Nachweis von Verunreinigungen
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Verunreinigungen in Nahrungsmitteln
aus Produktion oder Verpackung”
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Lebensmittelverunreinigungen sind fiir den Endverbrau-
cher aufgrund moglicher Gesundheitsgefihrdungen von
auBerordentlicher Bedeutung. Fir die Hersteller und
den Handel ist eine moglichst schnelle Identifikation die-
ser Verunreinigungen immens wichtig, da hiervon die
einzuleitenden MaBnahmen abhéngen.

Im Allgemeinen handelt es sich bei Lebensmittelverun-
reinigungen um mikrobiologische, chemische oder auch
physikalische Kontamination. Das IGR erhdlt immer
haufiger Partikel jeglicher Art zur Identifizierung (z.B.
Glassplitter, Kunststoff- und Metallpartikel) die wih-
rend der Produktion von Verpackungsglas/Behilterglas
oder der Abfiillung entdeckt worden sind, oder auch
vom Endverbraucher in Nahrungsmitteln gefunden und
an den Héandler oder Behdrden zuriickgegeben worden
sind.

Hierzu stellen sich folgende Fragen:

Um was handelt es sich bei der Verunreinigung?

Haben wir es mit Kontaminanten wie z. B. Glassplittern,
Kunststoff- oder Metallpartikeln, Steinen oder Knochen
zu tun, die dem Lebensmittel (nicht absichtlich) hinzuge-
fligt worden sind oder handelt es sich eventuell um unbe-
denkliche kristalline Ablagerungen des Produktes wie
z.B. Weinstein oder Kochsalz, die als Fremdkdrper ent-
deckt wurden?

Welche Ursache fiihrte zu der Verunreinigung?

Im Fall von Glassplittern: Entstand der Fehler bereits
bei der Produktion des Behilters oder kam es bei der
Abfiillung zur Verunreinigung? Hier kommen sowohl die
wihrend des Fiillprozesses verwendeten Maschinen als
auch ein moglicherweise verunreinigtes Fiillgut in Be-
tracht. Ebenso sind spitere Verunreinigungen wahrend
des Verpackens, des Transportes und/oder der Lagerung
des Produktes denkbar. Auch ein Eintrag durch den
Endverbraucher ist moglich.

Muss ein Riickruf vom Handel erfolgen?

Sobald eine Gesundheitsgefahrdung des Kunden vor-
liegt und noch weitere betroffene Produkte im Umlauf
sind, besteht eine Pflicht zur Riicknahme. Kann durch
die IGR Analyse nachgewiesen werden, dass es sich um

unbedenkliche Riickstinde handelt, entfillt unter Um-
stinden ein kostenintensiver und das Image des Herstel-
lers schadigender Riickruf.

Vom IGR wurde zur Klidrung dieser Fragen ein einmali-
ges Untersuchungskonzept entwickelt, mit dem inner-
halb kiirzester Zeit, oft im Laufe weniger Stunden, die
entsprechenden Antworten gefunden werden kdnnen
und somit eine Gefahrdung des Endverbrauchers wei-
testgehend ausgeschlossen werden kann.

Je nach individuellem Untersuchungsfall kommt eine

Reihe von Analyseverfahren zur Anwendung, deren

Messergebnisse aufeinander aufbauen und so einen

moglichen ,,Anfangsverdacht® bestétigen oder widerle-

gen. Dazu gehdren unter anderem:

— Mikroskopie (Strukturanalyse,
lung, Formbestimmung),

Spannungsbeurtei-

— Dichtebestimmung,

— Priifungen mit diversen Lichtquellen

— UV-VIS (Farbanalyse zur Ermittlung der Farbkenn-
werte),

— REM-EDX  (Strukturbeschaffenheit,
Fremdanhaftungen, semiquantitative
Analyse und Screening),

mogliche
chemische

— ICP-OES (quantitative chemische Analyse von tiber
30 Elementen — auch im Spurenbereich),

— FT-IR (Identifikation von Kunststoffen, Belidgen,
Bor-Gehalten).

Am Beispiel einer Splitteranalyse sei das Methodenvor-
gehen kurz erldutert: Das IGR erhilt vom Kunden aus
der Lebensmittelindustrie einen Glassplitter und ein Re-
ferenzglas mit dem Auftrag, den Splitter zu analysieren
und mit dem Referenzglas abzugleichen. Zunichst wird
beides einer visuellen Priifung unterzogen, auf Uberein-
stimmungen der Form Uberpriift, der Splitter vermessen
und dokumentiert. Eine Lichtpriifung gibt Aufschluss
iiber die moglicherweise vorliegende Glasart sowie even-
tuelle Abweichungen des Splitters vom Referenzglas. Im
vorliegenden Fall kdnnen am Splitter zwei vermeintliche
Originaloberflichen ohne Woélbung ermittelt werden.
Unter Speziallicht zeigt der Glassplitter eine intensive,
blaue Fluoreszenz, wie sie iiberwiegend fiir hoch bleihal-
tige Glaser bekannt ist und welche sich deutlich von der
Fluoreszenz des Referenzglases unterscheidet.

dgg journal 18 (2019) Nr. 3 1



Nachweis von Verunreinigungen

I Strukturanalyse |

| Mikroskopie I I Spannungsbeurteilung |
| Formbestimmung |
| Dichtebestimmung |
| Lichtquellenpriifung |
| UvV-vIS I—>| Farbanalyse |
‘ ,??,) _ < | Strukturbeschaffenheit |
untei;sar:;ﬁllich | maégliche Fremdanhaftungen |
Anwendungsfall | REM-EDX |
| semiquantitative chemische Analyse l
| chemisches Screening I
| ICP-OES I-—-l chemische Analyse iiber 30 Elementen - auch im Spurenbereich |
I Kunststoffen |
L | FT-IR |—| Identifikation von | ] Belagen I
] Bor-Gehalten l

Bild 1: IGR Methodenkonzept

Im néchsten Schritt wird der Splitter unter dem Mikro-
skop betrachtet. Anhand des Aussehens der Bruchfla-
chen und der Auspriagung von Wallner-Linien und Lan-
zett- Briichen konnen Riickschliisse auf die Entstehung
des Bruches und die Intensitit der Krafteinwirkung ge-
zogen werden. MaBig ausgeprigte Wallner-Linien und
Lanzett- Briiche unseres Beispielsplitters deuten allge-
mein auf eine eher geringe Krafteinwirkung bei der
Bruchentstehung hin. Unter polarisiertem Licht Rot 1.
Ordnung wird anschlieBend die Spannung an den
Bruchflichen des Glassplitters beurteilt. Dem schlief3t
sich eine REM-EDX-Untersuchung nach ISO 22309 an.
Die Analysen werden mittels NTS-BSD-Detektor
(Ruckstreudetektor) und z.T. mittels VPSE-Detektor
durchgefithrt. Mit dem NTS-BSD-Detektor kdnnen be-

Bild 2: Gegeniiberstellung Glassplitter und Referenzglas unter
Speziallicht

reits wahrend der REM-Analyse Unterschiede in der
Materialbeschaffenheit erkannt werden, d.h. dass die
helleren Bereiche der Probe aus schweren Elementen
und die dunklen Bereiche aus leichten Elementen beste-
hen.

Von den REM-EDX-Analysen lassen sich semiquantita-
tive, vom IGR modellierte Elementberechnungen ablei-
ten, die einen Vergleich der chemischen Zusammenset-
zung des Splitters mit der des Referenzglases ermogli-
chen. In unserem Beispiel konnten signifikante Unter-
schiede der Elementkonzentrationen zwischen Splitter
und Referenzglas ermittelt werden.

Auf Basis der visuellen Untersuchungen, sowie der semi-

quantitativen REM-EDXAnalysen, ist es dem IGR

moglich, den Splitter einer bestimmten Glasart zuzuord-

nen bzw. einige typische Standardglasarten auszuschlie-

Ben. Hierzu zdhlen z. B.:

— typisches Kalk-Natron-Hohlglas (z.B. als Verpa-
ckung fiir Lebensmittel),

— typisches Flachglas (z.B. Fensterscheiben und KFZ-
Glaser),

— schwermetallfreie Kristallgldser mit hohen Barium-,
Kalium- und Zinkgehalten,

— Bildschirmglaser (Fernseher, Front- und Konusglas),

— Glaskeramik,

— typisches Borosilikatglas (z. B. Laborglas oder hitze-
bestindiges Haushaltsglas),

— optische Gléser,

— normales Lampenglas,

— E-Glas.
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Flachenscan Glassplitter - angeschliffene Oberfliche, 30kev, 500fach, 1Min.
~—— Flachenscan Referenzglas - angeschliffene Oberfliche, 30keV, 500fach, 1Min.
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Bild 3: EDX Flichenscan Glassplitter (rot) gegeniiber Referenzglas (griin)

Anhand der durchgefithrten Untersuchungen konnte der
Glassplitter aus dem beschriebenen Beispiel als hoch
bleihaltiges Glas identifiziert werden, was unter anderem
auf Bleikristallglaser und Glaser mit hoheren Bleigehal-
ten als Ursprungsort fiir den Glassplitter hindeuten
konnte.

Mit der Zuordnung zu einer bestimmten Glasart und
den damit verbundenen Anwendungsbereichen ist oft-
mals schon eine Kldrung der eventuellen Herkunft eines
Splitters gegeben. Das Spektrum an Zuordnungsmog-
lichkeiten ist jedoch weit groBer, es reicht von der regio-
nalen Herkunft (D, EU oder weltweit) bis hin zur Fest-
stellung des genauen Produktionsdatums in einer be-
stimmten Glashiitte.

Die Analysemoglichkeiten des IGR beschrianken sich je-
doch nicht wie in obigem Beispiel auf Glas. Neben Glas
konnen mittels der verschiedenen Methoden auch an-
dersartige Fremdkorper wie Kunststoffe, Lacke, Kno-
chen, Salz, etc. identifiziert werden. In der Vergangen-
heit wurden auf diese Art und Weise schon Steine in
eingekochtem Gemiise, Kunststoff in Tiefkiithlware oder
Knochen in Babynahrung detektiert. Eine Untersu-
chung undichter Getrankedosen fithrte zur Feststellung

skskok

von Korrosion als Fehlerquelle. Im Fall von Schimmel-
bildung auf verpackter Ware konnte fehlerhaftes Verpa-
ckungsmaterial als Ursache fiir einen Lufteinschluss
ausfindig gemacht werden. Im Bereich von Getrianken
werden auch Schwebstoffe im Fiillgut analysiert, um die
mogliche Herkunft zu ermitteln.

Die Erfahrung zeigt, dass sich Verunreinigungen in Nah-
rungsmitteln oftmals auf Fehler bei der Produktion oder
bei der Verpackung zuriickfithren lassen. Anhand der
vielfaltigen Analysemoglichkeiten des IGR kann die
Fehlerquelle zumeist ermittelt und, soweit es sich auf
Produktions- und Verpackungswege bezieht, vom Her-
steller behoben werden. Allerdings besteht auch die
Moglichkeit, dass der Fremdkorpereintrag erst beim
Endverbraucher stattgefunden hat.

Kontakt:

Dirk Diederich, Geschdiftsfiihrer

IGR Institut fiir Glas- und Rohstofftechnologie GmbH
37079 Géttingen

Tel.: + 49 551-2052804

d.diederich@igrgmbh. de

D319N001

dgg journal 18 (2019) Nr. 3



