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Automatische 
Proben-
aufgabe

Auswertung
einer Dünn-
schichtplatte 
unter Fluores-
zenzlicht. 
Jede Bahn 
ist eine 
einzelne Probe.
Auf der linken
Seite sind 
bei den
Standard-
gemischen 
die einzelnen
PAK-Flecken
erkennbar.
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KW Analytik
Bestimmung der Kohlenwasserstoffe mit Gaschromatographie  KW-Index

IR-Methode
Bei der Bestimmung des Gesamt-Kohlen-
wasserstoff-Gehalts von Feststoff- oder
Wasserproben nach der Methode 
DIN 38409 H-18 oder der Methode Nr.48
der EDI-Richtlinie wurde entweder Tetra-
chlorkohlenstoff oder 1,1,2-Trichlortriflu-
orethan eingesetzt. Nach der Stoffverord-
nung (StoV) dürfen beide Verbindungen in
der Schweiz generell nicht mehr verwen-
det werden, da sie zu einem Abbau der
Ozonschicht führen. Diese Infrarot-(IR)-
Methode wird bis heute (Stand Anfang 2005)
mehrheitlich in der Schweiz noch einge-
setzt, insbesondere für Feststoffproben.

GC-Methode
Das alternative Verfahren zur IR-Kohlen-
wasserstoff-Analytik ist die Bestimmung
über Gaschromatographie. Bei diesem
Verfahren wird die Probe mit einem halo-
genfreien Lösungsmittel extrahiert und
anschliessend gaschromatographisch
aufgetrennt und quantitativ ausgewertet.
Dabei werden Stoffe erfasst, die im Siede-
bereich zwischen Dekan (C10H22, Siede-
punkt 175°C) und Tetracontan (C40H82,
Siedepunkt 525°C) liegen. Flüchtige Koh-
lenwasserstoffe (z. B. Benzine) können
nach dieser Norm nicht quantitativ erfasst
werden.

KW-Index
Sowohl für Wasser wie auch für Boden-
resp. Abfallproben existieren heute gültige
internationale Normverfahren, die über-
nommen werden können. Zur besseren
Unterscheidung der Ergebnisse der bei-
den Methoden ist auch die Parameter-
bezeichnung verschieden. Bei der GC-
Methode spricht man von Kohlenwasser-
stoff-Index C10-C40.

Aus vielen Vergleichsmessungen ist be-
kannt, dass Bestimmungen, durchgeführt
mit der IR- und GC-Methode, zwar ver-
gleichbare, aber oft nicht identische Re-
sultate ergeben. Grössere Abweichungen
können bei speziellen Proben, z. B. Proben
mit sehr hochsiedender Ölfraktion (> C40

wird mit der GC-Methode nicht erfasst),
oder solchen mit sehr hohem PAK-Anteil
(wird mit Florisil nicht vollständig zurück-
gehalten) auftreten. Wie erwähnt, werden
mit der GC-Methode auch niedersiedende
Kohlenwasserstoffgemische (Benzin,
Lösungsmittelreiniger, niedere Petrol-
fraktionen) nicht erfasst. Dies ermöglicht
auch eine bessere Abgrenzung von der
Methodik zur Bestimmung der flüchtigen
Kohlenwasserstoffe C5-C10.

Für Wasserproben wird in der Schweiz 
nur noch die Index-Methode (GCFID) 
vorgeschlagen, für Feststoffproben sind
weiterhin beide Methoden zulässig. Es
wird jedoch aus den obigen Gründen auch
hier eine Umstellung angestrebt.

Neue empfindliche GC-Methode 
für Grundwasser (Spurenbereich)

Das Institut Bachema hat bereits vor zwei
Jahren eine erste GC-Methode für tiefe
Nachweisgrenzen eingeführt. Diese
Methode hilft, die Lücken zu schliessen,
welche heute bei Grundwasser im Gewäs-
serschutzbereich und beim Trinkwasser
noch vorliegt. Es handelt sich um eine
modifizierte GC-Methode des Kohlen-
wasserstoff-Index für den Spurenbereich.
Dabei wird ein neues Large Volume
Injection System eingesetzt, das eine 
einwandfreie Bestimmung aller Kohlen-
wasserstoffe von C10-C40 ermöglicht. 
Die Bestimmungsgrenze für die Summe
liegt bei 5 µg/l. Für einzelne Kohlen-
wasserstoffe (Einzelpeaks) ist eine halb-
quantitative Erfassung bis ca. 0.5 µg/l

möglich. Die spezielle Herausforderung
bei dieser Applikation liegt bei der konta-
minationsfreien Aufarbeitung. Dies des-
halb, weil die Auswertung über eine un-
spezifische Detektion erfolgt und alle or-
ganischen Substanzen als Störsubstanzen
bzw. Kohlenwasserstoffe angezeigt wer-
den. Die Blindwerte der Lösungsmittel und
das ganze Probenhandling sind die be-
stimmenden Faktoren für die Festlegung
der praktischen Bestimmungsgrenze. Die
Methode stellt in diesem Bereich entspre-
chend hohe Anforderungen an die labor-
interne Qualitätssicherung. Grundwasser,
Quellwasser und alle Proben im Trink-
wasserbereich werden bereits routine-
mässig mit dieser Methode gemessen.

KW-Index mit Large Volume Injektion

Standardgemisch mit Heizöl und Hydrauliköl. Das Chromatogramm zeigt die gute
Abtrennung von C10 vom Lösungsmittel mit Large Volume Injection (100 µl). Die Trennung
auf einer 7-m-Säule wird in nur 13 Minuten durchgeführt.

Siedebereich von Mineralölprodukten

Die Lagen der Siedebereiche typischer Mineralölprodukte in Relation zu den Integra-
tionsgrenzen von n-Dekan und n-Tetrakontan. Ausserhalb des braunen Bereichs
liegende Fraktionen werden nicht oder nur teilweise im Kohlenwasserstoff-Index erfasst.
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PAK-Schnellmethode
Ersatz des qualitativen PAK-Hinweises durch ein quantitatives HPTLC-Verfahren

PAK-Hinweis mittels Infrarot-
Spektroskopie
Der qualitative Hinweis auf PAK erfolgte
bisher innerhalb der Kohlenwasserstoff-
Bestimmung mit der IR-Methode.
Mit dem neuen KW-Index mittels Gaschro-
matographie ist dieser Hinweis nicht mehr
möglich, weil der KW-Methode ein völlig
anderes Messprinzip zu Grunde liegt. In
der Folge haben wir ein neues Verfahren
zur Bestimmung der PAK-Summe gesucht,
welches schnell und, in Bezug auf die
geltenden Grenzwerte, quantitativ ist. Im
Weiteren sollte gleichzeitig der Gehalt an
Benzo(a)pyren ermittelt werden können.
Nach Evaluation verschiedener Tests und
Methoden erwies sich die Dünnschicht-
Chromatographie als Methode der Wahl.

Dünnschicht-Chromatographie (DC)
Bei der Dünnschicht-Chromatographie wird
zuerst eine Glasplatte mit Kieselgel oder
einem anderen Trägermaterial beschichtet.
Dann trägt man kleinste Mengen von Pro-
benextrakten und Referenzlösungen auf ei-
ner dünnen Linie am unteren Rand der
Platte auf. Die Platte wird nun senkrecht in
eine Wanne mit einigen Millilitern Lösungs-
mittel gestellt. Durch die Kapillarkräfte
steigt das Lösungsmittel im Trägermaterial
hoch und schleppt die Inhaltsstoffe der Ex-
trakte und die Referenzsubstanzen mit.
Dabei werden die Komponenten aufgrund
der unterschiedlichen Wechselwirkungen
zum Lösungsmittel und zum Trägermaterial
aufgetrennt. Nach der eigentlichen chro-
matographischen Trennung wird die Platte
getrocknet und anhand der für PAK-Sub-
stanzen charakteristischen Fluoreszenzen
mit einem Scanner ausgewertet.

Geschichte
Die Dünnschicht-Chromatographie ist eine
der ältesten Chromatographie-Techniken.
Das Prinzip wurde 1906 durch den russi-
schen Botaniker M. S. Tswett beschrieben.
Ihm gelang erstmals die Trennung von
Pflanzenfarbstoffen durch Chromatogra-
phie über Kalkpulver. Später wurde die DC
durch die HPLC verdrängt. Seit sowohl
das Auftragen der Extrakte auf die Platte
als auch das Detektieren und Quantifizie-
ren der Substanzen automatisierbar sind,
hat die DC wieder neue Anwendungen 
gefunden. In neuester Zeit wurden die
Trägermaterialien verfeinert und auf besse-
re Trennschärfe optimiert. So hat sich die 
alte, qualitative Dünnschicht-Chromatogra-
phie (DC) zur quantitativen «High-Perfor-
mance Thin Layer Chromatography»
(HPTLC) weiterentwickelt.

PAK in Bodenproben und anderen 
Feststoffen mittels HPTLC
In der Norm DIN 38407-7 ist die quantitati-
ve Bestimmung von sechs PAK-Substanzen
mittels HPTLC in Wasser beschrieben.

Aufbauend auf dieser Norm, haben wir 
eine Methode zur Bestimmung von PAK 
in Feststoffen entwickelt. Dabei wird das 
Rohextrakt aus dem neuen KW-Index 
direkt auf eine mit Koffein imprägnierte 
Kieselgel-Platte aufgetragen und in 
Dichlormethan chromatographiert. Die 
Detektion und Auswertung erfolgt auto-
matisch mit einem Fluoreszenz-Scanner.
Unter den vorgegebenen Bedingungen
können sechs der sechzehn PAK-Sub-
stanzen detektiert werden. Eine der sechs
Substanzen ist Benzo(a)pyren, welches
somit direkt quantifizierbar ist. Mit der
Auswertung mehrerer hundert PAK-Analy-
sen mittels GCMS konnten wir feststellen,
dass diese sechs PAKs immer etwa zu
gleichen prozentualen Anteilen in den Pro-
ben vorliegen. So lässt sich die Summe
PAK über die ermittelten Anteile bestim-

men. Zur Absicherung und Überprüfung
werden periodisch Parallelmessungen mit
GCMS durchgeführt. Insbesondere werden
kritische Proben im Bereiche der Grenz-
werte mittels GCMS überprüft.

Neues Screening-Programm mit KW,
PAK und Schwermetallen
Um der wachsenden Bedeutung der PAK-
Bestimmung im Bereich von Verdachts-
flächen sowie Aushub- und Abbruch-
material Rechnung zu tragen, haben wir
unser Screening-Programm 17 mit der
Bestimmung der PAK-Summe und 
Benzo(a)pyren erweitert. Dank der neuen
HPTLC-Methode kann das Programm zu
einem günstigeren Preis angeboten
werden als mit der klassischen GCMS-
Analytik. Diese wird jedoch weiterhin auf
Verlangen durchgeführt.

Neue Programme für Feststoffe Preise pro Probe
in Fr.

Bachema Programm 16 Schwermetalle (RFA), Kohlenwasserstoff- 
Index (GC) (entspricht altem Programm 17) 430.–

Bachema Programm 17 Schwermetalle (RFA), 
(neu) Kohlenwasserstoff-Index (GC), 

Summe PAK und Benzo(a)pyren (HPTLC) 550.–

KW/PAK Kohlenwasserstoff-Index (GC),  
Summe PAK und Benzo(a)pyren (HPTLC) 330.–

PAK (HPTLC) Summe PAK und Benzo(a)pyren (HPTLC) 150.–
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