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Festphasenffxtra/ction lind HPLC-Best;mll)ung VL
 

PAH~s aus Trinkwasser-,- BodeiJ- und A/to/proben
 

H. G. Kicinski 

Sowohl die Anreicherung als auch die Trennung und 
quantitative Bestimmung der polycyclischen Aromaten 

,	 (PAH'sJ sind von grossem Interesse. Wegen der im allge­
meinen geringen Konzentration in Umweltkompartimen­
ten und aufgrund des niedrig angesetzten Grenzwertes 
nach der Trinkwasser-Verordnung (TVO) sind eine selek­
tive Anreicherungsmethode sowie eine empfindlichfJ 
Nachweismoglichkeit erforderlich. Beiden Forderungen 
kommen die Anreicherung uber Festphasenextraktion an 
Einmal-Trennsaulen sowie die UV-Diodenarray- undloder 
Fluoreszenzdetektion entgegen. 
Fur die hochstempfindfiche Anzeige bis in den unteren 
Picogrammbereich werden die Wellenlangen fur Anre­
gung und Emission iiber die Analysenzeit programmiert. 
Hierdurch wird gewahrfeistet, dass aile Substanzen 
innerhafb einer Analyse mit hochster Empfindfichkeit 
angezeigt werden. 

1. Einleitung 

Polycyclische aromatische Kohlenwasserstoffe (PAH's) 
werden seit langem als Umwelttoxine mit grosser AUf­
merksamkeit betrachtet. da sie weit verbreitet vorkom­
men und einige Einzelsubstanzen dieser Stoffklasse kan­
zerogen und damit stark gesundheitsgefahrdend sind. 
Die PAH's kommen dabei sowohl in Wasser und Boden 
als auch in der Luft unserer Umwelt vor. Aus diesen 
Grunden ist eine Analytik und damit eine Umweltuberwa­
chung der PAH's sicher von grosser Bedeutung. . 
Da die Polycyclen langzeitstabil sind undsomit eine hohe 
Verwei/zeit in der Umwelt aufweisen, sind die Verteilpro­
zesse durch Luft, Wasser, Schwebstoffe und Boden und 
daher ein Einbau in die Nahrungskette interessant. 
1m langsamen biologischen Abbau dieser Substanzen 
besteht die Gefahr der Anreicherung im Fettgewebe des 
Organismus. Die grosse Toxizitat und die hohe karzino­
gene AktiviUit einiger PAH's sind Grunde fur die grosse 
Bedeutung dieser Stoffklasse. 
Die US-Umweltbehorde EPA (Environmental Protection 
Agency) hat 1976 unter anderen organischen Substanzen 
in der «Priority Pollutant List» zur Oberwachung und 
Begrenzung.von Schadstoffen im Wasser 16 PAH's fest­
gelegt, die erfahrungsgemass am haufigsten in der 
Umwelt nachzuweisen sind (vgl. Abb.4). 
1m folgenden soli ein HPLC-Verfahren vorgestellt werden, 
mit dem diese polycyclischen aromatischen Kohlenwas­
serstoffe in Trinkwasser-, Boden- und Altolproben 
bestimmt werden kOnnen. Neben der Trennung an spe­
ziell konzipierten SauJen und der selektiven Detektion mit 
Hilfe eines UV-Diodenarray-Detektors und/oder eines 
uber die Analysenzeit welleAlangenprogrammierbaren 
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Fluoreszenzdetektors gilt der Anreicherungsmethode 
grosses Interesse. Da Einmal-Trennsaulensysteme 
zunehmend an Bedeutung gewinnen, wird im vorgestell ­
ten Verfahren die Festphasenextraktion zur selektiven 
PAH-Anreicherung aus den genannten Matrizes gewahlt. 
Der Vorteil ist in der zeit- und losemittelsparenden 
Arbeitsweise zu sehen, wodurch dieses Verfahren insbe­
sondere als Konkurrenzverfahren zum Ausschutteln mit 
dem Scheidetrichter anzusehen ist. 

2. Material und Methoden 

2.1 Benotigte Hilfsmittef 
Baker-10 Solid Phase Extraktions-System mit Kontroll ­

manometer
 
1000 mg/6 ml Baker SPE Trennsaulen (C18, CN, NH2, Flori­

sil, Benzolsulfonsaure)
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Abb. 1. Anreicherung von PAH's aus Alt61proben durch FestlFltissig- ­
ExtraktTon 
1.	 Aktivierung -.der Kartuschen mit 6 ml n-Hexan 
2. Auftragen--von 0,5 ml Probel6sung (1 bis 2 9 der homogenisierten 

Olprobe mit n-Hexan auf 50 ml auffullenl 
3.	 Aufgabe von 2 x 1 ml n-Hexan 
4.	 Trennung der- Steckkombination 
5.	 4x5 ml n-Hexan tiber-die Florisilkartusche geben 
6.	 22 ml gereinigter PAH-Extrakt 
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2.2 Chemikalien --Anreicherungsr:nethoee erfurderlich. Der-forderungKom-
Aile L6semittel bzw; Elutionsmittel mussen zur Ruek- men die An'reicherung uber Festp,hasenextra1<tion an Ein­
standsanalyse geeignet sein bzw. HPLC-Qua'l!.at auf- maltr~nnsaulen---sowie die unter Punkt 3 aufgefuhrten ..:. 
weisen. - - "Detektionsmethoden, besonders aie Fluoreszenzdetek-
Zertifizierter PAH-Standard SRM 164'1 (Promqchem) tion,-entgegen, verbindet doch-ein Fluoreszenzdetektor 
Dotierte Trinkwasserproben--- oek-aflfltlicl:l Selektivi-tiit und Empfindlichkeit; ­
Klassifi-zierte Bodenproben der LUFA Speyer--(Bo-den 2.1,
 
2.2,2.3; dotiert mit PAH-Standard SRM 1647)
 
Altolprobe der Deutschen BP (Wedel)
 

2.3 Arbeitsvorschriften 
Wahrend bei der PAH-Bestimmung aus Wasser- und 
Olproben diese direkt, d. h. ohne Losevermittler verse­
hen, auf die Festphasenkartuschen aufgebracht werden 
konnen, mussen die PAH's aus Bodenproben zunikhst 
aus dieser Matrix extrahiert werden, Vergleichende 
Extraktionsversuche zeigten, dass die Toluol-Soxhlet­
Extraktion und die Toluol-Ultraschall-Extraktion die effek­
tivsten Methoden darstellen [1, 2]. 
Einen Oberblick zur Durchfuhrung der festphasenextrak­
tiven Anreicherung von PAH's aus Wasser-, Boden- und 
Altolproben gibt die Abb. 1 sowie die Literatur [2, 3]. 

2.4 HPLC-Analyse 
Fur die Trennung und Bestimmung der PAH-haltigen
 
Fraktionen wird ein Hochdruckflussigkeits-Chromato­

graph mit UV- und Fluoreszenz-Detektor verwendet.
 

Gerat
 
Hewlett-Packard 1090 L mit integriertem UVNIS-Dioden­

arraydetektor sowie extern betriebenem wellenlangen­

programmierbaren Fluoreszenzdetektor Perkin-Elmer
 
LS-4.
 

Detektionswellenla ngen
 
UV: ,,-=254nm
 
Fluoreszenz: siehe Abb.4 und Abb.6
 

Stationare Phase
 
Bakerbond Wide Pore C18, 300A, 5!-tm 4.6x250mm [5]
 

Mobile Phase
 
Acetonitril-Wasser Gradient (siehe Abb. 4, 5, 6)
 

Saulentemperatur 
3rC 

Flussrate
 
1,3mUmin
 

3. Ergebnisse 

Das Verfahren, PAH's entsprechend den in der Umwelt­
analytik erforderlichen Bedingungen zu trennen und zu 
detektieren, gliedert sich in drei Teilschritte: 
1. Anreicherung der Substanzklasse durch Festphasen­
extraktion. 
2. HPLC-Analyse -an speziell konzipierten Trennsaulen 
(z: B. Bakerbond Wide Pore). ­
3. Selektive Detektion mit UVNIS-Diodenarray- und/6der 
wellenlangenprogrammierter Fluoresienzdetektion. 
Wegen der im allgemeinen geringen Konzentration der 
PAH's in Umweltkompartimenten und aufgrund des.nied­
rig angesetzten Grenzwertes nach TVO ist eine selektive 

Festphasenextrakffon 
a) Wasserproben 
Zur Festphasenextraktion werden uns Anwendern zurzeit 
mehrere verschiedene Typen von Saulen mit Mengen 
zwischen 100mg und 1000mg Sauleninhalt angeboten, 
die ein weites Polaritatsspektrum erfassen (siehe Abb. 2). 
Durch spezifische molekulare Interaktionen mit dem 
oberflachenmodifizierten Silicagel soil eine m6glichst 
starke, jedoch reversible Bindung mit der zu analysieren­
den Substanz hergestellt werden. 1m Bereich der PAH­
Analytik aus der Matrix Wasser werden die unpolaren 
Octadecylphasen allein oder in Steckkombination mit 
polaren Phasen (z. B. Aminopropyl) erfolgreich einge­
setzt. Die Wechselwirkungen, die zwischen den PAH's 
und dem lipophilen RP-Material auftreten, sind uber Van~ 

der-Waals-Krafte zu beschreiben: Krafte zwischen 3 und 
15 kJ/mol.
 
Die prinzipelle Vorgehensweise beim Arbeiten mit Fest­

phasenkartuschen beruht zunachst auf der Vorkonditio­

nierung der RP-Phasen [3]. Da infolge der Lipophilie der
 
RP-Phasen diese mit Wasser nicht benetzbar sind, ist die
 
Vorkonditionierung fur diese Saulchen besonders wich-


Sorbens Struktur 
Unpolar 
OctadeCllL C18 

OeM CB 
HexllL [6 

ButllL [4 

EthllL C2 
MethyL [1 

CllcLohexuL Gi 

PhenllL PH 

Diphel111L 2PH 

Polar 

CllanoprOPllL CN 
DioL 20H 

Silica 51 

AminoproPllL NH2 

Elh\lLendiamin-N-proPllL PSA 

lonenaustauscher 

BenzoLsulfonlllproPllL sex 
SulfonlllpropyL PRS 

CCI"boxumethllL CBA 
-

DiethllLaminoproPlll D~A .­

.-
TrimethulaminopropUl SAX 

Si-c,JiJJ 
Si-CaH,l 

Si~3 

Si-C4Hg 
Si-~ 

Si-~ 

Si-O 

5i-O 

5'.-0
''0 

Si-CHz-e:Hz-e:Hz--CN 

Si-oiz-oiz-oiz-O-CHz-~~ 
OiOH 

.......Oi 
51,Oi 

Si-etiz-oiz-CH:z-=r-.H;z 
Sj-Giz-CH:z-Gi:z-tCHz-cHz-~ 

H 

Si-CHz-Oiz-CH:z-O-.5~-~' 
Si-cHz-cHz-CHz-5~ -Na+ _. ­
Si-CHz-coo-~ -

Si':EH;-etiz-[Hz-1CCH:z-[~2Cl-
H-

Si-CHz-CHz-CHz-NCC!"YJCl­

Abb.2. Kommerziell erhiiltliche Sorbentien zur Festphasenextrak- - . 
tion 

. ,- I. 
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tig. Je nach dem sie umgebenden L6semittelml1ie~erfah­
-ren die ~Ikylketten, die ab C4 frei beweg1ich sind, ihre ­
Ausrichtung weg von der Sorbensnberflache. Die Vor­
konditionierung erfolgt zunachst mittels Propanol-2, 
dann mit Propanol-21W,:fsser (15:85). ­
1m lweiten Schritt wird die mit 15Vol:%Prupano/=rver-­
setzte Wasserprobe auf das SaDlchen aufgebracht und­
mit Vakuum durch das Sorbens gesaugt. Der Propanol-2­
Zusatz ermoglicht zwei entscheidende Vorteile: 
1. Ausrichtu ng der Alkylketten weg von der Sorbens­
oberflache wahrend des gesamten Anreicherungs­

_ schrittes, 
2. Unterdruckung der Wandsorption der PAH's in der 
Probeflasche [6]. 
Der dritte Schritt beinhaltet die Entfernung eventuell 
interferierender Matrixbestandteile durch Waschen mit 
geeigneten L6semitteln sowie die Trockungsm6glichkeit 
(Wasserstrahlvakuum oder Gefriertrocknung). 1m vierten 
Schritt werden die PAH's mit Dichlormethan eluiert, das 
erhaltene Eluat aufkonzentriert und nach Aufnahme des 
Ruckstandes in Methanol oder Acetonitril der HPLC-Ana­
lyse zugefLihrt. 
Unter optimierten Bedingungen betragt die Wiederfin­
dungsrate fur die 16 EPA-PAH's nach Anreicherung und 
Desorption von den RP-Phasen ca. 90% bei einem 
Anreicherungsfaktor von 1000 aus 0,5L bis 1,OL Wasser 
[3]. 

b) Bodenproben 
Eine Vorreinigung bzw. Vortrennung der Extrakte ist 
gerade bei Bodenproben unbedingt erforderlich, zumal 
dann, wenn erhebliche Kontaminationen vorliegen. Die 
Vorreinigung hat folgende Vorzuge: 
1. Die Grundfluoreszenz wird verringert. 
2. Organisch unpolare Substanzen, die erhebliche Ver­
weilzeiten in der Saule aufweisen, werden vorher abge­
trennt. 
3. Foiglich wird die Lebensdauer der HPLC-Trennsaule 
verlangert. 
Neben den aromatischen Kohlenwasserstoffen enthalten 
die Bodenextrakte noch gesattigte Kohlenwasserstoffe 
sowie polare und petroletherunl6sliche Substanzen. Da 
die gesattigten und polaren Substanzen zu St6rungen 
bzw. Oberlagerungen im Chromatogramm fuhren, soli 
die Festphasenextraktion so ausgelegt werden, dass aus 
den Extrakten der Bodenproben nur die aromatischen 
Kohlenwasserstoffe herausfiltriert werden. 
Unter Verwendung einer Steckkombination. bestehend 
aus einer Octadecyl- und einer Cyanokartusche (die 
Cyanokartusche ist dabei uber der Octadecylkartusche 
angeordnet. vergleichbar zu Abb. 1) betragt die Wieder­
findungsrate fur 13 der 16 EPA-PAH's nach Anreicherung 
und Desorption ca. 95% bei einem Anreicherungsfaktor 
von 1000 aus 10 9 Boden (vgl. Abb. 3). Die Leistungsfahig­
keit der Festphasenextraktion kann somit durch den Ein­
satz von Saulchenkombinationen unterschiedlicher Pola­
ritat beachtlich erh6ht werden. Auf jeden Fall sollten nur 
Kartuschen mit 1 9 Fullinhalt verwendet werden. 

c) Altolproben
 
Die Abtrennung'der PAH's von st6r~nden 'Begleitsubstan­

zen aus Altolproben erfolgt uber ein zweistufiges festpha­

senextraktives Reinigungsverfahren (vgl. Abb. 1). In der
 
ersten Stufe werden auf der ionischen Benzolsulfonsau­

rekartusche eventuell vorhandene Feststoffpartikel sowie
 
ionische Verbindungen aufgrund des lonenaustausch­

charakters des Saulenmaterials zuruckgehalten. Des wei­

ter-en k6nnenhier schwefeltTaltige Verbindungen gebun­
den -werden [4]. In einer zweitE!n Stufe werden auf der 
Oberf/ache -einer Florisilsaule polare-Verbindungen;-die 
sich st6rend auf die an-schliessende HPLCauswirken wur­
den, aDgetrennt. Die PAH's werden -in diesem Festpha-­
sensystem keinerlei Wechselwirkung mit der Oberf/a~c-he 
der stationareil Phase eingehen~- Sie werden mit der 
HexcHfphase direkt in das Auffanggefass gespult. 

Wtederflndungsrate (%J 
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Abb, 3. Vergleich der Wiederfindungsraten fur PAH's aus dotierten 
Bodenproben nach Festphasenextraktion an C'8-' oder C'8/CN-Kartu­
schen; PAH-Komponenten 4 bis 16 vgl. Abb.4. 

HPLC-Trennung 
Die geforderte Trennung der 6 PAH's nach TVO sollte in 
einem isokratischen Lauf vorgenommen werden, um ein 
m6glichst einfaches Verfahren fur die Routine zur Verfu­
gung zu haben. Entscheidende Voraussetzung, um mit 
einem solchen Verfahren erfolgreich zu sein, ist eine 
geeignete Selektivitat des verwendeten Saulenmaterials. 
Bei der hier verwendeten Saule ist die erreichte Auflo­
sung sowohl durch die bei den angegebenen Eluenten 
herrschenden Selektivitatsverhaltnisse als auch durch die 
hohe Effizienz gewahrleistet. Letztere resultiert aus dem 
verwendeten Material von 51lm Korngr6sse und kann 
dazu ausgenutzt werden, die Analyse in 10 min durchzu­
fLihren. Dies stellt sicher eine wichtige Voraussetzung fur 
den Einsatz dieser Methode in der Routine dar. Auch 
dann, wenn in einer dotierten Wassermatrix gemessen 
wird. zeigt diese Saule quantifizierbare Trennresultate. 
Fur die vollstandige Trennung der 16 PAH's der EPA­
Richtlinie ist die Gradientenanalyse unumganglich. Unter 
Verwendung desselben Saulentyps ergibt sich bei der 
Anwendung eines mehrstufigen Gradienten das in Abb. 4 
dargestellten Chromatogramm. Unter Berucksichtigung 
der komplexen Matrizes, aus denen heraus Polycyclen zu 
bestimmen sind, ist sinnvollerweise statt in Richtung 
kurzer Analysenzeiten in Richtung hoher Aufl6sung zu 
optimieren. Mit einem entsprechend angepassten Gra­
dienten konnen damit die in Abb.4 gezeigten Resultate 
erzielt werden. Die Vorteile dieses Trennsystems sind 
gegeben durch eine verminderte Gefahr von aus der 
Matrix stammenden interferierenden Substanzpeaks und 
einen 9 rosseren~Bereich am Anfang des Ch romato­
gramms, in dem starker hydrophile Substanzen abge­
trennC werden konnen., Eine Analysenzeit von 45 min 
einschliesslich SaulenKOnditionierung liegt sicher in 
einer Grossenordnung, bei der auch unter Routinebedin­
gungen okonomisch gearbeitet werden kann. 
Wie eingangs erwahnt, zeichnen sich fast alle-mehrkerni­
gen Aromaten durch gute Fluoreszenzeigenschaften aus. 
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Gradientenzusammensetzung 
min Vol.% Acetonitril'-" in Wasser 

0 45 
o - 5 50 (linear) 
5 - 29 100 (linear) 

29 - 35 100 (linear) 

WeLLenLangenwechseL 
Zeit ,tArT. ~jss. 
o.0 333 

A 9.2 333 
B 11 .2 350 
( 15.2 420 
0 20.0 360 
E 24.0 430 
F 31 .7 500 

270 
220 
245 
260 
265 
290 
300 

Abb.4. PAH-Trennung (dotierte Trinkwasserprobe) durch Gradien­
tenelution und wellenliingenprogrammierte Fluoreszensdetektion. 
Die Konzentrationen liegen zwischen 6,58 ng/L Anthracen und 45 ng/L 
Naphthalin. 

Dies kann zu einem empfindlichen Nachweis mit Hilfe 
eines Fluoreszenzdetektors genutzt werden. Da substanz­
abhangige Fluoreszenzcharakteristika durch zwei Spek­
tren, namlich Anregungs- und Emissionsspektrum, 
bestimmt werden, offnet sich die Moglichkeit einer selek­
tiven Detektion. Bei Kenntnis dieser beiden Spektren fUr 
jede nachzuweisende Substanz und der darauf basieren­
den Wahl der Detektionswellenlange ist ein Hochstmass 
an Empfindlichkeit und Selektivitat erzielbar. 
Die unterschiedlichen Wellenlangen der Maxima legen es 
nahe, wahrend des chromat.ographischen Laufs die 
Detektionswellenlangen fUr Anregung und Emission der 
jeweils eluierenden Substanz automatisch anzupassen. 
Neben der ger-ateseitigen Vorauslietzung eine~s zeitge­
steuerten Programms muss zu- diesem Zweck das Chro­
matogramm basisliniengetrennte Peaks aufweisen, und 
zwischen den Peaks muss genugend Zeit sein, um die mit 
dem Wellenlangenwechsel zusammenhangenden Vor­
gange korrekt durchfUhren zu konnen. Einem Integrator 
muss vor dem Peakanstieg eine saubere Basisliniener-
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Abb.5. UV-Chromatogramm einer aufbereiteten Bodenprobe; 
Soxhlet-Extraktion mit Toluol; Reinigung und Anreicherung an Fest­
phasenkartuschenkombination C,slCN. Die Konzentrationen liegen 
zwischen 5 mg/kg Benzo(g,h,i)perylen und 84 mg/kg Phenanthren. 
Bodenklassifizierung: schwach humoser Sand. Gradientenzusam­
mensetzung: A=Acetonitril, B=Wasser; 0 bis 23 min. 48 bis 93% A 
in B (linear); 23 bis 25 min, 93 bis 99% A in B (linear); 25 bis 30 min, 
99% A in B (isokratischl. 
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Abb.6. Fluoreszenz-Chromatogramm einer belasteten Alt6lprobe; 
Reinigung an Festphasenkartuschenkombination Benzolsulfon­
siiure/Florisil. Die Konzentrationen Iiegen zwischen 20 mg/L Pyren 
und 120 mg/L Benzo(a)anthracen. 

kennung ermoglicht werden, damit eine verlassliche 
quantitative Erfassung gewahrleistet ist. Ferner sind die 
interessierenden PAWs in Gruppen von aufeinander elu­
ierenden Substanzen mit ahnlichen spektroskopischen 
Eigenschaften zusam menfassbar. Das bedeutet, dass 
eine Wellenlangeneinstellung fUr mehrere Peaks ange­
wendet werden kann (vgl. Abb.4). 
Aus Verdunnungsreiheo--.kann abgeschatzt werden,dass 
mit Hilfe dieser Wellenlangenschaltungen ein Nachweis 
der meisten PAH's noch im unteren ppb-Bereich'mogfich­
ist. 
Die mit PAWs belasteten Boden- und Altolproben stellen 
hohe Anforderungen an die Belastbarkeit der Trennsaule. 
I\leben den gesuchten hydrophoben Komponenten sind 

..- ..--.---.-- "-- .--.-- _. .--~-~:::;iiiJ_: 
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weitere nicht fluoreszierende Verbindungen ~u vermuten. [2] 'Kicioski H.G., AdCfrrrek S., Kettrup A. (1989): «Trace
 
Diese storen aufgrund der recht guten Abtrennung durch Enrichment and HPLC Analysis of- Polycyclic- Aromatic
 
-Festphasenextraktion die Detektion nicht, sind aber Hydrocarbons -rn Environmental Samples using Solid
 
geeignet, dUFCh Belastung der Saule die -Chromatogra- _ Phase Extraction in Connection withLJVNIS Dio_de-Array
 
phie -zu beeinfluss-en (vgt-: Abb.5 und Abb.6). Wie ein andFluorescence Detection». Chromatographia Vol. 28,
 
Vergleich des Probenchromatogramms mit dem Stan~­ _So 203-208. --,­
dardchromatogramm in Abb.5 aber zeigt, sind die [3] Klcinski--H-:G., Kettrap-A., (-1988): « Festphasenextrak~
 
Abweichungen in deiRetentionszeit unerheblich, so dass tion lInd HPLC-Bestimmung von polycyclischen Aroma­

eine Peakzuordnung keine Schwierigkeiten bereitet. Es ten aus Trinkwasser». Vom Wasser,' Band 71, S.
 
zahlen sich in diesem Bereich der PAH-Analytik nicht nur 245-254.­
die Gute der Probenvorbereitung, sondern auch die [4] Brenk F. R., (1986): «Bestimmung von polychlorierten
 
Selektivitat der Detektion und die hohe Stabilitat der Biphenylen in Olproben». LaborPraxis, S. 222-224.
 
chromatographischen Bedingungen aus. Letzteres lasst [5] Sander L. C., (1988): «Determination of Column Selec­

nicht nur Ruckschlusse auf die Belastbarkeit der Saule zu, tivity toward Polycyclic Aromatic Hydrocarbons». J. of
 
sondern auch auf die Prazision, mit welcher der kom­ High Resolution Chromatography Vol. 11.
 
plexe Losemittelgradient gefordert wird. [6] Ogan K., Katz E., Slavin W., (1978): «Concentration
 

and Determination of Trace Amounts of Several Polycy­
clic Aromatic Hydrocarbons in Aqueous Samples». J. 

Literatur Chrom Science 51, S. 1315ff. 
[7] Kicinski H. G., Adamek S., Kettrup A., (1989): «Fest­

[1] Hagenmaier H., Krauss P., (1985). «Analysis of Poly­ phasen-Extraktion und HPLC-Bestimmung von PAH's aus 
cyclic Aromatic Hydrocarbons in Sediments, Sewage Trinkwasser-, Boden- und Altolproben. CLB40, 10/89, 
Sludges and Compost from Municipal Refuse by HPLC». 537-541. 
Intern. J. Environ. Anal. Chem. Vol. 23, Nr.4. 

Charakterisierung des Fliesverhaltens, Schwerkraftfilter, die kostengiinstige 
der Elastizitilt iiber Oszillation Losung zur Wasseraufbereitung
 
und Normalspannung
 

Schwerkraftfilter von ProMinent sind auto­
Das «Rotovisco RV 20-Viskosimeter» mit matisch arbeitende, wartungsfreie Filter fUr 
Couette-Mess-System «CV 20» bringt eine die Wasseraufbereitung. Sie werden bevor­
wesentliche Erweiterung, besonders zur zugt innerhalb der 3. und 4. Reinigungsstufe 
umfassenden Charakterisierung elastischer der Abwasserfiltration eingesetzt, aber 
Eigenschaften von niedrig-, mittel- und auch zur Fluss-, Prozess-. Brauch- und 
hochviskosen Substanzen. Trinkwasseraufbereitung. Diese Filter der 
Ober Oszillationsversuche lassen sich die Baureihe SK arbeiten nach dem Differenz­
kennzeichnenden Parameter 2', 2*, G*, G' druckprinzip. Sie enthalten daher keine Ar­
und G" als Funktion von Frequenz und Be­ maturen, Regier oder Steuerungen. Dies 
anspruchung bestimmen. DarGber hinaus macht ihren Einsatz kostengGnstig und 
kann die 1. Normalspannungsdifferenz aus «pflegeleicht». Sie eignen sich auch be­
der Messung der Norma/kraft berechnet stens zur nachtraglichen Installation in vor­
werden. handene Anlagensysteme, um Aufberei­
FGr diese Art der Messung werden Platte­ Wngswerte zu verbessern.
 
Kegel und Platte-Kegel-Systeme eingesetzt.
 .~ 'Uberlastete Klaranlagen, Umwelts·chutz 

und das Abwasser-Abgabengesetz fordern 
entsprechende Losungen. Eine ist frGhzeiti­
ge Teilstromreinigung hochbelasteter Ab­
wasserstr6me und Phosphatfallung.
 

Das extrem steife Torsionselement mit
 
einer Maximalauslenkung von nur 0,3 und
 

Optimierte Technik 

" 
extrem geringen Massentragheitsmomen­

ten ist pradestiniert, transiente Vorgange zu
 =~,,= =- =­
erfassen, wie sie bei der Oszillation bei An­ =-=&\~ == 
lauf- und Relaxationsmessungen und zur	 =~I v==' ~ ~ . h . G" S' b' . d \ h ' Aufnahme von Normalkraften vorliegen.	 rtp erte- erate. Ie letet In eutsc er 
Um besonders empfindliche Substanzen re­	 Sprache (englisch/franzosisch) eine «Win­
produzierbar zu messen, werden Guardrin­	 dow-Technik» mit sehr komfortabler, . W1-~ 
ge zur Vermeidung von Oberflaghenspan­	 durchsichtiger Benutzeroberflache und un­
nungen, Verdunstungen und UberfGllen terstGtzt EGA und VGA «Graphik-Mode». ~-': :=~i~--+-!-"= =-.- = - I ~.­
eingesetzt; ein variabier Lift passt das Ein­ Eine Maus kann ebenfalls eingesetzt ~_:-:-~--= '_ ,p ~. I Fl 
bringen des Messkorpers an die Struktur werden. o-q;; ;;q:	 ~:= lLJ 
der Substanz an.	 Die direkte «Hilfe-Funktion» sowie «FIND»­ ;r/?/Jl7T/?/; ~ 

und «LOAD»-Softkeys erleichtern dem er­
fahrenen Anwender das Arbeiten und las-

Computergesteuerter Messa~/auf _sen durch Moglichkeiten wie z. B. Regres­
sionsanalyse, Interpolation und bestechen­ Der Einsatz eines SK-Filters, zum Beispiel in 

Die Steuerung des Messablaufes und die de Graphiken keine Wunsche offen. einer Klaranlage, erfGllt diese Anforderun­
Auswertung de'r Daten erfolgt Gber Rheo­ gen. Hier wird einJeilstrom der Anlage - ­
controller RC20 und einen 'PC' - IBM-AT Digitana AG Gber diesen Filter gereinigt. Feststoffe, aber 
kompatibel. Burghaldenstrasse 11 auch Phosphate, werden bei Vor-, Simul-
Die neue Version der Software «Rot 20» 8810 Horgen tan- oder Nachfallung zuruckgehalten. Zur 
steuert Gber "handshaking» Modus die Pe- Telefon 01n25 61 91 sicheren Einhaltung der Auflagen fUr Phosi 

1,­

~ 
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_phatund Feststoffe bietet sich die Kombina­
tion der kostengunstigen <cSimultanfill­
lung» und der ~«Flockungsfiltration» an. 

_ Dies wird dann -als 4. Reinigun~stufe be- _ 
zeichneC 
Das sich im SK-Filter befindliche Sandfilter­
systemwird selbstandig regeneriert. ~ Ein 
Austausch des Fiitermaterials ist nicht not­
wendig. Uberwiegend wird das Zwei­

I schichtfilterbett eingesetzt. 

I-

Durch eine derartige zusiitz.l.iche Reinigung 
des Abwassers konnen bei Uberlastung der 
Kliiranlage die Ablaufqualitat des Abwas­
sers verbessert und die Grenzwerte einge­
halten werden. Gleichzeitig wird durch die­
se Filtration eine Reduzierung der BSB-Wer­
te erreicht. 
Auch bei Brauchwasser-Reinigung (Kuhl­
wasser) wird mit einer Teilstromfiltration 
gearbeitet. Jedoch genugt hier oftmals die 
reine mechanische Reinigung ohne Flok­
kungsmittelzusatz. 

Bei der Betriebs- und Zusatzwasseraufbe­
reitung (z. B. Flusswasser) erfolgt die Filtra­
tion je nach Verschmutzung mit oder ohne 
Vorreinigung bzw. Chemikalien-Dosierung. 
Brunnen- oder Quellwasser, aus dem Eisen 
und Kohlensiiure entfernt werden soli, ist 
eine vorherige Zugabe von Luft und/oder 
Chemikalien notwendig. Die Arbeitsweise 
des SK-Filters bleibt auch bei Vorschaltung 
von Zusatzeinrichtungen unberuhrt. 
Weitere Informationen konnen vom Her­
steller angefordert werden. 

ProMinent Dosiertechnik AG/Schweiz 
Trockenloostrasse 85 
Telefon 01/8405380 
Fax. 01/841 0973 
CH-8105 Regensdorf/Zurich 

Neue Technologie zum Schutz 
von Tsststuren, Instrumenten 
und Eingsbefeldern slier Art 

Nach langjahriger Forschungsarbeit mit un­
ziihligen Versuchen ist es nun endiich ge­
lungen, eine robuste und zugleich iiusserst 
flexible Polymerhaut zu entwickeln. Damit 
lassen sich Tastaturen, Instrumente und 
Eingabefelder aller Art kostengunstig und 
effektiv vor Fetten, FlUssigkeiten, Staub, 
Asche und vielen anderen UmwelteinflUs­
sen permanent schutzen. 

SafeSkin ist hochtransparent und ermog­
licht dadurch einwandfreie Lesbarkeit von 
Elementbeschriftungen. Es wird exakt nach 
Vorlage gefertigt und verliert seine Form 
und Eigenschaften auch nicht bei hochster 
Beanspruchung. . 
SafeSkin ist bereits fUr viele Standardpro­
dukte erl}altlich. Aber auch eine Herstellu_ng 
nach Kundenwunsch ist wirtschaftlich ver. 
tretbar. ­

. Der Vertrieb in der Schwelz erfolgt durch: 

Schneeberger & Mosca AG
 
Bosch 108 ­
6331 Hunenberg
 
Telefon 0112/369080
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Die Anwesenheit von Partikeln in ~bJen oder 
tlydraulisehen Fluasigkeiten kann weitrei­
chende Foigen-naben die Funktion von Ma­
schinen oder Anlagen, die mit Hilfe dieser 
Medien betrieben werden. 
Deshalb kommt der Uberwachung der Par­
tikelbelastung in-Olen eine hohe Bedeutung 
zu. 
Ein Analysegerat, das diese Messungen au­
tomatisiert und beschleunigt, wird jetzt als 
COULTER LCM II (Liquid Contamil')ation 
Monitor) angeboten. 
Das LCM II ermittelt die Anzahl der Partikel 
in 01 oder Hydraulikflussigkeit uber 5 und 
15 Mikrometer. 
Mit dem Gerat ist die Uberprufung nach 
ISO/DIN 4406 erstmals in einem automati ­
sierten Vorgang moglich. 
Das LCM II ist tragbar und liisst sich uberall 
einsetzen, wo 220 Volt zur Verfugung 
stehen. 
Das LCM II kann in einem frei programmier­
baren, automatischen Messzyklus die Kon­
tamination uberwachen und Alarm auslo­
sen bei Ober- oder Unterschreitung vorge­
wiihlter Grenzwerte. 
So ist mit dem COULTER LCM II z. B. eine 
kontinuierliche Oberwachung und Steue­
rung einer Ol-Recyclinganlage moglich, in­
dem das LCM II in festgelegten Zeitabstiin­
den die Partikelbelastung ermittelt und die 
Anlage nach Erreichen des voreingestellten 
Grenzwertes abschalten kann. 

Fur weitere Auskunfte
 
IG Instrumenten-Gesellschaft AG
 
Ratfelstrasse 32
 
8045 Zurich
 
Telefon 01/4613311
 

Neuer Csmsg Probensutomst fUr die 
Diinnschicht-Chromstogrsphie 

Von der gesamten Analysenzeit in der 
Dunnschicht-Chromatographie bean­
sprucht das Probenauftragen bei manueller 
AusfUhrung rund ein Drittel. Dieser Anteil 
ist reine Arbeitszeit, wahrend der dem Be­
dienungspersonal hohe Konzentration ab­
verlangt wird. 
Mit dem neuen CAMAG DC-Probenautomat 
III wird durch volle Automatisierung dieses 
Arbeitsschrittes nicht nur die reine Arbeits­
zeit einer Analyse drastisch reduziert. Dank 
seiner grossen Arbeitsgeschwindigkeit 
kann sogar die Gesamt-Analysenzeit verrin­
gert werden.. Die instrumentelle Dunn­
schicht-Chromatographie wird mit diesem 
praxisgerechten Gerat noch wi rtschaftli­
cher, komfortabler, zuverliissiger und damit 
noch attraktiver als bisher. 
Der Probimautomat wird von einem IBM­
kompatiblen Mikrocomputer gesteuert. Das 
kann derselbe sein, der auch den CAMAG­
Scanner fUr die densitometrische Auswer­
tung steuert und die Messdaten verarbeitet. 
Somit kann der gesamte Analysenablauf 
mit allen Parametereingaben fur Proben­
auftragen und Auswertung programmiert 
und abgespeichert werden. 
Die Proben lassen sich mit dem neuen Ge­
rat sowohl punkt- als auch strichformig auf­
tragen, und~zwar auf Platten oder Folien bis 
zum Format 200x200 mm. Die Anordnung 
der Proben auf der Trennschicht ist fUr nor­
male. doppelseitige, zirkulare und antizirku­
lare Entwicklung frei programmierbar. Der" 
nutzbare dynamische Dosierbereich er­
~streckt sich bei punktformigem Auftragen 
von 50 nLbis 5 l-lL und bei strichformigem 
Aufspruhen von 1 bis 20 l-lL. Die Dosierge­
schwindigkeit ist fur jedes Chromatogramm 
frei wiihlbar. 
Der neue Probenautomat wurde fur rasche-
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res Arbeiten bei hoher Dosier- und Positio­
niergenauigkeit ausgelegt: So verfugt das 
Geriit uber eine kleine, entsprechend priizi­
se Spritzmenge fUr die Dosierung und uber 
eine zweite Pumpe mit grosserer Forderlei­
stung fUr die rasche Spulung. Der Proben­
auftragekopf bewegt sich lateral mit einer 
Geschwindigkeit von 25 cm/Sekunde (I). Da­
durch wird - selbst wenn durch langsames 
Dosieren eine hohe Auftragequalitiit erzielt 
werden soil - der Gesamtablauf sehr 
schnell. 
Der CAMAG DC-Probenautomat III wird ab 
erstem Quartal 1990 lieferbar sein. 

CAMAG 
Sonnenmattstrasse 11 
CH-4132 Muttenz 
Telefon 061/61 3434 

Roboter Autossmpler 
LiChroGrsph<!fJ AS-4000 

(Foto siehe Titelbild) 

Der neue Roboter Autosampler LiChro­
Graph~ AS-4000 ist das ideaIe Modul fUr 
aile Anwender, die in ihrer HPLC-Anlage 
mehr automatisieren wollen als nur die ein­
fache Injektion. Mit dem AS-4000 lassen 
sich aile Probenvorbehandlungen, die vor 
der Trennsiiule ablaufen, automatisch 
durchfUhren. Dazu gehoren Arbeitsschritte 
wie die automatische Verdunnung der Pro­
be, Standard-Addition oder auch Extraktio­
nen der Probe mit weiteren Eluenten. Auch 
Derivatisierungsreaktionen, die eine Zudo­
sierung mehrerer Reagenzien erfordern, 
wie z. B. die Derivatisierung von Aminosiiu­
ren mit OPA (o-Phthalaldehydl konnen mit 
dem AS-4000 durchgefUhrt werden. 
Modeme Mikroelektronik macht es mog­
lich. Der AS-4000 hat einen grossen inter­
nen Speicher, in dem Anwenderprogram­
me batteriegepuffert abgelegt werden ken­
nen. Bis zu 30 Programme.fiAden dort Platz. 
Auch bei Stromausfall sind diese Daten si­
cher aufgehoben. 

MERCK ASS 
Auer Bittmann Sou lie AG 
Ruchligstrasse 20 
8953 Dietikon 
Telefon 01n307877 
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