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Vorbemerkungen

Dieses Arbeitspapier ersetzt die Ausgabe 1994. In der Ausgabe 1994 wurde als
Schnellverfahren auch die Teerschnellerkennungspistole beschrieben, die nach um-
fangreichen Vergleichsuntersuchungen eine unzureichende Aussagesicherheit auf-
weist und nicht mehr zu verwenden ist.

Es werden nur die Verfahren aufgenommen und neu beschrieben, die schnell, ver-
gleichbar, wirtschaftlich und empfindlich genug carbostdmmige Bindemittel im Einzel-
fall auf der Baustelle oder an einer Aufbereitungsanlage erfassen kénnen.

StralRenpech und Bitumen unterscheiden sich in ihrer chemischen Zusammenset-
zung. StralBenpech ist ein Produkt, das nach der Verkokung der Kohle und anschlie-
Bender Destillation des Rohteeres entsteht. Es besteht nahezu vollstandig aus aro-
matischen Kohlenwasserstoffverbindungen mit hohen Anteilen an polycyclischen
aromatischen Kohlenwasserstoffen (PAK), sowie phenolischen Verbindungen. Diese
Inhaltsstoffe kennzeichnen Straf3enpech als umweltkritischen Stoff. Bitumen hinge-
gen, ein Produkt der Destillation des Erddls, besteht aus Kohlenwasserstoffverbin-
dungen mit einem nur sehr geringen Anteil an polycyclischen aromatischen Kohlen-
wasserstoffen. Mit dem Nachweis von PAK und Phenol ist das aus der Kohle gewon-
nene carbostdmmige Bindemittel Teer/Pech bestimmbar.

Wahrend die Wiederverwertung von bitumenhaltigen StralRenausbaustoffen unter ar-
beits- und umweltschutzrelevanten Gesichtspunkten unproblematisch ist, sind bei der
Wiederverwertung von StralRenausbaustoffen mit carbostammigen Bindemitteln
(StralRenpech) die Belange des Umwelt- und Arbeitsschutzes vordringlich zu beach-
ten. Um bitumenhaltiges, umweltvertragliches Strallenausbaumaterial von umweltkri-
tischen StralRenausbaumaterial mit carbostammigen Bindemitteln unterscheiden zu
kénnen, wurden von der Bearbeitergruppe ,Nachweis carbostammiger Bindemittel"
im Arbeitskreis Laboratoriumstechnik Schnellverfahren zur Erkennung der teertypi-
schen Substanzen (PAK) erprobt und weiterentwickelt. Fir den Nachweis von phe-
nolartigen Verbindungen wurde ein verkirztes Verfahren entwickelt, das aber immer
noch einen relativ hohen Zeitaufwand erfordert. Der Nachweis von phenolartigen
Verbindungen ist besonders bei Braunkohlenpech von Bedeutung.

In diesem Arbeitspapier werden Verfahren beschrieben, die mit Hilfe der Fluo-
reszenz im UV-Licht mit geringem Aufwand PAK und mit Farbreaktionen Pheno-
le in umweltrelevanten Konzentrationen in Ausbaumaterialien (Bohrkerne,
Schollen und Frasgut) erkennen lassen. Die Verfahren haben ihren vordringli-
chen Einsatz fur eine Prifung vor Ort und fir die Kontrolle bei der Materialan-
nahme. Sie ersetzen nicht die notwendigen rechtzeitigen Voruntersuchungen.
In den ,Richtlinien fir die umweltvertragliche Verwertung von Ausbaustoffen
mit teer-/pechtypischen Bestandteilen und fur die Verwertung von Ausbauas-
phalt im StraRenbau® wird auf die Nachweisverfahren hingewiesen.

Die beschriebenen Prifverfahren stellen den derzeitigen Stand fur einen qualitativen
Nachweis und eine z. T. halbquantitative Bestimmung von teertypischen Bestandtei-
len dar. Weiterentwicklungen oder neue Verfahren auf diesem Gebiet fihren zu einer
Uberarbeitung dieses Arbeitspapieres.

Die quantitativen PAK- und Phenolbestimmungsverfahren, wie Gaschromatographie
(GC) oder Hochleistungsflissigkeitschromatographie (HPLC), sind nicht Inhalt dieses
Arbeitspapieres. Sie sind fur die genaue Bestimmung von PAK- und Phenolgehalten
als malRgebende Verfahren und im Zweifelsfall rechtzeitig vor Beginn der Baumalf3-
nahme notwendig.

In der nachfolgenden Tabelle sind die zur Zeit gangigen Bestimmungsverfahren zu-
sammengestellt.
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Verfahren zur qualitativen Schnellerkennung carbostadmmiger
Bindemittel in Ausbaustoffen

Lackansprihverfahren mit anschlieRender Fluoreszenz unter UV-
Licht

Kurzbeschreibung des Verfahrens

Polycyclische aromatische Kohlenwasserstoffe als teertypische Substanzen im Stra-
Benpech fluoreszieren bei UV-Bestrahlung einer bestimmten Wellenlange mehr oder
weniger stark. Durch Ansprihen der Ausbauprobe (Bohrkern, Ausbruchstiick, Granu-
lat) mit einem geeigneten Lack lassen sich PAK aus der Bindemittelmatrix abtrennen
und konzentrieren sich in dem Lackfilm an der Probenoberflache, sodass sich die
Fluoreszenz-Intensitat erhdoht und diese deutlich durch Bestrahlen mit UV-Licht
erkennbar wird. Mit Bitumen gebundener Ausbaustoff zeigt dagegen keine Fluores-
zenz bei der UV-Bestrahlung.

Tritt bei der UV-Bestrahlung der bespriihten Probenflache keine Fluoreszenz auf, so
kann in der Regel davon ausgegangen werden, dass es sich um ein bitumengebun-
denes Material handelt.

Gerate und Priufmittel (siehe Anhang 7.1)

UV-Lampe mit 366 nm Wellenlange

Dunkelraum

Schablone zur Eingrenzung der Probenoberflache

handelsiiblicher geeigneter farbloser Sprithlack® mit Lésemittel Aceton und Polysty-
rol/Acrylat Harz

Verfahrensdurchfihrung

Auf die trockene Bruchflache eines Ausbaustiickes oder auf ein Granulathaufwerk in
einer Schale wird in geringer Breite und mdglichst klar abgegrenzt ein farbloser
Sprihlack lasierend aufgebracht. Die Spriihdose mit dem Lack ist vor dem Spruhvor-
gang zweimal kraftig zu schitteln. Um die Textur der Bruchflache vollstandig zu er-
halten, ist der Sprihlack nur mit einer Auf- und Abwéartsbewegung und in einem Ab-
stand von etwa 20 cm von der Probeoberflache entfernt leicht aufzutragen. Fur
Bruchflachen bietet sich die Verwendung einer Schablone mit einer Langséffnung von
ca. 1 - 2 cm Breite an, um Verunreinigungen durch Spruhnebel zu vermeiden und die
besprihte Flache einzugrenzen. Ein dicker Sprayauftrag behindert die Auswertung,
feuchte Oberflachen verzdgern die Reaktion. Der Spruhlack darf nicht langer als 1
Jahr im Gebrauch sein.

Auswertung

Etwa 30 Sekunden nach dem Aufspriihen ist die bespriihte Flache in einem abge-
dunkelten Raum unter dem UV-Licht zu betrachten. Wird eine grinliche bis gelbliche
Fluoreszenz der Mortelmatrix der Probe festgestellt, so kann von dem Vorhandensein
carbostammiger Bindemittel ausgegangen werden. Blauliche Farberscheinungen stel-
len keine Fluoreszenz dar, da es sich um Reflektionen des UV-Lichtes handelt, die
insbesondere auf bindemittelfreien Mineralstoffoberflachen auftritt.

Die Auswertung ist generell unter UV-Licht durchzufthren.

) 7. B.: Belton Deko-Spray-Auto K-Lack; Passat Farben Handelsgesellschaft oder gleichwertige. Der Spriihlack
ist auf seine Eignung an einer pechhaltigen Vergleichsprobe zu tberprifen.
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Bewertung

Anhand von umfangreichen Vergleichsuntersuchungen wurde mit diesem Schnellver-
fahren eine noch erkennbare Fluoreszenz fir eine PAK-Konzentration im Ausbaustoff
bis etwa 50 mg/kg nachgewiesen. Das entspricht einer PAK-Konzentration im Binde-
mittel von etwa 1000 mg/kg. Als wenig aufwendiges und relativ empfindliches Verfah-
ren bietet sich der Einsatz an Verwertungsanlagen bei Anlieferung begrenzter Men-
gen von Straflenausbaustoffen an, die nicht vorher auf PAK untersucht wurden, um
eine ausreichende sichere Trennung in bitumen- und pechgebundene Ausbaumateri-
alien vornehmen zu kénnen.

Sublimationsverfahren

Kurzbeschreibung des Verfahrens

Durch Erhitzen ist bei bestimmten festen Stoffen der Ubergang direkt vom festen
Zustand in den gasformigen Zustand mdglich (Sublimation). Diese Tatsache wird
beim Nachweis von PAK genutzt. Bei Temperaturen von 150 °C und einem Druck
von 500 hPa werden die im Ausbaustoff befindlichen PAK in den Gaszustand uber-
fuhrt und durch AbklUhlung konzentriert an festgelegter Stelle wieder in den festen
Zustand zuruckgefihrt. Dadurch kommt es zur Anreicherung von PAK an definierter
Stelle, dem Sublimierkolben. Dies erméglicht den Nachweis auch sehr geringer
Konzentrationen von PAK in Ausbaustoffen.

Gerate und Priufmittel (siehe Anhang 7.2)

Mdorser mit Pistill

Rundkolben, 250 ml

Sublimierkolben

Siliconélbad

Erlenmeyerkolben mit Schliff

Heizplatte

Kontaktthermometer

Vakuumpumpe mit Druckanzeige und -regulierung
UV-Lampe

Cyclohexan / Ethanol, mind. 90 %ig 1 : 1
Zellstoffvlies

Schliffdichtmasse

Spritzflasche

Verfahrensdurchfihrung

Aus der Originalsubstanz/dem Ausbaumaterial werden ca. 20 g einer mdglichst bin-
demittelreichen (mortelreichen) Probe entnommen und in einem Morser weitgehend
zerkleinert.

Die Probe wird in einen 250 ml-Rundkolben gegeben und so verteilt, dass der
Sublimierkolben nach dem Einsetzen die Probe nicht bertihrt. Der Abstand soll tber-
all mindestens 1 cm betragen.

Der Sublimierkolben (Kuhlfinger) muss sehr sorgfaltig gereinigt sein. Vor dem Einset-
zen wird der Sublimierkolben unter der UV-Lampe auf Fluoreszenz Uberprift, um
noch vorhandene Verunreinigungen zu erkennen.
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Wenn die Sublimierapparatur dicht zusammengesetzt ist (siehe Anhang 7.2, Bild 4),
wird sie so tief in das auf 150 + 2 °C erhitzte Olbad gehangt, dass der
Sublimierkolben ganz unter der Badoberflache liegt. Dann wird der Kiihlwasserdurch-
fluss gedffnet und danach die Vakuumpumpe (Unterdruck 500 hPa) eingeschaltet.

Nach 10 Minuten wird die Sublimierung abgebrochen und in umgekehrter Reihenfol-
ge verfahren: Abstellen der Vakuumpumpe, Beliften des Kolbens, Abstellen des
Kihlwassers, Herausheben des Rundkolbens aus dem Bad. Der Sublimierkolben
wird in einen Erlenmeyerkolben, der ca. 20 ml Cyclohexan / Ethanol enthélt, umge-
setzt, gespult und die Losung aufgefangen.

Da sich am Sublimierkolben reine PAK ansammeln, ist besondere Sorgfalt erforder-
lich (s. Abschnitt 5). Dieser Gefahrdung kann durch Anordnung einer Spuléffnung am
Mittelstlick und Einsatz eines Buretten-Kolbens mit nachfolgend beschriebenem
Arbeitsgang begegnet werden.

Der 250 ml Rundkolben mit der Probe wird entfernt und durch den Biretten-Kolben
ersetzt. Dann wird die Spuloffnung gedffnet und mit einer Spritzflasche, die
Cylohexan/Ethanol enthalt, gespult. Die Lésung kann Uber die Blrette in ein sicheres
Gefald abgelassen werden. Die Gesamtmenge der Losung soll ca. 10 ml betragen.

Bei vorhandenen PAK kdnnen diese dann in der Cyclohexan-/Ethanol-Lésung unter
UV-Licht, bei Verwendung des Biretten-Kolbens in der Blrette, gut sichtbar gemacht
werden. Steht die gesamte Apparatur im abgedunkelten Raum, kann bereits nach
ca. 2 Min. durch Bestrahlen mit UV-Licht eine Fluoreszenz festgestellt werden, wenn
PAK vorhanden sind.

Eigenfeuchte aus der Probe kann sich in Wassertropfen am Sublimierkolben nieder-
schlagen. Dadurch wird bei geringen PAK-Mengen die direkte Erkennung am Kolben
im UV-Licht erschwert. Bei Abtropfen von Kondensatwasser am Kuhlfinger muss die
Untersuchung mit luftgetrockneter Probe wiederholt werden.

Die Apparatur und der Mérser missen fir nachfolgende Untersuchungen sehr sorg-
faltig gereinigt werden, um das Ergebnis durch verbleibende PAK-Reste nicht zu ver-
falschen.

Auswertung
Die gewonnene PAK-L&sung wird unter dem UV-Licht auf Fluoreszenz geprift.

Tritt Fluoreszenz auf, sind in dem verwendeten Bindemittel des Ausbaustoffes poly-
cyclische aromatische Kohlenwasserstoffe enthalten. Tritt keine Fluoreszenz auf, ist
der Ausbaustoff als Ausbauasphalt zu bezeichnen.

Bewertung

Anhand von Vergleichsuntersuchungen mit diesem Schnellverfahren ist eine noch er-
kennbare Fluoreszenz bei 20 mg/kg PAK im Ausbaustoff gegeben. Dies bedeutet,
dass im Bindemittel eine PAK-Konzentration von etwa 400 mg/kg ausreicht, um die
teertypischen Substanzen PAK nachzuweisen. Dieses Verfahren ist relativ empfind-
lich, allerdings ist ein etwas groRerer Gerateaufbau erforderlich. Der Einsatz empfiehlt
sich in einem entsprechend ausgestatteten Labor einer Wiederverwertungsanlage zur
ausreichend sicheren Trennung von nicht eindeutig definierten Ausbaumaterial in bi-
tumen- und pechgebundenes Ausbaumaterial.
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Verfahren zur halbquantitativen Bestimmung carbostadmmiger
Bindemittel aus Ausbaustoffen

Dunnschichtchromatographie (DC)

Kurzbeschreibung

Mit der Dunnschichtchromatographie im UV-Licht fluoreszierende Substanzen zu be-
stimmen, hat zu abgewandelten Verfahren fiir die Erkennung von polycyclischen
aromatischen Kohlenwasserstoffen gefuihrt. Die Dlnnschichtchromatographie hat den
Vorteil, dass die aufwendige Vorreinigung der zu untersuchenden Proben entfallt und
die Trennung sehr einfach und schnell erfolgt. Durch Festlegung der Ldse- und Lauf-
mittelmengen, sowie einzelner Arbeitsschritte wird eine halbquantitative Aussage er-
moglicht. In jedem Fall wird zunachst das Bindemittel vollstandig aufgeldst, so dann
ein kleiner Probentropfen auf die Dlnnschichtplatte, eine in der Regel mit Kieselgel
beschichtete Unterlage, aufgetragen und diese dann mit der unteren Kante in ein
flussiges Laufmittel gestellt. Das auf Grund der Kapillarwirkung in der Kieselgel-
schicht aufsteigende Laufmittel transportiert die einzelnen Komponenten der punkt-
formig aufgetragenen Probe unterschiedlich weit und bewirkt so eine Trennung der
Stoffe. Diese ,Entwicklung” kann mit verschiedenen L&ésemitteln in einer Richtung
(einmalige Entwicklung) oder ein zweites Mal in Gegenrichtung (zweimalige Entwick-
lung) erfolgen. Der apparative Aufwand ist mit einer Diinnschichtplatte, einer geeigne-
ten Pipette und einer Trennkammer sehr gering. Die Identifikation der Flecken
erfolgt mittels UV-Licht.

Nachfolgend werden die Verfahren beschrieben, mit denen aus Serienuntersuchun-
gen ausreichend gute Erfahrungen vorliegen. Durch eine Forschungsarbeit wurde
bestatigt [1], dass mit der DC auch sehr niedrige PAK-Konzentrationen halbguantita-
tiv nachgewiesen werden konnen.

Gerate und Priufmittel (siehe Anlage 7.3)

DC-Aluplatte Kieselgel 60 (10 cm lang), mit Konzentrierungszone (Bild 2)
DC-Kammer aus Glas mit Abdeckung zur Aufnahme der DC-Platte (Bild 1)
Kolbenhubpipette mit Glaskapillare 1 - 5 pl

Pinzette

Becherglaser

UV-Lampe mit Wellenlange 366 nm

Préazisionswaage mit 0,1 g

Messzylinder

Trichlorethen

Isohexan

Aceton

Paraffinol

Filterpapier

DC-Verfahren mit einmaliger Entwicklung

Bei der einmaligen Entwicklung transportiert das Laufmittel die PAK in einer Richtung
linienférmig von unten nach oben und lagert diese in unterschiedlichen Hohen ab.
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Kurzbeschreibung des Verfahrens

Bei diesem Verfahren werden Trichlorethen als Lésemittel zur Gewinnung des Bin-
demittels und Isohexan als Laufmittel benutzt. Zur besseren Detektierbarkeit emp-
fiehlt es sich, 1 % Paraffinél zum Laufmittel hinzuzugeben. Es wird eine Auftrennung
durch das Aufsteigen des Laufmittels erreicht.

Verfahrensdurchfihrung

Fur die Untersuchung wird eine ca. 1 %ige Bindemittel-Trichlorethen-Losung benutzt.
Das zu untersuchende Bindemittel wird mit 200 ml Trichlorethen aus ca. 20 g zerklei-
nertem Ausbaumaterial geldst und gewonnen, wobei das Bindemittel durch intensives
Schitteln der Probe nach wenigen Minuten vollstdndig geldst sein muss. Mit einer
Mikro-Kolbenhubpipette werden 3 x je 1 ul der Bindemitteltrichlorethenlésung auf den
Startpunkt (Startlinie) der DC-Platte aufgetragen. Der Startpunkt muss ausreichend
oberhalb der Oberkante des Flissigkeitsstandes des Laufmittels, aber noch auf der
Konzentrierungszone liegen. Die DC-Platte wird in die DC-Kammer gestellt, in der
sich Isohexan als Laufmittel befindet. Zur Verbesserung der Detektierbarkeit wird die
Zugabe von 1 % Paraffindl empfohlen. Die Innenwandungen der DC Kammer sind
zur schnelleren Raumsattigung mit Filterpapier auszukleiden.

Parallel zu der zu untersuchenden Probe ist eine Vergleichsldsung einer vorhande-
nen pechgebundenen Probe sowie eine Bitumenvergleichslésung aufzutragen.

Nach Trocknen der aufgetragenen Losung (etwa 15 sec.) wird die Platte in die etwa
0,5 cm hoch mit Laufmittel befullte DC-Kammer gestellt. Die Kammer wird sofort mit
einem Deckel verschlossen. Nach ca. 5 Minuten ist das Chromatogramm entwickelt.
Die Platte wird aus der Kammer herausgenommen und unter einem Abzug an der
Luft getrocknet. Danach wird die Platte in einer Vorrichtung zur Abdunklung unter UV-
Licht bei 366 nm betrachtet.

3.2.3 Auswertung

Die halbquantitative Abschatzung des Pechgehaltes erfolgt durch Vergleich der Fluo-
reszenz des Chromatogrammes der Probe mit der Fluoreszenz des benachbarten
Chromatogramms der Vergleichsldsung nach Intensitat und Farbton. Die nicht fluo-
reszierende Bitumenprobe dient dem Farbvergleich unter UV-Licht zur Vermeidung
von Fehlinterpretationen.

3.2.4 Bewertung

3.3

Das halbquantitave DC-Verfahren mit einmaliger Entwicklung liefert einen zuverlassi-
gen PAK-Nachweis bis zu einer Konzentration von etwa 50 mg/kg im Ausbaustoff.
Die Anwendungsmadglichkeit ist vergleichbar dem unter 2.1.5 Beschriebenen. Sollte
keine Fluoreszenz auftreten, ist zur Absicherung die zweite Entwicklung (zweimalige
Entwicklung) anzuschlieRen.

DC-Verfahren mit zweimaliger Entwicklung

Unter der zweimaligen Entwicklung ist ein zweiter Transport der auf der DC-Platte
konzentrierten PAK des Verfahrens 3.2 in Gegenrichtung zu verstehen (Bild 4). Dabei
werden die Einzelflecken wieder zusammengefihrt und dadurch fokussiert.
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3.3.1 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Fir eine bessere Detektion ist eine zweite Entwicklung der Dinnschichtplatte notwen-
dig, mit dem Ziel, das PAK-Signal weiter zu biindeln. Es ist die gleiche Versuchs-
einrichtung wie unter 3.2.1 zu verwenden.

3.3.2 Verfahrensdurchfuhrung

Die Gewinnung des Probenmaterials entspricht dem Verfahren mit einfacher Entwick-
lung. Die 9 cm lange Dunnschichtplatte wird nach dem Ende der ersten Entwicklung
durch Hin- und Herbewegung an der Luft getrocknet und dann umgekehrt, dass heiflt,
mit den Startflecken nach oben, in eine weitere Trennkammer mit einem zweiten
Laufmittelgemisch gestellt. Bei diesem Gemisch handelt es sich um eine wesentlich
polarere Mischung. Verwendet werden 80 % Isohexan und 20 % Aceton zur Erho-
hung der Polaritat. Wie beim ersten Lauf empfiehlt es sich auch hier 1 % Paraffindl
zuzusetzen. Bei dem Arbeiten mit Platten mit Konzentrierungszone muss das Lauf-
mittel genau bis zum Beginn der Konzentrierungszone steigen.

Durch den 2. Lauf werden die PAK-Flecken, die nach dem 1. Lauf relativ diffus wa-
ren, zu zwei dicht Gbereinander liegenden linsenformigen Flecken focussiert.

3.3.3 Auswertung
Die Auswertung entspricht dem Verfahren mit einfacher Entwicklung.

3.3.4 Bewertung
Mit diesem Verfahren ist ein Nachweis von PAK bis zu einer PAK-Konzentration von
etwa 25 mg/kg PAK im Ausbaumaterial moglich, das entspricht etwa 500 mg/kg im
Bindemittel. Der Zeitaufwand betragt 20 Minuten und bietet sich als ausreichend

empfindliches Verfahren an, um sicher und schnell pechhaltiges StralRenausbaumate-
rial von Ausbauasphalt zu unterscheiden.
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Verfahren zur halbquantitativen Schnellerkennung von
phenolartigen Verbindungen in Strallenausbaustoffen

Kurzbeschreibung des Verfahrens

Phenolartige Verbindungen (Phenole) als Bestandteile von Teeren und Pechen, be-
sonders der Braunkohlenpeche, sind gut wasserloslich und wasserdampffliichtig. Sie
besitzen die Eigenschaft, mit bestimmten Farbreagenzien sehr intensive Farbkomple-
xe zu bilden. Diese Eigenschaften werden in dem hier beschriebenen Verfahren ge-
nutzt, um Phenole im StralRenausbaumaterial hachzuweisen. Das Schnellverfahren
fur den Phenolnachweis wurde in Anlehnung an DIN 38409 H 16-2 und H 16-3 entwi-
ckelt. [23]

Die zu testende Probe des StraRenausbaumaterials wird mit Wasser versetzt, destil-
liert und das Destillat mit Farbreagenzien (Reagenz A und Reagenz B) angeféarbt. Die
Farbung reicht dabei von hellgelb bis dunkelbraun. Dieser Vorgang erlaubt eine sehr
spezifische und von Storfaktoren weitgehend befreiten Nachweis phenolischer
Substanzen. Die Intensitdt der Farbung lasst eine visuelle Wahrnehmung von
Phenolen in sehr geringen Konzentrationen zu. Ein Vergleich mit einer Standard-
probe, deren Phenolkonzentration dem Grenzwert entspricht, kann schnell dartber
entscheiden, ob ein Ausbaumaterial noch heil} verarbeitet werden darf oder nicht.

Gerate und Prufmittel

pH-Messgerat

Prazisionswaage

Scheidetrichter, Nennvolumen 1 |

Messkolben, Nennvolumen 250; 500 und 1000 ml

Messzylinder, Nennvolumen 25 ml

Messpipette, Nennvolumen 5 ml

Microliterpipette 100 pl

Vollpipette, Nennvolumen 1; 2; 5; 10; 20; 25; 50 und 100 m|

Rundkolben, Nennvolumen 500 ml

Destillieraufsatz mit Hulsenschliff, Kihler

destilliertes Wasser

Pufferldsung, pH-Wert 4

150,9 g Dinatriumhydrogenphosphat Na,HPO, - 2 H,O und 142,0 g Citronenséaure
CeHsO; - 7 H,O in Wasser l6sen, mit Wasser auf 1 | auffiillen

25 %ige Ammoniaklésung 0,91 g/ml NH,OH

Pufferldsung, pH-Wert 10

34 g Ammoniumchlorid, NH,CI, 200 g Kalium-Natrium-Tartrat, KNaC4H4O¢ -

4 H,0, in 700 ml Wasser l6sen, 150 ml Ammoniakldsung zusetzen, mit Wasser auf 1 |
auffullen.

Aminoantipyrin-Lésung — Reagenz A

2,0 g 4-Amino-2,3-dimethyl-1-phenyl-3-pyrazolin-5-on, C;;H;13N30, in Wasser l6sen,
mit Wasser auf 100 ml auffullen.

Die Losung vor Gebrauch frisch ansetzen; wenn beim Auflésen rote Partikel zurtick-
bleiben, ist das Reagenz nicht mehr verwendbar.

Kupfersulfatldésung: 10 g CuSO, - 5 H,O werden in 200 ml Wasser geldst.
Kaliumhexacyanoferratldsung (lll)-Losung - Reagenz B

8 g Kaliumhexacyanoferrat in Wasser 16sen, auf 100 ml auffiillen, lichtgeschutzt auf-
bewahren.

Chloroform, CHCI;

Phenol-Stammlésung, B = 1,0 g/l : 1,00 g unzersetztes Phenol, C¢HsOH (farblos, fest)
in Wasser auflosen, mit Wasser auf 100 ml auffillen. Die Losung ist eine Woche halt-
bar.
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Phenol-Standardldsung = 0,1 mg/l:
100 pl Phenolstammlésung in einen 1000 ml-Kolben pipettieren und mit Wasser auf-
fullen. Die LOsung frisch ansetzen.

Verfahrensdurchfiihrung

25 g der reprasentativen Probe werden in einen 500 ml Rundkolben eingewogen und
mit 250 ml Wasser versetzt. Dem Gemisch werden 10 ml Kupfersulfatldsung zugege-
ben und soviel Pufferldsung pH 4 bis ein pH-Meter pH 4 anzeigt. Ca. 200 ml der L6-
sung werden in einen 250 ml-Messkolben Uberdestilliert und das Destillat in einen 1 |
Scheidetrichter tGberfuhrt.

In einen zweiten Scheidetrichter werden 250 ml der Phenolstandardiésung pipettiert.

Beide Losungen werden mit Puffer pH 10 auf einen pH-Wert von 10 eingestellt und
nacheinander jeweils mit 3 ml Reagenz A und 3 ml Reagenz B versetzt und gut ge-
schiittelt.

Die Lésungen werden 15 min stehen gelassen.
Ist nach 15 min ein Farbunterschied erkennbar, wird der Versuch hier abgebrochen.
Ist kein signifikanter Farbunterschied erkennbar, wird wie folgt fortgefahren:

Die Proben werden mit jeweils 25 ml Chloroform versetzt und ca. 5 min geschiittelt.
Zur Trennung der Phasen werden die Loésungen 5 min stehen gelassen.

Auswertung

Die Standardlésung gilt als visuelle Vergleichsprobe. Dabei ist der Einsatz von Chlo-
roform nur als weitere Aufkonzentrierung der Phenolkonzentration und damit als
sichtbare Verstarkung der visuellen Wahrnehmung zu werten. Ist die unbekannte
Probe dunkler gefarbt (Ubergang von gelb nach braun), iiberschreitet die Phenolkon-
zentration den gultigen Grenzwert, das Ausbaumaterial kann dann nicht heil3 verar-
beitet werden. Bei einer geringeren Verfarbung der unbekannten Probe gegeniber
der Vergleichsldosung kann davon ausgegangen werden, dass die Phenolkonzentrati-
on unterhalb des glltigen Grenzwertes liegt. Die Probe kann heil3 verarbeitet werden,
wenn auch die PAK-Konzentration den Grenzwert nicht tberschreitet.

Bewertung

Dieses Verfahren wurde im Labor getestet. Es stellt eine vereinfachte Version des
Verfahrens nach DIN 38 409-16 dar, in dem die Phenolkonzentration einer Probe
guantitativ bestimmt werden kann. Die Farbintensitat der entstehenden Komplexe
reicht aus, um schon eine geringe Uberschreitung von 0,1 mg/l Phenolindex im Eluat
des Ausbaustoffes visuell wahrzunehmen. Das Verfahren bietet sich fur Wiederver-
wertungsanlagen an, bei denen haufig Stral3enausbaumaterialien mit Braunkohlen-
pech als Bindemittel angeliefert werden. Der Nachteil dieses Verfahrens ist der Zeit-
aufwand von ca. 2 Stunden sowie der relativ hohe Aufwand an Priufgeraten, Priafmittel
sowie Laborpersonal. Mit diesem Verfahren wurde ein wesentlich reduzierter Zeitbe-
darf gegeniber dem bisherigen Verfahren nach DIN 38409-16, erreicht.
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Gefahrenhinweise

Voraussetzung fur das sichere Arbeiten mit gefahrlichen Stoffen ist die Kenntnis der
Schad- und Giftstoffe, sowie die Beachtung geeigneter SchutzmalRhahmen.

Zudem gelten bei laborméRigen Arbeiten unter anderem die Sicherheitsvorschriften
der Berufsgenossenschaft der chemischen Industrie und die Gefahrstoffverordnung
mit den Technischen Regeln fur Gefahrstoffe (TRGS). Beim Umgang mit PAK und
PAK-haltigen Losungen werden auf die TRGS 531, 900, 901, 905 hingewiesen.

Fur Arbeiten mit Lésemittel wird auf die vom Hersteller mitgelieferten Sicherheitsda-
tenblatter hingewiesen, in denen Hinweise fir den Umgang mit Gefahrstoffen gege-
ben sind. Unabhangig davon sind folgende Hinweise wichtig:

Aceton

ist eine leicht entziindliche farblose Flussigkeit mit charakteristischem Geruch.
Acetondampfe sind schwerer als Luft. Mit Luft ist die Bildung explosiver Gemi-
sche mdglich. Das Einatmen der Dampfe oder die orale Aufnahme fihrt zu
Schleimhautreizungen, in hohen Dosen wirkt Aceton narkotisch. Aceton wirkt ent-
fettend, ein Hautkontakt ist zu vermeiden.

Bei sachgemalier Handhabung und Verwendung sind keine 6kologischen Prob-
leme zu erwarten.

Isohexan

ist eine leicht entziindliche, farblose, benzinartig riechende Flussigkeit. Isohexan
gilt als wenig giftig. Resorption groRer Mengen fuhren zur Narkose, Hautkontakt
zu Reizungen. Die entfettende Wirkung kann zu sekundéaren Entziindungen fih-
ren.

Toluol

ist leicht entziindlich und die Dampfe sind gesundheitsschéadlich beim Einatmen.
Hautkontakt ist zu vermeiden! Toluol ist in die Schwangerschaftsgruppe C einge-
stuft.

Trichlorethen

ist eine nicht brennbare, farblose, aromatisch riechende Flussigkeit. Mit Luft kon-
nen sich bei Bréanden gefahrliche Dampfe bilden (Chlorwasserstoff, Chlor, Phos-
gen). Haut- und Augenkontakt fihrt zu Reizungen. Einatmen kann zu Schleim-
hautreizungen Husten und Atemnot flhren. Trichlorethen kann nach Aufnahme
Leber und Nieren schadigen. Eine krebserzeugende Wirkung bedarf weiterer Ab-
klarung.

Cyclohexan
ist leicht entziindlich. Die Dampfe sind schwerer als Luft. Mit Luft kann sich ein
explosionsfahiges Gemisch bilden.

Chloroform

ist eine farblose, in Wasser wenig ldsliche Flissigkeit, unbrennbar, mit stf3lichem
Geruch. Die Dampfe sind schwerer als Luft. Durch Licht- und Flammeneinwir-
kung sowie an gluhenden Gegenstanden entsteht in Gegenwart von Sauerstoff
Phosgen und Chlorwasserstoff. An Eisen erfolgt Oxidation auch ohne Lichtein-
wirkung.

Wirkt in erster Linie leberschadigend, auch durch Hautresorption. In héherer
Konzentration narkotisch. Es besteht begriindeter Verdacht auf krebserzeugen-
des Potenzial.
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Anhang
7. Schematische Darstellungen
7.1 Lackanspruhverfahren - Transportable Priufeinrichtung —
Dunkelkammer aus Alu-Blech, \LX/V-I:*a?Q'amPeA?’GE’ nm
. . ellenliange In Aus-
innen schwarz lackiert sparung einsetzbar
Deckel aufklappbar 220 V-Anschlul . .
oder Batteriebetrieb Sichtfenster mit
UV-Filter und Blende
(Fotobedarf)
A
£
£
o
o
(92
N

500 mm

Tragegriff
Probe (Ausbaustiick)
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7.2 Sublimationsverfahren

BILD 1: Rundkolben mit Kugelschliff BILD 2: Mittelstiick mit Kugelschliff-
fur Prafprobe schale, Vakuumanschluss und
Spuléffnung

BILD 3: Sublimierkolben (Kuhlfinger)
\
\
T30
s

BILD 4. Gesamtapparatur

BILD 5: Blirettenkolben

€




7.3 DC-Verfahren

BILD 1: DC-Kammer

BILD 3: Gesamtapparatur

%&

DC-Platte

Laufmittel-
dampfe

Laufmittel
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BILD 2: DC-Platte

L
| [ees

BILD 4: zweifache Entwicklung

2. Lauf
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Laufmittelgrenze

: DC-Platte,
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,  Trennzone :
|
|
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/ PAK-Ringe '
|
|
|
|
|
|
|
<
|
|

Laufrichtung

1. Lauf
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|
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|
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|

Startpunkte |
|
|
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Laufrichtung

DC-Platte,
Konzentrierungszone
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