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Elastizität bei ebenfalls hoher Zähigkelt auszeich
net. Zunächst werden die äuf ca- 10x 1ocm gm
ße Stücke vorz€rkein€ftn Schuhsohlen in einer
Relsch schneidmühe unter VeM€ndung eines
Siebe, mit 6 mm Lochweite sehr lchnell und
schon€nd ierkleined. Da die l\4üh e üb€r €inen
kaftvollen lvotor mit enomer Durchzugskaft
verfügt reduziert die Mühle die komplete schlh
soh e in nur einer Minute auJ eine tuinheit von
5mrn. Die an(hließende Reinigung der lvühe
lässt sich dänk aufklappbarem c€häuse mit we-
nigen Handgriffen ededigen. Um die Gummiroh
Ie auf die benötiqte Endfeinh€il von < 0,5mm zu
,e*leinen, wnd flüssiqer Stickstofi als l\,lahlhilfe
eingesetzt, welcher zurVeßprödung des L4ateri
als und somil zu einern bessercn Bruchverhaten
lühft. Zudem bewirkr der sticksto{f eine Klhlung
der Prcbe, so dass leichtflüchtige Bestandteile
nicht entweichen können. Für diese Applikation
finder die Retsch Cryolllill ihrcn Einsaiz. Bei die-
ser Mühle wird der Mahlbechervor und während
der Vermahlung durch da! integrierte Klhlsystem
mil flüssigem Stkkstoff kontinuierlich gekühlt.
Die lvlÜhle ist besondeß efiizient und sicher da
der stickstoff uber ein Autofilfsystem immerg€-
nau in der lvenge nachdosiertwtd, die zurTem-
peraturkonnanz b€i-196oC nötig ist. Nach der
Probenteilung weden ca. 6g vorzerkeineft
schlhsohle zusammen mit einer25mm Mahlku
gel in €iner 50ml lt4ahlbecher aus rostlreiem
Stahl gegeben. Nach einer lvahldauer von nur
10 lVinuten in der cryolvlill weist die Probe ein€
Endfeinheit kleiner als 400!m auf. Die vermah-

lunq erfolgt dabei n ntervallen:4 Mahlproz€sse
von je 2 lvlinuten werden von einer Zwischen-
kühlunq von je I lvimrte unterbrcchen. Die so
erhaltene Probe wird anschließend der txtrakti-
on iür eine nachfolgende chrornalogräphische
Trennung zugeführt.

Wie werden nun de Benandtei€ der Schuh-
sohle wie PAK und Wekhmacher aus der {ein
pu veisierten Probe heraus enrahiert? Ene
klassische l\4ethode ist die Soxhlen Extraktion.
Hier wird rypischeilvelse für 24 Stunden efe
Extraktion unter Ralcklluss mit Lösemitelm€n-
gen von ;n der negel 250m| durchgefühd. Eine
Alternalive hinsichtlich Zeilbedar,, Kosten, Löse-

CCM

Der Nadwes von PA( erfolqt in der Regel mit'
tels chrcmatogEphischer Verfahren (HPLc, Gc).
Dazu ist es notwendig, die gesuchten vebin-
dungen aus dem Testmäterial zu lösen, z.B.
duKh mikowelenbe(hleunigte Losernittel
Extraktion (Micrcwave A(elerated Solvent txt
raction, MA5E). Um die Extrakuon zu €rleichtern
und eine kleine aber repfäsentative Probe zu
erhalten, muss das Probenmaterial zunächst auf
eine Komgröße von ca.0,5mm zerkleinert wer"
den. Die zunr Teil s€hr hohe Elastüitätdes lMäte
rials stelh für dle Zerkleinerung eine besondere
Herausforderunq dar. A!ßerdem muss gewähr-
leislet sein, dass ilüchtige Bestandteie der Pfo-
be nicht durch die bei d€r Vermah ung entste-
hende Wärme ausgetrieben werden. Eine
Verarbeitung in zwei Stufen lief€{ bei dieser
Aufgabenstellung die besten Resultäte.

Die optimale Probenvoöereitung solcher l\4a-
lerialien wird exemplarlsch am Beispiel von
Schuhsohl€n demonnriert. Diese bestehen zum
größlen Teil aos Gummi, däs sich du'ch hohe
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Aufbereitung elastischer Kunststoffe
zum Nachweis von PAK
Effiziente Probenaufbereitung in der Praxis

Anw€ndungslechnik, Reisch

Polyryklis<he alomatisahe l(ohlenwasserstoffq kurr PAX, eltstehen

generell bei Verbrennungen und finden sich z.B. in Zigarettenräu(h

oder Ölprodukten. PAx-haltige Mineralöle werden u.a. in Kautschuk-

erzeugnissen als Weichmächer eingesetd, vor allen bei s<hwarz

eingelärbten Produkten. wie z.B, in Fahrzeugrcifen, aber auch in

Gummigliffen von Werkzeugen odei in schuhrohlen. Einige PA( häben

beim Mensahen eind€utig krebsenegende Wirkung, daher gibt es

Richtwerte für die maximale Xonzentration in Verbrau.herprodukten.
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schLrtz rt€lh die mikrowellenbeschleunigte

tösem nel Extraktion (MA5E) dar'

Schon 1991 berichtele Nerlton von der

schnellen Extraktlon mitt€ls [4ikrowel!e für

diveßeAddilive n Kuistslofien l1l. Lopez-avil a

et aL berkhteten 1994 über die Extraklion von

PAK mittes l,likow€llenExtaklionnechf]k

Viele weirere hunded Verafientlichungen be'

schreib€n di€ Vorte le dierer Technik, wie den

Zeitgewinn oder die Ko(en'eduktion durch €ine

deutiche lVinimierung des Lösungsmrtlels um

den Fdktor 10-20, was wl€derum nredrgere

An(häffungs und Enlsorgungskosten zur tolge

häl Durch die VeMendung von wesenn cn

weiqer Lölunqsmitte kommi feb€n dem

Aspek des ArbeitlschLrtzes auch der Umwelt

schLrtzg€danke zum Traqen, dä die Losungsm

t€lexpositlon auf ein [4inimum beqenrwrro'

lm lahre 2000 wurde die U5 EPA Methode

3546 verOtfetrtlkht, die in dies€m Beftht nun

au(h lLlr di€ Extraktion der fein pLrlverlsi€nen

Schlhsohle zur Extraktion der PAK anwendunq

lindet lll. lm Nlikrowellen Extraktions-svstem

NIARS Xpress d€r Fima CE[4 w€rden qleichzef

uq bis zu 40 Proben äul einem Dr€hleller extra-

ti.n pa.u w"raen qemäß der EPA Vors'hrifi

abb 2:Etgebnitse de' voF
und Feinze'tleinerunq erner

3546 5q der Probe in den Extraktionsbehälter

eirqewogen und mit 25ml Löse'ntteEemrtcn

a.eron/Hexan (11) veßetzt Bei 110'c Extraktr_

onstemperatur dau€rt die Ettraltion 20 rnin

Danach wtrd der ElLralr entnommen uno €s

werden dle PAK mitlels HPtc benLmmt
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501 51 (1991)

l2l Lopp Avllla v el al I Mkiowave-a$isled Lxrrac

tion of oßanic compounds lrcm slandad Refe-
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