Dichtheitspriifung

Flexible Verpackungen in der Nahrungs- und Arzneimittelindustrie

Hans-Peter Hart

1 Anforderungen an die
Verpackung und deren
Fehlerquellen

Bei vielen hochwertigen Lebensmitteln,
wie Milchpulver fir Sduglinge, Roh-
fleischsnacks oder auch Kaffee besteht
die Forderung nach einer dichten Ver-
packung um das Eindringen von Luft-
sauerstoff oder Keimen zu verhindern.
Dies gilt auch fiir Verpackungen in der
pharmazeutischen Industrie, wie zum
Beispiel Blister- oder Sachetverpackun-
gen.

Ein durch umwelttechnische Ein-
flisse fehlerhaftes Produkt wird folglich
zu Unbrauchbarkeit oder Ungeniess-
barkeit beim Verbraucher fiihren. Dies
hat wiederum Auswirkungen auf den
Erfolg des Produktes am Markt.

Eine konstante Qualitat tragt einen
erheblichen Anteil am Produkterfolg
bei. Ferner muss aufgrund des Produkt-
haftungsgesetzes der Hersteller diese
Qualitat durch Prufverfahren sicherstel-
len.

In den meisten Féllen ist der Sau-
erstoffanteil in der Verpackung fir die
Haltbarkeit des Produktes verantwort-
lich. Umso dichter die Verpackung,
desto weniger Sauerstoff kann Uber
einen bestimmten Zeitraum in die Ver-
packung eindringen, wodurch das Pro-
dukt langer haltbar wird.

Im Pharmasektor ist oftmals auch
das Eindringen von Feuchtigkeit (z.B.
Luftfeuchte) zu verhindern.

Wie entsteht eine Undichtigkeit der Ver-
packung?

» Fehleram Packstoff

» Verfahrensfehler beim Abpackpro-

zess

» Undichte Siegelnaht

Die groBte Fehlerrate liegt meist in ei-
ner undichten Siegelnaht. Hier kann
man aber meist nicht von einer defi-
nierten LochgréBe sprechen, sondern
die Undichtigkeit bei einer Naht zieht
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Gegen Luft und Keime: verschiedene flexible Umverpackungen fiir Lebensmittel und Medikamente.

sich meist wie ein Labyrinth Giber einen
Bereich von 5 und 15 mm entlang. Des-
halb gilt auch die primédre Priifung den
Siegelndhten. Die Leckage an den Sie-
gelndhten wird auch Laminarleckage
bezeichnet.

Welche Leckarten gibt es bei Verpa-
ckungen?

» Porenlecks: Lecks die am Material

entstanden sind.

ZUSAMMENFASSUNG

Die wachsenden Anforderungen, wie
beispielsweise langere Haltbarkeit des
verpackten Nahrungsmittels oder bes-
serer Langzeitschutz vor Umweltein-
flissen, verandern auch die Anspriiche
an Methoden zur zerstérungsfreien
Dichtheitspriifung fir flexible Verpa-
ckungen. Flexible und damit fragile
Verpackungen kdnnen meist ohnehin
nur erschwert zerstorungsfrei dichtge-
pruft werden.

Ein besonderes Augenmerk wird
bei flexiblen Verpackungen primar auf
die Prifung der Siegelnaht gelegt da
diese meist die Schwachstelle hinsicht-
lich Dichtigkeit darstellt.

Es gibt verschiedene Prifverfah-
ren zur Dichtheitsprifung von flexi-
blen Verpackungen wie Wasserbad,
Druckdifferenzverfahren und Dicht-
heitsprifung mit Tracergasen. Jedes
der aufgezeigten Verfahren hat fir
den jeweiligen Anwendungsbereich
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» Lecksin nicht|6sbaren und l6sbaren
Verbindungen/Dichtstellen

» Lecks die an den Nahten entstanden
sind zum einem bei den nicht 16s-
baren Verbindungen wie Beispiels-
weise bei den Peeling-Nahten.

» Permeation: Als Permeation be-
zeichnet man den Gastransport
durch Materialien. Permeation kann
nicht als Leck bezeichnet werden, da

sowohl Vor- aber auch Nachteile. Die
geforderte Leckrate bestimmt dabei
mafgeblich welche Priifmethode sich
am besten eignet. Fir die Erkennung
sehr kleiner Leckagen (<10 u oder
10 mbar I/s) oder sehr kurzen Priif-
zeiten eignen sich zur Zeit nur Priifver-
fahren mitTracergasen. Der zusatzliche
Nutzen bei dieser Methode ist, dass
das Leck in einem zweiten Prifschritt
eindeutig lokalisiert werden kann.
Schwachstelle an der Verpackung
konnen so schnell und unkompliziert
erkannt und damit anschlieBend ent-
sprechende MaBnahmen in der Pro-
duktion zur Qualitatsverbesserung
eingeleitet werden. Jedoch stellt das
zur Priifung notwendige Vakuum, und
die damit verbundene mechanische
Belastung auf die Verpackung, gerade
bei flexiblen Verpackungen ein nicht
unerhebliches Problem dar.
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tet werden, damit dieser nicht gro-
Berist als das festgelegte Grenzleck.

10°m=1,0A

0T Abschdtzung von Lecks <—> LochgroBen
—— 10~ mbar /s Ap - 1013 mbar, Lochdurchmesserd - 1cm
- =10~ mbar /s Gasgeschwindigkeit = Schallgeschwindigkeit =330 m/s
% = 10" mbar /s
S
s s Volumen/Sekunde 3302 - %-cm2=25,95-10+3ch3=25,95§
=
2 7 Menge/Sekunde 1013 mbar-25,95 £ =263 10~ 10+ mbar-
2 7
e — Durchmesser cm Leckrate mbar-£/s
0 102 m=1,0cm 10+
1 10 100 1000 103 m=1,0cm 10*2
Lagerungszeit [Tage] 10% m=0,1Tcm 100 (=1)
ABBILDUNG 1: Sauerstoffanstieg durch Leckage. 10° m=0,01cm 1072
10 m=1,0um 104
dieser Kennwert durch das Material 107 m=0,1 um 106
gegeben ist. Dieser Kennwert muss 108 ;=0,01 pm 10-8
jedoch bei sehrkleinen Lecks beach- 109 ;y=10nm 10-10

10-"2(Nachweisgrenze He-Leckdetektor)

TABELLE 1: LochgroBen und Leckageraten [1].

1-107 mbar-1/s = 1cm?in10sec. bei Atmosphérendruck gegen Vakuum
SUMMARY : ) .

1-103 mbar-1/s = 3cm3proStunde bei Atmospharendruck gegen Vakuum
Leakage Tests — Flexible packaging in 1-10° mbar:1/s = 1cm?3proTag bei Atmospharendruck gegen Vakuum
food processing and pharmaceutical 1-10°% mbar-1/s = 1cm3in2Wochen bei Atmosphéarendruck gegen Vakuum
industry 1-107 mbar-1/s = 3cm?proJahr bei Atmosphéarendruck gegen Vakuum
Extended storage life for food prod- 1-10° mbar-1/s = 1cm3in30Jahren beiAtmosphéarendruck

ucts or better protection against en-
vironmental influences increases the
demand for more accurate leak de-

TABELLE 2: Leckraten bezogen auf den Volumenaustritt pro Zeiteinheit.

tection methods. Flexible, and there- 2 Grundlagen Lecks und Leckraten  Formet

: J oge . A .
fore more fragile packaging is even  Definition: q= (Ztv)
more complicated when it comes to . . o .
the commonly required non destruc- Die Leckrate ist ein Mal3 fiir die aus ei- g=Leckrate p =Druck
tiveleaktestin nem Korper austretenden Volumen- V=Volumen t=Zeit

The main fogc'us hen testingltied oder Masse-Einheiten. (Wikipedia)
< Die Leckrate wird meist mit Q oder  Einheit:

ible packaging is on welded seams.
They represent the weakest point in
flexible packaging.

Today, thereare several leakdetec- g itf/Kriterium | Bemerkung Q, (mbar- I/s) | relevante TeilchengriBe
tion methods used to perform tests
on flexible packaging. The most com- wasserdicht*) | tropfen Q <1072
mon ones are waterbath, pressure/ dampfdicht schwitzen | Q <1073
vacuum de.cay and trac.er gas basefj bakteriendicht®)
leak detection. All of which have their _Kokken Q <10 @~1um
strength and weaknesses wheras the _Stibchen @ ~0,5-1um, 210 umlang
desired reject leak rate is mostly influ- L
encig the decision process. To mea- oldicht Q <10°
sure very small leaks (<10 p oder 107 virendicht ¥)
mbar I/s) or to enable very short test -Vaccinez.B.
cycles, trace gas leak detection is the Pocken Q <10 @=3-10"m
way to go. On top of high accuracy, - kleinste Viren,
tracer gas leak detection also allows Bakteriophagen Q <108 @=~3-10%m
the precise localization of the leak. - Viroide, RNA Q. <107 | @=1-10"m (Faden)
Nevertheless, the mechanical stress gasdicht Q, <1072
applied to the flexible packaging due Labsolutdicht” | technisch | Q <1072

to the vacuum required for tracer gast
testing is not an easy task to cope
with.
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Q(L) bezeichnet und hat folgende For- , (Pa m’) _ 10 (mbar)) _-, 5 (Torrl)

mel und Einheit:

S 5= S

*) Im Gegensatz zu Dampf muss bei Fliissigkeiten zwischen hydrophilen und hydrophoben Festkdrpern unterschieden wer-
den. Das gilt auch fiir Bakterien und Viren, da sie hauptsachlich in Lésungen transportiert werden.

TABELLE 3: Kriterien der Dichtheit [1].
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Methode Nachweisgrenze  p veioner  2orSt0- Applikation
[mbar I/s] rungsfrei
Wasserbad 103-10* 10-100s  (ja)/nass MAP Schlauch-
beutel
Einlagerung 102-1073 10-72h ja Kaffee
Farbindikation 1072 10-60 min nein Pharma
Druckdifferenz  5x 1073 2-10s ja
Kraft-/Weg- 107 1-5s ja Vakuum, Kaffee
Messung
MAP, Schlauch-
Prifgas Helium <107 15s ja beutel, Tiefzieh-
packung
Prifgas Helium <107 155 nein Vakuum, Kaffee

TABELLE 4: Ubersicht iiber Dichtpriifmethoden und deren Anwendungsgebiete.

1Blase ~3mm @ inls =
1Blase ~3mm @ in10s
1Blase ~3mm @ in30s
1Blase ~3mm @ in120s =
1Blase~1,6 mm @ inls =
1Blase~0,8mm @ inls
1Blase~0,4mm@ inls =

TABELLE 5: Leckraten beim Blasentest

Wobei die in Deutschland am meisten
verbreitete Einheit fiir die Leckrate ist:
mbar/

S

Speziell im Bereich der Verpackungsin-
dustrie ist jedoch die Angabe von Lecks
gemal Ihrer LochgréBe/ Durchmesser
gangig. In Tab. 1 wird der Zusammen-
hang zwischen einem Lochdurchmes-
ser und einer Leckrate am Beispiel einer
Folie (Lecklange wird vernachlassigt)
beschrieben (Abschadtzung durch Luft).
Um diese, oben genannten Anga-
ben weiter zu verdeutlichen, und was
siein der Praxis bedeuten, zeigt Tab. 2 die
aus den genannten Lochgréf3en resul-
tieren, idealisierten Volumenverluste.
Diese bedeutet, dass bei einer Leckrate
von 1-10° mbar- | / s eine Verpackung
1 cm? Gas bei Atmospharendruck ge-
gen Vakuum in 30 Jahren verlieren
wirde bzw. es kdnnte 1 cm? Gas in 30
Jahrenin die Verpackung eindringen.
Dicht ist dabei ohnehin ein irrenfiih-
render Ausdruck da es ,dicht” absolut
nicht gibt. Gemeinhin wird eine Leck-
rate von 1-107° mbar- | / s als ,tech-
nisch dicht” betrachtet und stellt damit
derzeit im industriellen Umfeld die un-
tere Messgrenze dar (Tab.3). Selbst Stahl
oder Stein ist durchlassig fir verschie-
dene Gase. Diese Diffusion ist jedoch
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~2-102  mbar-l/s
~2-103  mbar-l/s
~7,2-10% mbar-1/s
~1,8-10°> mbar-I/s
~2,1-103 mbar-1/s
~2,7-10% mbar-1/s
~3,4-10° mbar-l/s

derart gering, dass eine daraus resultie-
rende Wechselwirkung im produktiven
Umfeld meist zu vernachlassigen ist.
Fir flexible Lebensmittelverpackun-
gen mit den aktuell hochsten Anforde-
rungen ist eine Grenzleckrate <1-107°
mbar - I/s Ublich. Fir die Priifung dieser
Dichtheit ist die Auswahl eines passen-
den Priifverfahrens speziell im Hinblick
auf eine Umsetzung im Produktions-
umfeld oftmals nicht einfach.
Nachfolgend sind die meist genutz-
ten Verfahren fiir die Dichtheitspriifung
von Verpackungen beschrieben
Auf die drei meist genutzten Ver-
fahren soll im Folgenden eingegangen
werden:
» Wasserbad (auch mitVakuum, Druck
oder Ultraschallscanner)
» Druckdifferenz
» Dichtheitsprifung mit Spiirgas

Wasserbad:

Beim Wasserbadverfahren, das sicher-
lich zu den &ltesten Dichtheitspriifver-
fahren zahlt, wird die Verpackung unter
Wasser gebracht um die Undichtigkeit
mittels aufsteigender Luftblasen zu er-
kennen. Bei den gdngigsten Anlagen
wird der Luftraum Uber der Flissigkeit
evakuiert und dieVerpackung blaht sich

www.vip-journal.de
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dadurch auf. Die dabei liber vorhande-
nen Leckagen entstehenden Luftblasen
missen vom Priifer visuell oder vollau-
tomatisch mittels Ultraschallsensoren
erkannt werden. Diese Verfahren hat in
ersterem Fall den erheblichen Nachteil,
dass es stark subjektiv ist. Der Mensch
trifft die Entscheidung Uber dicht oder
undicht. Beide Verfahren bedingen je-
doch die Kontamination des Priiflings
mit Wasser.

Hier sind auch theoretisch Leckagen
bis min. 1-10° mbar I/s zu erkennen.
In der Praxis entsprdche diese Leckrate
jedoch einem aufsteigenden Luftblds-
chen mit @ 3 mm alle 120 Sekunden
bzw. mit @ 0,4 mm jede Sekunde.

Daraus ist schon zu erkennen, dass
dieses Verfahren bei Umsetzung mit
einem Priifer unter Produktionsbedin-
gungen bei kleinen Leckageraten nicht
sehr praktikabel ist. Erkennbar ist bei
idealen Bedingungen allenfalls eine
Blase mit @ 3 mm alle 10 Sekunden,
sprich einer Leckrate im Bereich 1-103
mbar - I/s. Das bedeutet es ist weder
eine Viren noch eine Bakteriendichtheit
gegeben, Wasserdampf kann eindrin-
gen und auch die Sauerstoffkonzentra-
tion wird in wenigen Wochen auf tiber
10 % steigen. (siehe Tab.1)

Gerade bei Hinterschnitten oder
durch Siegelndhte entstehenden Falten
ist der Gasaustritt und damit die visuelle
Detektion weiters deutlich erschwert.
Dies gilt dann meist auch fir die auto-
matisierten Systeme. Damit stellt die
0.g. Grenzleckrate auch wirklich fiir die

w -
%)
ABBILDUNG 3: Priifkammer
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ABBILDUNG 4: Prinzip der Folienkammer-Lecksuche.
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Praxis das Minimum im Bereich flexi-
bler Verpackungen dar. Der aufgrund
aktueller Qualitdtsnormen geforderte,
eindeutige und vor allem priiferunab-
héngige, protokollierter Nachweis ist
nur bei sehr aufwandigen, vollautoma-
tisierten Systemen mit Ultraschall-Er-
kennungstechnologie moglich.

Druckdifferenzverfahren:

Bei diesem Verfahren wird der Priifling
mit Druck beaufschlagt und anschlie-
Bend der bei Vorhandensein eines
Lecks auftretende Druckabfall gemes-
sen. Alternativ kann eine den Priifling
umgebende Kammer evakuiert werden
und der darin bei Vorhandensein eines
Lecks auftretende Druckanstieg zur
Auswertung herangezogen werden.

Dieses sehr preisgiinstiges und im
Gegensatz zum Wasserbad ohne Kon-
tamination des Bauteils auskommende
Verfahren ist jedoch speziell bei flexib-
len Verpackungen nur bedingt geeig-
net. Der n6tige Druck, mit dem die Ver-
packung beaufschlagt bzw. der in der
Messkammer erzeugt werden muss,
kann schnell zur Zerstérung der Verpa-
ckung fiihren.

Mit einer Folienkammer (Prinzip
wird im ndchsten Abschnitt ndher er-
ldutert), die auf dem Druckdifferenz-
verfahren aufgebaut ist, kann man dem
entgegenwirken. Hier sind Leckagen
von minimal ca. 10 um (1-103 mbar -
I/s) méglich.

Allen auf dieser Methode basieren-
den Anwendungen gemein ist jedoch
das Grundprinzip der volumetrischen
Messung. Hierbei ist im speziellen der
Temperatureinfluss als Hauptproblem
zu nennen. Steigt oder fallt die Tempera-
tur wéren der Messung kann dies auch
einen Druckanstieg bzw. -abfall und
damit ein ,virtuelles” Leck bedeuten.
Daher ist bei diesen Anwendungen auf
temperaturstabile  Umfeld-Bedingun-
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gen im Testbereich zu achten. Gerade in
Produktionsumfeld ist dies oftmals nur
mit hohem Aufwand darstellbar.

Dichheitspriifung mit Tracergasen
(Helium, Wasserstoff, C0,)

Mit Tracer Gasen wie Helium, Wasser-
stoff oder auch CO0, ist die Priifung von
Verpackungen in weiten Bereichen und
speziell auch bei hohen Anforderungen
an die Dichtigkeit darstellbar.

Folgende Methoden sind géngig [2]:

» Uberdruckverfahren:

Der Prifling wird mit Helium oder ei-

nem Heliumgemisch gefiillt und dann

verschlossen eventuell noch unter

Druck gesetzt. Mit einer Schniiffelsonde

wird das austretende gas detektiert.

» Lecksuchverfahrenim Vakuum
(direkt):

Der Prifling wird am Lecksucher ange-

schlossen und evakuiert. Dadurch wird

ein Unterdruck von ca. 1 Bar erzeugt,

welcher zu einem Gasstrom vom Umge-

bungsdruck in das Innere des Priiflings

fuhrt. Nun wird manuell Helium auf den

Prifling gespriiht und es konnen Lecka-

gen durch den Lecksucher erkannt und

durch den Bediener geortet werden.

» Lecksuchverfahrenim Vakuum
(Kammer):

Der mit Helium befillte Prifling wird

in eine am Lecksucher angeschlossene

Prifkammer gelegt und diese evaku-

iert. Das aus dem Prifling austretende

Spuirgas wird durch den Lecktester er-

kannt.

» Bombing

Dieses Verfahren wird bei Priflingen,

die aus einem gekapselten Gehduse

eingebaut sind und kein Gas von innen

A8 B\

St

zugefiihrt werden kann, angewandt.
Der Priifling wird in einer Druckkammer
mit Helium mit hohen Druck tber einen
bestimmten Zeitraum beaufschlagt.

Das Testgas kann nun Uber eventu-
elle Leckagen in den Priifling eindrin-
gen. AnschlieBend wird der Priifling in
eine Vakuumkammer gebracht, die mit
dem Helium Lecktester direkt verbun-
den ist. Wird nun beim Vakuumziehen
Helium gemessen, so muss ein Leck am
Prifling vorliegen.

Grundlage fiur diese Methoden ist
jedoch, vergleichbar mit dem Druckdif-
ferenzverfahren, die Erzeugung eines
Druckabfalls Gber der Leckage um den
notigen Gasaustritt herbeizufiihren.
Hier besteht daher ebenfalls die Gefahr,
dass die Verpackung bei der Priifung
durch die notwendige Druckdifferenz
zerstort wird. Damit scheidet dieses
Prifverfahrenin der ersten Betrachtung
oftmals augenscheinlich aus.

Um diesem Problem speziell bei An-
wendungen mit flexiblen Verpackun-
gen entgegenzuwirken wurde in den
90er Jahren eine patentierte, flexible
Prifkammer entwickelt, welche dieses
vornehmlich mechanische Problem er-
heblich reduziert (Abb. 3).

Hier kommt als Methode das welt-
weit erprobte und angesehene Leck-
suchverfahren im Vakuum zum Tragen.
Dieses Verfahren ist zerstorungsfrei,
temperaturunabhangig, eindeutig und
durch die spezielle Folienkammertech-
nologie stressarm fiir die Verpackung.
Normalerweise wiirden im Vakuum die
Nahte aufplatzen konnen. Wahrend des
Evakuierungsvorganges driickt der At-
mospharendruck die elastischen Folien
an die Verpackung. Der Innendruck der
Verpackung entspricht nun dem At-

ABBILDUNG 5: Leckage mit der Schniiffelsonde orten.
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mospharendruck und es wirken kaum
Kréfte aus Differenzdriicken auf den
Priifling ein (Abb. 4).

In der Verpackung befindet sich
Helium, welches wahrend des Ferti-
gungsprozesses in reiner Form oder als
Mischgas (min. 5%) der Verpackung
zugefiihrt wurde. Der oder die Priiflinge
werden manuell in flexible Folienkam-
mer eingelegt. Diese wird dann auf ei-
nen Druck von ca. 1 mbar evakuiert.

Befindet sich ein Leck in den Priif-
lingen entweicht das Helium durch die
undichte Stelle und wird mittels des
angeschlossenen  Massenspektrome-
ters detektiert. Das Messergebnis liegt
innerhalb von 10-15 Sekunden vor und
wird optisch oder auch optional akus-
tisch angezeigt. Die Leckrate wird in
mbar - I/s angezeigt.

Anschlieend kann man noch mit
der Schniiffelsonde das aufgetretene
Leck explizit lokalisieren, um so einen
Ruickschluss auf den Fertigungsprozess
vornehmen zu kdnnen.

Verpackungsprozesse konnen auf
diese Weise mit einem Helium Lecksu-
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cher mit Folienkammer optimal ver-
bessert werden. Durch die exakte Le-
ckagenortung mit der Schniffelsonde
an der Verpackung (siehe Abb.5) kbnnen
sofort  Qualitatsverbesserungsmass-
nahmen abgeleitete werden und es
kann ein sofort direkter Eingriff in den
Verpackungsprozess  vorgenommen
werden. Dies fiihrt zu einem stabileren
und sicheren Produktionsprozess. Bei
einer 100 % Priifung ist eine detaillierte
Stlick und Chargenprotokollierung mit
Ruckverfolgbarkeit moglich.

Alle beschriebenen Verfahren wer-
den heute noch in der Verpackungs-
technik zur Dichtheitsprifung einge-
setzt. Jedes dieser Verfahren hat fir
bestimmte Anforderungen seine Da-
seinsberechtigung.

Bei jeder Verpackungsart muss fest-
gelegt werden, welche Leckgrossen
gepriift werden sollen und welche Be-
schaffenheit die Verpackung hat. Da-
raus resultierend ergeben sich meist
mehrere Prifmethoden, aus denen
dann die am besten geeignete fir die
jeweiligen Belange ausgewdhlt wer-
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den muss. Ein weiterer Aspekt ist, ob
eine Protokollierung erforderlich ist
und die Ergebnisse der Leckprifung
zur Qualitatsverbesserung eingesetzt
werden sollen. Dies schlief3t wiederum
bestimmte Priifverfahren aus.

[1] H. Rottlinder, W. Umrath, G. Voss: Grundlagen der

Lecksuchtechnik, Oerlikon Leybold Vacuum.

[2]  Wutz: Handbuch Vakuumtechnik, herausgegeben von
K.Jousten, 11. Auflage, Springer-Verlag, 2012.
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