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Resumen

Estudio de migracion de un material multicapa
utilizado en el envasado alimentario en contacto con
3 simulantes alimentarios durante 10 dias a 60°C.
Identificacion y cuantificacion de compuestos no-
volatiles mediante  UPLC-MS-QTOF y estudio
cinético de migracion global y migracién especifica
de un éster ciclico proveniente del adhesivo
utilizado mediante UPLC-MS-QqQ.

Introduccion

La mayoria de los materiales multicapa usados en
envase alimentario tienen una capa de adhesivo en
su estructura, normalmente poliuretano (PU). Para
evaluar la seguridad de estos materiales, es
importante determinar los compuestos afiadidos
intencionadamente en el adhesivo (IAS), asi como
los compuestos no afadidos intencionadamente
(NIAS). Durante la fabricacion de los adhesivos de
PU, pueden formarse algunos subproductos como
los ésteres ciclicos (lactonas), procedentes de la
reaccion entre &cidos dicarboxilicos y dioles [1]. Sin
embargo, estos compuestos no estan listados en
10/2011/EU, y por lo tanto, deben encontrarse en la
migracion por debajo de 10 ng/g de simulante.

El primer objetivo de este estudio fue identificar y
cuantificar los compuestos no volatiles presentes en
la migracion usando 3 simulantes alimentarios
(etanol 10%, acido acético 3% y etanol 95%) en
contacto con un material multicapa usado para
envase alimentario. Aunque los adhesivos no estan
en contacto directo con el alimento, los
componentes de los adhesivos pueden migrar
debido a procesos de difusion y particion dentro del
material [2]. Por esta razon, la cinética de migracién
juega un papel importante en la migracion final del
envase. El segundo objetivo fue evaluar la cinética

de migracién global y la cinética de migracion
especifica de una lactona procedente del PU.

Materiales y métodos

Muestras

La muestra analizada fue una l&mina multicapa en la
que se utilizo poliuretano como adhesivo. Fue usado
para el envsado de carne y su estructura multicapa
fue [PET//Al/IPA/ICPP]cs donde PET es
polietilentereftalato, Al es aluminio, PA es
poliamida, PP es polipropileno y FCS es la cara en
contacto con el alimento.

Instrumentacion y condiciones de analisis

Para la identificacion se utilizé un cromatdgrafo de
liquidos de ultra alta resoluciéon acoplado a un
espectrémetro de masas con cuadrupolo y tiempo de
vuelo (UPLC-MS-TOF) y para la cuantificacién se
utiliz6 un cromatografo de liquidos de ultra alta
resolucion acoplado a un espectrometro de masas
con triple cuadrupolo (UPLC-MS-Q@Q). En el Q-
TOF se trabaj6é en modo SCAN adquiriendo un
rango de masas de 50 a 1200. En TQ se trabajo en
modo SIR (Selected lon Recording). Para el andlisis
cromatografico, se utilizo una columna apolar
(C18) y como fase movil se utiliz6 metanol y agua
(0,1% de &cido formico).

Resultados y discusion

Las identificaciones y cuantificaciones de los
compuestos que mostraron mayor intesidad en los
estudios de migracion se muestran en la tabla 1. Los
compuestos identificados fueron la caprolactama
(monémero de la PA) y seis ésteres ciclicos y 1
éster lineal procedentes del adhesivo de PU. La
mayoria de los ésteres fueron ciclicos excepto el
formado con adipico (AA) y dietilenglicol (DEG),
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AA-DEG + H,0, detectado sélo en la migracién con
acido acético 3%. De acuerdo a previos estudios,
este compuesto es produce por la hidrolisis de la
lactona AA-DEG en medio &cido [3]. En la mayoria
de los casos, los valores de migracion fueron
mayores en etanol 95%.

En la figura 1 se muestran los resultados del estudio
cinético para la migracion global (a) y para la
migracion espécifica de la lactona AA-DEG (b) en
tres simulantes. Tanto la migracién global como la
especifica aumentan con el tiempo hasta las 144-192
horas (6-8 dias), donde permanece constante. Como
es de esperar, el simulante con mayores valores de
migracién tanto global como especifica, fue el
etanol 95%. Mientras que los valores de migracion
fueron similares en etanol 10% y &cido acético 3%,
la migracion de AA-DEG fue mas alta en etanol
10% que en &cido acético 3%.

Conclusiones

El UPLC-MS-QTOF ha demostrado ser una buena
herramienta para la identificacion de compuestos y
los NIAS que migran desde las distintas capas del
material. En estos materiales, los éstres ciclicos
procedentes del adhesivo de PU fueron los
migrantes principales, lo que corrobora la migracion
desde capas internas del material y la importancia
de realizar screening de NIAS. Comparando los

valores de migracién, se observa que en la mayoria
de los casos, los valores més altos son con el
simulante de etanol 95%. Esto implica que este
material deberia utilziarse con méas precaucion con
alimentos grasos. Finalmente, se observa que la
cinética de migracion global tiene un patrén similiar
al de la cinética de migracidn especifica y sabiendo
gue la migracion global es méas sencilla de medir,

podria servirnos como una herramienta de
estimacion del valor maximo de migracién
especifica.
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Tabla 1. Compuestos detectados en la migraciongration desde el material [PET//Foil Al//PA//CPPrcs

Tr_ exact mass Compuesto FM Et 10% (ug/Kg) Ac acet (3%) (ng/Kg) Et 95% (ug/Kg)
2.73 114.092 Caprolactam CsH1iNO 882+44 1040170 1300127
3.05 257.099 AA-DEG +H20 C10H1605 nd 51.2+10.1 nd
3.55 239.090 AA-DEG C10H1505 36638 57.9+11.9 T59+72
4.93 237.110 AA-NPG C11H1304 1.98+0.70 nd 1.50=0.30
5.23 281.138 AA-dHAE (C7) C13:H205 344+£13 40.2+10.0 68755
5.50 445,149 PA-EG-AA-EG Ci13H2003 34.8=0.9 7.99=1.36 45.5+4.8
5.63 453.209 AA-DEG-AA-NPG C21H3409 25.7=0.8 nd 25.1£2.6
5.96 473.180 PA-DEG-AA-NPG C23H300¢ 3R.8+1.6 7.84=1.52 60.1=6.1

AA: dcido acético; PA: 4cido ftalico; DEG: dietilene glicol; NPG: neopentilglicol; EG: etileneglicol; dHAE: dihidroxialquil eter; nd: no
detectado
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Fig 1. Estudio cinético de la migracién alobal (a) y la migracion especifica del éster ciclico AA-DEG (b) en tres simulantes

(Etanol 1#%6 , Acido Acetico ¥o , Etanol 9%% ).
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