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Migrationsprufungen von Klebstoffen, die fur Lebensmittelkontaki-
Materialien bestimmt sind

FEICA, der Verband europdischer Klebstoffhersteller, ist ein multinationaler Verband, der die
europdische Klebstoffindustrie und Dichtstoffindustrie vertritt. FEICA koordiniert, reprdsentiert und
vertritt in Zusammenarbeit mit den nationalen Verbdnden und mehreren direkten und
angeschlossenen Mitgliedern europaweit die gemeinsamen Interessen der Branche. In diesem
Zusammenhang mdchte FEICA einen konstruktiven Dialog mit Gesetzgebern férdern, um als
zuverlassiger Partner zu handeln und die Probleme zu 1&sen, die die europdische Kleb- und
Dichtstoffindustrie betreffen.

EinfGhrung

Dieser Leitffaden ist Teil eines von mehreren Branchenverbdnden aus der Verpackungsindustrie
entwickelten Pakets zum Thema Migrationsprifung von Nichtkunststoff-Lebensmittelkontakt-
Materialien. Dieses Dokument beschreibt die spezifischen Leitlinien fUr die Konformit&tsprifung von
Klebstoffen als Komponenten von Lebensmittelkontakt-Materialien. Sollten Sie mehr Uber die
Leitlinien anderer Sektoren erfahren wollen, informieren Sie sich auf der FEICA-Website unter:
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1. Umfang

Dieser Abschnitt enthdlt spezifische Leitlinien fir die Konformit&tsprifung von Klebstoffen als
Bestandteile von Lebensmittelkontakt-Materialien (Food Contact Materials - FCM). Im Allgemeinen
betrégt der Anteil an Klebstoffen im Verpackungsmaterial weniger als 5 %, und in den meisten
Klebstoffanwendungen ist kein direkter Lebensmittelkontakt vorgesehen!. Je nach Klebstoffart und
Anwendung kann es an den N&hten und Kanten oder Uber Migration durch die Verpackung oder
durch die Gasphase bei flichtigen Verbindungen (Dampfphasentransfer) unbeabsichtigt zum
Lebensmittelkontakt kommen. Daher ist die spezifische Migration von einzelnen Komponenten von
groBerem Interesse als die Gesamtmigration, da Letztere nur als ein MaB fUr die Inertheit darstellt und
keine toxikologische Bedeutung hat.

Entsprechend den Anforderungen der Verordnung (EG) Nr. 1935/2004 muss das fertige
Lebensmittelkontakt-Material unter reellen Einsatzbedingungen getestet und / oder ausgewertet
werden. Die Austestung des Klebstoffes alleine kann nur als Screening-Verfahren angesehen und
sollfe nur in Fdllen eingesetzt werden, in denen die Worst-Case-Berechnung aufgrund fehlender
Informationen fehlschldgt oder nicht durchgefUhrt werden kann. Sie finden weitere Informationen
Uber die Auswahl geeigneter Klebstoffe fUr den Einsatz in Lebensmittelkontakt-Materialien in-der im

"FICA-Leitfaden fUr eine Lebensmittelrechtliche Statuserkldrung fir Klebstoffe "2

Tests, durchgefUhrt entsprechend den Vorgaben der Kunststoffverordnung an reinen Klebstoffen
ohne Substrat oder Konstruktionsmaterial, Uberschatzen in der Regel die Migration von Bestandteilen
ins Lebensmittel, da die reellen Beitragsfaktoren zur Migration nicht ausreichend berUcksichtigt
werden. Beitragende Faktoren:

Aushartungszeiten und -bedingungen

Wechselwirkung von Klebstoffen mit anderen FCM-Schichten
Barriereeigenschaften anderer FCM-Schichten3

Verteilung der Bestandteile innerhalb der FCM

Verhdltnis der Klebstoffmenge zum Fullgut

2. Typische Klebstoffsysteme, die in Lebensmittelkontakt-Materialien verwendet werden

Aufgrund der breiten Palette von Anwendungen und der Komplexitédt der Chemie kdnnen keine
einheitlichen Testbedingungen fur Klebstoffe festgelegt werden (s. weitere Informationen unter
"Referenzen”). Folglich k&dnnen die in der Verordnung (EU) Nr. 10/2011 fUr Kunststoffe festgelegten
Bedingungen nicht fur Klebstoffe angewendet werden.

Die folgenden Klebstoffarten mit ihren typischen Anwendungen werden unterschieden4.

I Ausnahme hierzu bilden HeiB- und Kaltsiegelklebstoffe sowie Haftklebstoffe zur direkten
Etikettierung von Lebensmitteln

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

3 Die Barriereeigenschaften der verschiedenen FCM-Schichten fallen nicht in den Geltungsbereich
dieser Leitlinie. Weitere Informationen Uber die Barriereeigenschaften unterschiedlicher Materialien
finden Sie in der Leitlinie fur Migrationsprifungen von Kunststoffen.

4 Anwendungen in Mikrowellen- und Backdfen werden in diesem Dokument nicht behandelt.
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2.1. Reaktive Polyurethan(PU)-Klebstoffe

Reaktive Polyurethan-Klebstoffe bestehen aus ein oder zwei Komponenten (I6sungsmittelhaltig,
I6sungsmittelfrei oder wasserbasiert) und werden vorrangig zur Laminierung von Polymerfilmen
verwendet. Neben reinem Polymermaterial kénnen die Schichten des fertigen Laminats aus
metallisierten Kunststofffimen oder anderen Materialien wie Aluminium, Papier, usw. bestehen. Es
muUssen ordnungsgemdBe Hdartebedingungen gemdB den Empfehlungen des Klebstoffherstellers
gewdbhrleistet werden.

Die Anwendungsbereiche des fertigen Artikels umfassen alle Arten von Lebensmitteln, einschlieBlich
l&ngerer Lagerung (> 6 Monate) und Temperaturbedingungen von gekUhlter Lagerung (unter 0 °C)
bis hin zu Sterilisationsbedingungen (z.B. 135 °C).

2.2. Klebstoffe auf Basis natirlicher Polymere

Klebstoffe auf Basis natUrlicher Polymere sind wasserldsliche Klebstoffe wie Dexirine oder Stérken. Sie
werden hauptséchlich, jedoch nicht ausschlieBlich, zur Herstellung von Papier- und
Kartonverpackungen von frockenen Lebensmitteln sowie fUr Sekunddr- / TertiGrverpackungen
verwendet. In Kombination mit natlrlichem EiweiB kd&nnen Sté&rken und Dextrine zur
Flaschenetikettierung verwendet werden. Sie werden auch als Nasskaschierklebstoffe bei Folie
/Papier-Verbunden fUr spiralgewickelte Rohre und fUr Papier/-folie-Abdeckmaterialien verwendet.

2.3. Dispersionen / Emulsionen: Klebstoffe auf Basis von Vinylacetat-Polymeren (PVAc)
oder Ethylenvinylacetat-Copolymeren (EVA)

Vinylacetat-Polymere (PVAc) und Ethylenvinylacetat-Copolymere (EVA) werden als Dispersionen,
Emulsionen oder wasserldsliche Klebstoffe aufgebracht. Sie werden hauptséchlich, jedoch nicht
ausschlieBlich, zur Herstellung von Papier- und Kartonverpackungen fur frockene Lebensmitteln oder
for Sekunddr- und Terti@rverpackungen verwendet. PVAc-Klebstoffe werden auch zur
Nasskaschierung von Papier gegen Folie verwendet, ebenso wie Ethylenvinylacetat(EVA)-
Copolymer-Dispersionen. Wasserbasierte EVA-Copolymer-Dispersionen werden als direkfe
Nahrungsmittelkontaktschicht fUr Verschlussanwendungen auf Folie, Polyester sowie verschiedenen
Polyethylen- und Polypropylensubstraten verwendet.

Diese Materialien kdnnen auch in Kombination mit Acrylatemulsionen fUr synthetische
Kaltsiegelklebstoffe zur Herstellung von Primérverpackungen fir Lebensmittel verwendet werden.

DarGber hinaus kdnnen sie zur Etikettierung und fur Klebebdnder, sowie bei Kichenrollen und
PapierhandtGchern Anwendung finden.

2.4. Dispersionen / Emulsionen: Klebstoffe auf Basis von Acrylatpolymeren und -
Copolymeren, einschlieBlich Styrol-Acrylat-Terpolymeren und Reaktivsysteme

Acrylpolymere, -Copolymere oder -Terpolymere werden als Dispersionen, Emulsionen oder
wasserlosliche Klebstoffe aufgetragen. Sie werden hauptséchlich, jedoch nicht ausschlieBlich, zur
Herstellung von Verpackungen fUr frockene Lebensmitteln oder fur Sekunddr- / Tertidrverpackungen
verwendet und auf verschiedene Substrate wie Papier, Karton oder Kunststofffimen aufgebracht.

Ethylen-AcrylsGure (EAA)- und Ethylen-Methylacrylat-AcrylsGure (EMAA)-Dispersionen werden zudem
fUr Nasskaschierungen von Papier gegen Folie und fUr direkte Verschlussanwendungen auf Folie,
Polyester und verschiedenen Polyethylen- und Polypropylensubstraten verwendet. Sie kdnnen als
Haftklebstoffe (PSA) zur direkten Etiketftierung z.B. von Frichten oder fur Verschluss-/
Wiederverschlussanwendungen von Snacks-, Fleisch- und Ké&severpackungen verwendet werden.

In den meisten Fdllen kann davon ausgegangen werden, dass der ferfige Artikel bei oder unter
Raumtemperatur in Kontakt mit Lebensmitteln kommen wird. In besonderen Fdllen kénnen die
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Anwendungsbedingungen Kochbeutel ('Boil-in-bag") und HeiBabfillung umfassen. In diesem Fall
sollfen die Klebstofflieferanten kontaktiert werden.

Die Lagerzeiten sind abhdngig von der Haltbarkeit des jeweiligen Lebensmittels (wenige Tage bis
Monate).

2.5. Kaltsiegelklebstoffe

Naturkautschuklatex und Synthesekautschuk werden als Dispersionen angewendet. Sie werden in
typischerweise zum Siegeln von Nahten auf Kunststofffim und Papier verwendet, z.B. fUr Schokolade,
SUBigkeiten und Eis. Ein absichilicher direkter Kontakt mit Lebensmitteln kann nicht ausgeschlossen
werden. Beim FUllgut kann voraussichtlich von trockenen Nahrungsmittel oder TiefkUhlware
ausgegangen werden mit Konftaktbedingungen bei Raumtemperatur oder niedriger. Die
Lagerzeiten sind abhdngig von der Haltbarkeit des jeweiligen Lebensmittels (wenige Tage bis
Monate).
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2.6. HeiBsiegelklebstoff

Bei HeiBsiegelklebstoffen handelt es sich um Beschichtungen auf Kunstharzbasis, die 5 auf
Kunststofffimen (z.B. Polyester, Polyethylen, Polypropylen) und Foliensubsiraten (einschlieBlich
Aluminium) fUr Schalen- und BecherverschlUsse verwendet werden. Daher kann ein absichtlicher
direkter Kontakt mit Lebensmitteln nicht ausgeschlossen werden.

Chemisch kann es sich auch um Polyester (Acryl- und Vinyl) handeln, es kann auch Nitrocellulose
enthalten sein. Zudem kdénnen sie Kohlenwasserstoffe oder Kolophonium bzw. modifizierte, auf
Kolophonium basierende Materialien als Haftverbesserer sowie natirliche und synthetische Wachse
enthalten.

2.7. Schmelzklebstoffe

Traditionelle Schmelzklebstoffe verfugen Uber hohe Wachsgehalte und geringe Mengen an
Polyolefin-Copolymeren mit niedriger Erweichungstemperaturs, sowie EVAs und Haftverbesserer. Sie
werden bei Papier- und Kartonverpackungen von trockenen Lebensmitteln eingesetzt (einschlieBlich
Toten und Beutel) und fur Sekunddr- / Terti@rverpackungen (indirekter Lebensmittelkontakt)
verwendet.

Neuere (oder alternative) Schmelzklebstoffarten bestehen hauptsdchlich aus Ethylen-Vinylacetat
(EVA)- oder Polyolefin-Copolymeren (PE, PP) und haben eine hdhere Erweichungstemperatur.
DarUber hinaus enthalten sie noch geringe Mengen an Wachsen und Haftverbesserern. Zudem
kbnnen Acrylat- oder Styrol-(Co)Polymere (zum Beispiel SBS, SIS) hinzugefugt werden. Diese
Materialien kdnnen auch Haftverbesserer zusammen mit verschiedenen Arten von Wachsen
enthalten. Diese Klebstofftypen ké&nnen Einsatz finden in Verschlussanwendungen fur den direkten
Lebensmittelkontakt von trockenen oder feuchten Lebensmitteln, die Ole und Fette enthalten
kénnen.

3. Materialspezifische Eigenschaften, die im Zuge einer Prifung von FCM berucksichtigt
werden missen

3.1. Reaktive Polyurethan(PU)-Klebstoffe

Polyurethan-Klebstoffe verbinden die verschiedenen Schichten eines mehrschichtigen Materials. Das
fertige Material kann als flexible Verpackung fur Lebensmittel verwendet werden und unterliegt in
der Regel der Kunststoffverordnung (EG) Nr. 10/2011. Daher muss das fertige Material entsprechend
der Kunststoffverordnung geprUGft werden, einschlieBlich des Beitrags des Polyurethan-Klebstoffes zur
allgemeinen und sperzifischen Migration.

Eine direkte PrOfung der Klebstoffe ist aufgrund ihrer Reaktivitat nicht moglich. Die Tests kdnnen nur
am fertigen Verbund (vom Benutzer festgelegt) oder an fUr diesen Zweck hergestellten
Modellsystemen durchgefUhrt werden. Dies setzt ein fundiertes VerstGndnis der erwarteten
Nutzungsbedingungen (z.B.: Lebensmittelart, Temperaturen, Zeit, Verhdlinis von Oberfldche zu
FOllmenge) voraus. DarUber hinaus sollfen die durch die Klebstoffe zusammengehaltenen
Monoschichten getrennt geprift werden, um den Beitrag der Klebstoffe deutlich von den anderen
Schichten des fertigen Materials unterscheiden zu kdnnen. Zudem mussen die vom Klebstoffhersteller
angegebenen empfohlenen Aushdrfungsbedingungen gewdhrleistet werden, da diese
Bedingungen Auswirkungen auf die Migrationseigenschaften haben kénnen. Die folgenden

5 BfR-Empfehlung XXV Hartparaffine, mikrokristalline Wachse und deren Mischungen mit Wachsen,
Harzen und Kunststoffen
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werkstoffspezifischen Eigenschaften mUssen bei der Prifung von Laminaten auf den Beitrag des
Klebstoffs zur Migration berUcksichtigt werden:
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3.1.1.Recaktion mit Lebensmittelsimulantien

Auf Grundlage der reaktiven Isocyanatchemie muss sichergestellt sein, dass die verwendeten
Lebensmittelsimulantien nicht mit den Bestandteilen des Klebstoffs reagieren. So reagiert zum Beispiel
das Lebensmittelsimulanz Ethanol mit Isocyanaten zu Carbamaten. Folglich kann der
Restisocyanatgehalt nicht bestimmt werden. Die meisten Lebensmittelsimulantien (z.B. 10 % Ethanol,
3 % Essigsaure, 20 % Ethanol oder 95 % Ethanol) reagieren mit nicht umgesetztem Isocyanat und /
oder nicht umgesetzten Isocyanat-Prepolymeren; diese Reaktion limitiert die Verwendung dieser
Lebensmittelsimulantien nicht und stellt sie auch nicht in Frage, sondern erfordert vielmehr die richtige
Identifizierung potentieller Nebenprodukte.

Dementsprechend wdre eine Bestimmung von prim@ren aromatischen Aminen (PAA) aus der
Hydrolyse von Isocyanaten in ethanolischen Lebensmittelsimulantien (die Bildung von Carbamate
wird begUnstigt) nicht erfolgreich, und es wdére nicht méglich, den Restgehalt an Isocyanatmonomer
in einem der genannten wdassrigen oder ethanolischen Lebensmittelsimulantien zu bestimmen.

3.1.2.5chwd&chung des Laminataufbaus

Die PrUfung der meisten Laminate unter HeiBabfullung-, Kochbeutel- oder Sterilisationsbedingungen
wird bei den meisten Lebensmittelsimulantien (beispielsweise 3 % Essigsdure, 10 % Ethanol oder 95 %
Ethanol) eine gewisse Abnahme der Bindungsstdrke ergeben. Diese Abnahme der Bindungsstarke
negiert jedoch nicht die Notwendigkeit fUr eine Priofung und Bewertung mit diesen
Lebensmittelsimulantien. Im Zweifelsfall sollte die tatsdchliche Anwendung gepruft werden.

3.1.3.Beschleunigte Tests bei erhdhter Temperatur

GemdanB der Kunststoffverordnung gelten 60 °C Uber 10 Tage als ein beschleunigter Test fur eine
lGngere Lagerung (> 6 Monate). Es ist jedoch bekannt, dass in manchen Fallen bei 60 °C eine
Anderung der physikalischen Eigenschaften eintritt. Die beobachtete Migration bei 60 °C wird von
der tatsdchlichen Migration bei Raumtemperatur oder sogar bei 40° C abweichen. In diesen Fallen
kénnen die erhaltenen Migrationsergebnisse ungultig und im schlimmsten Fall zu hoch sein.

3.1.4.Falsch-positive Ergebnisse aufgrund extrahierter Inhaltsstoffe

Wdahrend der Analyse k&nnen einige Substanzen aus extrahierten Komponenten neu erzeugt werden
(analytische Artefakte). Daher ist es wichtig, im Zuge der Auswahl des Analyseverfahrens die
Klebstoffart in Betracht zu ziehen und positive Ergebnisse zu verifizieren.

3.2. Klebstoffe auf Basis natirlicher Polymere

Bei pflanzlichen Klebstoffen und Papier- und Kartonanwendungen ist kein direkter Kontakt
vorgesehen, kann jedoch an Ndhten oder Kanten nicht ausgeschlossen werden. Die Migration Uber
die Gasphase sollte in Erwdgung gezogen werden, falls das Substrat keine Barriereeigenschaften
(Dampfphasentransfer) bietet.

Im Gegensatz dazu wird nicht erwartet, dass Flaschenetikettierungen mit Substraten wie Glas zur
Migration beitragen, da Glas eine absolute Barriere darstellt.

Die wesentlichste Einschr&dnkung der Testleitlinien auf Basis der Verordnung (EG) Nr10/2011 fOr
Kunststoffe (EG) besteht in der vorherrschenden Verwendung von flUssigen Simulantien wie 3 %
EssigsGure oder ethanolische Lésungen. FlUssige Simulantien kénnen Klebstoffe, aufgebaut auf
natlUrlichen Polymeren, wieder auflésen und somit zur vollstdndigen Extraktion statt Migration fGhren.
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Aus diesem Grund kd&nnen Klebstoffe auf Basis natlrlicher Polymere, insbesondere bei Papier- und
Kartonanwendungen, nicht flissigen Simulantien auf Migration getestet werden.
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3.3. Dispersionen / Emulsionen: Klebstoffe auf Basis von Vinylacetat-Polymeren (PVAc)
oder Ethylenvinylacetat-Copolymeren (EVA)

Klebstoffe auf Basis von Vinylacetat-Polymeren (PVAc) und Ethylen-Vinylacetat-Copolymeren
werden fUr Papier- und Kartonanwendungen verwendet, bei denen kein direkter Kontakt
vorgesehen ist, an Ndhten oder Kanten jedoch nicht ausgeschlossen werden kann. Die Migration
Uber die Gasphase (Dampfphasentransfer) sollte in Betracht gezogen werden, wenn nur schwache
oder keine Barriereeigenschaften vorliegen.

Die wesentlichste Einschrénkung der Testleitlinien auf Basis der Verordnung (EG) Nr. 10/2011 fUr
Kunststoffe besteht in der vorherrschenden Verwendung von flussigen Simulantien wie 3 % EssigsGure
oder ethanolische Lésungen. Flussige Simulantien kdnnen den Klebstoff wieder auflésen, was zu einer
vollsténdigen Extraktion statt Migration fUhren kann. Aus diesem Grund kénnen die Klebstoffe nicht
auf Migration mit flissigen Simulantien getestet werden, vor allem bei Papier- und
Kartonanwendungen.

3.4. Dispersionen / Emulsionen: Klebstoffe auf Basis von Acrylatpolymeren und
Copolymeren, einschliellich Styrol-Acrylat-Terpolymere und Reaktivsysteme

Klebstoffe auf Basis von Acrylatpolymeren und -Copolymeren, einschlieBlich Styrol-Acrylat-
Terpolymere und Reaktivsysteme, werden fUr Papier- und Kartonanwendungen verwendet, bei
denen ein direkter Kontakt nicht vorgesehen ist, jedoch an den Nd&hten oder Kanten nicht
ausgeschlossen werden kann (Informationen Uber Direktetikettierung finden Sie weiter unten). Die
Migration Uber die Gasphase (Dampfphasentransfer) sollte in Betracht gezogen werden, wenn nur
schwache oder keine Barriereeigenschaften vorliegen.

Die wesentlichste Einschrankung der Testleitlinien auf Basis der Verordnung (EG) Nr. 10/2011 fUr
Kunststoffe besteht in der vorherrschenden Verwendung von flussigen Simulantien wie 3 % Essigs@ure
oder ethanolische Lésungen. Flussige Simulantien kdnnen den Klebstoff wieder aufldsen, was zu einer
vollsténdigen Extraktion statt Migration fGhren kann. Aus diesem Grund kd&nnen die Klebstoffe nicht
auf Migration mit flissigen Simulantien getestet werden, vor allem bei Papier- und
Kartfonanwendungen.

Besondere Aufmerksamkeit muss der Direktetikettierung von Lebensmitteln bei Verwendung von
Haftklebstoffen (PSA) gewidmet werden. Die Verordnung (EG) Nr. 10/2011 fUr Kunststoffe (EG)
verweist auf flussige Simulantien sobald freie Fette auf der Oberfldche der tfrockenen Lebensmittel
vorhanden sein kénnen. In diesen Fallen muss sichergestellt werden, dass der Migrationstest in einer
Weise durchgefUhrt wird, die der tatsGchlichen Anwendung am nédchsten kommt.
Migrationsergebnisse sind dann nicht gultig, wenn sich der Klebstoff in den flUssigen
Lebensmittelsimulantien 16st oder vom Substrat entfernt wird.

3.5. Kaltsiegelklebstoffe

Naturkautschuk und synthetischer Latex werden fUr Papier- und Folienanwendungen in der
Verpackung von trockenen Lebensmitteln verwendet. Direkter Lebensmittelkontakt ist nicht
vorgesehen, kann jedoch an den Ndhten und Kanten nicht ausgeschlossen werden.

Die wesentlichste Einschrdnkung der Testleitlinien auf Basis der Verordnung (EG) Nr. 10/2011 fUr
Kunststoffe besteht in der vorherrschenden Verwendung von flissigen Simulantien wie 3 % Essigs@ure
oder ethanolische Ldsungen. Flussige Simulanfien kdnnen das Latex aufldsen, was zu einer
vollstédndigen Extraktion statt Migration fUhren kann. Aus diesem Grund kann die Dispersion nicht auf
Migration mit flussigen Simulantien getestet werden, vor allem bei Papier- und Karfonanwendungen.
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3.6. HeiBsiegelklebstoffe

Typische Verschlussanwendungen fur Becher und Schalen beinhalten den direkten Kontakt mit
Lebensmitteln. Die Migration mit flissigen Lebensmittelsimulantien entsprechend Verordnung (EG)
Nr. 10/2011 fUr Kunststoffe kann zur Wiederaufésung des Heisiegelklebstoffs fUhren, insbesondere bei
der Verwendung von lipophilen Simulantien mit hohem Ethanolgehalt. Im Falle 3%iger Essigséure als
Simulanz fUr saure Lebensmittel kdnnen Aluminiumschichten angegriffen werden. Diese Korrosion hat
die Freisetzung von Aluminium in das Lebensmittelsimulanz zur Folge.

In diesen Fallen mUssen die Migrationsergebnisse als ungUltig angesehen werden, da das eigentliche
Lebensmittel die HeiBsiegelungen nicht auflésen und die Aluminiumschicht nicht korrodieren wirde.

3.7. Schmelzklebstoffe

FUr Schmelzklebstoffe und Papier- / Karfonanwendungen ist kein direkter Kontakt vorgesehen, dieser
kann jedoch an Nahten oder Kanten, einschlieBlich Sichtstreifen in Papiertiten, nicht ausgeschlossen
werden. Die Migration Uber die Gasphase (Dampfphasentransfer) sollte in Betracht gezogen
werden, sofern das Substrat keine Barriereeigenschaften bietet. Je nach Art des Schmelzklebstoffs
kann er als extrudierbare HeiBsiegelbeschichtung verwendet werden, um eine wasser- oder
l6sungsmittelbasierte Beschichtung oder eine Siegelfolie zu ersetzen.

Die wesentlichste Einschrankung der Testleitlinien auf Basis der Verordnung (EG) Nr. 10/2011 fUr
Kunststoffe besteht in der vorherrschenden Verwendung von flUssigen Simulantien wie ethanolischen
Lé&sungen. Flussige Simulantien mit Ethanol als organischem Losungsmittel kénnen groBe Teile von
Klebern (z.B. Haftverbesserer) wieder auflésen, was fUr das verpackte Lebensmittel nicht der Fall ist,
und zur Extraktion anstelle von Migration fUhren wirde. Dazu kommt, dass es bei Temperaturen Gber
40 °C zum Erweichen der Schmelzklebstoffe aufgrund der niedermolekularen Fraktion (z.B. Wachse)
kommen kanns.

Im Allgemeinen sind in Verordnung (EG) Nr. 10/2011 fUr Kunststoffe erfasste Lebensmittelsimulantien
und Bedingungen fUr diese Kategorie von Materialien nicht geeignet. Die detaillierten
Testbedingungen sollten jeweils im Einzelfall und basierend auf den jeweiligen Klebstoff- und
Anwendungsarten festgelegt werden.

4. Testverfahren und Auswertung der Testergebnisse

Es stehen zahlreiche Testverfahren zur Bestimmung von definierten Verbindungen in
unterschiedlichen Matrices zur Verfugung. Diese wurden fteilweise standardisiert und auf
europdischer Ebene als Testverfahren veroffentlicht, z.B. DIN EN 13130 PrUfverfahren.

Aufgrund der breiten Palette von Anwendungen fur Lebensmittelkontakt-Materialien, wirkt sich die
Vorbereitung und Analyse von Testlosungen stark auf die abschlieBende Bewertung aus.

Die Herstellung der Testldsungen umfasst die folgenden Schritte:

o Abschdtzung eines tatsadchlichen Lebensmittelkontakt-Szenarios und Aufsetzen eines Plans zur
Migrationsprofung.

e Migration des  Materials unter  vorgegebenen Bedingungen (Wahl  des
Lebensmittelsimulanten, der Temperatur und der Zeit).

6 BfR-Empfehlung XXV Hartparaffine, mikrokristalline Wachse und deren deren Mischungen mit
Wachsen, Harzen und Kunststoffen
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o Aufbereitung der Migrations- / Extraktionsldsung in eine "einsatzbereite" Testlosung’ oder
Testsubstanz (Extrakfionen, etc.).

In jedem dieser Schritte mUssen Entscheidungen getroffen werden, die das Analysenergebnis des
angewandten Testverfahrens beeinflussen. Daher kénnten getrennte Analysen identischer
Lebensmittelkontakt-Materialien  unter Verwendung des gleichen Testverfahrens  zu
unterschiedlichen Testergebnissen fuhren.

Das folgende Unterkapitel enthélt Empfehlungen zur Prifung von Klebstoffen, wobei im Gegensatz
zu reinen Kunststoffen deren materialsperzifische Eigenschaften in Betracht gezogen werden. Dazu
gehort die BerUcksichtigung aller Phasen der Migrationsstudie, vom Testaufbau bis zur endgultigen
Auswertung der Testergebnisse.

Vermerk 1:

Entsprechend der Kunststoffverordnung kénnen zusdtzlich zu Migratfionsuntersuchungen auch
Restgehaltsmessungen (QM) erforderlich werden. Im Zuge dieser Messungen werden starke
Losungsmittel wie Dichlormethan verwendet, um eine vollstdndige Extraktion zu erreichen. Unter
diesen erschwerten Bedingungen werden Monomere, Polymere und andere Inhaltsstoffe wieder in
L&dsung gebracht. Je nach Analysetechnik sind Oligomere und Polymere anfdllig fur Spaltung und
liefern falsch-positive Ergebnisse. So fUhrt beispielsweise die Injektion einer Extraktionslésung in den
heiBen Injektorblock eines Gaschromatographe (GC) zu einer thermischen Belastung, die die
Freisetzung monomerer Isocyanate aus Polyurethanen (siehe Kapitel3.1.4) zur Folge hat.

Vermerk 2:

Sobald ein Klebstoff zur Migrationsanalyse auf ein Substrat (z.B. auf Papier oder Polymerfilm)
aufgetragen wird, muss das Substrat selbst eingehend untersucht werden. Eine Migration vom
Substrat muss separat ausgewertet werden, um den Beitrag zur Migration (Erzeugung eines
"Blindwertes" ohne Klebstoff) unterscheiden zu kdnnen.

Vermerk 3:

Wie bereits in Kapitel 2 “Typische Klebstoffsysteme, die in Lebensmittelkontakt-Materialien verwendet
werden” und Kapitel 3 “Materialsperzifische Eigenschaften, die berGcksichtigh werden mussen”
beschrieben, muss im Zuge von Migrationsprifungen die Komplexitat der Klebstoffrezepturen in
Betracht gezogen werden (z.B. Anwendbarkeit von Analyseverfahren, Auflésung von Rohstoffen und
Formulierungen in Lebensmittelsimulantien, Erweichen / Schmelzen von Inhaltsstoffen bei erhéhten
Temperaturen). Siehe Kapitel 5 “Referenzen” fur weitere Informationen zu spezifischen
Klebstoffeigenschaften.

4.1. Reaktive Polyurethan(PU)-Klebstoffe
4.1.1.Reaktion mit Lebensmittelsimulantien

Eine Bestimmung des Restgehalts an Isocyanaten sollte unter Verwendung inerter Lésungsmittel, wie
Dichlormethan, durchgefihrt werden, um einem Abbau bzw. einer Bildung von Nebenprodukten
vorzubeugen. Es ist zu bedenken, dass auch inerte Losungsmittel Verunreinigungen oder Restfeuchte
enthalten kénnen. Daher sollfen moglichst hochreine Lésungsmitteln verwendet werden. Selbst im
Falle eines sperzifizierten Restwassergehaltes wird die tatsGchliche Menge von Charge zu Charge
variieren und sich nach dem Anbruch des Gebindes erhdhen. Folglich k&dnnen Lésungsmittel mit
gleicher Sperzifikation zu unterschiedlichen Isocyanat-Werten fGhren.

Zudem kann es bei der DurchfUhrung einer vollstdndigen Extraktion mit dem Laminat (z.B. durch
Schneiden des Materials zum vollst&ndigen Eintauchen) zur Aufldsung von Teilen des Polyurethan-
Polymers kommen, was sich auf den weiteren Verlauf der Untersuchungen auswirken kann (siehe
Kapitel 3.1.4).

7 Zur Injektion in das Analysensystem (GCMS, LCMS, etc.)
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Wenn ein inertes Losungsmittel nicht verwendet werden kann, z.B. wenn spezielle Prifsimulantien wie
Ethanol obligatorisch sind oder signifikante Restverunreinigungen nicht vermieden werden kénnen,
muss mit einer Reaktion zwischen dem L&sungsmittel und dem Klebstoffsystem gerechnet werden. In
diesem Fall muss das angewandte Analyseverfahren in der Lage sein, die Menge an
unvermeidlichen Nebenprodukten zu erkennen und erfassen. So werden zum Beispiel Restgehalte
an Isocyanaten in ethanolischen Lésungen Gber ihre Carbamate, d.h. ihr Ethyl-Addukt, bestimmt.

Es ist zu beachten, dass in der Regel Referenzsubstanzen (="Standards’) fUr die eindeutige
Identifizierung und Quantifizierung erforderlich sind. Im Falle der Bestimmung von reakfiven
Klebstoffbestandteilen Uber ihre Nebenprodukte kann die VerflGgbarkeit geeigneter Standards zur
Sicherstellung einer zuverl@ssigen Bestimmung eingeschrdnkt sein. In diesem Fall kann eine semi-
qguantitative Bestimmung unter Verwendung interner Standards geeignet sein.

Die Bestimmung primdrer aromatischer Amine (PAA) sollfe moglichst aus Essigsdure-Lésungen
durchgefuhrt werden, z.B. 3 % Essigs@ure als Lebensmittelsimulanz. Im Falle von Laminaten, die unter
gewodhnlichen Umgebungsbedingungen verwendeten werden (Raumtemperatur), herrscht
allgemeiner Konsens daruber, dass 70 °C fUr 2 Stunden eine Hydrolyse der verfUgbaren aromatischen
Isocyanate gewdhrleistet. Wenn Laminate jedoch bei der Verwendung erhdhten Temperaturen
ausgesetzt sind, z.B. Kochbeutel, besteht die Mdglichkeit eines thermischen Abbaus des Klebstoffes,
wodurch Isocyanate und somit PAA freigesetzt werden kdnnen. FUr solche Anwendungen sollten die
tatséchlichen Einsatzbedingungen die Grundlage fUr die Testbedingungen bilden.

Eine Messung der PAA stellt nicht sicher, dass die Grenzwerte fuor NCOs (d.h.: QM (T) T mg / kg im
Endprodukt angegeben als Isocyanat-Einheit) eingehalten werden. Jedoch besteht die Mdglichkeit,
eine Korrelation zwischen PAA und NCO-Gehalt nachzuweisen. In solchen Fdllen kdnnen PAA-Tests
als ein praktisches Verfahren zum Nachweis einer ausreichenden Hartung des Klebstoffs verwendet
werden.

Es sei darauf hingewiesen, dass aliphatische Diisocyanate keine PAAs erzeugen; daher erlaubt die
PAA-Bestimmung nur RUckschlUsse auf aromatische Isocyanate.

4.1.2.5chwdchung des Laminataufbaus

Es sollte sichergestellt werden, dass Herstellung und Aushdrten des Laminats gemdB den
Empfehlungen des Klebstoffherstellers erfolgen. Die zu migrierende und analysierende Probe sollte
reprasentativ fir das Laminat sein.

Sollte das Laminat unter aggressiven Testbedingungen versagen, mussen die Ergebnisse festgehalten
und berichtet werden. Sollte es zum Abbau des Polymernetzwerks kommen, muUssen die
Nebenprodukte analysiert und berichtet werden. Es ist anzumerken, dass diese Ergebnisse bedeuten
kbnnen, aber nicht muUssen, dass dieses Klebstoffsystem fUr die gewlnschte Anwendung nicht
geeignet ist, aber es kann auch ein Hinweis dafur sein kann, dass die Testbedingungen angepasst
werden mussen.

Im Zweifelsfall sollte die tatsdchliche Anwendung gepruUft werden.
4.1.3.Beschleunigte Tests bei erhdhter Temperatur

In der Verordnung (EG) Nr. 10/2011 fur Kunststoffe definierte Migrationsbedingungen kénnen erhéhte
Temperaturen (z.B. 60 °C) beinhalten, die die tatséchlichen Einsatzbedingungen nicht widerspiegeln.
Sobald diese standardisierten Testbedingungen zu einer Verdnderung der physikalischen
Eigenschaften des Laminats im Vergleich zu den Eigenschaften des tatséchlichen
Lebensmittelkontakt-Szenario fUhren, wie es bei dem realen Lebensmittelkontakt nicht vorkommen
wulrde, sollte dies festgehalten und berichtet werden. Falls es Zweifel an der Aussagekraft des
Migrationstest gibt, sollte der Test unter Verwendung der tatsdchlichen Kontakttemperatur, Zeit und
/ oder des Lebensmittels wiederholt werden.

4.1.4.Falschpositive Ergebnisse extrahierter Inhaltsstoffe
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Besondere Aufmerksamkeit muss Migrationsidsungen gewidmet werden, die extrahierte Polymere
und Oligomere enthalten. Als Lebensmittelsimulantien verwendete organische Lésungsmittel kdnnen
polymere Teile des Lebensmittelkontaki-Materials exirahieren. Im Zuge der Analyse unter
Verwendung eines Gaschromatographen (GC) wird ein eingespritztes Aliquot der Testlésung auf
mehr als 200 °C erhitzt, was zu einer Zersetzung des Polymers und dem Nachweis von Monomeren
fUhrt. Diese Ergebnisse mUssen als analytisches Artefakt ausgewertet werden, da die Monomere nicht
in der Migrafionslésung vorhanden sind, sondern kUnstlich im analytischen Testsystem erzeugt
werden. Folglich sind die Testergebnisse ungultig.

Die folgenden Polymere k&nnen zur thermischen Zersetzung neigen (Beispiele):
e Polyurethane: Nachweis von Isocyanat-Restgehalten
e Polyestere: Nachweis von Glykol-Restgehalten
e Polyacrylate: Nachweis von Acrylat-Restgehalten
o ctc.

Das Verst@ndnis der thermischen Zersetzung spielt eine zentfrale Rolle bei der Auswertung der
Migrationstestergebnisse, da GC(MS)-Screenings eine bewdhrie Methode darstellen, um einen
schnellen Uberblick Uber die Migrationseigenschaften von Lebensmittelkontaktmaterialien zu
erhalten. Dabei muss sich der Analytiker méglicher falsch-positiver Ergebnisse bezUglich des
Restmonomergehalts bewusst sein. Es sind geeignete GegenmaBnahmen zu ergreifen und zu
dokumentieren.

Vermerk 1: Kritische Temperaturen fir die thermische Zersetzung

Aufgrund der groBen Vielzahl an polymeren Bestandteilen in Lebensmittelkontakt-Materialien und
Klebstoffsystemen ist es nicht maoglich, eine kritische Temperatur zu definieren, bei deren
Uberschreitung die thermische Zersetzung einsetzt. Jedoch sollte eine Warmebelastung um und Uber
100 °C im analytischen Testsystem (beispielsweise im heiBen Injektorblock von GC-Systemen)
sorgfdltig betrachtet werden.
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Vermerk 2: Analytische Alternativen bei thermischer Zersetzung

Die Gaschromatographie hat thermische Auswirkungen auf die eingespritzte Testlosung. Es gibt
jedoch auch Einspritzverfahren, die eine Einspritzung bei geringerer Temperatur ermoglichen (z.B.
Direkteinspritzung in die S&ule, ,,on column”). Die Flussigchromatographie (z.B. HPLC = High Pressure
Liquid Chromatography) hat im Allgemeinen keine thermischen Auswirkungen und sollte bei der
Evaluierung von Restmonomeren als erste Wahl angesehen werden.

Vermerk 3: Verifizierung der Restmonomer-Ergebnisse

Wenn bewdhrte GCMS-Screenings fir einen schnellen Uberblick verwendet werden, kann jeder
Befund von Restmonomeren durch Verdnderung der Temperaturen innerhalb des analytischen
Testsystems verifiziert werden. Z.B. sollte sich die Temperatur des Injektorblocks nicht auf die
tatsGchliche Menge an Restmonomeren auswirken. Jede Korrelation zwischen Temperatur und
Monomergehalt kann ein Indiz fUr eine thermische Zersetzung wdhrend der Analyse sein.

4.2. Klebstoffe, bei denen es sich nicht um reaktive Polyurethan(PU)-Klebstoffe handelt

Dieser Abschnitt enthdlt Empfehlungen dartber, wie Klebstoffe geprift werden sollten, bei denen es
sich nicht um reaktive PU-Klebstoffe handelt, und umfasst die folgenden Klebstoffarten:

o Klebstoffe auf Basis natUrlicher Polymere

e Dispersionen / Emulsionen: Klebstoffe auf Basis von Vinylacetat-Polymeren (PVAc) oder
Ethylenvinylacetat-Copolymeren (EVA)

e Dispersionen / Emulsionen: Klebstoffe auf Basis von Acrylatpolymeren und Copolymeren,
einschlieBlich Styrol-Acrylat-Terpolymere und Reaktivsysteme

e Kaltsiegelklebstoffe

o HeiBsiegelklebstoffe

¢ Schmelzklebstoffe

4.2.1 Allgemeine Empfehlungen

Im Falle von typischen Anwendungen bei Papier- und Kartonverpackungen werden Bestandteile des
Klebstoffes Uber die Gasphase ins Lebensmittel Ubergehen (Dampfphasentransfer). Dieser
Migrationspfad sollfe unter Verwendung von Tenax® als Lebensmittelsimulanz simuliert werden.
Migrationsdauer und -temperatur sollten entsprechend der zu erwartenden Einsatzbedingungen und
unter BerUcksichtigung der materialsperzifischen Eigenschaften (z.B. Anderung der physikalischen
Eigenschaften aufgrund der Erweichung von Wachsen) gewdhlt werden.

Die Migration sollte am fertigen Produkt und unter BerUcksichtigung des Einflusses anderer
Bestandteile / Schichten des Lebensmittelkontaktmaterials durchgefuhrt werden. Sollte das fertige
Produkt nicht verfugbar sein, kann der Klebstoff auf einem geeigneten Substrat aufgebracht werden,
das der tatsdchlichen Anwendung am ndchsten kommt. Beispielsweise kann der Klebstoff als Film
auf Papier aufgetragen werden und dieses beschichtete Papier kann nach dem Trocknen fUr
Migrationstests verwendet werden. Eine Headspace-Analyse des Klebstoffes kann als ein erstes
Screening-Tool zur Bestimmung von fluchtigen Komponenten und deren Risikobewertung dienen.

Normalerweise wird Tenax® nicht direkt auf die Klebeschicht aufgebracht, sondern fir den
Dampfphasentransfer in  einem gewissen Abstand gelagert. Kann jedoch ein direkter
Klebstoffkontakt mit dem Lebensmittel in der tatsGchlichen Anwendung nicht ausgeschlossen
werden, so kann die Migration auch in direktem Kontakt durchgefUhrt werden, um Worst-Case-Werte
zu erhalten.

Bei direktem Kontakt mit flissigen Lebensmittelsimulantien wird der getrocknete Klebstoff in vielen
Fallen wieder aufgeldst. Die Ergebnisse solcher Tests kdnnen nicht als Migrationsergebnisse
ausgewertet werden, da sich die physikalischen Eigenschaften der Prifgegenstdnde deutlich
andern. Sobald ein Wiederaufldésen des Klebefilms in flussigen Simulantien beobachtet wird, sollte
dies vermerkt und berichtet werden. Diese Ergebnisse kdnnen fur Worst-Case-Betrachtungen
verwendet werden, Uberschdtzen jedoch deutlich die Migration auf trockene Lebensmittel.
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Zusatzlich sollten falsch-positive Ergebnisse aus extrahierten Bestandteilen in Betracht gezogen
werden, wie fur reakfive PU-Klebstoffe beschrieben (sieche Kapitel 3.1.4.: Polymere der
Klebstoffrezeptur kdnnen wdahrend der Analyse gespalien werden, was zu falsch-positiven
Restmonomergehalten fihrt).

4.2.2 Spezielle Empfehlungen fUr Haftklebstoffe (PSA)

Haftklebstoffe (PSA) kdnnen sowohl Dispersionen und Emulsionen auf Basis von Acrylatpolymeren
(siehe Kapitel 3.4.) als auch Schmelzklebstoffe (siehe Kapitel 3.7.) umfassen. Diese behalten nach
dem Auftragen ihre klebrigen Eigenschaften bei, so dass das trockene Lebensmittelsimulanz Tenax®
auf dem Klebstoff haften bleibt und nach der Migration nicht entfernt werden kann. Wenn jedoch
eine Simulation eines direkten Lebensmittelkontakts erforderlich ist, z.B. direkte Etikettierung von
Lebensmitteln, sollte das Auftragen des PSA auf ein Substrat mit geringen oder keinen
Barriereeigenschaften in Erwdgung gezogen werden, z.B. Papier oder dUnner PE-Film (Polyethylen-
Film). Die Migration kann dann von der Papier- oder PE-Seite durchgefUhrt werden, was das
Festkleben von Tenax® am Klebstoff verhindert.

Bei diesem Migrations-Plan sollte das Substrat nur dazu helfen, das Lebensmittelsimulanz vom PSA zu
trennen. Dies sollte sich nicht auf die Migration auswirken. Im Zweifelsfall sollte die tatséchliche
Anwendung geprUft werden.

4.2.3 Spezielle Empfehlungen fur Kaltsiegel- und HeiBsiegelklebstoff
anwendungen

Kaltsiegel- und HeiBsiegelklebstoffe kdnnen auf Aluminium als Substrat (z.B. VerschluBanwendungen)
aufgebracht werden. Es ist zu beachten, dass saure Lebensmittelsimulantien, wie 3% Essigsdure, in
diesen Fdllen nicht verwendet werden kénnen. Es ist jedoch moglich, fUr Testzwecke alternative
Substrate  auszuwdhlen. Neben einer moglichen Wiederauflésung des Kaltsiegel oder
HeiBsiegelklebstoffs (wie in vorhergehenden Abschnitten beschrieben) k&nnen saure FlUssigkeiten
dazu fUhren, dass das Aluminiumsubstrat korrodiert, was zur vollstGndigen Zerstérung des
Lebensmittelkontaktmaterials fUhrt. Die Ergebnisse solcher Migrationstests sind nicht verwendbar.

Im Zweifelsfall, und wenn das Lebensmittelkontakt-Szenario Kontakt saure Lebensmittel enthdlt, muss
die tatsGchliche Anwendung getestet werden.
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6. Kontakt

Dieses Dokument wurde von FEICAs technischer Arbeitsgruppe fUr Papier- und Verpackungs-
materialien aufgesetzt.

FEICA Regulatorische Angelegenheiten: Jana Cobhrs (.cohrs@feica.eu)
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