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Pruebas de migracion de adhesivos destinados a materiales en
contacto con alimentos

La Federacién Europea de la Industria de Colas y Adhesivos (FEICA) es una asociacion multinacional
que representa a la industria europea de colas y adhesivos. Con el apoyo de sus asociaciones
nacionales y varias empresas miembro directas y dfiliadas, FEICA coording, representa y defiende
los intereses comunes de nuestro sector en toda Europa. A este respecto, el objetivo de FEICA es
establecer un didlogo constructivo con los legisladores a fin de actuar como socio de confianza
para resolver los problemas que afectan a la industria europea de colas y adhesivos.

Introduccion

Este documento guia forma parte de un paquete de ensayos de migracion de materiales no
pldsticos en contacto con alimentos elaborados por diversas asociaciones del sector de la cadena
de suministro de envases. Este documento ofrece indicaciones especificas para lograr la
conformidad de los ensayos de adhesivos como componentes de materiales en contacto con
alimentos. Para obtener mds informacién sobre documentos guia de otros sectores, consultar la
pdgina web de FEICA: http://www.feica.eu/our-priorities/key-projects/food-contact.aspx
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1. Ambito

Este capitulo resume las indicaciones especificas para lograr la conformidad de los ensayos de
adhesivos como componentes de materiales en contacto con alimentos. Por lo general, los
adhesivos representan menos del 5 % de los envases y en la mayoria de aplicaciones de adhesivos
no se prevé un contacto directo con los alimentos!. Dependiendo del adhesivo y su aplicacion,
puede producirse un contacto involuntario en los bordes y juntas, o mediante la migracion a través
del envase o de la fase de gas provocada por los compuestos voldtiles (transferencia de fase de
vapor). Por lo tanto, la migracién especifica de cada uno de los compuestos individuales resulta
mds interesante que la migracién global, ya que esta Ultima es solo una medida de inercia y no
tiene ningun significado toxicoldgico.

Siguiendo los requisitos del Reglamento (UE) n°® 1935/2004, el material para el contacto con alimentos
terminados se debe probar y evaluar bajo condiciones de uso reales. El ensayo del adhesivo solo
puede considerarse una herramienta de cribado y solo ha de utilizarse en los casos en que el cdiculo
del peor caso falle o no se pueda llevar a cabo por falta de informacién. Para obtener mds detalles
sobre cémo seleccionar un adhesivo adecuado para su aplicacidén en materiales para el contacto
con alimentos, consulte las Directrices de FEICA sobre una declaracién de conformidad para el
contacto alimentario de los adhesivos?

Las pruebas que desarrollan las normas sobre la regulaciéon del pldstico en adhesivo puro sin sustrato
o el material de construccidn suelen sobrestimar la migracion de los componentes a los productos
alimentarios, ya que los factores que contribuyen a la migracion real no se tienen lo suficientemente
en cuenta. Los factores contribuyentes pueden ser:

Las condiciones y tiempos de curado

Interaccién del adhesivo con otras capas de MCA (Material en contacto con alimentos)
Propiedades barrera de otras capas de MCA3

Distribucion de componentes en el MCA

Relacién de la cantidad de adhesivo para el llenado correcto

2. Sistemas adhesivos habituales utilizados en aplicaciones en contacto con alimentos

Debido a la amplia gama de aplicaciones y a la complejidad quimica, no se pueden definir
condiciones de ensayo unificadas para los adhesivos (ver "Referencias' para obtener mds
informacioén). Por lo tanto, en muchos casos las condiciones definidas en el Reglamento 10/2011 de
pldsticos no pueden aplicarse a los adhesivos.

Se definen los siguientes fipos de adhesivos con sus aplicaciones habituales4.

1 Con la excepcién de los sellados con calor y frio y la presidon sensible para el etiquetado directo
de alimentos.

2 hittp://www feica.eu/ehs-sustainability/food-contact

3 Las propiedades barrera de las diferentes capas MCA no estdn dentro del dmbito de estas
directrices. Puede obtenerse mds informacidn sobre las propiedades barrera de los diferentes
materiales en las directrices de ensayos de migracién para pldsticos.

4 Las aplicaciones para microondas y horno no estdn incluidas en este documento.
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2.1. Adhesivos de poliuretano (PU) reactivo

Los adhesivos de poliuretano reactivo estin compuestos por uno o dos componentes (basados en
disolvente, sin disolvente o con base de agua) y se utilizan principalmente para la laminacion de
peliculas poliméricas. Ademds del material de polimero puro, las capas de laminado acabado
pueden incluir peliculas metalizadas u otros materiales como aluminio, papel, etc. Deben
garantizarse unas condiciones de curado adecuadas y acordes a las recomendaciones del
fabricante del adhesivo.

Los campos de aplicacion del articulo acabado abarcan todo tipo de alimentos, incluido el
almacenamiento prolongado (> 6 meses) y unas condiciones de temperatura que van desde el
almacenamiento refrigerado (por debajo de 0 °C) hasta las condiciones de retorta (p. €j. 135 °C).

2.2. Adhesivos a base de polimeros naturales

Los adhesivos a base de polimeros naturales son adhesivos solubles en agua como dextrinas y
almidones, y se utilizan principalmente, pero no exclusivamente, para envases de papel y cartén de
alimentos secos y en envases secundarios/terciarios. En combinacién con proteina natural, los
almidones y dextrinas pueden utilizarse para el etiqguetado de botellas. También se utilizan como
adhesivos para laminacion hiUmeda en la construccidon de Idmina de papel para tubos enrollados
en espiral y termosellado de papel/Idmina.

2.3. Dispersiones/emulsiones: Adhesivos a base de polimeros de acetato de vinilo
(PVAc) o copolimeros de etileno y acetato de vinilo (EVA)

Los polimeros de acetato de vinilo (PVAc) y los copolimeros de etileno y acetato de vinilo (EVA) se
aplican como dispersiones, emulsiones o adhesivos solubles en agua. Se utilizan principalmente,
pero no exclusivamente, en envases de papel y cartén para alimentos secos o para envases
secundarios/terciarios. Los adhesivos PVAc también se utilizan para la laminacién himeda de papel
de aluminio, como son las dispersiones de copolimero etilvinilacetato EVA. Las dispersiones de
copolimero EVA a base de agua se utilizan como capa para contacto directo con alimentos en
aplicaciones de termosellado en Idmina, poliéster y diversos sustratos de polietilieno y polipropileno.

Estos materiales también pueden utilizarse en combinacion con emulsiones de acrilico para sellados
en frio sintéticos de envases primarios de alimentos.

Ademds, pueden utilizarse para etiquetas y cintas, asi como en aplicaciones de tejido y toalla.

2.4. Dispersiones/emulsiones: Adhesivos a base de polimeros y copolimeros acrilicos,
incluidos los terpolimeros de estireno-acrilato y los sistemas reactivos

Los polimeros acrilicos, copolimeros o terpolimeros se aplican como dispersiones, emulsiones o
adhesivos solubles en agua. Se utilizan principalmente, pero no exclusivamente, en envases de
alimentos secos 0 en envases secundarios/terciarios, aplicados en diferentes sustratos como papel,
cartén o peliculas de polimero.

El copolimero de etileno-dcido acrilico (EAA) y el copolimero de etileno-dcido metacrilico (EMA)
también se utilizan para la laminacién hiUmeda de papel de aluminio y para aplicaciones directas
de termosellado en aluminio, poliéster y diversos sustratos de polietiieno y polipropileno. Como
adhesivos sensibles a la presidn (PSA), pueden utilizarse para el etiquetado directo de, por ejemplo,
frutas, o para aplicaciones de sellado/resellado (multiples cierres) de envases de aperitivos, carne y
queso.

En la mayoria de los casos puede esperarse que el articulo acabado entre en contacto con
productos alimentarios en o por debagjo de la temperatura ambiente. Sin embargo, en casos
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especiales, las condiciones de uso pueden incluir "bolsa para hervir' y llenado en caliente, en cuyo
caso debe contactarse con el proveedor de los adhesivos.

Los tiempos de aimacenamiento dependen de la vida Util del correspondiente producto alimenticio
(desde unos pocos dias hasta meses).

2.5. Sellado en frio

El Idtex de caucho natural y el caucho sintético se aplican como dispersiones. Se utilizan
habitualmente como una aplicacién de sellado de bordes en pelicula y papel (por ejemplo, en
chocolate, caramelos y helados). El contacto directo con el producto alimenticio es previsible. Se
espera que el llenado correcto se haga en seco o congelado, con condiciones de contacto en o
por debajo de la temperatura ambiente. Los tiempos de almacenamiento dependen de la vida Ufil
del correspondiente producto alimenticio (desde unos pocos dias hasta meses).

2.6. Sellado en caliente

El sellado en caliente se realiza con capas a base de resina sintética para pelicula (por ejemplo,
poliéster, polietiieno o polipropileno) y sustratos de Idmina (incluido aluminio) que se utilizan para
tapas de bandejas y vasos. Por ello no se puede excluir el contacto directo con el producto
alimentficio.

Las sustancias quimicas también pueden ser poliéster, acrilico y vinilo, e incluir nitrocelulosa. También
pueden contener hidrocarburos, colofonia o materiales modificados a base de colofonia como
agentes de pegajosidad y ceras naturales y sintéticas.

2.7. Adhesivos en caliente (hotmelt)

Los adhesivos en caliente tradicionales se basan en altos niveles de ceras y bajos niveles de
copolimeros de poliolefina con un punto bajo de ablandamientos, como EVA y agentes de
pegajosidad. Se aplican en envases de papel y cartén de alimentos secos (incluidas bolsas y sacos)
y en envases secundarios/terciarios (contacto indirecto con alimentos).

Los tipos nuevos (o alternativos) de adhesivos en caliente estdn principalmente formados por
copolimeros de etileno y acetato de vinilo (EVA) o de poliolefina (PE, PP) y tienen un punto de
ablandamiento mds alto. Aun asi, contienen bajos niveles de ceras y agentes de pegajosidad.
Ademds, se les pueden anadir (co)polimeros de acrilico o de estireno (Ej. SBS, SIS). Estos materiales
también pueden contener agentes de pegajosidad junto con diversos tipos de ceras. Estos tipos de
materiales pueden utilizarse en aplicaciones de termosellado en contacto directo con alimentos de
comida seca o hiUmeda que posiblemente contengan aceites y grasas.

3. Propiedades especificas de material que se deben tener en cuenta a la hora de
probar esta clase de MCA

3.1. Adhesivos de poliuretano (PU) reactivo

Los adhesivos de poliuretano unen las diferentes capas de un material multicapa. El material
acabado puede utilizarse como envase flexible para alimentos y suele estar sujeto al reglamento
(UE) de pldsticos n° 10/2011. Por lo tanto, como requisito general, el material acabado ha de ser
probado segun el reglamento para pldsticos, incluida la contribucién del adhesivo de poliuretano
a la migracién general y especifica.

5 Recomendacién BfR XXV de parafinas duras, ceras microcristalinas y mezclas de estos con ceras,
resinas y pldsticos
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No es posible hacer ensayos directos de los adhesivos debido a su reactividad. Las pruebas solo
pueden realizarse en la estructura final (a definir por el usuario) o en sistemas modelo preparados
para ese propdsito. Esto implica conocer en profundidad las condiciones de uso previstas (por
ejemplo, tipo de alimento, tfemperaturas, tiempo, rafio de superficie para una buena cantidad de
relleno). Ademds, las monocapas que mantienen unidas los adhesivos se deben investigar por
separado para distinguir claramente entre la contribucion de los adhesivos, en comparacién con
las ofras capas del material acabado. Asimismo, deben garantizarse las condiciones de curado
recomendadas y especificadas por el fabricante, puesto que las condiciones de conversidn podrian
afectar a las propiedades de migraciéon. Cuando se redlizan los ensayos de laminados para
determinar la contribucién del adhesivo a la migracidén han de tenerse en cuenta las siguientes
propiedades especificas del material:Reaccién con los simulantes de alimentos

Segun la quimica reactiva de isocianato, ha de garantizarse que el simulante de alimentos utilizado
Nno reaccione con los componentes del adhesivo. Por ejemplo, el simulante de alimentos etanol
reaccionard con isocianatos y formard carbamatos. Como consecuencia, no puede determinarse
el contenido residual de isocianato. La mayoria de simulantes de alimentos (ej. etanol 10 %, dcido
acético 3 %, etanol 20 % y etanol 95 %, etc.) reaccionard con isocianato sin reaccién y/o los
prepolimeros de isocianato sin reaccidn. Esta reaccion no limita ni niega el uso de estos simulantes
alimentarios, pero si exige la correcta identificacion de los posibles subproductos.

Como consecuencia, la determinacién de aminas aromdaticas primarias (AAP) a partir de la hidrdlisis
de los isocianatos no tendria éxito en simulantes alimentarios etandlicos (se favorece la formacion
de carbamatos), ni tampoco seria posible determinar el contenido de mondmero de isocianato
residual de ninguno de los simulantes acuosos o etandlicos enumerados.

3.1.2.Debilitamiento de la estructura laminada

Los ensayos de la mayoria de los laminados en condiciones de llenado caliente, bolsa para hervir o
retorta mostrardn alguna disminucién de la fuerza de adhesién con la mayoria de los simulantes
alimentarios (ej.: dcido acético 3 %, etanol 10 % o etanol 95 %). Sin embargo, esta disminucion de la
fuerza de adhesién no niega la necesidad de realizar ensayos y evaluaciones con estos simulantes
de alimentos. En caso de duda, la aplicacion necesita probarse.

3.1.3.Ensayos acelerados a temperatura elevada

Segun el reglamento para pldsticos, se aplican 60 °C durante 10 dias como prueba acelerada para
el amacenamiento prolongado (> é meses). Sin embargo, en algunos casos, se sabe que tendrd
lugar un cambio de propiedades fisicas a 60 °C. La migracion observada a 60 °C serd diferente a la
migracion real a temperatura ambiente o incluso a 40 °C. En estos casos, los resultados de la
migracién obtenidos pueden no ser vdlidos y en el peor de los casos serdn demasiado altos.

3.1.4.Resultados falsos positivos de componentes extraidos

Pueden crearse algunas especies a partir de otros componentes en el extracto durante el andlisis.
Por lo tanto, es esencial considerar el tipo de adhesivo durante la seleccién del método analitico y
verificar los resultfados positivos.

3.2. Adhesivos a base de polimeros naturales

No se pretende un contacto directo en adhesivos vegetales y aplicaciones de papel/cartdn,
aungue no puede excluirse en las uniones o bordes. La migracion a través de la fase gaseosa debe
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considerarse en caso de que el sustrato no ofrezca propiedades barrera (transferencia de fase de
vapor).

En cambio, en el etiquetado de las botellas con sustratos como el vidrio no se espera contribuir a la
migracién, puesto que el vidrio actuard como una barrera absoluta.

La principal limitacién de las directrices de ensayos basados en el reglamento (UE) para pldsticos n°
10/2011 es el uso predominante de simulantes liquidos como el &cido acético al 3 % o soluciones
etandlicas. Los simulantes liquidos pueden disolver nuevamente adhesivos a base de polimeros
naturales, lo que conduce a la extraccién total, en lugar de la migracién. Como resultado, los
adhesivos a base de polimeros naturales, especialmente en aplicaciones de papel/cartdn, no se
pueden evaluar para determinar la migracién con simulantes liquidos.

3.3. Dispersiones/emulsiones: Adhesivos a base de polimeros de acetato de vinilo
(PVAc) o copolimeros de etileno y acetato de vinilo (EVA)

Los adhesivos a base de polimeros de acetato de vinilo (PVAc) y los copolimeros de etileno vy
acetato de vinilo se utilizan para aplicaciones de papel/cartén, donde el contacto directo no estd
pensado, pero no puede excluirse en las juntas o bordes. La migracion a través de la fase gaseosa
(transferencia de fase de vapor) deberia considerarse solo en caso de que haya propiedades
barrera débiles o ningun tipo de propiedades barrera.

La principal limitacién de las directrices de ensayos basados en el reglamento (UE) para pldsticos n°
10/2011 es el uso predominante de simulantes liquidos como el dcido acético al 3 % o soluciones
etandlicas. Los simulantes liquidos pueden volver a disolver el adhesivo, lo que derivaria en la
extraccion total, en lugar de la migracion. Como resultado, no se podria probar el adhesivo para la
migracién con simulantes liquidos, especialmente en aplicaciones de papel/cartén.

3.4. Dispersiones/emulsiones: Adhesivos a base de polimeros y copolimeros acrilicos,
incluidos los terpolimeros de estireno-acrilato y los sistemas reactivos

Los adhesivos a base de polimeros y copolimeros acrilicos, incluidos los terpolimeros de estireno-
acrilato vy los sistemas reactivos, se utilizan para aplicaciones de papel/cartén, donde el contacto
directo no estd previsto, pero no puede excluirse en las juntas o bordes (para etiquetado directo
contfinuar leyendo). La migracién a través de la fase gaseosa (transferencia de fase de vapor)
deberia considerarse solo en caso de que haya propiedades barrera débiles o ningun tipo de
propiedades barrera.

La principal limitacién de las directrices de ensayos basados en el reglamento (UE) para pldsticos n°
10/2011 es el uso predominante de simulantes liquidos como el dcido acético al 3 % o soluciones
etandlicas. Los simulantes liquidos pueden volver a disolver el adhesivo, lo que derivaria en la
extraccion total, en lugar de la migracion. Como resultado, no se podria probar el adhesivo para la
migracién con simulantes liquidos, especialmente en aplicaciones de papel/carton.

Se ha de prestar especial atencién al etiquetado directo de productos alimentarios en el caso de
adhesivos sensibles a la presién (PSA). El reglamento (UE) de pldsticos n° 10/2011 hace referencia a
simulantes liquidos en los que puedan estar presentes grasas libres en la superficie del alimento seco.
En estos casos, se debe garantizar que el ensayo de migracion se realice de forma que se aproxime
al méximo a la aplicacion real. Los resultados de la migracién no son vdlidos si el adhesivo se disuelve
en el simulante alimentario liquido o se elimina del sustrato.
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3.5. Sellado en frio

El latex de caucho natural y sintético se utiliza para aplicaciones de pelicula y papel en los envases
para alimentos secos. No estd destinado a entrar en contacto directo con los alimentos, pero no
puede excluirse en las juntas o bordes.

La principal limitacién de las directrices de ensayos basados en el reglamento (UE) para pldsticos n°
10/2011 es el uso predominante de simulantes liquidos como el &cido acético al 3 % o soluciones
etandlicas. Los simulantes liquidos pueden volver a disolver el Idtex, lo que derivaria en la extraccién
total, en lugar de la migracién. Como resultado, la dispersidén no puede evaluarse para la migracion
con simulantes liquidos, especialmente en aplicaciones de papel.

3.4. Sellado en caliente

Las aplicaciones de tapas habituales para vasos y bandejas prevén el contacto directo con los
alimentos. La migracidon con simulantes alimenticios liquidos segun el Reglamento (UE) de pldsticos
n° 10/2011 puede derivar en una nueva disolucion del sellado en caliente, especialmente utilizando
simulantes lipofilicos con un alto contenido de etanol. Ademds, cuando se aplica sobre aluminio, el
dcido acético al 3 % como simulante alimentario para alimentos &cidos provocard la corrosion de
la capa de aluminio, seguida de la liberacién de aluminio en el simulante.

En estos casos, los resultados de la migracidén deben considerarse como no vdlidos, ya que el
verdadero alimento no disolveria el sellado en caliente ni corroeria la capa de aluminio.

3.7. Adhesivos en caliente (hotmelt)

Para adhesivos en caliente y aplicaciones de papel/cartdn, el contacto directo no estd previsto,
aungue no puede excluirse en las juntas o bordes, incluidas las aplicaciones de ventana en las
bolsas de papel. Debe tenerse en cuenta la migracién a través de la fase gaseosa (transferencia
de fase de vapor) en el caso de que el sustrato no ofrezca propiedades barrera. Dependiendo del
tipo de adhesivo en caliente, puede utilizarse como una capa de sellado térmico extrudable para
sustituir capas basadas en agua, disolventes o una pelicula selladora.

La principal limitacion de las directrices de ensayos basados en el reglamento (UE) de pldsticos n°
10/2011 es el uso predominante de los simulantes alimentarios liquidos como solucién etandlica. Los
simulantes liquidos con etanol como disolvente orgdnico pueden disolver nuevamente gran parte
de los adhesivos (por ejemplo, agentes de pegajosidad), que los alimentos envasados no harian,
suponiendo una extraccién en lugar de una migracion. Ademds, las elevadas temperaturas por
encima de 40 °C son susceptibles de provocar ablandamiento del adhesivo en caliente debido a
la baja fraccion de peso molecular (por ejemplo, ceras)é.

En general, los simulantes alimentarios y las condiciones del Reglamento (UE) n°® 10/2011 no son
adecuados para esta categoria de materiales. Las condiciones de ensayo detalladas deben
definirse caso por caso, en funcién del adhesivo y los tipos de aplicacion.

4. Procedimientos de prueba y evaluacion de los resultados de las pruebas

Existen numerosos procedimientos de prueba para la determinacién de compuestos definidos en
diversas matrices. Parte de ellos han sido objeto de normalizacién, y se publican como directrices
de prueba a nivel europeo (como por ejemplo, las series de método de prueba DIN EN 13130.)

6 Recomendacién BfR XXV de parafinas duras, ceras microcristalinas y mezclas de estos con ceras,
resinas y pldsticos
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Sin embargo, debido a la amplia gama de aplicaciones sobre materiales en contacto con
alimentos, la preparaciéon y el andlisis de las soluciones de ensayo influye mucho en la evaluacion
final.

La preparacion de las soluciones de ensayo implica los siguientes pasos:

e Previsidn de una hipdtesis real de contacto con los alimentos y transformacién en un sistema
de prueba de migracion.

¢ La migracién del material bajo condiciones predefinidas (eleccidon de simulante alimentario,
temperatura y tiempo).

¢ Transferencia de solucidén de migracion/extraccién en una solucién de prueba "lista para
analizar' 7 o sustancia de prueba (extracciones, etc.).

En cada uno de estos pasos han de tomarse decisiones que influirdn en el resultado analitico del
procedimiento de prueba aplicado. Por lo tanto, se podrian obtener resultados de prueba
diferentes en andlisis separados de materiales idénticos en contacto con alimentos segin el mismo
método de prueba.

Los siguientes subcapitulos enumeran recomendaciones sobre cémo evaluar los adhesivos,
teniendo en cuenta sus propiedades especificas de material, en comparacién con los materiales
pldsticos puros. Esto incluye tener en cuenta todas las partes del estudio de migracién, desde la
configuracion de la prueba de migraciéon hasta la evaluacion final de los resultados de la prueba.

Anotacién 1:

Ademds de la migracidon, segun el reglamento para pldsticos, puede que sean necesarias
mediciones de contenido residuales (QM). En estas mediciones, se utilizan disolventes fuertes como
el diclorometano para lograr la extraccién total. Bajo estas condiciones extremas, podrian disolverse
de nuevo los mondmeros, polimeros y otros componentes. Dependiendo de la técnica analitica, los
oligbmeros y polimeros son propensos a escindirse, dando lugar aresultados de mondmero de falsos
positivos. Por ejemplo, el impacto térmico en la solucidn de extraccidn mientras se inyecta en un
puerto una inyeccién de cromatografia de gases (CG) caliente, liberard isocianatos monoméricos
de los poliuretanos (véase el capitulo 3.1.4).

Anotacion 2:

Cuando se aplica un adhesivo sobre un sustrato para un andlisis de migracion (por ejemplo, en
papel o pelicula polimérica), debe investigarse a fondo el sustrato en si. La migracién desde el
sustrato debe evaluarse por separado, a fin de diferenciar la contribucidn de la migracién
(generacién de un "valor en blanco" sin adhesivo).

Anotacién 3:

Como ya se seiald en el capitulo 2 "Sistemas adhesivos habituales utilizados en aplicaciones en
contacto con alimentos" y en el capitulo 3 “Propiedades especificas del material que se deben
tener en cuenta ", la complejidad de las formulaciones de adhesivo ha de ser tenida en cuenta
cuando se realizan pruebas de migracién (por ejemplo, la aplicabilidad de los procedimientos
andliticos, disolucidn de materias primas y formulaciones en los simulantes de alimentos, de
ablandamiento/fusion de ingredientes a temperaturas elevadas). Consultar el capitulo 5
“Referencias" para obtener mds informacion sobre determinadas propiedades adhesivas.

4.1. Adhesivos de poliuretano (PU) reactivo
4.1.1.Reaccién con los simulantes de alimentos

La determinaciéon de los isocianatos residuales se debe realizar mediante disolventes inertes como
el diclorometano para evitar cualquier degradacién o formacion de subproductos. Ha de sefalarse

7 Inyeccion en el sistema analitico (GCMS, LCMS, etc.).
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que los disolventes inertes pueden contener impurezas o humedad residual, por lo que es
recomendable el uso de disolventes de alta pureza. Incluso con un determinado contenido de agua
residual, la canfidad real puede variar de un lote a ofro y aumentar una vez abierto. Por
consiguiente, puede que disolventes con las mismas especificaciones produzcan diferentes valores
de isocianato.

Por otra parte, realizar una extraccién total del laminado (por ejemplo, mediante el corte del
material para la inmersién total) puede resolver partes del polimero de poliuretano, que pueden
interferir en el curso de las investigaciones (véase el capitulo 3.1.4).

Si un disolvente inerte no puede utilizarse, por ejemplo, porque son obligatorios los simulantes de
alimentos especiales como el etanol o porque las impurezas residuales significativas no pueden
evitarse, se ha de prever una reaccién entre el disolvente y el sistema adhesivo. En ese caso, el
método analitico aplicado debe ser capaz de detectar y determinar la cantidad de subproductos
inevitables. Por ejemplo, la determinacion de los isocianatos residuales en soluciones etandlicas se
logra a través de los carbamatos, es decir su aducto de etilo.

Ha de senalarse que suelen ser necesarias sustancias de referencia (= "estdndares") para la
identificacién y cuantificacién inequivoca. Al determinar los ingredientes adhesivos reactivos a
través de sus subproductos, la disponibilidad de normas adecuadas para garantizar una
determinacion fiable puede ser limitada. En este caso puede que resulte adecuada una
determinacién semi-cuantitativa utilizando estdndares internos.

La determinacién de aminas aromdaticas primarias (AAP) debe llevarse a cabo preferiblemente a
partir de soluciones de dcido acético, por ejemplo, dcido acético al 3 % como simulante
alimentario. En los laminados utilizados en condiciones de temperatura ambiente, se acepta de
forma general que a 70°C durante 2 horas se garantiza la hidrdlisis de los isocianatos aromaticos
disponibles. Sin embargo, cuando los laminados se someten a temperaturas elevadas durante el
uso, como por ejemplo la bolsa para hervir, existe la posibiidad de que se produzca una
degradacién térmica del adhesivo, con liberacién de isocianato y por lo tanto AAP. Para estas
aplicaciones, las condiciones reales de uso deben constituir la base de las condiciones de ensayo.
La medicién de las AAP no asegura que se cumplan los limites de NCO (es decir: QM(T) de 1 mg/kg
en el producto final, expresado como fraccidon de isocianato). Sin embargo, es posible demostrar
una correlaciéon entre la AAP y contenido de NCO. En tales casos, los ensayos de AAP pueden
utilizarse como un método prdctico para demostrar un curado adecuado del adhesivo.

Cabe senalar que los diisocianatos alifdticos no generan AAP; por lo tanto, solo se aplican los limites
NCO.

4.1.2.Debilitamiento de la estructura laminada

Se debe confirmar que la producciéon y el curado del laminado cumplan con las recomendaciones
del fabricante del adhesivo. La muestra a migrar y a analizar debe ser representativa para el
laminado.

Si el laminado falla en los ensayos agresivos, los resulfados se han de anotar y realizar un informe. Si
hay degradacién de la red de polimeros, los subproductos resultantes se deben analizar y realizar
un informe. Cabe senalar que estos resultados pueden o no indicar que ese sistema adhesivo no
sea adecuado para la aplicacién deseada, pero también podria ser un indicio de que las
condiciones de ensayo necesitan ser simplemente ajustadas.

En caso de duda, es necesario evaluar la aplicacion real.
4.1.3.Ensayos acelerados a temperatura elevada

Las condiciones de migracion definidas por el Reglamento (UE) n® 10/2011 pueden incluir
temperaturas elevadas (p. €]. 60°C) que no reflejen las condiciones reales de uso. Deberia anotarse
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y readlizarse un informe en caso de que estas condiciones de prueba estandarizadas generen un
cambio de las propiedades fisicas del laminado en comparacién con las propiedades de la
hipdtesis de contacto real de los alimentos. En caso de existir dudas respecto a la pertinencia de la
prueba de la migracion, la prueba debe repetirse utilizando la temperatura, el tiempo de contacto
y/o el alimento reales.

4.1.4.Resultados falsos positivos de componentes extraidos

Se ha de prestar especial atencién a las soluciones de migracidén que contengan polimeros u
oligdbmeros extraidos. Los disolventes orgdnicos utilizados como simulantes de alimentos pueden
extraer partes poliméricas de los materiales en contacto con alimentos. Cuando se analizan por
cromatografia de gases (CG), una parte alicuota inyectada de la solucién de prueba se calienta a
mds de 200 °C, lo que supone una descomposicidn del polimero y la deteccién de los mondmeros.
Este hallazgo ha de ser evaluado como un artefacto analitico, ya que los monémeros no estdn
presentes en la solucidén de migracion, sino que se generan artificialmente en el sistema de pruebas
analiticas. En consecuencia, los resultados de la pruelba no son vdlidos.

Los siguientes polimeros pueden ser propensos a la descomposicidon térmica (ejemplos):
e Poliuretanos: deteccidén de isocianatos residuales
e Poliésteres: deteccién de glicoles residuales
e Poliacrilatos: deteccion de acrilatos residuales
o efc.

Comprender la descomposicion térmica es esencial en la evaluacion de los resultados de la prueba
de migracion, puesto que los cribados CG(MS) son una forma establecida para obtener una vision
rdpida de las propiedades de migracion de materiales en contacto con alimentos. Al hacerlo, el
analista ha de ser consciente de la posibilidad de falsos posifivos respecto al contenido de
mondmero residual. Deben adoptarse y realizarse informes de las contframedidas adecuadas.

Anotacion 1: Temperaturas criticas para la descomposicion térmica

Debido a la amplia variedad de contenido polimérico en los sistemas adhesivos y materiales en
contacto con los alimentos, no es posible definir una temperatura critica que deba superarse para
provocar la descomposicién térmica. Sin embargo, debe evaluarse minuciosamente un impacto
térmico proximo y superior a 100 °C en el sistema de ensayo andalitico (por ejemplo, puerto de
inyeccion caliente de sistemas de CG).

Anotacién 2: Alternativas analiticas en caso de descomposicion térmica

La cromatografia de gases provoca impacto térmico en la solucién de prueba inyectada. Sin
embargo, también se aplican técnicas de inyeccidn que ofrecen una inyeccién a bajas
temperaturas (por ejemplo, inyeccidon en columna). La cromatografia liquida (por ejemplo, HPLC =
cromatografia liquida de alta presién), por lo general, no implica ningin impacto térmico y debe
considerarse la preferida para la evaluacion de los mondmeros residuales.

Anotacion 3: Verificacion de resultados de monémero residual

Cuando se utilizan cribados GCMS establecidos para lograr una vision global rédpida, cualquier
hallazgo de mondmeros residuales puede verificarse mediante el cambio de temperaturas en el
sistema de pruebas analiticas. Por ejemplo, al cambiar la temperatura del puerto de inyeccién no
deberia cambiar la cantidad residual real de los mondmeros. Cualquier correlaciéon entre
temperatura y contenido de mondmeros puede ser indicativa de una descomposicion térmica
durante el andlisis.

4.2. Adhesivos diferentes a los adhesivos reactivos de poliuretano (PU)

Este capitulo resume las recomendaciones sobre cémo evaluar adhesivos diferentes a los adhesivos
de poliuretano (PU) reactivos e incluye los siguientes fipos de adhesivos:

e Adhesivos a base de polimeros naturales
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¢ Dispersiones/emulsiones: Adhesivos a base de polimeros de acetato de vinilo (PVAc) o
copolimeros de etileno y acetato de vinilo (EVA)

e Dispersiones/emulsiones: Adhesivos a base de polimeros y copolimeros acrilicos, incluidos los
terpolimeros de estireno-acrilato y los sistemas reactivos

e Sellado en frio

o Sellado en caliente

¢ Adhesivos en caliente (Hotmelts)

4.2.1 Recomendaciones generales

Para sus aplicaciones tipicas en envases de papel y cartdn, los ingredientes del adhesivo migrardn
a través de la fase gaseosa al producto alimenticio (transiciéon de fase de vapor). Esta ruta de
migracién debe ser simulado utilizando Tenax® como simulante alimentario. El tiempo y la
temperatura de migracion serdn elegidos de acuerdo con las condiciones de uso previstas,
teniendo en cuenta las propiedades especificas del material (por ejemplo, cambio de propiedades
fisicas debido al ablandamiento de las ceras).

La migracién debe realizarse en el producto acabado, teniendo en cuenta la influencia de otras
partes/capas del material en contacto con los alimentos. En caso de que el producto acabado no
esté disponible, el adhesivo puede aplicarse sobre un sustrato adecuado que se aproxime al
mdximo a la aplicacién real. Por ejemplo, el adhesivo puede aplicarse como una pelicula sobre
papely, después del secado, este papel recubierto se puede emplear para la prueba de migracién.
El andlisis de espacio vacio (headspace) del adhesivo puede actuar como una herramienta de
cribado para determinar los componentes voldtiles y su evaluacién del riesgo.

Por lo general, Tenax® no se fransfiere directamente a la capa adhesiva, sino que se almacena a
una determinada distancia para la transicién de la fase de vapor. Sin embargo, si el adhesivo de
contacto directo con el producto alimenticio no puede excluirse de la aplicacion real, la migracion
también puede realizarse en contacto directo, con los valores del peor de los escenarios.

En el caso de contacto directo con los simulantes alimenticios liquidos, el adhesivo puede volver a
disolverse. Los resultados obtenidos en estas pruebas no pueden evaluarse como resultados de
migracién, puesto que las propiedades fisicas de los elementos de las pruebas cambian claramente.
Deberia anotarse y realizarse un informe si se observa una nueva disolucion de la pelicula adhesiva
en los simulantes liquidos. Estos resultados pueden utilizarse para el peor escenario, pero sobrestiman
claramente la migracién en alimento seco. Ademds, los resultados de falsos positivos de los
componentes extraidos deben tenerse en cuenta como se describe para los adhesivos de PU
reactivo (véase el capitulo 3.1.4.: los polimeros de formulacién adhesiva pueden escindirse durante
el andlisis, dando lugar a falsos positivos en el contenido de mondmero residual.

4.2.2 Recomendaciones especiales para los adhesivos sensibles a la presidon (PSA)

Las dispersiones y emulsiones basadas en polimeros acrilicos (véase el capitulo 3.4.), asi como
adhesivos en caliente (véase el capitulo 3.7), pueden incluir adhesivos sensibles a la presién (PSA).
Después de la aplicacién, mantendrdn sus propiedades pegajosas, por lo que el simulante para
alimentos secos Tenax® se pegard al adhesivo y no podrd eliminarse después de la migracién. No
obstante, en caso de que se deba simular el contacto directo con los alimentos, (por ejemplo, el
etiquetado directo de productos alimentarios), debe tenerse en cuenta la aplicacion de PSA en un
sustrato con pocas o ninguna propiedad barrera, como por ejemplo en un papel o pelicula PE fina.
Entonces la migracion podrd producirse desde el papel o lado PE, evitando que Tenax® se pegue
al adhesivo.
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En esta configuracién de migracién, el sustrato solo deberia ayudar a separar el simulante
alimenticio de los PSA. No deberia influir en la migracién. En caso de duda, la aplicacién necesita
probarse.

4.2.3 Recomendaciones especiales para las aplicaciones de sellado en frio y
sellado en caliente

Los sellados en frio y caliente pueden aplicarse sobre aluminio como sustrato (por ejemplo,
aplicaciones de termosellado). Hay que tener en cuenta que los simulantes de alimentos &cidos
como el dcido acético al 3 % no pueden utilizarse en estos casos. Sin embargo, es posible
seleccionar sustratos alternativos, solo con fines de prueba. Ademds de la posibilidad de volver a
disolver el sellado en frio o en caliente (como se explica en los capitulos precedentes), los liquidos
dcidos también disolverdn el sustrato de aluminio, provocando la destruccidn total de los materiales
en contacto con alimentos. Los resultados de estas pruebas de migracién no son vdalidos.

En caso de duda, y cuando la hipdtesis de contacto de los alimentos incluya el contacto con dcido
alimenticio, deberd evaluarse la aplicacién.
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