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Resumen

En el presente trabajo se realizé el andlisis de estireno residual en vasos de poliestireno mediante espectroscopia infrarroja; asi mismo, se
determinaron las condiciones del andlisis cromatografico tanto de HPLC como de cromatografia de gases, para determinar la concentracion de
este mondmero en vasos grado alimenticio. Una muestra de vasos de poliestireno se disolvié en acetona, se precipitd con metanol, el extracto
concentrado fue analizado bajo determinadas condiciones de cromatografia de liquidos de alta resolucion, asi como cromatografia de gases. Se
prepararon estandares de diferente concentracion con el fin de determinar el limite de deteccion de cada técnica cromatografica. Mediante
HPLC se alcanzo una sensibilidad de 25 ppm, que es muy alta, por lo que este tipo de muestras no pueden ser analizadas con las condiciones
cromatograficas del presente estudio. La concentracion minima detectada mediante cromatografia de gases fue 2.0 ppm, el monémero residual
presente en muestras de vasos de poliestireno se detect6 previamente de manera cualitativa por FT-IR y semicuantitativa por cromatografia de

gases.

1. Introduccion

Los polimeros son macromoléculas (generalmente
orgénicas) formadas por la unién de unidades
repetitivas denominadas monomeros, los cuales se
combinan unos con otros mediante una reaccion de
polimerizacion [1]. Las reacciones de polimerizacion
mas comunes a nivel industrial son poliadicion y
policondensacion; por lo tanto, una de las
clasificaciones de los polimeros de acuerdo a la
manera en la que fue sintetizado es polimeros de
adicion, por ejemplo poliestireno, policloruro de
vinilo, poliacrilatos, etc. y polimeros de condensacion,
como polietilentereftalato, poliuretano, melamina, etc
[2].

El poliestireno (PS) es un polimero de adicion
termopléstico que se obtiene de la polimerizacion del
estireno; existen cuatro tipos principales: el PS cristal,
que es transparente, rigido y quebradizo; el
poliestireno de alto impacto, resistente y opaco, el
poliestireno expandido el cual es muy ligero, y el
poliestireno extrusionado, similar al expandido pero
mas denso e impermeable. Una de las aplicaciones
principales del PS cristal y espumado es la fabricacion
de envases para conservar alimentos, estos envases,
especificamente vasos, se procesan mediante
extrusion y termoformado. Cuando el alimento llega al
consumidor final, generalmente los vasos son
sometidos a un proceso de calentamiento en horno de
microondas, o se le afiaden directamente liquidos
calientes. En este proceso es probable que migre
estireno residual hacia el contenido del vaso, y que sea
ingerido por el consumidor; el limite maximo de
estireno residual permitido por la FDA es 0.5 % [3, 4],
este limite estd basado en los niveles de toxicidad. Para
el envasado de alimentos se recomienda un maximo de

0.25 % de estireno residual, ya que cantidades
mayores producen olor desagradable al alimento
contenido en los envases, esto ademas de la toxicidad
inherente a este compuesto [5,6].

El estireno (vinilbenceno) es un hidrocarburo
aromatico, liquido incoloro de aroma dulce que se
evapora facilmente, a menudo contiene otros
productos quimicos que le dan un aroma penetrante y
desagradable.

CI-I:CI-I2

Estructura de estireno

Mediante técnicas cromatograficas de liquidos y
gases se puede determinar la presencia de mondémero
residual en vasos grado alimenticio [7-10], asi mismo
se puede caracterizar por infrarrojo para corroborar la
presencia de este monomero, el cual se espera que esté
en cantidad menor a 1.0 ppm. Se ha reportado también
la determinacion de estireno residual en poliestireno
utilizando técnicas espectrofotométricas en el rango
del ultravioleta. Sin embargo, el valor que se reportaen
estos trabajos (0.02 %) est4 sujeto a un error muy alto
debido ala poca exactitud de la técnica.

El que los envases grado alimenticio contengan
monomero residual se considera dafiino para la salud,
si el consumo de este es mayor a 20 ppm segun la
norma establecida por la Organizacién Mundial de la
Salud[11-13].
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2. Parte experimental

Reactivos y Equipo

Metanol grado HPLC (Fermont, 99.98 %), agua grado
HPLC (Fermont), acetona (Aldrich, 99.5 %), metanol
(Aldrich, 99.6 %), estireno (CTR, 99.8 %).
Cromatografo de Liquidos de alta resolucion Varian
Modelo 9065, Cromatografo de gases Varian Modelo
3700.

Metodologia

Se prepararon estandares de estireno de 12.5, 25, 50,
75 y 100 ppm y se inyectaron al cromatografo de
liquidos bajo las siguientes condiciones: fase movil
metanol, flujo 1 mL/min, detector arreglo de diodos,
columna ODS 25 cm x 1.8 mm, volumen inyectado 10
pL.

Adicionalmente se prepararon estandares de 2.0, 4.0,
8.0y 10.0 ppmy se inyectaron al cromatografo de gases
bajo las siguientes condiciones: Columna 20 % Rtx-5 2
m x 2um, malla 100/120, Inyector 250°C, Detector
250°C temperatura inicial 40°C, rampa de
calentamineto 4°C/ min., temperatura final 250°C,
detector FID, flama Hidrogeno, aire acarreador
Nitrégeno.

Para el tratamiento de la muestra un vaso de
poliestireno espumado grado alimenticio fue cortado
en piezas de aproximadamente 1 cm’, se tomaron 2.0 g
de esta muestra y se disolvieron en acetona hasta la
desaparicion del color blanco que imparte el
poliestireno, después se afiadio metanol gota a gota con
agitacion constante hasta precipitacion completa del
poliestireno, se agit6 la solucion durante 15 minutos y
se filtro a vacio. La solucion resultante se concentr6 a
70 °C con ayuda de un rotavapor, el residuo se pasé a
través de un microfiltro de 45 pm y se afor6 a25 mL con
metanol, esta fraccion se inyectd a los cromatografos
de liquidos y gases con las mismas condiciones
utilizadas para el andlisis cromatografico de los
estandares.

Al finalizar el andlisis mediante cromatografia, las
muestras se llevaron a sequedad evaporandolas a 70 °C,
el residuo se analiz6 mediante FTIR.

3.Resultados y discusion

En la Figura 1 se observa el espectro IR obtenido del
extracto proveniente de la muestra, el cual presenta las
bandas de los grupos funcionales del estireno: C-H a
2920 y 2650 cm”, CH,= CH, a 1720 cm” y el grupo
aromatico monosustituidoa 1590y 1450 cm ,, ademas
fue identificado por la biblioteca integrada del equipo
como estireno, por lo que resultd positiva la presencia
de monomero residual en vasos de poliestireno grado
alimenticio, por lo cual se procedi6 a la cuantificacion
mediante cromatografia de liquidos de alta resolucion.
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Figura 1. Espectro FTIR del extracto proveniente de un vaso de
poliestireno.

Mediante HPLC y bajo las condiciones
cromatograficas indicadas arriba, el tiempo de
retencion del estireno fue 3.4 minutos, los estindares se
inyectaron por triplicado; en la Tabla 1 se muestra el
promedio del area bajo la curva obtenida para cada
estandar, por lo que se puede apreciar, el limite de
deteccion con esta técnica analitica fue 25 ppm, valor
relativamente alto si se considera que se pretende
cuantificar el mondémero residual en envases de
alimentos, y que el valor que se espera en este tipo de
muestras debe ser inferior a 10 ppm, por lo estos
parametros cromatograficos seran aplicados para
determinar la concentracion de estireno en muestras
diferentes a poliestireno grado alimenticio.

Tabla 1. Area bajo la curva obtenida mediante HPLC en
estandares de estireno.

Estandar (ppm) Area bajo la
curva
100 10867
75 8765
50 6907
25 3902
12.5 ND

Mediante cromatografia de gases se logré detectar
hasta 2.0 ppm de estireno, en la Tabla 2 se muestra un
promedio del area obtenida para cada uno de los
estandares inyectados por triplicado. El area bajo la
curva correspondiente al estandar de 2.0 ppm se integrd
con muy baja sefial, o que indica que este es el limite de
sensibilidad que se puede alcanzar bajo estas
condiciones cromatograficas en este equipo.
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Tabla 2. Area bajo la curva obtenida mediante cromatografia de
gases en estandares de estireno.

Estandar (ppm) Area bajo la
curva
2.0 2.6
4.0 10.7
8.0 30.1
10.0 38.4

En la Figura 2 parte superior se muestra el
cromatograma correspondiente al estandar de 2.0
ppm, mientras que en el cromatograma de abajo en la
misma figura, se observa el cromatograma de la
fraccion extraida de un vaso de poliestireno, el pico
que aparece en el mismo tiempo de retencion que el
estireno estandar, no se integréo bajo las mismas
condiciones de andlisis, lo que demuestra que el
contenido de estireno residual en el vaso desechable es
menor a 2.0 ppm. Sin embargo, mediante las técnicas
de cromatografia de gases e infrarrojo, se demuestra la
presencia de estireno residual en vasos de poliestireno.

Con el fin de determinar de manera
semicuantitativa el estireno residual, se procedié a
adicionar el estandar de 2.0 ppm a la muestra del vaso e
inyectarla al cromatografo de gases, de esta manera
observar si aumenta el area bajo la curva. El area bajo
la curva obtenida para el estandar de 2.0 ppm con la
muestra adicionada, aumentd a 3.1. Si el area del
estandar dio 2.6 (ver Tabla 2) se presupone que el
estireno esta presente en la muestra en concentracion
alrededor de 0.32 ppm. Este es un analisis que se
realiz6 solamente con el fin de determinar si mediante
el método de adicion de estandar, el cual se
desarrollara en un trabajo a continuacién del presente,
sera posible de manera cuantitativa bajar la
sensibilidad del equipo con el fin de detectar cantidad
menor a 1.0 ppm de estireno residual en envases grado
alimenticio.
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Figura 2. Cromatogramas de gases:
a) estandar con 2.0 ppm de estireno
b) extraccion de un vaso de poliestireno.
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4. Conclusiones

Mediante las técnicas analiticas de HPLC y CG se
alcanzo un limite de deteccion de estireno residual en
vasos de poliestireno de 25 y 2.0 ppm
respectivamente. La presencia de este monomero fue
detectada cualitativamente mediante FT-IR después
del analisis cromatografico al evaporar el disolvente.

Las muestras analizadas contienen menos de 1.0
ppm utilizando adicion del estandar de 2.0 ppm a la
muestra, de manera semicuantitativa se detectd 0.32
ppm, este resultado obliga a pensar que mediante la
técnica por adicion de estdndar en cromatografia de
gases, la cual se desarrollarda en un trabajo
subsecuente, serd posible determinar
cuantitativamente el estireno residual presente en
vasos de poliestireno, asi como en otros tipos de
envases del mismo material, tal como platos, charolas,
etc.

Mediante las condiciones establecidas en este
trabajo para la técnica de HPLC no se recomienda
analizar estireno residual en este tipo de muestras, ya
que el limite de deteccion es alto, dicha técnica se
utilizard para analizar el estireno residual en
poliestireno sintetizado para aplicaciones industriales
no alimenticias, el cual se supone que contiene una
mayor cantidad de estireno residual.
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