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1 Sammendrag

Fleksible plastlaminater anvendes i stort omfang til emballering af fødevarer. Sådanne film
kan være fremstillet af mange lag bestående af forskellige polymerer, sammenføjet med lim
indeholdende aromatiske isocyanater. Disse kan, ved diffusion gennem det inderste lag plast,
migrere til fødevaren og her omdannes til primære aromatiske aminer (PAA).

Medio august 2001 blev der i pressen offentliggjort en række analyseresultater, der rejste tvivl
om at emballerede fødevarer generelt forurenes med PAA. Ved en nærmere gennemgang
foretaget af Fødevaredirektoratet, fandtes det dog, at undersøgelsen var behæftet med en
række fejl. Man kunne imidlertid ikke afvise, at der kunne være problemer med PAA
afsmitning fra plastlaminater til fødevarer, og Fødevaredirektoratet besluttede at igangsætte
den nærværende pilotkampagne hurtigst muligt. Pilotkampagnen har endvidere til formål at
danne grundlag for planlægningen af en større kontrolkampagne til efteråret.

Prøver blev udtaget af to omgange. I første omgang indkøbte, Instituttet for Fødevareunder-
søgelser og Ernæring, Forureningsafdelingen (IFE-F) 55 prøver emballerede fødevarer i de-
tailbutikker til en forundersøgelse, hvor prøvemateriale blev screenet for indhold af lim ved
infrarød spektroskopi (FT-IR). På baggrund af forundersøgelsens resultater blev der til selve
pilotkampagnen udvalgt et mindre antal prøver, som den 5. september 2001 blev udtaget i
fødevareproducerende virksomheder af Fødevareregionerne Fyn, Nordøst-Sjælland, Ringsted
og Århus.

For at bevare prøvens indhold af PAA fra prøveudtagnings- til analysetidspunktet blev hele
prøveruller indpakket først i lys, luft- og vandtæt emballage og transporteret/opbevaret på køl
ved +5 °C indtil prøven blev taget i arbejde. Ydermere blev delprøver til analysen udtaget
midt i rullen.

Prøverne blev sendt i kølebil til et akkrediteret tysk laboratorium, ISEGA, som har mange års
rutine i analysen af PAA fra plastic laminater ved brug af den tyske BgVV metode, og stan-
darderne EN 1186 og EN(V) 13130.

Fødevaresimulatorer og testbetingelser til migrationstestene blev fastlagt i hht. gældende reg-
ler. På anbefaling fra ISEGA blev der dog udført en ”hurtigtest”, idet laboratoriet har konsta-
teret at den største del af migration foregår indenfor de første timer. I tilfælde af fund af
PAA’er ved hurtigtesten, skulle prøverne analyseres under de helt korrekte betingelser.

I den gennemførte pilotkampagne er der ikke, selv med en lav detektionsgrænse, konstateret
målbar migration af PAA fra de analyserede prøver.

På trods af at prøveantallet i pilotkampagnen lavt og på trods af at betingelserne for ”worst
case”- undersøgelse ikke har været helt optimale, kan det dog konkluderes at der ikke synes at
være et generelt problem med afsmitning af PAA’er fra limede plastfilm.
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2 Indledning

Fleksible plastlaminater anvendes i stort omfang til emballering af fødevarer. Selv om disse
film virker meget tynde, er de ofte fremstillet af mange lag bestående af forskellige polyme-
rer. I nogle tilfælde kan sådanne flerlagsmaterialer fremstilles ved en co-ekstrudering, hvor
lagene sammenføjes alene ved varmepåvirkningen. I andre tilfælde er materialerne i to til-
grænsende lag så uforenelige, at de må sammenføjes med lim.

Den lim som bruges er ofte baseret på monomerer af isocyanater, der i polymeriseret (hærdet)
form kaldes for polyurethan. Det er meget vigtigt, at denne polymeriseringsreaktion får lov at
løbe til ende, så polyurethanen får tid nok at danne et sammenhængende netværk bundet til de
øvrige lag i plastlaminatet. Hvis der endnu er rester af isocyanater når laminatet kommer i
kontakt med fødevaren, vil disse ved diffusion gennem det inderste lag plast kunne migrere til
fødevaren. Hvis isocyanaterne kommer i forbindelse med vand, som jo udgør en væsentlig
bestanddel af fødevaren, kan der dannes aminer. Amindannelsen kan også finde sted i plasten
hvis der er vand til stede i plasten. Hvis der er tale om aromatiske isocyanater kan der dannes
primære aromatiske aminer (herefter benævnt PAA). Såvel isocyanater som de herudfra dan-
nede aminer kan være sundhedsskadelige, og er derfor uønskede i fødevarerne. Endvidere må
det antages, at der dannes andre stoffer med uforudsigelige sundhedsmæssige egenskaber,
hvis isocyanater kommer i forbindelse med andre indholdsstoffer i fødevaren.

En anden kilde til afsmitning af primære aromatiske aminer fra plast kan være farvestoffer
fremstillet ved en såkaldt ”diazo-kobling”. Sådanne farvestoffer kan være anvendt i trykfarver
eller til indfarvning af plasten.

På baggrund af en række målinger af afgivelsen af PAA fra plastlaminater, som medio august
2001 blev beskrevet af Børsens Nyhedsmagasin, blev der rejst tvivl om, at der sker en generel
forurening af de emballerede fødevarer med disse stoffer. I første omgang foretog Fødevaredi-
rektoratet en nærmere gennemgang af de foreliggende oplysninger om undersøgelsens gen-
nemførelse og fandt, at den på mange punkter var behæftet med fejl (Fødevaredirektoratet,
20011). Undersøgelsens resultater kunne derfor ikke danne grundlag for sanktioner overfor
plastlaminat- og fødevareindustrien. Det skal nævnes at en betydelig andel af alle detailpak-
kede fødevarer er emballeret i plastlaminater.

Fødevaredirektoratet kunne imidlertid ikke afvise, at der kunne være problemer med afsmit-
ning af primære aromatiske aminer. Derfor blev virksomhederne pålagt at tilvejebringe do-
kumentation for at reglerne for migration af disse stoffer blev overholdt. Samtidig blev det
besluttet hurtigst muligt at undersøge sagen nærmere, dels via den nedenfor rapporterede pi-
lotkampagne, dels ved i løbet af efteråret at udføre en større kontrolkampagne. Til pilotunder-
søgelsen traf man aftale med et tysk laboratorium om at få udført analyser af et mindre antal
limede plastlaminater som akkrediteret prøvning.
Instituttet for Fødevareundersøgelser og Ernæring arbejder samtidig på hurtigst muligt at ind-
køre denne analyse, og forventer at kunne modtage prøver til akkrediteret prøvning fra okto-
ber 2001.
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Med det 6. og nyligt vedtagne ændringsdirektiv (2001/62/EF2) til ”Plastdirektivet”
(90/128/EØF) indføres en generel specifikation for materialer og genstande beregnet til kon-
takt med fødevarer, som indebærer at disse ikke må afgive påviselige mængder af primære
aromatiske aminer til fødevaren. Direktivets bilagstekst lyder som følger:

” 1) Bilag V, afdeling A, affattes således:
»Afdeling A: Generelle specifikationer
Materialer og genstande, der fremstilles ved anvendelse af aromatiske isocyanater eller farvestoffer fremstillet ved
diazokobling, må ikke afgive primære aromatiske aminer (udtrykt som anilin)i påviselige mængder (DL=0,02 mg/kg
af levnedsmiddel eller levnedsmiddelsimulator, analysetolerance medregnet).Migrationsværdien af de primære aroma-
tiske aminer, der er opført i dette direktiv, er dog ikke omfattet af denne restriktion.« ”

Bestemmelsen sigter således især på at forhindre at materialerne, når de kommer i kontakt
med fødevarer, kan afgive aromatiske isocyanater mv.. Bestemmelsen er utvivlsomt inspireret
af den nuværende tyske bestemmelse, hvor der ifølge lovgivningen ikke må kunne påvises
aminer med en nærmere defineret analysemetode (BgVV, 19953). Metodens påvisningsgræn-
se defineres i det nye ændringsdirektiv som 20 µg/kg fødevaresimulator, svarende til et skøn
over den tyske analysemetodes bestemmelsesgrænse ved test af alle typer materialer og gen-
stande på 10 µg/kg, tillagt en analyseusikkerhed på yderligere 10 µg/kg. Bestemmelsen vil
blive implementeret i næste udgave af Bekendtgørelsen om Materialer og Genstande.

Analysemetoden fra BgVV, som også anvendes i denne undersøgelse, er ”kun” en uspecifik
screeningsmetode, som måler summen af alle tilstedeværende primære aromatiske aminer i
simulatoren. Dette betyder at metoden kan bruges til at ”frikende” et plastmateriale, mens
man ved fund af en migration højere end bestemmelsesgrænsen skal foretage yderligere un-
dersøgelser for at eftervise hvilke stoffer i plastmaterialet aminerne stammer fra. Eksempelvis
kan visse antioxidanter med en højere migrationsgrænse blive medbestemt ved denne analy-
semetode.

Med andre ord er metoden velegnet til brug i virksomhedernes egenkontrol, hvor man for-
holdsvis hurtigt skal have svar på om der kan påvises PAA’er eller ej: Findes der ingen
PAA’er er den isocyanatbaserede lim hærdet, og filmen er klar til at blive solgt som fødevare-
emballage.

Som offentlig kontrolmetode kan metoden dog ikke stå alene, idet der ved en konstatering af
indhold over bestemmelsesgrænsen skal foretages yderligere målinger for at afgøre om reg-
lerne er overholdt.

Denne rapport beskriver resultaterne af pilotkampagnen. Endvidere indgår overvejelser om
• Kriterier for udvælgelse af de undersøgte materialer,
• Metodik ved udtagning af plastrullerne,
• Transport af prøver til analyselaboratoriet,
• Udtagelse af delprøver til analyse
• Fastlæggelse af testbetingelserne for migrationstesten
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3 Materialer og metoder

3.1 Prøvematerialet
Der blev udtaget prøver i to omgange: dels ved en indledende forundersøgelse, som blev
brugt til at udvælge prøvemateriale indeholdende lim, dels ved selve kontrolkampagnen.

3.1.1 Forundersøgelse af fleksible plastfilm
55 prøver af fødevarer indpakket i fleksible plastfilm blev indkøbt af Instituttet for Fødevare-
undersøgelser og Ernæring, Forureningsafdelingen (IFE-F) i københavnske detailbutikker.
Der blev lagt vægt på at udtage prøver, som i henhold til Cirkulære om Kontrol med Materia-
ler og Genstande (Fødevaredirektoratet, 19984) skal testes med vandige fødevaresimulatorer.
Prøverne blev indtil analyse opbevaret ved den af producenten anbefalede opbevaringstempe-
ratur.

3.1.2 Regionernes prøveudtagning

Regionerne blev, den 4-5 september 2001, anmodet om at udtage hele brugsklare ruller af
plastlaminat i de fødevareproducerende virksomheder som anvendte de af IFE-F udvalgte
emballagetyper. Det blev understreget at undersøgelsen gik ud på finde ud af, om der var ik-
ke-afhærdet lim tilbage i laminatet på det tidspunkt, hvor den er frigivet til at komme i kon-
takt med fødevaren. Endvidere blev der gjort opmærksom på, at hærdningsprocessen accele-
reres ved varmepåvirkning, af vanddamp og i dagslys.

Filmene blev udtaget efter følgende retningslinier:

”Prøven skal bestå af en brugsklar rulle plastfilm klar til at sætte på en pakkemaskine, typisk
en cylinder med en radius på ca. 40 cm og en højde på omkring 50 cm. Der udvælges den
rulle på lageret, som er produceret tættes muligt på prøveudtagningstidspunktet. Rullen pak-
kes tæt ind i aluminiumsfolie, så intet lys kan komme til. Herefter placeres den aluminiums-
indpakkede rulle (sammen med sit datablad) i en polyethylen plasticpose af kraftig kvalitet,
som igen vikles om rullen så der er mindst mulig luft i posen. Endvidere lægges et A4-ark
med det tydelig angivelse af det prøvenummer, som er anført nedenfor under ”prøver”, ned i
posen med nummeret synligt udefra. Posen foldes hvor den skal lukkes (så den bliver mest
mulig lufttæt) og strammes til med bånd (f.eks. elektriker bånd). Prøven transporteres hurtigst
muligt til regionen og placeres i kølerum.
(.....)
Ved prøveudtagningen udfyldes sædvanligt prøveudtagningsskema. Det er herudover vigtigt
at nedskrive eller medsende eventuelle brugsanvisninger om begrænsninger i filmens brug til
forskellige fødevarer. Dette gælder også en eventuel angivelse af en maksimal brugstempera-
tur, idet testbetingelserne vil kunne afhænge heraf. ”

Prøverne blev bragt til IFE-F i Mørkhøj om morgenen den 6. september 2001 og opbevaret på
køl ved 5°C.
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3.1.3 Forsendelse, transport og prøveopbevaring
Prøverne blev afhentet af en kølebil den 6. september kl. 11 2001 og blev herefter transporte-
ret til ISEGA – Forschungs- & Untersuchungsgesellshaft mbH, Zeppelinstrasse 3, 63741
Aschaffenburg, Tyskland. Delprøver til undersøgelse blev udskåret den 7. september 2001 og
opbevaret på køl til 10. september 2001, hvor migrationstestene blev påbegyndt.

3.2 Apparatur og metoder
Kun oplysninger om udstyr anvendt i IFE-F og særlige procedurer foreskrevet af IFE-F er
beskrevet her. Da ISEGA er akkrediteret til at udføre migrationstest og bestemmelse af
PAA’er gås der ud fra at analyserne er udført i overensstemmelse med forskrifterne herfor.

3.2.1 Optagelse af infrarøde spektre i IFE-F
Der blev anvendt et Perkin- Elmer 1725X FTIR-Spektrometer med digitale spektrum-
biblioteker, bla. Hummel polymer-bibliotek5 .

Gennemskinnelige områder af emballagen, hvor plastfilmen ikke havde haft direkte kontakt
med fødevaren, blev udvalgt og skåret fra. Plasten blev monteret i rammer og spektre optaget
ved gennemlysning.

3.2.2 Udtagning af delprøver fra plastrulle til migrationstest
For at bevare prøvens indhold af PAA fra prøveudtagnings- til analysetidspunktet blev hele
prøveruller indpakket først i stanniol (lystæt), derefter i en luft- og vandtæt, ikke lamineret
pose og endelig transporteret/opbevaret på køl ved +5 °C indtil prøven blev taget i arbejde.
Ydermere blev delprøver udtaget midt i rullen (i forhold til rullens cylindriske akse), og 10
cm inde i rullen (i forhold til rullens radiale akse, målt ude fra omkredsen af rullen), idet
mængden af indtrængende vand eller ilt på dette sted i rullen forventes at være minimal.

Ved ankomst til laboratoriet blev delprøverne udtaget. Delprøve og rulle blev forseglet på ny
og opbevaret på køl indtil migrationstesten påbegyndtes.

Udskæringen og håndteringen af testprøverne er af laboratoriet angivet til at have foregået
efter CEN-standarderne EN 1186 6og ENV 13130 „Materials and articles in contact with
foodstuffs - Plastics“. Laboratoriet er akkrediteret til disse metoder, og der er ingen yderlige-
re bemærkninger til denne del.

Fastlæggelse af testbetingelser for migrationstest
For hver enkelt prøve blev den relevante fødesimulator, testens varighed og testtemperaturen
fastlagt i henhold til Cirkulære om Kontrol med Materialer og Genstande. Disse parametre
fastlægges udfra det oplyste anvendelsesområde for plastmaterialet. For de fleste prøver resul-
terer dette i en varighed af testen på 10 dage (tabel 1).
På anbefaling fra ISEGA blev der fastlagt betingelser for en tilsvarende ”hurtigtest”. ISEGA
har konstateret, dels at den største migration foregår indenfor de første timer, dels at de lange
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testtider kan resultere i lavere måleresultater – muligvis fordi de primære aromatiske aminer
ikke er stabile i simulatoren. Betingelserne for ”hurtigtesten” fremgår af tabel 1.

I tilfælde af fund af PAA’er ved hurtigtesten, skulle prøven analyseres under de helt korrekte
betingelser jfr. tabel 1.

3.2.3 Analyse af primære aromatiske aminer i fødevaresimulator

Koncentrationen af PAA i fødevaresimulatoren bestemmes ved at tilsætte nitrit under sure
betingelser. Herved dannes ved reaktion med evt. tilstedeværende PAA i prøven en diazofor-
bindelse, som kobles med N-(1-naphthyl)-ethylendiamin til et azofarvestof. Farvestoffet op-
renses/opkoncentreres ved fastfaseekstraktion, hvorefter opløsningens absorbans (farvestyrke)
måles spektrofotometrisk ved 550 nm, og koncentrationen af PAA beregnes som anilin hy-
drochlorid (skal yderligere korrigeres som anilin). Fremgangsmåden svarer til den officielle
tyske (BgVV) metode (se Bilag 1).

Resultaterne er opgivet som gennemsnitsværdier af 3-dobbelte bestemmelser.



12T
ab

el
1:

P
rø

ve
ud

ta
gn

in
gs

op
ly

sn
in

ge
r

(S
am

pl
e

in
fo

rm
at

io
n)

IF
E

-
pr

øv
en

r.

(S
am

pl
e

N
o.

)

R
eg

io
n

(R
eg

io
n)

R
eg

io
ne

ns
pr

øv
en

r.

(R
eg

io
n

sa
m

pl
e

N
o.

)

F
ød

ev
ar

ev
ir

ks
om

he
d

(F
oo

d
in

du
st

ry
)

P
la

st
la

m
in

at
pr

od
uc

en
t

(P
la

st
ic

la
m

in
at

e
pr

od
uc

er
)

H
an

de
ls

na
vn

(T
ra

di
ng

na
m

e)

M
at

er
ia

le
sa

m
m

en
sæ

tn
in

g

(M
at

er
ia

lc
om

po
si

ti
on

)

F
ilm

ru
lle

ns
fr

em
-

st
ill

in
gs

da
to

(P
ro

du
ct

io
n

da
te

of
re

el
)

F
ilm

ru
lle

ns
pr

øv
e-

ta
gn

in
gs

da
to

(S
am

pl
in

g
da

te
of

re
el

)

1
R

in
gs

te
d

Pr
øv

e
1

A
gr

ov
a

Fo
od

/G
as

a
Sn

itg
rø

nt
N

yk
øb

in
g

F.
a.

m
.b

.a
.

Po
ly

pr
in

t,
D

an
m

ar
k

Sa
la

tg
ru

nd
bl

an
di

ng
25

m
y

O
PP

tr
./

25
m

y
O

PP
m

.a
cr

yl
/P

V
O

H
20

01
.0

8.
29

20
01

.0
9.

05

2
R

in
gs

te
d

Pr
øv

e
2

In
te

rn
at

io
na

lT
ar

m
Im

po
rt

W
IP

A
K

,
Fi

nl
an

d
Sa

lte
de

ta
rm

e
il

ag
e

12
m

y
B

O
PA

/6
5

m
y

PE
20

00
.1

0.
29

20
01

.0
9.

05

3
R

in
gs

te
d

Pr
øv

e
3

D
en

D
an

sk
e

Sa
uc

ek
ok

D
an

is
co

Fl
ex

ib
le

,
D

an
m

ar
k

Pe
rs

ill
es

ov
s

11
-2

23
PE

T
P

/L
L

D
PE

71
PE

P
Ik

ke
op

ly
st

(i
nf

o.
no

ts
up

pl
ie

d)

20
01

.0
9.

05

4
R

in
gs

te
d

Pr
øv

e
4

E
.B

lo
m

be
rg

&
C

o.
A

/S
Sc

hu
r

Fl
ex

ib
le

s,
T

ys
kl

an
d

Sw
ip

pe
r

Fr
ys

se
lv

is
12

m
y

PE
T

P
/6

0
m

y
L

L
D

PE
20

01
.0

7.
27

20
01

.0
9.

05

6
N

or
dø

st
-

Sj
æ

lla
nd

Pr
øv

e
6

Pi
ng

vi
n

L
ak

ri
ds

A
/S

(T
om

s)
M

ob
il

Pl
as

tic
s

E
ur

op
e,

L
ux

em
bu

rg
K

ar
am

el
la

st
an

g
25

m
y

R
G

P
/2

1
m

y
M

B
77

7
Ik

ke
op

ly
st

20
01

.0
9.

05

7
N

or
dø

st
-

Sj
æ

lla
nd

Pr
øv

e
7

Pi
ng

vi
n

L
ak

ri
ds

A
/S

(T
om

s)
M

ob
il

Pl
as

tic
s

E
ur

op
e,

L
ux

em
bu

rg
H

it
-M

ix
25

m
y

R
G

P
/2

1
m

y
M

B
77

7
Ik

ke
op

ly
st

20
01

.0
9.

05

8
Å

rh
us

Pr
øv

e
1

D
K

In
te

rn
at

io
na

lA
/S

D
an

ap
ak

Fl
ex

ib
el

A
/S

,
D

an
m

ar
k

Pi
zz

a-
T

op
pi

ng
Ik

ke
op

ly
st

20
01

.0
2.

06
20

01
.0

9.
05

9
Å

rh
us

Pr
øv

e
2

T
ul

ip
In

te
rn

at
io

na
lA

/S
C

ry
ov

ac
In

c.
,S

ea
le

d
A

ir
D

en
m

ar
k

A
/S

C
ry

ov
ac

C
SD

St
ru

ct
ur

e
20

01
.0

3.
14

20
01

.0
9.

05

10
R

in
gs

te
d

Pr
øv

e
10

B
ir

ku
m

O
st

D
an

ap
ak

Fl
ex

ib
el

A
/S

,
D

an
m

ar
k

L
il

le
br

or
O

st
eh

ap
s

SA
R

A
N

FI
L

M
19

E
C

le
ar

Ik
ke

op
ly

st
20

01
.0

9.
05

O
PP

:
O

ri
en

te
re

tp
ol

yp
ro

py
le

n
PV

O
H

:
Po

ly
vi

ny
la

lk
oh

ol
B

O
PA

:
B

ia
xi

al
to

ri
en

te
re

tp
ol

ya
m

id
(n

yl
on

)
PE

:
Po

ly
et

hy
le

n
PE

T
P:

T
he

rm
op

la
st

is
k

po
ly

es
te

r
L

L
D

PE
:

Pl
as

tl
av

et
af

”L
in

ea
r

L
ow

D
en

si
ty

Po
ly

et
hy

le
n”

PE
P:

Fl
er

e
m

ul
ig

he
de

r
(s

ev
er

al
op

tio
ns

)
R

PG
:

B
ia

xi
al

to
ri

en
te

re
tp

ol
yp

ro
py

le
ne

(B
O

PP
)

fi
lm

,
co

-e
xt

ru
de

re
tp

å
be

gg
e

si
de

r
m

ed
po

ly
ol

ef
in

co
po

ly
m

er
er

M
B

77
:

B
ia

xi
al

to
ri

en
te

re
tp

ol
yp

ro
py

le
ne

fi
lm

,l
am

in
er

et
på

de
n

C
SD

:
U

ke
nd

t(
un

kn
ow

n)
en

e
si

de
m

ed
1

m
y

ac
ry

lc
oa

tin
g

og
på

de
n

an
de

n
si

de
SA

R
A

N
FI

L
M

:
V

in
yl

id
en

e
ch

lo
ri

de
/V

in
yl

ch
lo

ri
de

co
po

ly
m

er
m

ed
2

m
y

PV
dC

co
at

in
g.



13

4 Resultater og diskussion

Strategien i denne pilotkampagne har været at udtage prøver til analyse for primære aromati-
ske aminer på de fødevareproducerende virksomheder. Dette er begrundet i følgende forhold:

• At udtage prøverne i detailbutikker er ikke nogen reel mulighed, da analysemetoden kun
egner sig til prøvemateriale som ikke har været i kontakt med fødevarer (jfr. bilag 1). Li-
gesom stoffer fra emballagen kan migrere ind i fødevaren, kan ingredienser fra fødevaren
migrere ind i emballage - for senere under testen at afgives til fødevaresimulatoren. Den
følsomme, men uspecifikke, analysemetode kan let give fejlreaktioner ved tilstedeværelse
af fødevarerester i fødevaresimulatoren.

• Det optimale sted at udtage prøverne vil være på færdigvarelageret hos laminatproduce-
rende virksomheder og hos importører af laminater. Her må man normalt forvente at finde
prøver med størst indhold af ikke-afhærdet lim, ligesom det her vil være let at finde ud af
om prøvematerialet reelt indeholder lim. Imidlertid har der siden medio august, hvor pro-
blemstillingen har verseret i pressen, været en meget stor opmærksomhed om problemet
hos producenter og importører. Fødevaredirektoratet har derfor vurderet at det er usand-
synligt at finde ikke-hærdet film på disse lagre nu og her. Prøver vil naturligvis blive ud-
taget på disse virksomheder ved kommende kontrolundersøgelser.

• Det muliges kunst for en ”worst case” undersøgelse på nuværende tidspunkt har så været
at udtage prøverne i fødevareproducerende virksomheder. Da der her løbende er et forbrug
af emballagematerialer af speciel udformning (med påtrykt varedeklaration o.l.) har der
formentlig ikke været mulighed for at trække produkter tilbage i perioden fra sagens start
til prøveudtagningstidspunktet. En undersøgelse af produkter udtaget i dette handelsled
ville også kunne sammenlignes med den af Børsens Nyhedsmagasin offentliggjorte under-
søgelse.

Det skal nævnes at tidspunktet for denne undersøgelse ikke er heldigt valgt når man ønsker at
finde rester af ikke-hærdet lim. Sommervarmen accelererer således hærdningen og en prøve-
udtagning i vinterperioden, i kølige færdigvarelagre, kunne være mere relevant set ud fra et
kontrolmæssigt synspunkt.

4.1 Udvælgelse af prøver
Med henblik på at udvælge relevante prøver til pilotkampagnen blev der i detailbutikker ind-
købt 55 prøver fødevarer i emballager af fleksible plastfilm. IFE-F undersøgte filmene ved
infrarød spektroskopi, og fandt herved frem til 10 emballager som indeholder polyurethan
baseret på aromatiske isocyanater. For en del af filmene kunne der ikke optages spektre ved
gennemlysning, og tidspresset tillod ikke at andre teknikker blev taget i anvendelse. Alle ud-
valgte prøver består derfor af klar plast. Figur 1 viser et typisk spektrum af en sådan film med
angivelse af de bølgelængder som er karakteristiske for aromatisk polyurethan.
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Figur 1: FTIR-spektrum af plastlaminat indeholdende aromatisk polyurethan. Den karakteri-
stik kombination af bølgetal er angivet.

Spektret er naturligvis domineret af absorptionsbånd fra de øvrige indgående plastpolymerer
mens båndene (omkring 1700, 1598, 1537 og 767 cm-1)fra den få µm tykke polyurethanfilm
lige netop kan skimtes.

Denne udvælgelse af film skete for at sikre at kun limede laminater indgik i undersøgelse. Det
kan være vanskeligt at skelne co-ekstruderede film fra limede film, og eftersom der (jfr. afsnit
4.2) blev udtaget hele ruller ville det være urimeligt at udtage forkerte film hos de fødevare-
producerende virksomheder.
Fødevareregionerne kunne udtage 6 af de 10 udvalgte film udfra oplysninger på emballagen
om prøvens oprindelse. De øvrige produkter viste sig at blive pakket på udenlandske virk-
somheder. Ved besøg på virksomhederne lykkedes det imidlertid Fødevareregionerne at finde
yderligere 3 typer limede plast, så undersøgelsens råmateriale i alt bestod af 9 plastruller.

4.2 Håndtering og udskæring af testprøver fra ruller

Kontrolkampagnens formål var at kontrollere, om der udfra en ”worst-case” betragtning, kun-
ne findes overskridelser af grænseværdien. Delprøverne blev derfor udtaget i det område af
plastrullen hvor der efter Fødevaredirektoratets vurdering var størst chance for at limen hær-
der langsomst - og dermed mulighed for at finde høje indhold af PAA’ere (se afsnit 3.2.2).
Desværre findes der p.t. ingen fuldstændige undersøgelser af de optimale prøveudtagningsbe-
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tingelser for forskellige typer lamineret plast (forskellige typer og tykkelser af plast og lim)
fremstillet under forskellige produktionsformer. Det var derfor nødvendigt at tage alle for-
holdsregler for at forhindre et evt. tab af PAA’ere. Forholdsreglerne tog udgangspunkt i et en
række faktorer, som isocyanat-baseret lim og/eller aminer er følsom overfor:

• Temperatur:
Nogle typer lim hærder meget langsomt hvis temperaturen kommer under 18 °C (refe-
rence, Henkel);
hærdningen forbedres med øget temperatur og med tiden.

• Fugt:
Limen hærder hurtigere ved tilstedeværelse af vand;
Aromatiske isocyanater omdannes til PAA ved tilstedeværelse af vand

• Ilt
PAA kan nedbrydes ved tilstedeværelse af ilt

• Lys
PAA kan nedbrydes ved tilstedeværelse af lys

4.3 De opnåede analyseresultater

Af Tabel 2 fremgår det, at der ved den udførte, hurtige test ikke blev fundet indhold af PAA i
indhold over den aktuelle detektionsgrænse på 2 µg/kg fødevaresimulator.
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Denne detektionsgrænse er lavere, end hvad den tyske BgVV metode foreskriver. Dette for-
hold kan forklares ved, at det tyske laboratorium har mange års rutine i analysemetoden, samt
at der blev analyseret på klar plast, hvor blindværdierne er minimale.

Detektionsgrænsen har her indregnet analyseusikkerhed, og kan derfor direkte sammenlignes
med EU grænseværdien på 20 µg/kg (der også har indregnet analyseusikkerheden). Der blev
med andre ord ikke fundet spor af PAA indhold på et niveau 10 gange lavere end EU grænse-
værdien. Ifølge ISEGA findes der typisk 90% af indholdet i en formel (10 dages) test ved de
udførte, hurtige tests. På den baggrund var gennemførelsen af de fulde test unødvendige: Der
ville med stor sandsynlighed ikke findes indhold af PAA i migrationsvæskerne, og slet ikke i
nærheden af grænseværdien på 20 µg/kg.

Spørgsmålet er da, om man med denne undersøgelse kan afvise, at PAA’ere kan migrere fra
emballage til fødevarer?

Den første overvejelse er, om antallet af prøver er tilstrækkeligt stort til at undersøgelsens
resultater er universalt gældende. Ni prøver kunne have været nok til at udtale sig med en sta-
tistisk sikkerhed, hvis alle film var ens. Det er de imidlertid ikke, for der er både forskel på
selve materialet (typen og tykkelsen af plast, limtype og tykkelse) og de ydre påvirkninger
som filmene har været udsat for (f.eks. hærdningstid, opbevaringstemperatur, -fugtighed og
udsættelse for lys).

Havde der været et stort problem med indhold af PAA op til og over grænseværdien, ville det
dog være usandsynligt at ingen af prøverne ved den udførte test afgav målelige mængder af
PAA’ere. Undersøgelsens omfang er således stor nok til, at havde der været et meget stort
problem med overskridelser op til og over grænseværdien, da ville også bare nogle af prøver-
ne have vist overskridelser.
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5 Konklusion

I den gennemførte pilotkampagne er der ikke, selv med en meget lav detektionsgrænse, kon-
stateret målbar migration af primære aromatiske aminer fra de analyserede prøver.

På trods af, at prøveantallet i kampagnen er lavt og på trods af at betingelserne for ”worst ca-
se”- undersøgelse ikke har været helt optimale, kan det konkluderes at der ikke synes at være
et generelt problem med afsmitning af PAA’er fra alle limede plastfilm.

Mange særlige hensyn skal tages for at kunne udføre en korrekt kontrol af limede materialer
for at hindre at limen hærder fra det tidspunkt hvor laminatet er frigivet som fødevareembal-
lage indtil analysen kan foretages. De indhøstede erfaringer kan udnyttes ved tilrettelæggelsen
af den kommende, større kontrolkampagne.
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Bilag 1 (analysemetode)
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English Summary

Flexible plastic laminates are used extensively for packaging of foodstuffs. Such plastic films
may be produced from many layers of various polymers, joint by adhesives containing aro-
matic isocyanates. Aromatic isocyanates may migrate by diffusion through the inner layer of
the laminate to food and react with water to form primary aromatic amines (PAA).

In August 2001 analytical results were published in the press, raising doubts whether pack-
aged foods in general were contaminated by PAA. A study of those results by the Danish
Veterinary and Food Administration showed, however, that the applied analytical process had
several flaws. As it generally could not be rejected, that migration of PAA from flexible plas-
tic laminates to foodstuffs might be a problem, the Danish Veterinary and Food Administra-
tion decided to initiate the present pilot study fastest possible. Moreover, the pilot study
serves as basis for the planning of a larger control campaign later in 2001.

Samples were picked twice. Firstly, the Danish Veterinary and Food Administration picked
55 samples of packaged foods in retail shops in order to test the packaging materials for con-
tents of adhesives by infrared spectroscopy (FT-IR). Based on the results, relevant samples of
packaging material were picked on September 5th, 2001 by the local authorities in food pro-
ducing industries.

In order to conserve the potential content of PAA in the sample from the moment of sampling
to the analysis could be performed, entire rolls of the sample materials were packed in air-
tight, water-tight and opaque material and kept, also during transport, at 5 degrees centigrade.
Moreover, sample material for analysis was selected from within the middle of the roll.

The samples were sent in a refrigerated van to an accredited German laboratory, ISEGA.
ISEGA has years of experience in the analysis of PAA from plastic laminates, using the Ger-
man BgVV method and the standards EN 1186 and EN(V) 13130.

The food simulants used for the migration tests were selected in accordance with EU regula-
tions. Following ISEGA recommendation, a ‘fast test’ was conducted, because according to
the laboratory’s experience, the major part of any migration occurs during the first hours of a
test. In case of any findings of PAA by the ‘fast test’, a full test was to be performed under the
formally correct test conditions.

In spite of the low detection limit of the present pilot study, no detectable migration of PAA
was found from any of the samples analysed.

It may therefore be concluded, that even though the number of samples in this pilot study is
limited and that the test period (summer/early autumn) is not ideal for a ‘worst case’-study,
that there seems not to be a general problem concerning the migration of PAA from flexible
plastic laminates.
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