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Application Bulletin

Von Interesse fiir: Allgemein analytische Laboratorien I1L1,23,4,5,7,8,9,11,16

IC-Anionensaule Hamilton PRP-X100 (6.1005.000)

fur die Bestimmung von Anionen ohne chemische Suppression

Zusammenfassung

Dieses Bulletin beschreibt die ionenchromatographische Bestimmung von Anio-
nen, insbesondere Fluorid, Chlorid, Nitrit, Bromid, Nitrat und Sulfat, unter Verwen-
dung der IC-Anionensaule Hamilton PRP-X100 ohne chemische Suppression.

Gerdte und Zubehor

2.732.0010
2.733.0010
2.709.0010
2.714.0310

6.1005.000
6.2620.150

IC-Detektor
IC Separation Center mit 1 Schleifeninjektor
IC-Pumpe

IC-Metrodata fiir 1 Chromatographiesystem mit maximal 2 Detek-
toren

IC-Anionensaule Hamilton PRP-X100

Pulsationsdampfer Portmann

Reagenzien

Anionen-Standards:

Zur Herstellung der Standardlésungen werden handelsiibliche Stammlésungen
der Konzentration #(Anion) = 1000 mg/L verwendet.

Phthalsaure, puriss. p.a.
Aceton, HPLC Qualitat
Natronlauge c(NaOH) = 2 mol/L

Saulen-Kenndaten

Saulenmaterial: Polystyrol/Divinylbenzol-Copolymer mit quaternaren Ammoni-

umgruppen

Abmessungen: 125 mm x 4,0 mm

Vorséaule:

IC-Vorsaulenkartusche PRP-X100, Best.-Nr. 6.1005.020 (Ver-
wendung zusammen mit dem Kartuschenkopf 6.2821.040
oder dem Doppelkartuschenhalter 6.2821.050)
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¢ pH-Bereich: 1 ... 13 (bei Temperaturen tber 30 °C maximal pH = 8)

e Max. Fluss: 8,0 mL/min

e Max. Druck: 34 MPa (= 340 bar)

e Vorbereitung: Die Saule ist mit Phthalsaure-Eluent pH = 5,0 gefillit.

o Aufbewahrung: Die Saule wird fir kurze Zeit (Wochen) in Eluent, fur [angere
Zeit (Monate) in Methanol/Wasser (1 : 4) gelagert.

o Regenerierung: Spllen der Saule mit 0,5 mol/L Weinsaure oder mit Salpeter--

saure (10 mL ¢(HNO3) = 6 mol/L in 1L Methanol) bei einem
Fluss von 0,5 mL/min wahrend ca. 2 h.

Allgemeine Hinweise

Die Saule kann nur in IC-Systemen ohne chemische Suppression verwendet

werden.

Probenlésungen missen mikrofiltriert werden (0,45 pym).

Proben eventuell mit Eluent verdiinnen oder {iber H*-lonenaustauscher-Kartu-
schen (6.1012.110) injizieren.

Zur Schonung der Trennsaule wird empfohlen, die Vorsaulenkartusche
6.1005.020 und den Pulsationsdampfer 6.2620.150, mit dem die Injektor-Druck-
stésse gedampft werden, zu verwenden.

Standardsystem

Phthalsaure-Eluent

Zusammensetzung:

Herstellung:

Standard:

2 mmol/L Phthalsaure, 10% Aceton; pH = 5,0 (NaOH)
(Leitfahigkeit ca. 160 uS/cm)

664 mg Phthalsdure in 200 mL Aceton unter Rihren 16-
sen, anschliessend mit Reinstwasser auf 2 L auffullen
und den pH-Wert mit c(NaOH) = 2 mol/L auf 5,0 einstel-
len.

Zur Herstellung der Standardlésungen werden handels-
ubliche Stammldsungen der Konzentration S(Anion) =
1000 mg/L verwendet.

Alternativ kann man die Stammldsungen der Konzentra-
tion S(Anion) = 1000 mg/L auch durch Lésen der entspre-
chenden Menge eines geeigneten Salzes (Reinheitsgrad
puriss. p.a.) in Reinstwasser selbst ansetzen. Die pro Li-
ter Reinstwasser erforderlichen Einwaagen kénnen der
untenstehenden Tabelle enthommen werden.

Zur Herstellung des Anionen-Standards werden diese
Stammldsungen dann mit Reinstwasser auf die ge-
wilnschten Konzentrationen verdunnt.
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Anion Salz Trocknen bei | Einwaage [g]
Fluorid NaF 105 °C 2,2100
Chlorid NaCl 105 °C 1,6484
Nitrit NaNO, 105 °C 1,4998
Bromid NaBr 105 °C 1,2877
Nitrat NaNO,; 105 °C 1,3707
Sulfat Na,SO, 105 °C 1,4790
e Flow: 2,0 mL/min
¢ Injektionsvolumen: 100 uL
¢ Detektion: Leitfahigkeit
e Full Scale: 4 uS/cm
e Polaritat: +
7.00e+005 -+
6.00e+005 -+ T
1 uS/cm
5.00e+005 —+ 2 l
1
4.00e+005 —+
3 4
3.00e+005 -+
6
2.00e+005 -+
1.00e+005 -+
b 7
0.00e+000 ——-| U
o 2 4 6 8 0 2 14 6

Zeit [Minuten]

Peak Nr. | Retentionszeit [min] | lon

Konzentration [mg/L]

N o o W N~

1,2 Fluorid

1,8 Chlorid

2,0 Nitrit

2,7 Bromid

3,2 Nitrat

9,9 Sulfat
Systempeak
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Anhang 1

Trennséulen fiir die lonenchromatographie

IC-Anionenséulen

Bezeichnung Bestell-Nr. Chem. Suppr. Tragermaterial pH- Bemerkungen
ohne mit Bereich
IC-Anionensaule Hamilton PRP-X100 6.1005.000 L] Polystyrol/Divinylbenzol 1 ... 13 robuste Trennsaule fir die Routineanalytik; weniger
geeignet fur Fluoridbestimmung
IC-Anionensaule Super-Sep 6.1009.000 o Polymethacrylat 1...13 sehr gute Trennleistung
IC-Glaskartusche Metrosep Anion Dual 1 6.1006.020 ® o Hydroxyl-Methacrylat 2 ...12 gunstiges Preis/Leistungsverhaltnis; fur die Routi-
neanalytik; Trennung von Fluorid, Acetat, Formiat;
fur tiefe Fluoridkonzentrationen mit sauren Eluen-
ten und fir tiefe Nitritkonzentrationen mit chemi-
scher Suppression ungeeignet
IC-Saule Metrosep Anion Dual 2 6.1006.100 o L Polymethacrylat 1...12 bessere Trennleistung als IC-Saule Metrosep An-
ion Dual 1; geeignet fir tiefe Nitritkonzentrationen
IC-Anionensaule Phenomenex Star lon A300 6.1005.100 ® Polystyrol/Divinylbenzol 1 ...12 kurze Analysenzeiten; Chlorid durch Carbonat ge-
stort
IC-Kationensédulen
Bezeichnung Bestell-Nr. Tragermaterial pH- Bemerkungen
Bereich
IC-Kationensaule Vydac 400 6.1008.000 Silicagel 2 ...7  zur Trennung von monovalenten Kationen
IC-Kationensaule Nucleosil 5SA 6.1007.000 Spharisches Silicagel 2 ...7  zur Trennung von divalenten Kationen
IC-Saule Metrosep Cation 1-2 6.1010.000 Spharisches Silicagel 2 ...7 geeignet zur Trennung von monovalenten und diva-
lenten Kationen sowie fiir Amine
IC-Ausschlussséulen
Bezeichnung Bestell-Nr. Tragermaterial pH- Bemerkungen
Bereich
IC-Ausschlusssaule Hamilton PRP-X300 6.1005.030 Polystyrol/Divinylbenzol 1 ... 13 Bestimmung von organischen Sauren; empfindliche

Formiatbestimmung
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Anhang 2

Beispiel aus der Praxis

Trinkwasser

7.00e+005 -+

6.00e+005 -+

5.00e+005 -+

4.00e+005 -+

3.00e+005 -+

2.00e+005 -+

Eluent:

Flow:
Injektionsvolumen:
Detektion:

Full Scale:

Polaritat:

Probenvorbereitung:

2 mmol/L Phthalsaure, 10% Aceton; pH = 5,0 (NaOH)
(Leitfahigkeit ca. 160 uS/cm)

2,0 mL/min
100 uL
Leitfahigkeit
4 uS/cm

+

Probe wird Uiber eine H*-lonenaustauscher-Kartusche
(6.1012.110) injiziert.

1 uS/cm

3
1.00e+005 -+ L 4
0.00e+000 —-—] f_’
e} 2 4 6 8 1:3 12 14 1I6
Zeit [Minuten]
Peak Nr. | Retentionszeit [min] | lon Konzentration [mg/L]
1 1,8 Chlorid 6,0
2 3,2 Nitrat 9,0
3 9,9 Sulfat 6,6
4 Systempeak




