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Informations- und Interpretationsprobleme von Analysendaten bei der
Altlastenerkundung, Sanierungskontrolle und Umweltvorsorge, Kostendruck und
Fragen der Richtigkeit des Handelns in der weitgehend nicht genormten
praanalytischen Phase sind Anlass, nach neuen Ansitzen und Wegen zur
schnellen stofflichen Beschreibung in diesen Bereichen zu suchen.

Wegen der Heterogenitat von Matrix und Kontamination im Boden, der lateralen
und tiefenorientierten Zufallsverteilung der Schadstoffe in der ungesattigten und
gesattigten Bodenzone bieten sich analytische Ansatze an, bei denen die
analytische Prozedur am Untersuchungsort durchgefihrt wird und bei
eingeschrankter Prézision des Einzelergebnisses oder der eingeschrankten
Bestimmung nach Einzelstoffen schnell sequentiell oder in groRer Zahl parallel
analytische Daten erzeugt werden, die als Standortscreening fir die Erkundung,
Kontrolle von Sanierungsfortschritten oder vorsorgenden Kontrolle und
Uberwachung stoffwandelnder Prozesse benutzt werden kénnen.

Diese Vorgehensweise soll schnelle Vor—Ort—AnaIytik genannt werden. Sie ersetzt
nicht die klassische Laboranalytik. Sie dient vielmehr der Optimierung von
Probenahme, Standorterkundung und betrieblicher Uberwachung.

Die Anforderungen an eine solche Analytik sind bestimmt durch die Parameter:
e einfache (und kostengunstige) Geratesysteme,

e unmittelbare VerfUgbarkeit der Messwerte,

e  Robustheit der Analysenmethode,

® Quantifizierbarkeit der Ergebnisse,

e  Dokumentation und Qualitatssicherung,

° Multiparameteranalytik.
Gedanklicher Ansatz ist nicht die Herausarbeitung neuartiger analytischer
Prinzipien, sondern die anwenderfreundliche und kostenglnstige Umsetzung und

Anpassung bekannter analytischer Methoden und Techniken flr den Feld- oder
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Betriebskontrolleinsatz (produktionsintegrierter Umweltschutz fir klein- und
mittelstédndige Betriebe), die Bereitstellung von System (Hardware)- und
Problemlésungen und analytischer Strategien und Methoden als verkaufsfahiges
Produkt fur den potentiellen Anwender. In Abbildung 12 sind einige

Auswahlkriterien zusammengefasst.

Kosten (Anschaffung, Betrieb)
Anforderungen an das Personal
Handhabbarkeit (handgehalten, tragbar, transportierbar, leicht bedienbar)

¢ Schadstoffspektrum, Dynamikbereich, Selektivitat
¢ Anforderungen an die Probenvorbereitung
¢ Messdauer

* Datenmanagment und Interpretation
* Qualitat des Analysenverfahrens und analytische Qualitatssicherung

Abbildung 12: Auswahlkriterien fiir die Messtechnik

Wesentlich fur die schnelle Vor-Ort-Analytik ist die Probenvorbereitung, da in
vielen Fallen nicht der Messvorgang, sondern diese der zeitbestimmende Faktor
ist. Damit ergibt sich Forschungsbedarf beziiglich der Eignung und der
Ubereinstimmung schneller Verfahren der Probenaufbereitung mit den tber
Normungsvorschriften festgeschriebenen Vorgehensweisen (siehe Beitrag A.
Maurer). Gleichzeitig sind die zu erwartenden Veranderungen im Rahmen der
CEN zu berlicksichtigen.

Dabei sind fir Gefahrdungsabschatzung, Sanierungskontrolle und Standortiiber-
wachung eine Reihe ausgewahlter Messparameter festgelegt, die durch schnelle
Vor-Ort-Analytik ebenfalls erfasst werden mussen.

Zur Bereitstellung anwendbarer Messtechnik als Produkt von System- und Pro-
blemlésung auch fur den analytisch wenig qualifizieten Techniker
(,Hausfrauenlésung®) sind demzufolge Verbinde von Analytikern, Geréteher-
stellern und Anwendern notwendig, die bei aller rechtlichen Eigenverantwortung

ein ausgewahltes Problem gemeinsam bearbeiten mit dem Ziel, ein verkaufsfa-
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higes und anwenderfreundliches Produkt bereitzustellen. Voraussetzung fur den
marktwirtschaftlichen Erfolg sind die Akzeptanz der Behérden und der Anwender.
Wie ist die Dunnschichtchromatographie in das Spektrum méglicher analytischer
Methoden der schnellen Vor-Ort-Analytik einzuordnen?

Von den analytischen Méglichkeiten gibt es kaum eine vergleichbare
Analysenmethode mit einer so groRen Vielfalt von Anwendungen. Hier sind in
idealer Weise Trennung, Detektion und Dokumentation in einem Verfahrensschritt
vereinigt. Die Gerétetechnik fir die Laboranalytik reicht von simplen
Handverfahren bis zu einer ausgefeilten instrumentellen Technik bei der HPTLC
(high performance thin layer chromatography). Es existiert ein umfangreiches
Marktangebot an leistungsstarken und kostengtinstigen Fertigschichten, Auftrags-
und Entwicklungstechniken fir die klassische Laborpraxis. In Abbildung 13 sind

die wichtigsten Charakteristika dieser Methode zusammengestellit.

® hoher Probendurchsatz (>50/d) durch eine parallele Probenbearbeitung,

e gleichzeitiger Auftrag von bis zu 25 Proben und Standards pro DC-Platte,

e Plattenvorbehandlung und/oder Mehrfachentwicklung mit unterschiedlich
mobilen Phasen zur selektiven Stoffgruppentrennung,

e schnelle Horizontalkammerentwicklung bei minimiertem Lésemittelverbrauch,

¢ grofRer Dynamikbereich durch Extraktkonzentrierung,

¢ interne Kalibrierung durch mitlaufende Standards,

¢ Verwendung unterschiedlicher Detektionsverfahren (u. a. colorimetrischer
Vergleich) mit Nachweisgrenzen im sub-Nanogramm-Bereich,

* einfache Handhabung, geringer Platzbedarf, niedrige Analysenkosten,
* uneingeschrankte Lagerfahigkeit des Plattenmaterials,

* archivierbare Dokumentation Uber Visualisierungstechniken.
Abbildung 13: Leistungsmerkmale der Diinnschichtchromatographie

(s.a. H. Schelhorn: Mineralblkohlenwasserstoffbestimmungen unter Feld-
und Laborbedingungen mit dinnschichtchromatographischen Methoden,

ANAKON 95, I-29, Schiiersee, April 1995)
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Flichtige Substanzen sind mittels Diinnschichtchromatographie nicht nachweisbar
und eine extraktive Probenvorbereitung ist unbedingt erforderlich.

Das prinzipielle  Konzept einer robusten und damit feldfahigen
Dunnschichtchromatographie als Erkundungsverfahren im Altlastbereich, als
Eingangskontroliverfahren in der Abfallwirtschaft und vor allem als
Uberwachungsmethode im produktintegrieten Umweltschutz fiir kleine und

mittlere Unternehmen ist in Abbildung 14 schematisch dargestellit.

| | Systemkomponenten einer Feldmethode zur
lﬁ Diinnschichtchromatographie

Auswahlkriterien: Handhabbarkeit - Preis - Gewicht - GroRe
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Abbildung 14: Ausristungsschema einer feldféhigen Diinnschichtchromatographie
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Neben der insgesamt fur die Vor-Ort-Analytik bereitzustellenden Problemlésung
als einer auch fur den Nichtanalytiker nachvollziehbaren und funktionierenden
Arbeitsanweisung bspw. zur gleichzeitigen Bestimmung von MKW, PAK und PCB
oder kontrollpfiichtiger Betriebsstoffe besteht die Notwendigkeit, kostengiinstige
Hardwarel6sungen zu entwickeln, die eine dokumentierbare Qualitatssicherung
erlauben. Dies sollte im einfachsten Fall durch Videodokumentation mit
visualisierter ~Peakflaichenauswertung unter Verwendung handelsiiblicher
Digitalkameras aus dem Konsumbereich (bspw. PAK, MKW und PCB in
Abbildung 15) méglich sein.

In Abbildung 16 ist am Beispiel der Auftrennung der PAK mittels Dinnschichtchro-
matographie die Leistungsfahigkeit der Methode unter Verwendung der
Laborvideodokumentation (untere 3D - Abbildung als Auschnitt des oberen DC-

Laufes mit 22 aufgetragenen Bahnen) demonstriert.

lﬁ Systemkomponenten einer Feldmethode zur Diinnschichtchromatographie

Abbildung 15: Lésungsansatz fir eine kostenginstige Visualisierung
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‘E] Didnnschichtchromatographie EPA-PAH's

Abbildung 16: Auswertung aufgetrennter PAK dber visualisierte 3D - Darstellung

Unter Verwendung von mit Al,03 beschichteten DC-Alufolien gelingt die Trennung
der PAK und der einfache Nachweis tber die UV-Fluoreszenz fiir die drei
Gruppen:

e  Pyren, Fluoranthen
e  Benzo(k)fluoranthen, Benzo(b)fluoranthen, Benzo(a)pyren und

e  Dibenzo(a,h)anthracen, Indeno(1,2,3-cd)pyren, Benzo(g,h,i)perylen.

Die Extraktionen von 5 g Boden und eine Aufkonzentrierung auf 0,1 ml fihren zu
Nachweisgrenzen von <0,03 mg/kg. Von Vorteil ist die separate Detektion der
Benz(a)pyren-Gruppe. Durch modifizierte Vorbehandiung der Platten ist gleichzei-
tig die Bestimmung der Mineralélkohlenwasserstoffe und durch Messung des
Fluoreszenzquenching auch die Ermittlung der PCB-Gehalte méglich.
Zeitbestimmend flr das Verfahren unter Laborbedingungen ist die Probevorberei-
tung (Extraktionszeit >30 min), die Laufzeit des Lésemittels auf der Platte (>15
min) und die nachfolgende Datenauswertung. Durch die Parallelbearbeitung von
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Proben wird der Zeitbedarf pro Probe erheblich verkirzt. Die Kosten fir ein kom-
plettes HPTLC-System fur die analytische Laborpraxis haben eine
GroRenordnung von 100 TDM. Fur eine praxisrelevante Methode der schnellen
- Vor-Ort-Analytik mussen neben der beschleunigten Probevorbereitung
vereinfachte Geratekonzeptionen entwickelt werden, die einen Kostenrahmen von
<20 TDM haben.

Zusammenfassend lasst sich feststellen, dass die Dunnschichtchromatographie
alle Voraussetzungen erfullt, als Trenn- und Bestimmungsmethode in die schnelle
Vor-Ort-Analytik integriert zu werden. Im Gegensatz zu den meisten anderen
Feldmethoden lassen sich gleichzeitig mehrere Stoffklassen detektieren, unbe-
kannte Substanzen erkennen und das Analysenergebnis einfach dokumentieren.
Forschungs-, Entwicklungs- und Applikationsbedarf besteht in der Vereinfachung
und Kostenreduzierung bei Anwendung als HPTLC (Hardwarereduzierung), in der
Bestimmung von Matrixeinflissen (Bodenstruktur) und Querempfindlichkeiten
sowie in der Ableitung eineindeutiger SOP’s fur den analytisch nicht vorgebildeten

Anwender.
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