Technisch-
4wissenschaftliche‘
Beilage

Schriftleitung: Dr. Gerhard Schricker
Fraunhofer-Institut fiir Lebensmitteitechnologie und Verpackung,
Institut an der Technischen Universitat Miinchen

Merkblétter fiir die Priifung von Packmitteln

Herausgegeben von den Arbeitsgruppen der Industrievereinigung fiir Lebensmitteltechnologie und Verpackung e.V. am
Fraunhofer-Institut fiir Lebensmitteltechnologie und Verpackung, Institut an der Technischen Universitdt Miinchen

+ Merkblatt 45

Priifung von Heiflsiegelndhten auf Didltigkeit

Herausgegeben von der Arbeitsgruppe ,Packstoff und Maschine” — April 1982

Systematische Einteilung der Priifverfahren

Zweck der Dichtigkeitspriifung an Heifsiegelndhten ist es, fest-
zustellen, ob die Nédhte Fehlerstellen aufweisen, durch welche
Fliissigkeiten, Gase oder auch Mikroorganismen dringen kon-
nen. Dementsprechend werden als Priifmedien fiir undichte
Nihte Gase oder Fliissigkeiten verwendet; die Anwendung von
Mikroorganismen, z.B. in Form einer Suspension, als Priif-
medium (sog. Biotest) soll in diesem Merkblatt nicht behandelt
werden. .

Von den aus der Literatur und aus der Priifpraxis bekannt ge-

wordenen Dichtigkeitspriifmethoden werden in diesem Merk-
blatt nur diejenigen beschrieben, die sich in den Betrieben oder

Laboratorien von Industrie und Forschungsinstituten bewdhrt

haben. Es muB aber ausdriicklich betont werden, dafl nicht jede
der nachfolgend beschtiebenen Priiffmethoden fiir jeden Priif-
fall geeignet ist. Vielmehr miissen jeweils Priiffall und Prif-
methode aufeinander abgestimmt werden.

Um diese Abstimmung zu erleichtern, werden zunédchst eine
Liste der spéter beschriebenen Priifmethoden und ein Schema
zur richtigen Auswahl der Methode fir den jeweiligen Priiffall
angegeben. In diesem Merkblatt sind ausschliefilich Stichpro-
benmethoden angegeben, die teils zerstorungsfrei, teils zer-
storend arbeiten.

Liste der Dichtigkeitspriifmethoden

A, Dichtigkeitspriifung mit Farbstofflésungen.

B. Dichtigkeitspriifung an Schutzgaspackungen durch Messung
des zeitlichen Anstieges des Sauerstoffgehaltes,
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C. Aufpumpen von Packungen und Lecksuche durdl'Ausperlen
von Gasblasen unter Wasser. )

D. Aufbldhen von Packungen in einer transparenten Unter-
druckkammer und Lecksuche durch Ausperlen von Gasblasen
unter Wasser.

Schema zur Zuordnung von Priiffall und Priifmethode

Stichproben-
Kontrolle
zer- zer-
stdérungs- stérend
frei
hart* A, C
Vakuumpackungen weidh A C
ohne
Kopf- A
Packungen mit raupm
fliissigem/pastésem
Inhalt mit
) Kopf- D A B, C
* raum
Packungen mit Schutzgas
oder Luft unter D A, B, C

Atmosphdrendruck

*Packungen mit pulvrigem oder kérnigem Fiillgut (z. B. gemahlenem Kaffee,
Kaffeebohnen), die nach dem Evakuieren hart sind.

**Packungen mit grobstiickigem, weichem Fiillgut (z. B. Fleischwaren, Kéise),
die auch nach dem Evakuieren weich sind.
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Methode A
Dichtigkeitspriifung mit Farbstofflosungen

1. Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode dient zur Uberpriifung von HeiBsiegelndhten
auf undichte Stellen. -

Gepriift werden kénnen HeiBsiegelndhte aller Arten von Ver-

packungen. Handelt es sich um bereits gefiillte Packuhgen, so-

sind diese zwecmdBig aufzuschneiden und der Inhalt sorgfaltig
zu entfernen, Vor der Priifung sind die Verpackungen gut zu
reinigen und zu trocknen.

2. Hilfsmittel

Priifflﬁésigkéit (Farbstofflosung geringer Viskositdt und niedri-
ger Oberflachenspannung), entweder:

A eine 0,5%ige Lésung von Rhodamin B!
in Propanol-1 (normal Propylalkohol)
oder

B ein RiBpriifmittel, z. B. ,Fox Check"2.

Hinweis: Es ist ratsam, bei Verpackungen, die mit hydrophilem
Gut gefiillt waren, die Priiflésung A, bei Verpackungen, die mit
hydrophobem (fettem) Gut gefiillt waren, die Priiflésung B zu
verwenden, ' :

Pipette oder Injektionsspritze.

3. Probenahme

3.1. Im Falle einer Produktionskontrolle ‘ist es unerlaBlich, zu
Beginn der Tagesproduktion sowie mehrere Male am Tag in
bestimmten Zeitabstdnden von sdmtlichen Siegelstationen
Proben zu entnehmen.

Zur raschen Auffindung von Fehlerquellen der Siegelsta-
tionen soll die Nummer der Siegelstation auf den Proben

angegeben werden. Es ist darauf zu achten, daB die Mar-

kierung bei den einzelnen Arbeitsgdngen nicht abgelost
wird (eventuell markieren durch Einschneiden von Kerben).

3.2, In anderen Priiffédllen ist sinngemdB nach 3.1 oder nach
DIN 53 101, Ziffer 4 zu verfahren.

4, Priifung

Die Packung wird zweckméBigerweise in zwei etwa gleich groBe
Teile zerschnitten. Handelt es sich um eine bereits gefiillte

Packung, so wird sie sorgfaltig geleert, mit einem geeigneten’

Reinigungsmittel, z. B. heiBem, netzmittelhaltigem Wasser, ver-
gdlltem Alkohol o.d., gereinigt und bei Anwendung der Prif-
flissigkeit B getrocknet.

Danach werden in jede Verpackungshalfte mit Hilfe einer
Pipette oder Injektionsspritze einige Milliliter der Priiffliissig-
keit gefiillt und darauf geachtet, daB alle Siegelndhte mit der
Flissigkeit benetzt sind.

Die Priifung ist beendet, sobald Priiffliissigkeit durch eine Naht-
stelle getreten ist, spdtestens aber nach 15 Minuten. Wird inner-
halb dieser Zeit kein Farbstoffdurchtritt beobachtet, wird nach
vorsichtigem AusgieBen der Priffliissigkeit die Verpackung im
Trockenschrank getrocknet und danach die HeiBsiegelndhte
vorsichtig aufgezogen. Auf diese Weise konnen fehlerhafte
Nahtstellen erkannt werden, auch wenn Priiffliisssigkeit nicht
sichtbar durchgetreten ist.

1 Z. B. Art. Nr. 7599 der Firma E. Merdc, Darmstadt.
? lieferant: Hahn & Kolb, 7000 Stuttgart, Postfach 333.
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5. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf dieses Merkblatt anzu-
geben: ’

— Art der Packung und des Packstoffs,

— Fertigungscharge,

— Typ und Nummer der VerschlieBmaschine,

— HeiBsiegelbedingungen (Temperatur, Druck, Dauer),
— Art der verwendeten Priifflissigkeit (A oder B),

— Anzahl der beobachteten Farbstoffdurchtritte und deren Lage
an der Packung,

— evtl. Beurteilung der aufgezogenen Naht,
— Datum und Uhrzeit der Probenahme,

— Priiffdatum.,

Methode B
Dichtigkeitspritfung an Schutzgaspackungen durch Messung des
zeitlichen Anstieges des Sauerstoifgehaltes

1. Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode ist geeignet, die Dichtigkeit der HeiBsiegel-
ndhte von mit Schutzgas (N, CO,) bei Atmosphdrendruck ge-
fiillten Packungen zu priifen.

Die Verpackungen miissen aus einem gasdichten Packstoff
(Aluminium/Kunststoff-Kombination, heiBsiegelbar . lackierte
Aluminiumfolie o.4.) hergestellt sein, damit die Sauerstoff-
durchladssigkeit des Packstoffes die Ergebnisse nicht verfdlschen
kann. Auch darf das Fiillgut nicht zu rasch Sauerstoff verbrau-
chen, da sonst die Sauerstoffdiffusion aus der AuBenatmosphdre
in die Packung durch vorhandene Nahtundichtigkeiten infolge
raschen Sauerstoffverbrauches des Fillgutes tberdeckt werden
kann.

Zur Uberwachung der laufenden Produktion ist das Verfahren
wegen des grofien Zeitbedarfs nicht geeignet.

2. Definition

Unter Sauerstoffgehalt im Sinne dieses Merkblattes ist der
Sauerstoffteildruck in mbar der Gasphase in der Packung zu
verstehen.

3. Gerite

Vakuumpumpe.

Gerédt zur Bestimmung des Sauerstoffteildruckes in Gasen (z.B.
ein Gerdt zur Messung der paramagnetischen Suszeptibilitdt von
Gasproben, Gaschromatograph o. &.), das es gestattet, Messun-
gen an sehr kleinen Gasproben — 0,5 bis 4 ml — durchzufiih-
ren, und dessen MebBzelle, Gasprobenentnahmeschleife o. &.
evakuierbar ist. Diese Forderung ist unabdingbar, wenn ein
Spiilen der MeBzelle wegen der sehr kleinen verfiigbaren Gas-
mengen nicht moglich ist.

Falls eine ausreichende Gasmenge in der Packung zur Verfi-
gung steht, sollte die MeBzelle nicht evakuiert, sondern mit
dem zu messenden Gas gespiilt werden.

4. Probenzahl

Die Gesamtzahl der zu entnehmenden Proben soll 10, besser
20 Packungen betragen.
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5. Priifung

Rechtzeitig vor Beginn der Priifung werden die Packungen an
passender Stelle mit einem ca. 10 mm x 10 mm groBen Stiick
weichen Gummis von ca. 5 mm Dicke beklebt. Die Klebung muB
sehr gut haften, damit bei spdterem EinstoBen einer In]ektlons-
nadel keine Luft mit eindringen kann.

Packungen, die einmal angestochen wurden, kénnen nicht zu
spdteren Analysen wiederverwendet werden, da erfahrungs-
gemdB die Einstichstelle nicht sicher gasdicht ist.

Zur Gasanalyse wird das MeBgerdt liber einen Schlauch (Innen-
durchmesser 0,8 bis 1,5 mm) aus Gummi geringer Gasdurchlds-
sigkeit (z. B. Viton) mit einer feinen Injektionsnadel verbunden.

5.1. Bei Anwendung des Evakuierverfahrens wird die Nadel
2 bis 3 mm tief in den auf der Packung klebenden Gummi-
fleck gestoBen und das MeBgerédt samt Zuleitungsschlauch
und Nadel evakuiert. Danach wird die Vakuumpumpe ab-
geschlossen und die Nadel vorsichtig bis in die Packung
hineingestofen, so daB das Gas in das MeBgerat stromen
und die Sauerstoffanalyse erfolgen kann.

5.2. Bel Anwendung des Spiilverfahrens ist die Gefahr wvon
Fehlmessungen infolge von Undichtigkeiten in der MeB-
anordnung geringer. Bei diesem Verfahren wird die zwei-
seitig offene MeBzelle, wie beschrieben, mit der Packung
verbunden und die MeBzelle durch leichtes Zusammen-
driicken der Packung mit dem zu messenden Gas gespu[t
und gefiillt.

Ist ein geringer Sauerstoffgehalt des MeBgases zu erwarten,
empfiehlt es sich, vor EinlaB des MefBigases die MeBanord-
nung mit Stickstoff oder Helium zu spiilen. .

5.3. Wegen der technisch bedingten Streuungen des Anfangs-
Sauerstoffgehaltes in den einzelnen Pacdkungen sind zur
Bestimmung des Anfangs-Sauerstoffgehaltes unmittelbar
nach der Produktion mindestens finf, besser zehn Packun-
gen zu prifen, um einen guten Mittelwert bilden zu kon-
nen. Packungen mit auffallend erh6htem Sauerstoffgehalt
sollen bei dieser Bestimmung verworfen werden (solche
Packungen auf grobe Undichtigkeiten untersuchen!).

Die zweite MeBreihe mit finf, besser zehn welteren Pak-
kungen wird nach 21 Tagen durchgefiihrt.

Die Siegelndhte der Padkungen gelten nach diesem Merk-
blatt als dicht, wenn der Mittelwert des gemessenen
Sauerstoffdruckes der zweiten MeBreihe nicht mehr als
5 mbar (entsprechend 0,5%_ Volumen bei Normaldruck) iiber
dem Anfangs-Restsauerstoffdruck liegt. Da in flexiblen
Schutzgaspackungen stets Atmosphdrendruck herrscht, sind
Anderungen des Barometerstandes zwischen Anfangs- und
Endmessung zu beriicksichtigen, weil sich im gleichen Sinne
der Gesamtgasdruck in der Packung &ndert. Es ist zweck-
méBig, die gemessenen Sauerstoffdriicke auf den Normal-
barometerstand von 1013 mbar umzurechnen.

Voraussetzung fiir die Giiltigkeit dieser Dichtgkeitsdefini-
tion ist, daB wahrend dieser Zeit keine mefibaren Sauer-
stoffmengen vom Fiillgut verbraucht werden.

6. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf dieses Merkblatt anzu-
geben:

— Art der Packung und des Packstoffs,

— Fertigungscharge,

— Fiillgut,

— Typ und Nummer der VerschlieBmaschine,

— HeiBsiegelbedingungen (Temperatur, Druck, Dauer),

— gemessener Anfangs-Sauerstoffdruck (Mittelwert, Standard-
abweichung), momentaner Barometerstand,

— gemessener Sauerstoffdruck nach 21 Tagen (Mittelwert, Stan-
dardabweichung), momentaner Barometerstand,

— Datum und Uhrzeit der Probenahme,
— Priifdatum (Anfangs-/Endpriifung).
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Methode C
Auipumpen von Packungen und Lecksuche durch Ausperlen
von Gasblasen unter Wasser

1. Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode dient zur Uberpriifung von Heillsiegelnghten
auf undichte Stellen.

Gepriift werden kdnnen die HeiBsiegelndhte aller Arten ver-
schlossener Packungen.

2. Hilfsmittel

Injektionsnadel,

Gummidruckball oder AnschluB an Druckluft (reduziert auf Priif-
druck),

mit Wasser gefiillter Behdlter.

3. 'Probenahme

3.1. Im Falle einer Produktionskontrolle ist es unerldBlich, zu
Beginn der Tagesproduktion sowie mehrere Male am Tag
in bestimmten Zeitabstdnden von sdmtlichen Siegelstatio-
nen Proben zu entnehmen,

Zur raschen Auffindung von Fehlerquellen der Siegelsta-
tionen soll die Nummer der Siegelstation auf den Proben
angegeben werden. Es ist darauf zu achten, daB die Markie-
rung bei den einzelnen Arbeitsgdngen nicht abgelést wird
(evtl. markieren durch Einschneiden von Kerben).

3.2. In anderen Priiffdllen ist sinngem&B nach 3.1 oder nach
DIN 53 101, Ziffer 4 zu verfahren.

4. Priifung

Die Packung wird mit einer Injektionsnadel, die mit einem
Gummiball verbunden oder an Druckluft angeschlossen ist, an-
gestochen und die Einstichstelle zwischen Daumen und Zeige-
finger zugehalten. Dann wird die Packung unter Wasser prall:
aufgeblasen und auf undichte Stellen, aus denen Luftbldschen
perlen, gepriift.

Der zuldssige Priifdrudk, bei dem eine Schddigung der Siegel-
nidhte ausgeschlossen ist, ist z. B. von der Form und der Grofie
der Packung sowie vom verwendeten Packstoff abhédngig. Er ist
in jedem Fall durch Vorversuche zu ermitteln.

5. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf dieses Merkblatt anzu-
geben:

— Art der Packung und des Packstoffs,

— Fertigungscharge,

— Typ und Nummer der VerschlieAmaschine,

— HeiBsiegelbedingungen (Temperatur, Druck, Dauer},

— Anzahl und Art der beobachteten Schadensstellen sowie
deren Lage an der Packung,

— Datum und Uhrzeit der Probenahme,

— Priifdatum.

Methode D
Aufblihen von Packungen in einer transparenten
Unterdruckkammer und Lecksuche durch Ausperlen von
Gasblasen unter Wasser

1. Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode dient zur Uberprifung von Heifisiegelndhten auf
undichte Stellen.
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Gepriift werden kénnen Heifisiegelndhte aller Arten verschlos-
sener Packungen. Die Packung wird mechanisch nicht beschadigt
und ist, falls die Lecksuche unter Wasser den Hillstoff nicht

beschddigt, wieder einsetzbar.

2. Hilismittel

Durchsichtige Unterdruckkammer (siehe Bild) mit Manometer,
VakuumanschluB und Handventil,

Vakuumpumpe,

Vakuumschlauch.
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Durchsichtige Unterdruckkammer mit Manometer.

3. Probenahme

Wandstdrke 5
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4. Priifung

4.1.

Durchfithrung der Priifung

Die Unterdruckkammer wird zu ca. einem Drittel mit abge-
kochtem (luftfreiem) Wasser? gefiillt und die zu priifende
Packung eingelegt. Dann wird der Kammerdedkel mit der
daran befindlichen Lochplatte aufgesetzt, wodurch die Pak-
kung unter Wasser gedriickt wird. Die Lochplatte soll noch
ca. 5 cm hoch mit Wasser bedeckt sein, andernfalls ist ihr
Abstand zum Deckel entsprechend zu korrigieren.

Die Kammer wird nun durch den im Deckel befindlichen
VakuumanschluBB evakuiert, wobei der Deckel kurz auf das
Unterteil zu driicken ist, bis er durch den Atmosphéren-
druck auf dem Unterteil gehalten wird.

Der Kammerdruck kann am Manometer abgelesen und bei
geeigneter Hohe durch Absperren des Handventils fixiert
werden (siehe 4.2).

Undichtigkeiten der nunmehr aufgebldhten Packung sind an

. den stdndig ausperlenden Gasblasen zu erkennen. Es ist

4.2,

4.3.

darauf zu achten, daB einzelne aufsteigende Gasblasen, die
sich nicht stdndig neu an der gleichen Stelle bilden, keine
Undichtigkeit anzeigen.

Priifdruck

Der Priifdruck richtet sich nach Art und GréBe der Packung
und soll zwischen 600 und minimal 200 mbar liegen (Atmo-
sphdrendruck je nach Ortshéhe und Wetterlage etwa zwi-
schen 1000 und 950 mbar).

Es ist darauf zu achten, daB die Packung nicht als Folge
eines zu niedrigen Priifdrucks zerstort wird.
Priifdauer

Die Priifung ist beendet, sobald Undichtigkeiten sicher er-
kannt sind, spédtestens jedoch nach 5 Minuten.

3.1.

3.2

3 Es

Im Falle einer Produktionskontrolle ist es unerlédBlich, zu
Beginn der Tagesproduktion sowie mehrere Male ami Tag in
bestimmten Zeitabstinden von samtlichen Siegelstationen
Proben zu entnehmen.

Zur raschen Auffindung von Fehlerquellen der Siegelsta-
tionen soll die Nummer der Siegelstation auf den Proben
angegeben werden, Es ist darauf zu achten, daB die Mar-
kierung bei den einzelnen Arbeitsgéngen nicht abgeldst
wird (evtl. markieren durch Einschneiden von Kerben).

In anderen Priiffdllen ist sinngem&B nach 3.1 oder nach
DIN 53 101, Ziffer 4 zu verfahren. :

soll nur reines Leitungswasser ohne irgendwelche Zusdtze verwendet

werden.

Verpadungs-Rundschau 5/1982

5. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf dieses Merkblatt anzu-

geben:

— Art der Packung und des Packstoffes,

— Fertigungscharge,

— Typ und Nummer der VerschlieBmaschine,

— Heilsiegelbedingungen (Temperatur, Druck, Dauer),

— Priifdruck,

— Anzahl und Art der becbachteten Schadensstellen sowie de-

ren Lage an der Packung,

— Datum und Uhrzeit der Probenahme,

— Priifdatum.
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