondmero de cloreto de vinila se determina por cromatografia gasosa aplicando a técnica "espagco livre", depois da dissolugdo ou suspensdo da
amostra em N,N - dimetilacetamida.

3. EQUIPAMENTOS
3.1. Cromatografo gasoso: equipado com detetor de ionizagdo de chama, unidade de integracdo e provido ou ndo de um amostrador automatico "espago
livre".

O sistema combinado detetor - coluna deve ser tal que o sinal obtido com uma solugado de cloreto de vinila de 0,02 mg/kg em N,N - dimetilacetamida seja
duas vezes superior ao ruido da linha de base.

Quando se usam técnicas manuais de amostragem, a tomada de amostra do "espago livre" com seringa pode causar um vacuo parcial dentro do frasco.
Deste modo, para técnicas manuais, onde o frasco nédo esta pressurizado antes da tomada de amostra, se recomenda o uso de frascos grandes.

3.2. Coluna para cromatografia gasosa: que permita a separacgdo dos picos correspondentes ao ar e ao cloreto de vinila (por exemplo coluna de niquel de 6
metros de comprimento e 0,32 cm de didmetro, empacotada com UCON LB 550 a 20%, sobre Chromosorb P, 60-80 mesh).

3.3. Frascos tipo penicilina de vidro, de 20 mL de capacidade, com tampa de silicone ou de borracha butilica e presilha de aluminio.
3.4. Pin¢a seladora.

3.5. Agitadores magnéticos.

3.6. Banho termostatico, com regulador a 60 °C + 1 °C.

3.7. Pipeta volumétrica de 5 mL.

3.8. Seringas para gases de 1 mL.

3.9. Seringasde 10 pL e de 25 p L.

3.10. Balanga analitica, com precisédo de 0,1 mg.

4. REAGENTES:

4.1. Cloreto de vinila *, de pureza superior a 99,5% (v/v).

* Adverténcia:

O cloreto de vinila é toxico, carcindgeno, mutagénico, teratogénico e se apresenta em forma gasosa a temperatura ambiente. Por isso, a preparacao das
solugbes deve ser efetuada em capela.
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4.2. N,N- dimetilacetamida (DMA), livre de qualquer impureza, cujo tempo de retengdo coincida com o do cloreto de vinila.

4.3. Eter dietilico ou 2-cis-buteno, que podem ser usados como padrdes internos. Estes devem estar isentos de impurezas suscetiveis de terem 0s mesmos
tempos de retencéo que o cloreto de vinila nas condi¢es de ensaio.

5. PROCEDIMENTO:

Observacéo:
Certificar-se que durante todo processo ndo haja perdas de cloreto de vinila nem de DMA nos frascos.

5.1 Preparagéo da solugdo-padrédo concentrada (S1)

5.1.1 Pesar, com precisdo de 0,1 mg, um frasco tipo penicilina com tampa e presilha (P1 ) e colocar em seu interior DMA até deixar 1 cm de espago livre.
5.1.2 Fechar hermeticamente e pesar novamente (P2 ).

5.1.3 Introduzir através da tampa duas agulhas, uma que chegue abaixo do nivel de DMA e a outra no espaco livre.

5.1.4 Conectar a primeira agulha a uma garrafa que contenha cloreto de vinila, abrir a valvula e deixar borbulhar o gas durante alguns segundos.

5.1.5 Fechar a vélvula, retirar a primeira agulha e em seguida a segunda.

NOTA: No caso de se usar cloreto de vinila em estado liquido, injetar direta e lentamente em DMA, e continuar o procedimento como no caso da utilizagdo de
cloreto de vilina no estado gasoso.

5.1.6 Pesar novamente o frasco (P3).

5.1.7 Deixar em repouso no minimo 2 horas para que alcance o equilibrio.

5.1.8 Guardar em geladeira.

5.1.9 Determinar a concentragdo de cloreto de vinila na solu¢ao padrdo como a seguir:

51 =(P3-P2) 1000
F2-P1

onde: S1 = concentragédo de cloreto de vinila na solugdo-padréo, (S1 = 2 mg/g), em mg por g.
P1 = massa do frasco vazio, em g.

P2 = massa do frasco com DMA, em g.

P3 = massa do frasco com DMA e cloreto de vinila, em g.

NOTA: No caso de se utilizar cloreto de vinila em estado liquido, para o célculo de sua concentragdo deve-se fazer uma correcéo levando-se em conta a
massa do diluente utilizado.

5.2 Preparagéo da solugdo padréo diluida (S2)

5.2.1 Pesar, com precisdo de 0,1 mg, em frasco tipo penicilina com tampa e presilha (D1) e colocar em seu interior DMA até deixar 1 cm de espaco livre.
5.2.2 Fechar hermeticamente e pesar novamente (D2 ).

5.2.3 Calcular e adicionar o volume de S1 necessario para obter uma concentragdo de cloreto de vinila de aproximadamente 50. ug/g.

5.2.4 Pesar novamente o frasco (D3 ).

5.2.5 Determinar a concentracéo de cloreto de vinila na solucdo diluida, como a seguir:

(D3-D2).81 . 1000
D2- Dl

5i=

onde: S2 = concentragdo de cloreto de vinila na solugdo diluida, (S2 = 50 p g/g), em p g por g.
D1 = massa do frasco vazio, em g.

D2 = massa do frasco com DMA, em g.

D3 = massa do frasco com DMA e cloreto de vinila, em g.

5.2.6 Utilizar esta diluicdo para obter a curva de calibracao.
5.3 Preparacédo da solucéo de padréo interno

Preparar a solucdo de padrao interno com uma concentracédo de 1 mg/kg de éter dietilico ou 2-cis-buteno em DMA.

5.4 Preparacéo dos padrdes

5.4.1 Colocar 5 mL de DMA ou de solugdo de padréo interno em 15 frascos tipo penicilina, fechar hermeticamente e pesar com precisdo de 0,1 mg (N1 ).
Expressar em g.

5.4.2 Colocar através da tampa por meio da seringa de 10 p L ou 25 p L as quantidades de S2 indicadas na Tabela I, e tornar a pesar cada frasco (N2 ).

TABELA | - PREPARACAO DOS PADROES

N Frasco '1]2/3]4]5]6]7|8| 9] 10] 11] 12| 13] 14] 15|
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mme (L) S2 0/1]1|3|35|5|7|7|10| 10| 15| 15| 20| 20

K g de cloreto de vinila (aprox.) 0,05| 0,15/ 0,25/ 0,35/ 0,50 |0,75 | 1,20

5.4.3 Colocar os frascos em banho termostaticos durante 1 hora.
5.5 Curva de calibragédo
5.5.1 Preparar a seguinte tabela:

TABELA 11 - CURVA DE CALIBRAGAO

Frasco | N1| N2| (N2 - N1) x S2 cloreto de vinila (x)| Y

Numero|g |g |[Mg mm ou u.a.

laol5

5.5.2 Recomenda-se que a diferenga entre as resposta de cada par de padrdes seja inferior a 0,02mg/kg de cloreto de vinila.
5.5.3 Calcular a curva a partir dos pontos encontrados aplicando o método de quadrados minimos, utilizando a seguinte equagéo:

y=b + ax
5.5.4 Calcular as constantes aplicando as seguintes fémulas:

wl xy-(B 008

4= nd x2- (3 )2

p= EDERT)-E)E P
nd 2 (3 x)*

onde:

y = altura (H) ou areas dos picos medidos em cada uma das determinagdes individuais, em mm ou unidades de area (u.a.);
x = concentracdes de cada padrdo correspondente a cada um dos valores anteriores de y, em U g;

n = namero de determinagdes efetuadas, (n = 15).

5.5.5. Realizar o seguinte calculo:

3 «0,07
7 .

onde:

yi = cada uma das resposta medidas (alturas ou areas dos picos nas determinacdes individuais);
zi = valor correspondente a resposta (yi) obtido da reta de quadrados minimos;
n=15

5.5.6 A curva deve ser linear ou seja, o valor resultante da divisdo do desvio-padréo (s) (das diferencas entre as respostas medidas (yi) e os valores
correspodentes as respostas calculadas (zi) a partir da reta obtida por quadrados minimos), pelo valor médio (y) de todas as respostas medidas, ndo deve
exceder a 0,07.

5.6 Preparacéo da amostra

5.6.1 Pesar, com precisao de 0,01 mg, 5 frascos tipo penicilina com tampas e presilhas e com barra magnética em seu interior (M1 ).

5.6.2 Colocar em cada um deles ao redor de 0,5 g de amostra previamente cortada em pedacos de area menor que 10 mm x 2 mm.

5.6.3 Pesar os frascos novamente (M2 ).

5.6.4 Adicionar 5 mL de DMA ou de solucao de padrao-interno em cada um dos frascos.
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5.6.5 Fechar hermeticamente e, com agitador magnético, fazer a completa dissolucdo da amostra.
5.6.6 Finalmente colocar os frascos em um banho termostéatico durante 1 hora.

5.7 Anélise cromatografica

5.7.1 As condigbes de operacédo recomendadas sdo as seguintes:

Temperatura do injetor: 120 °C

Temperatura do detetor: 180 °C

Temperatura da coluna: 60 °C

C

Fluxo: 20 mL/min

Atenuacado: adequar a concentragdo de cloreto de vinila encontrada.
Gas de arraste: Nitrogénio, grau cromatografico.

5.7.2 Nas condigdes de operagéo indicadas em 5.7.1, injeta-se 1 mm= (u L) de "espaco livre" da solu¢io-padréo concentrada (S1 ) e corre-se o
cromatograma para determinar o tempo de retencéo correspondente ao cloreto de vinila ou aos padrdes internos.

5.7.3 Injetar em seguida, 1 mL de “espaco livre" de cada um dos frascos (nimero 1 ao 15) que contenham os padrdes preparados para obter a curva de
calibracéo.

5.7.4 Medir em cada cromatograma a altura ou area do pico (y) correspondente ao tempo de retencéo do cloreto de vinila (Tabela II).

5.7.5 Fazer o mesmo com cada um dos grupos de cinco amostras (ym) (Tabela Il1).

5.8 Controle das solu¢des-padréo preparadas

5.8.1 Preparar uma nova solugao-padrao concentrada, uma segunda solucdo-padréo (S3 ) e um padrdo que contenha 0,1 mg/kg de cloreto de vinila em DMA
(Frascos 10 e 11).

5.8.2 A média das determinagdes cromatograficas de cloreto de vinila efetuadas sobre esta Ultima solugdo néo deve diferir em mais de 5% do ponto
correspondente sobre a curva de calibracdo. Se a diferenca exceder a 5%, descartar todas as solu¢des preparadas e repetir o procedimento desde o
principio.

5.9 Célculo dos resultados

5.9.1 Preparar a tabela seguinte com os dados obtidos com a amostra.

TABELA 111 - RESULTADOS

Frasco | Pm=M2-M1|ym xm cloreto de vinila| xm/Pm
Numero| g mmouu.a.| pug K a/g
lao5

5.9.2 Calcular os valores de xmi a partir da equacgédo da reta obtida pelo método de quadrados minimos: xmi =ymi-b /A
5.9.3 Calcular a concentracéo de cloreto de vinila da seguinte forma:

Z Epifmpt

concentragio de cloreto de vinilalpg/di= 2y

S
5.10 Confirmagéo da concentracéo de cloreto de vinila

Quando a concentracéo de cloreto de vinila encontrado nas amostras superar a quantidade maxima permitida, os resultados obtidos devem ser confirmados
por um dos trés procedimentos seguintes:

5.10.1 Empregando outra coluna com fase estacionaria de polaridade diferente.

Este procedimento se repetird até obter um cromatograma que nédo evidencie superposicdo do pico de cloreto de vinila e/ou os picos correspondentes ao
padréo interno com constituintes da amostra.

5.10.2 Empregando outros detetores (por exemplo: detetor de condutividade microeletrolitico).
5.10.3 Empregando espectroscopia de massa.

Neste caso, se o0s ions moleculares com massa (m/e) 62 e 64 se encontrarem em relagdo de 3:1, pode-se considerar, com alta probabilidade, confirmada a
presenca de cloreto de vinila. Em caso de divida, deve-se comprovar o espectro de massa total.

5.11 Repetibilidade

38



A diferenga entre os resultados de duas determinagdes efetuadas simultaneamente ou logo em seguida sobre a mesma amostra, pelo mesmo analista e sob
as mesmas condicdes, ndo deve exceder de 0,2 mg de cloreto de vinila por kg de amostra.

5.12 Limites
O contetido méximo permitido de cloreto de vinila € de 1 mg/kg de matéria plastica, tal qual estabelecido no Anexo Il desta Resolugéo.

ANEXO XII - DETERMINAGAO DE MONOMERO DE ESTIRENO RESIDUAL
1. ALCANCE

Este regulamento técnico aplica-se a determinacéo de estireno em embalagens e equipamentos plasticos elaborados com poliestireno (PS) e outros
copolimeros que utilizem este monémero e que se destinem a entrar em contato com alimentos.

2. FUNDAMENTO

A determinacéo de estireno é efetuada por cromotografia em fase gasosa, apés dissolugdo da amostra em cloreto de metileno. Sao descritos, como exemplo,
dois métodos cromatograficos que poderao ser utilizados, dependendo da disponibilidade de equipamento no laboratério de controle (métodos A e B).

3. EQUIPAMENTOS

3.1 Cromatdgrafo a gas com detetor de ionizagdo de chama

3.2 Coluna cromatogréfica que permita a separagdo 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 Gés hidrogénio

4.1.4 Cloreto de metileno, redestilado

4.1.5 Mondémero de estireno, redestilado

4.2 Método B:

4.2.1 Gés argobnio

4.2.2 Gés 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 Mondmero de estireno, redestilado

Adverténcia:

O estireno é levemente toxico por inalagdo, pode causar irritagdo nas mucosas, principalmente na ocular, e é inflamavel, por isso deve-se trabalhar em
capela.

5. CONDIGOES DE OPERAGAO RECOMENDADAS
5.1 Método 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=3 (u L)

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 Sensibilidade: 10 -9

5.2.5 Volume injetado: 1,0 mm3 (u L)
5.2.6 Fluxo de argdnio: 20 mL/min
5.2.7 Fluxo de gases do detetor:

hidrogénio: 20 mL/min

oxigénio: 40 mL/min
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6. PROCEDIMENTO
6.1 Preparacéo dos padrdes
6.1.1 Método A:

Pesar 15 mm3 (u L) de mondmero de estireno em um baldo volumétrico de 25 mL. Completar o volume com cloreto de metileno. Efetuar as dilui¢des
necessarias em fungao de teor de estireno na amostra.

6.1.2. Método B:

Colocar acetona em um frasco de 60 mL, previamente tarado, até a altura do gargalo. Pesar novamente o sistema, apds fechamento e selagem do frasco,
para a determinacdo da massa exata de acetona. Adicionar entdo ao contetido do frasco um volume conhecido de estireno (por ex: 2,5 mm3 (i L), com o
auxilio de uma microseringa). Pesar novamente o frasco para a determinacdo da massa de estireno. Calcular a concentragédo de estireno na solugdo-padrao
em térmos de p g de estireno por mm3 (u L) de solugdo, considerando a densidade da acetona a 20 ©C (0,79 g/mL). Preparar varios padroes, de maneira a
cobrir a faixa de concentracdo 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 insollvel, separar esse residuo por centrifugagido ou decantacéo.

6.2.2 Método B:

Cortar a amostra em pedagos pequenos de area menor que 10 mm por 2 mm. Pesar cerca de 3,0 g da amostra com preciséo de 0,1 mg, em béquer de 150
mL. Adicionar ao béquer, lentamente e sob agitacdo, 20 mL de cloreto de metileno. Apos total dissolugdo da amostra, acrescentar 30 mL de metanol para a
precipitacdo do poliestireno. Filtrar o conteddo do béquer sob vacuo e separar o filtrado. Para garantir a total extragdo do estireno, repetir com o precipitado
o procedimento de dissolugéo e precipitacdo do polimero. Filtrar sob vacuo. Juntar os dois filtrados em um baldo volumétrico, completando o volume para
100 mL com metanol.

6.3 Andlise cromatografica
6.3.1 Método A:

Através de uma microseringa, injetar 1 mm3 (u L) da solugdo-padréo no cromatégrafo a gas. Medir a area do pico de mondmero de estireno. Injetar 1 mm3
(u L) da solugédo da amostra utilizando-se a técnica de "flush”, com solvente e ar, para evitar perdas de amostra por evaporagdo. Medir a area do pico
resultante de estireno. Comparar com a area produzida pela solucéo-padréo.

6.3.2 Método B:

Injetar no cromatografo a gas 1 mm3 (u L) de cada solucio-padréo e tracar a curva-padrao: resposta cromatografica x concentracdo de estireno em solugéo.
Injetar 1 mm=2 (u L) da solugdo de amostra no cromatoégrafo a gas. Medir a area do pico de estireno e comparar com a curva-padrao.

7 CALCULOS
Calcula-se a concentragdo de estireno da seguinte forma:
7.1 Método A:

Conteldo de estireno:

em g/l00g de amostra=_Am x Cpx 10
Ap-Cm

sendo:

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

Ap = area do pico do padrdo, em unidade de area

Cm = concentragdo da solugéo-padréo da amostra (em g de amostra/mL)
Cp = concentragdo da solugdo-padrédo (em p g/mg de estireno/mL)

7.2 Método B:

Conteudo de estireno:

emmg/kg=(R-b)x105/axVixM

sendo:
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R = resposta obtida na andlise cromatografica (unidades de area)

b = coeficiente linear da curva-padrdo (unidades de area/p g de estireno/p L de solugéo)
a = coeficiente angular da curva-padrdo (unidades de area/p g de estireno)

Vi = volume da amostra injetada (u L)

M = massa da amostra (g)

8 LIMITE

O contetido méaximo permitido de estireno é de 0,25 g de estireno/100 g de amostra (0,25%) ou 2500 mg de estireno/kg amostra na matéria plastica, como
estabelecido no Anexo |l deste Regulamento.

ANEXO XI1I - DETERMINAGAO DA MIGRAGCAO ESPECIFICA DE MONO E DIETILENOGLICOL
1. ALCANCE

Este regulamento técnico aplica-se a determinacgéo de etilenoglicol (EG) e dietilenoglicol (DEG) em embalagens e equipamentos plasticos elaborados com
polietileno tereftalato (PET), seus copolimeros e outros polimeros derivados de EG e DEG que sejam destinados a entrar em contato com alimentos.

2. FUNDAMENTO

Os ensaios de migragao especifica sdo realizados de acordo com a classificacdo de alimentos e simulantes (exceto para os simulantes de alimentos oleosos) e
as condigcbes de tempo e temperatura correspondentes aos ensaios de migragado total detalhadas no Anexo V desta Resolugdo, respectivamente.

Apo6s os ensaios de migracéo, a concentracgdo de etilenoglicol e dietilenoglicol nos extratos correspondentes é determinada por cromatografia & gas através da
injecdo direta de um concentrado do extrato e por sua quantificagdo por padrdes externos.

NOTA:.

N&o pode ser efetuada a determinagdo de EG e DEG em n-heptano devido a sua imiscibilidade neste solvente, a dificuldade de se obter um grau de pureza
adequado do n-heptano e as interferéncias préprias de outros componentes ndo poliméricos presentes na amostra e sollveis neste simulante. Devido a isto,
sugere-se que seja realizado o ensaio de migragédo especifica de EG e DEG em simulante aquoso como solugdo mais drastica.

3. EQUIPAMENTO

3.1 Cromatdgrafo a gas com detetor de ionizagdo de chama.
3.2 Coluna cromatografica que permita a separagdo dos picos correspondentes a EG e DEG e os solventes utilizados.
4. REAGENTES

4.1 Etilenoglicol, pureza maior que 99% (v/v).

4.2 Dietilenoglicol, pureza maior que 99% (v/v).

4.3 Etanol p.a.

4.4 Acido acético p.a.

4.5 Agua destilada.

4.6 Gas nitrogénio.

4.7 Ar sintético.

4.8 Gas hidrogénio.

Adverténcia:
Tanto o EG como o DEG s&o téxicos por inalagdo e ingestdo, irritantes da pele e mucosa e séo inflamaveis; portanto, deve-se trabalhar em capela.

5. CONDIGOES DE OPERAGAO RECOMENDADAS

5.1 Temperatura da coluna isotérmica: 200 °C.

5.2 Temperatura do injetor: 250 °C.

5.3 Temperatura do detetor: 250 ©C.

5.4 Fluxo de aproximadamente 30 mL/min.

5.5 Volume de injecdo: 2 m L.

6. PROCEDIMENTO

6.1 Preparagdo dos padrdes e da curva de calibracéo.

Preparar solugdes-padrédo de EG e de DEG separadamente, com 0s mesmos simulantes usados nos ensaios de migracdo da amostra para construir duas
curvas de calibragao relativas a concentragdo destes compostos na amostra. Em todos os casos, injetar as solucdes concentradas da mesma maneira que a
amostra.

6.2. Andlise cromatografica da amostra.

Concentrar 15 mL do extrato em um baldo com coluna de Snyder a 5 mL, em fogo direto com tela metdlica. Seguir o mesmo procedimento com o branco
correspondente. Injetar no cromatdgrafo nas condi¢es de operagdo recomendadas.
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NOTAS:.

1. 5 mL é o volume final obtido ap6s a lavagem da coluna com o extrato correspondente.

2. Em todos os casos, as determinacdes sdo realizadas em duplicata.

3. Quando se utilizar simulante de alimentos aquosos &cidos (solugdo de acido acético em agua), devera ser realizada, antes da concentragao, a neutralizagéo
do extrato com solucéo de NaOH concentrada.

7. CALCULOS

As concentragdes de EG e DEG s&o obtidas através da curva de calibragdo, e a partir deste resultado, calcular a migracdo especifica com as férmulas de
célculo estabelecidas no Anexo V.

8. LIMITES

8.1. O limite de detec¢do deste método é de 10 mg/kg (ppm).

8.2. O limite de migracdo especifica de EG e DEG é de 30 mg/kg (ppm), (isolados ou combinados) como estabelecido no Anexo II.
ANEXO XIV - DETERMINACAO DA MIGRACAO ESPECIFICA DE ACIDO TEREFTALICO

ALCANCE
1.ALCANCE

Este regulamento Técnico se aplica a determinag@o da migracao especifica de acido tereftalico em embalagens e equipamentos plasticos fabricados com
polietileno tereftalato (PET), seus copolimeros e outros polimeros de acido tereftalico destinados a entrar em contato com alimentos.

2. FUNDAMENTO

Os ensaios de migracédo especifica de acido tereftalico em simulantes aquosos (agua destilada, solucédo de acido acético em agua destilada e solugdes de
etanol em agua destilada) e simulantes gordurosos (6leo de oliva ou de girassol) devem ser realizados levando-se em conta a classificacdo de alimentos e
simulantes e as condi¢fes de temperatura e tempo de contato correspondentes aos ensaios de migracao total, detalhadas nos Anexos | e V desta Resolugéo ,
respectivamente.

Apés o tempo estipulado para os ensaios de migragdo, deve ser realizada a determinacao da concentragédo de acido tereftalico nos simulantes aquosos
diretamente por cromatografia liquida de alta resolugdo (HPLC), em fase reversa, utilizando um detetor ultravioleta. Os simulantes gordurosos devem ser
extraidos com uma solugéo diluida de bicarbonato em agua e a solugdo aquosa resultante deve ser analisada por HPLC.

3. REAGENTES
Todos os reagentes devem ser de grau analitico, exceto quando seja especificada outra qualidade.

3.1 Metanol (grau HPLC)

3.2 Agua (grau HPLC)

3.3 Acetato de sodio

3.4 Acido tereftalico (TPA)

3.5 Acido ortoftalico (OPA)

3.6 Solucéo de &cido ortofosforico 85% m/v em agua

3.7 Solugdo de bicarbonato de s6dio a 0,1 % m/v, em agua

3.8 Solugéo de acido acético a 50 % m/v em agua

3.9 Propanol

3.10 Solugéo tampéo pH 3,6: dissolver 25,0 g de acetato de sodio triidratado em 350 mL de agua; adicionar 5,0 mL de &cido ortofosforico e ajustar o pH a
3,6 + 0,2 com &cido acético glacial (aproximadamente 50 mL). Completar o volume em um baldo volumétrico de 500 mL.

3.11 Solucdo mée de acido tereftalico (TPA): pesar com precisdo de 0,0001 g, 0,05 g de &cido tereftalico e dissolver em 90 mL de metanol, com agitagao
continua. Transferir para um baldo volumétrico de 100 mL e completar o volume. E conveniente aquecer a solugéo a 50 ©C, para facilitar a dissolugdo, por
pelo menos uma hora. Preparar duas solugfes: solucdo mée A e solugdo mae B.

3.12 Solugdo mae de &cido ortoftalico (OPA) - Esta solugéo é utilizada como padrao interno: Pesar 0,1 g de &cido ortoftalico e dissolver em propanol.
Transferir para um baldo volumétrico de 100 mL e completar o volume.

3.13 Fase mdvel: colocar em uma proveta 150 mL de solugdo tampéo (3.10) e elevar o volume até 1 L. Caso néo se deseje utilizar solugdo tampao, pode ser
utilizada uma solucao de acido ortofosférico em agua, de pH 3,0. Encontrar a propor¢do 6tima entre os volumes de metanol e de solugdo tampéo ou da
solucéo acida, de acordo com a coluna utilizada, a configuracéo e o tipo de equipamento disponivel, para obter uma resolugdo adequada e um fator de
retencdo aceitavel. Uma vez encontrada esta proporgdo 6tima, realizar a mistura procedendo-se a desgaseificacdo da fase mével através de membrana de
0,45 m m de poro.

4. EQUIPAMENTO

4.1 Balanca analitica com precisdo de 0,1 mg

4.2 PHmetro com precisdo de + 0,1 unidades de pH.

4.3 Baldes volumétricos de 25 mL, 50 mL, 100 mL 250 mL e 500 mL, grau B.

4.4 Provetas de 5 mL, 25 mL, 50 ml, 100 mL e 250 mL, grau B

4.5 Pipetas volumétricas de 1 mL, 2 mL, 5 mL, 10 mL e 20 mL, grau B

4.6 Pipeta graduada de 2 mL

4.7 Funil de separacéo de 250 mL

4.8 Béqueres de 100 mL

4.9 Seringa para HPLC de 50 m L

4.10 Cartuchos com fase reversa C18 de 400 mg

4.11 Membrana de filtragdo HPLC de 0,45 m m de poro

4.12 Cromatdégrafo liquido de alta resolugdo com: loop de injegdo de 20 m L, detetor UV com comprimento de onda variavel.

Comprimento de onda do detetor: 242 nm.
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Coluna: coluna de fase reversa capaz de separar completamente o acido tereftalico do acido ostoftalico e do acido isoftalico. Por exemplo: quando se utiliza
um cromatografo liquido Shimadzu LC-6A com detetor ultravioleta Shimadzu LC-6A V, sugere-se uma coluna de C18 ODS de 5 m m de poro, de 250 mm x 4
mm, com pré-coluna, que, para uma fase mével de metanol/acido fosférico pH = 3, 50:50, tenha um tempo de retengdo de 3,5 minutos para o OPA e de 5

min para o TPA.

5. AMOSTRAS

5.1. Analisar as amostras em duplicata, no minimo. Para cada tipo de simulante, preparar o branco correspondente.

5.2. No caso de simulantes aquosos, é necessario, no minimo, um volume de 10 mL. Para os solventes gordurosos, é necessario no minimo, um volume de
50 mL.

6. PROCEDIMENTO

6.1. Preparagdo dos padrdes

Padr@es intermediarios (set A de TPA)

Preparar os padrdes no dia do uso. Colocar em bales volumétricos de 25 mL: 1,0; 2,0; 5,0; 10,0 e 20,0 mL de solucdo padrdo A de TPA. Adicionar 5 mL de
solugdo padrdo de padréo interno e completar o volume com metanol.

As solucGes assim preparadas contém, respectivamente, 20, 30, 40, 100, 200 e 400 mg/L de TPA.

6.1.2 Padréo interno

Colocar 5 mL de solucdo mée de padréo interno de OPA em um bal&o volumétrico de 25 mL e completar o volume com metanol
6.1.3 Padrdes para a curva de calibragdo (no caso de solventes aquosos)

Colocar em baldes volumétricos de 50 mL, 2 mL de cada uma das solu¢6es de TPA preparadas em 6.1.1 e 2 mL da solu¢do de OPA preparada em 6.1.2 e
completar o volume com agua. Desta forma sdo obtidas soluc¢des de 0,8; 1,6; 4,0; 8,0 e 16,0 mg/L de TPA. Preparar um branco com 0,0 mg/L de TPA
colocando em um baldo volumétrico de 50 ml, 2 mL de OPA e completando o volume com agua.

Padrées para a curva de calibragéo (no caso de solventes gordurosos)

Colocar em uma proveta 50 mL do mesmo 6éleo (de oliva ou girassol) usado na prova de migragéo e colocar em um funil de separagédo de 250 mL. Adicionar
com uma pipeta 2 mL da primeira solucdo de TPA preparada em 6.1.1 e 2 mL da solu¢io de OPA preparada em 6.1.2. Agitar muito bem e adicionar 50 * 2
mL de heptano, lavando a proveta antes utilizada para medir o 6leo. Repetir o mesmo procedimento para cada uma das solugdes preparadas em 6.1.1. Agitar
e adicionar 20 = 1 mL de solucéo de bicarbonato.

Agitar durante um minuto e deixar decantar durante 15 minutos. Separar a fase aquosa em um béquer de 100 mL e adicionar novamente 20 mL de solugédo
de bicarbonato. Agitar, deixar decantar por 15 minutos e separar novamente a fase aquosa, combinando os dois extratos. Passar a solu¢do aquosa assim
obtida pelos cartuchos de C18 e recolher em um bal&o volumétrico de 50 mL. Adicionar 1 mL de solugdo de acido acético a 50 % e completar o volume com
agua. Agitar e filtrar uma aliquota que sera utilizada na anélise por HPLC. (6.6).

Curva de calibragdo

Injetar os dois sets de padrdes no cromatégrafo liquido de alta resolugéo, utilizando um loop de 20 m L. Calcular a area ou altura do pico e calcular a relagéo
area ou altura de TPA/ area ou altura de OPA para cada solucéo e plotar estes valores versus a concentragdo de TPA em mg/L para os dois sets de padrdes,
obtendo duas curvas de calibragao.

As curvas obtidas devem ser lineares em toda a faixa e os pontos ndo podem desviar-se + 7 % da média. Caso isto ocorra, devem ser preparados novos
padrdes.

Verificag@o das solucdes padrdes preparadas
6.3.1 Preparacé@o de uma solugdo de TPA a partir da solu¢cdo mae B

Diluir 10 mL da solugéo B (3.11) e 5 mL da solugdo OPA (3.12) em um baldo volumétrico de 25 mL. Completar o volume com metanol. Obter assim uma
solucéo de 200 mg/l que é um padréo intermediario. Tomar uma aliquota de 2 mL desta solucdo e transferir para um baldo volumétrico de 50 mL. Completar
0 volume. Assim é obtida uma solucédo de 8 mg/L.

6.3.2 Verificacio das solugbes padrbes A

Injetar a amostra e proceder de acordo com 6.2. Inserir o valor da relagdo das areas ou alturas entre o TPA e o OPA e calcular a concentracdo de TPA tedrico
utilizando a curva de calibragdo. A diferenca entre as concentracGes real e tedrica de TPA ndo deve diferir em mais de 7 %. Se a diferenca for maior, repetir a
preparacéo de todas as solugdes padroes.

Procedimento de extragdo para as migrages em 6leos

Colocar em uma proveta 50 mL do 6leo (de oliva ou girassol) obtido na prova de migracéo e colocar em um funil de separagdo de 250 mL. Adicionar com
uma pipeta 2 mL da solugdo de OPA preparada em 6.1.2. Agitar muito bem e adicionar 50 + 2 mL de heptano, lavando a proveta antes utilizada para medir o
Oleo. Extrair duas vezes com solugdo de bicarbonato seguindo o procedimento descrito em 6.1.4., obtendo-se deste modo as solug¢fes para analisar por
HPLC.
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Preparacéo das amostras de simulantes aquosos

Colocar 2 mL de solugédo padréo interno em bal6es secos de 50 mL. Completar o volume com a solucéo utilizada na prova de migracdo. Repetir a mesma
operacéo para os brancos de cada simulante.

Injecdo das amostras

Filtrar em membrana filtrante de poro de 0,45 m m as solu¢des provenientes dos simulantes aquosos que contenham particulas em suspenséo. Injetar as
amostras preparadas em 6.4 e 6.5 no cromatégrafo, assim como os brancos, utilizando um loop de 20 m L. O comprimento de onda do detetor é de 242 nm.
Calcular a relagéo das areas ou alturas do TPA e do OPA para todas as amostras e brancos, corrigir com o branco, se necessario, e calcular as concentragdes
de TPA em mg/L, utilizando a curva de calibracé@o correspondente. Corrigir os valores obtidos para os simulantes aquosos multiplicando o valor obtido por
1,04 para levar em conta a diluicdo realizada em 6.5.

7. EXPRESSAO DOS RESULTADOS

Expressar a migragdo em mg de &cido tereftalico por kg de simulante de alimentos. Assumir que a densidade de todos os simulantes é 1, entdo o resultado
obtido em mgh/L pode ser expresso em mg/kg (ppm) diretamente.

8. CONFIRMACAO DA PRESENCA DE ACIDO TEREFTALICO.

Analisar a amostra e um padréo de concentragdo similar a 220, 242 e 254 nm de comprimento de onda. Calcular a relagéo de picos entre a amostra e o
padréo para os trés diferentes comprimentos de onda. As diferengas entre os resultados obtidos ndo deve ser maior que 5 %.

LIMITES

9.1 O limite de detecgdo baseado em que a relagéo sinal-ruido seja 3, estd compreendido entre 0,2 e 0,5 mg/L. Mas como cada o limite de deteccdo depende
de cada tipo de detetor, bomba e capacidade do loop de inje¢éo, o limite deve ser calculado quando da implantacdo do método.

9.2 O limite de migracéo especifica de acido tereftalico é de 7,5 mg/kg (ppm), conforme estipulado no Anexo Il deste Regulamento.



