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1 Aligemeine Informationen

1 Allgemeine Informationen

Die Metrosep A Supp 19 ist eine Hochleistungstrennsaule und eignet sich
speziell fur die Bestimmung von anorganischen und niedermolekularen
organischen Anionen mit chemischer und sequenzieller Suppression.
Durch ihre hohe Kapazitat kann die Metrosep A Supp 19 gut mit Proben
mit hoher lonenstarke und mit grossen Konzentrationsschwankungen
umgehen. Die ausgezeichneten Peaksymmetrien und hohen Bodenzahlen
erlauben einen universellen Einsatz in der lonenchromatographie.

1.1 Bestellinformationen

Tabelle 1 Trennsdulen

Bestellnummer Bezeichnung

6.01034.410 Metrosep A Supp 19 - 100/4.0
6.01034.420 Metrosep A Supp 19 - 150/4.0
6.01034.430 Metrosep A Supp 19 - 250/4.0

Tabelle 2 Vorsdule

Bestellnummer Bezeichnung

6.01034.500 Metrosep A Supp 19 Guard/4.0
1.2 Technische Spezifikationen
Sdulenmaterial Hydrophilisiertes Polystyrol-Divinylbenzol-Copolymer mit quartaren
Ammoniumgruppen
Partikelgrosse 4.6 um
Abmessungen Bestellnummer  Abmessungen

pH-Bereich Eluent
pH-Bereich Probe
Temperaturbereich

Empfohlene Stan-
dardtemperatur

6.01034.410 100 x 4.0 mm
6.01034.420 150 x 4.0 mm
6.01034.430 250 x 4.0 mm

0...14

0...14

10...70°C

25 °C



1.2 Technische Spezifikationen

Maximaler Druck

Flussrate

Standardeluent
Erlaubte organi-

sche Zusdtze

Kapazitdt

Vorbereitung

Aufbewahrung
Typischer Druck

Sdulengehduse

Anwendung

Bestellnummer Maximaler Druck

6.01034.410 20 MPa (200 bar)

6.01034.420 25 MPa (250 bar)

6.01034.430 25 MPa (250 bar)

Bestellnummer  Empfohlene Maximale Flussrate

Flussrate

6.01034.410 0.7 mL/min 1.3 mL/min
6.01034.420 0.7 mL/min 1.2 mL/min
6.01034.430 0.7 mL/min 1.0 mL/min

8.0 mmol/L Natriumcarbonat (Na,CO3) und 0.25 mmol/L
Natriumhydrogencarbonat (NaHCO3)

0 ... 100 % Acetonitril, Aceton und Methanol

Bestellnummer Kapazitat
6.01034.410 94 pymol (CI)
6.01034.420 140 ymol (CI)
6.01034.430 234 ymol (CI)

Die Saule mit einem Flussgradienten innerhalb von 5 Minuten auf den
Standardfluss einstellen. Anschliessend warten, bis die Basislinie gege-
ben ist.

Die Saule im Standardeluenten und bei 4 bis 30 °C aufbewahren.

Flr Saulen mit Vorsaule unter Standardbedingungen mit chemischer
Suppression:

Bestellnummer  Typischer Druck

6.01034.410 11 MPa
6.01034.420 14 MPa
6.01034.430 18 MPa

Intelligente Saule mit Chip, sogenannte iColumn aus PEEK

Bestimmung von anorganischen Anionen und niedermolekularen orga-
nischen Anionen mit chemischer und sequenzieller Suppression
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2 Allgemeines ABC des Arbeitens mit Trennsau-

len

Aufbewahrung

Bakterienwachstum

Chemikalienqualitat

Chemischer Stress

o,

Sobald sich der Ruckdruck im lonenchromatographen abgebaut hat, die
Saule bei Umgebungstemperatur ausbauen. Die Saule beidseitig mit den
originalen Stopfen (6.2744.060) verschliessen. Die Saule im Standardelu-
enten und bei 4 bis 30 °C aufbewahren.

Bakterienwachstum verschlechtert die Chromatographie signifikant und
zerstort Trennsaulen. Sehr viele chromatographische Probleme sind auf
den Bewuchs mit Algen, Bakterien und Pilzen zurtckzufihren.

Um Bakterienwachstum zu verhindern, Eluenten, Spullésungen und Rege-
nerierlésungen immer frisch ansetzen. Keine Losungen verwenden, die
langer nicht gebraucht wurden. Metrohm empfiehlt, alle Gefdsse vor dem
Beflllen wie folgt zu reinigen:

1. Grundlich mit hochreinem und UV-behandeltem Wasser (> 18.2 MQ)
spulen.

2. Mit einem Acetonitril-Wasser-Gemisch ausschwenken.

3. Nochmals mit Reinstwasser spulen.

Falls sich trotz dieser Vorsichtsmassnahmen Bakterien oder Algen bilden,
dem Eluenten 5 % Methanol, Acetonitril oder Aceton zusetzen. Dies ist
aber nur moglich, falls keine Membransuppressoren verwendet werden.
Organische Losungsmittel konnen Membransuppressoren zerstéren. Die
Metrohm Suppressor Modules (MSM, MSM-HC und MSM-LC) sind 100 %
l6sungsmittelbestandig.

Samtliche Chemikalien mussen mindestens die Qualitat p.a. oder puriss.
aufweisen. Standardlésungen mussen speziell fur die lonenchromatogra-
phie geeignet sein.

Obwohl viele Trennphasen von der Spezifikation her einen grossen pH-
Bereich abdecken, bedeutet das nicht, dass sie chemisch inert sind. Trenn-
saulen erreichen die langste Lebensdauer unter konstanten chemischen
Bedingungen. Eine Saule darf niemals austrocknen und muss immer gut
verschlossen sein.

Kohlendioxid aus der Luft beeinflusst das Carbonat-Hydrogencarbonat-
Gleichgewicht im Eluenten. Der Eluent wird mit der Zeit schwacher. Um
das zu vermeiden, die Eluentenflasche immer mit einem CO,-Adsorber mit
dem Adsorbermaterial Natronkalk (soda lime) ausrusten.



Eluent entgasen

Eluentenflaschen

Filter

Filtrieren des Eluenten

Mechanischer Stress

Partikel

Probenvorbereitungs-
kartuschen

Um Blasenbildung zu verhindern, die hergestellten Eluenten vor ihrer Ver-
wendung im IC-System entgasen. Dafur fur ca. 10 Minuten mit einer Was-
serstrahlpumpe oder einer Membranpumpe ein Vakuum anlegen. Alterna-
tiv ein Ultraschallbad verwenden oder mit dem Eluent-Degasser arbeiten.

Die Eluenten werden in speziellen Eluentenflaschen meist direkt auf dem
IC-System platziert. Damit keine Feuchtigkeit und kein Kohlendioxid in den
Eluenten gelangen, die Flaschen mit einem Adsorberrohr versehen. Im
Normalfall ist das Adsorberrohr mit Molekularsieb und fur Natriumhydroxi-
deluenten und Carbonateluenten mit Natronkalk, als schwaches CO,-
Adsorbermaterial, befillt.

Falls Probleme mit IC-Systemen auftreten, dann stehen diese meistens im
Zusammenhang mit Partikeln. Partikel werden aus folgenden Quellen ein-
geschleppt:

= Durch Bakterienwachstum

= Durch nicht filtrierte Eluenten

= Aus der Probe

= Durch die Spullésung und/oder die Regenerierlésung

Dieses Risiko minimieren mit der Verwendung von einem Ansaugfilter
(6.2821.090), einem Inline-Filter (6.2821.120) und Vorsaulen. Die Filter
gehoren zur Grundausristung der Metrohm-lonenchromatographen und
sind im Lieferumfang enthalten. Metrohm empfiehlt, die Filter regelmassig
ZU ersetzen.

Alle Eluenten unmittelbar vor ihrer Verwendung mikrofiltrieren (0.45 um).

Mechanische Belastungen der Saule vermeiden. Falls die Saule bspw. auf
eine harte Oberflache aufschlagt, dann kann in der Saulenpackung (Trenn-
phasenmaterial) ein Bruch oder eine Licke entstehen. Das wirkt sich auf
die Chromatographie aus. Die Saule wird dadurch irreversibel zerstort.

Samtliche Losungen, Proben, Regenerierldsungen, das Wasser und die Elu-
enten mussen frei von Partikeln sein. Partikel verstopfen mit der Zeit die
Trennsaulen. Dadurch steigt der Saulendruck an. Besonders bei der Her-
stellung der Eluenten auf Partikelfreiheit achten. Der Eluent fliesst kontinu-
ierlich durch die Saule, pro Arbeitstag 500 bis 1'000 mL im Vergleich zu
ca. 0.5 mL Probenldsung. Die Probe vollautomatisch filtrieren oder dialy-
sieren mit einer der Metrohm Inline-Probenvorbereitungstechniken (MISP).

Probenvorbereitungskartuschen dienen der Vorbereitung kritischer Proben,
die nicht direkt in die Trennsaule injiziert werden durfen. Sie entfernen

z. B. organische Verunreinigungen oder neutralisieren stark alkalische oder
saure Proben. Probenvorbereitungskartuschen sind Verbrauchsmaterialien,
die in der Regel nicht regeneriert werden kénnen. Probenvorbereitungs-
kartuschen ersetzen nicht die Vorsaule. Mit jeder Trennsaule standardmas-
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Trennsdulen
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Umweltschutz
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sig eine Vorsaule verwenden. Die Vorsaule wahrend der Lebensdauer der
analytischen Saule 3 bis 4 Mal ersetzen. Alternativ zu Probenvorberei-
tungskartuschen bieten sich Metrohm Inline-Probenvorbereitungstechni-
ken (MISP) an, z. B. fur die Neutralisation alkalischer Proben.

Immer einen Pulsationsdampfer (6.2620.150) verwenden. V.a. die Polyvi-
nylalkohol-Saulen vor kurzen Druckstossen, die beim Schalten der Ventile
entstehen, schltzen. Dies ist bei der Verwendung des Pulsationsdampfers
(6.2620.150), der in den lonenchromatographen von Metrohm bereits
eingebaut ist, gewahrleistet.

Falls Trennsaulen mit sauberen Eluenten betrieben und mit partikelfreien
Proben beladen werden, dann ist in der Regel eine sehr lange Lebens-
dauer zu erwarten. Eine Regeneration der Saule ist dann nicht erforderlich
und nach einer Vielzahl von Injektionen auch nicht mehr maéglich.

Falls dennoch der Druck der Saule ansteigt oder die Trennleistung nach-
lasst, die angegebenen Regenerationsschritte durchfuhren. Die Regenera-
tion ausserhalb der analytischen Linie durchflihren. Zur Regeneration die
Trennsaule direkt an die Pumpe anschliessen. Die Regenerierlésung durch
die Saule direkt in den Abfallbehalter leiten. Die Trennsaule mit ausrei-
chend frischem Eluenten spulen. Anschliessend die Trennsaule wieder ein-
bauen.

Falls der lonenchromatograph Uber langere Zeit (> 1 Woche) nicht betrie-
ben wird, die Trennsaule ausbauen und mit den mitgelieferten Stopfen
verschliessen. Den lonenchromatographen inkl. allen 3 Kammern des Sup-
pressors mit einem Methanol-Wasser-Gemisch (1:4) spulen. Die Trennsdule
im auf dem Saulenmerkblatt verzeichneten Medium lagern. Falls auf dem
Saulenmerkblatt nichts anderes erwahnt wird, die Saule bei 4 bis 30 °C
lagern.

Vor Inbetriebnahme den lonenchromatographen zuerst mit Reinstwasser
und anschliessend mit frischem Eluenten spulen. Die Trennsaule vor dem
Einbau auf Umgebungstemperatur bringen. Anschliessend ggf. die Tempe-
ratur erhdhen.

lonenchromatographie soll Spass machen und nicht Ihre Nerven strapazie-
ren. Metrohm setzt alles daran, dass lhre IC-Systeme mit einem Minimum
an Unterhalt, Wartung und Kosten zuverlassig arbeiten. Metrosep-Trenn-
saulen stehen fur Qualitat, lange Lebensdauer und ausgezeichnete Ergeb-
nisse.

Ein grosser Vorteil der lonenchromatographie ist, dass meistens mit wassri-
gen Medien gearbeitet wird. Die in der lonenchromatographie verwende-
ten Chemikalien sind deshalb weitestgehend ungiftig und belasten die
Umwelt nicht. Falls mit Sauren, Basen, organischen Losungsmitteln oder



Vorsdulen

Wasserqualitat

Schwermetallstandards gearbeitet wird, diese nach Gebrauch ordnungsge-
mass entsorgen.

Vorsaulen dienen dem Schutz der Trennsaulen. Metrohm empfiehlt drin-
gend die Verwendung von Vorsaulen. Vorsaulen enthalten in der Regel die
gleiche stationare Phase wie die Trennsaule. Um einen Einfluss auf die
Chromatographie zu verhindern, ist die Menge jedoch deutlich geringer.
Vorsaulen entfernen kritische Verunreinigungen, die mit dem Saulenmate-
rial reagieren konnen. Zudem entfernen Vorsaulen Partikel und bakterielle
Verunreinigungen. Die Vorsaule in folgenden Fallen ersetzen:

» Falls der Ruckdruck im System ansteigt
= Falls sich die Chromatographie verschlechtert

Die Vorsaule wahrend der Lebensdauer der analytischen Saule 3 bis 4 Mal
ersetzen. Vorsaulen sind fUr alle Metrosep-Trennsaulen erhaltlich.

In der lonenchromatographie wird vorwiegend mit wassrigen Medien
gearbeitet. Die Wasserqualitat ist deshalb entscheidend fur eine gute
Chromatographie. Falls die Wasserqualitat ungentgend ist, dann sind
auch die Ergebnisse ungenugend. Eine ungentgende Wasserqualitat kann
Gerate und Trennsaulen beschadigen. Das verwendete Reinstwasser muss
einen spezifischen Widerstand grésser als 18.2 MQ-cm aufweisen und
partikelfrei sein. Deshalb das Wasser durch einen 0.45-pym-Filter filtrieren
und mit UV behandeln. Moderne Reinstwasseranlagen fur den Laborbe-
darf garantieren diese Wasserqualitat (Typ I).
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3 Eluentenherstellung

3.1

Zubehor

Metrohm empfiehlt, fir die Standardherstellung und fur die Eluentenher-
stellung Chemikalien von hohem Reinheitsgrad zu wahlen.

Herstellung des Standardeluenten

Wie folgt vorgehen, um 2 L des Standardeluenten mit 0.25 mmol/L Natri-
umhydrogencarbonat und 8.0 mmol/L Natriumcarbonat herzustellen:

2 L Standardeluent herstellen

« Eluentenflasche (6.1608.120)

= Deckel (6.1602.200) ausgerustet mit CO,-Adsorber
= Reinstwasser

= Natriumcarbonat

= Natriumhydrogencarbonat

1 Die Eluentenflasche mehrmals mit Reinstwasser vorspulen.
2 2 L Reinstwasser in die Eluentenflasche fullen.

3 Das Reinstwasser entgasen.
Den Eluent-Degasser verwenden.

Falls kein Eluent-Degasser zur Verfligung steht, das Reinstwasser mit
einer Vakuumpumpe wahrend 5 bis 10 Minuten entgasen. Das Ent-
gasen verhindert Probleme mit Luftblaschen in der Hochdruckpumpe.

4 « 42.0 mg Natriumhydrogencarbonat abwagen.
= 1'695.8 mg Natriumcarbonat abwagen.
= Die abgewogenen Mengen Natriumhydrogencarbonat und Natri-
umcarbonat dem Reinstwasser zugeben.

5 Die Saule wahrend 1 Stunde mit Eluent spulen.

Mit diesem Eluenten (0.25 mmol/L Natriumhydrogencarbonat und

8.0 mmol/L Natriumcarbonat) und chemischer Suppression kann eine Hin-
tergrundleitfahigkeit von weniger als 23 uS/cm erreicht werden. Typischer-
weise betragt das Rauschen weniger als 0.2 nS/cm.
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4 Inbetriebnahme

4.1 Vorsaule anschliessen und spilen

Vorsaulen schonen die Trennsaulen und erhdhen deren Lebensdauer
betrachtlich. Die bei Metrohm erhaltlichen Vorsaulen sind entweder
eigentliche Vorsaulen oder Vorsaulenkartuschen, die zusammen mit einem
Kartuschenhalter verwendet werden. Die Installation einer Vorsaulenkartu-
sche in den zugehdrigen Halter ist im Merkblatt der Kartusche beschrie-
ben.

H HINWEIS

Metrohm empfiehlt, immer mit Vorsaulen zu arbeiten. Vorsaulen schit-
zen die Trennsaulen und kénnen bei Bedarf regelmassig ersetzt werden.

n HINWEIS

Welche Vorsaule fur lhre Trennsaule geeignet ist, entnehmen Sie dem
Metrohm Saulenprogramm (das Uber lhren regionalen Metrohm-
Vertreter erhéltlich ist), dem Saulenmerkblatt und den Produktinforma-
tionen oder lassen Sie sich von Ihrem regionalen Metrohm-Vertreter
beraten.

Die Produktinformationen zur Trennsaule finden Sie auf http.//
www.metrohm.com im Produktbereich lonenchromatographie.

@ VORSICHT

Neue Vorsaulen sind mit Losung gefullt und beidseitig mit Stopfen oder
Kappen verschlossen.

Stellen Sie vor dem Einsetzen der Vorsaule sicher, dass diese Losung mit
dem verwendeten Eluenten mischbar ist (Herstellerangaben beachten).

n HINWEIS

Die Vorsaule erst nach der ersten Inbetriebnahme des Gerats anschlies-
sen. Bis dahin die Vorsaule und die Trennsaule durch Kupplungen
(6.2744.040) ersetzen.
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4 Inbetriebnahme

Zubehor Fur diesen Arbeitsschritt brauchen Sie das folgende Zubehor:

= Vorsaule (passend zur Trennsaule)

Vorsaule anschliessen

1 2 3
-p-
<=
6.2744.040 oD B
/ ey
- il
6.2744.070
6.2744.070 6.2744.070

1 Kupplung entfernen

Die Kupplung (6.2744.040), die fir die erste Inbetriebnahme zwi-
schen der Saulen-Einlasskapillare und der Saulen-Auslasskapillare
montiert wurde, entfernen.

2 Vorsaule vorbereiten
» Die Stopfen oder ggf. den Stopfen und die Verschlusskappe von
der Vorsaule abschrauben.

3 Vorsadule anschliessen

@ VORSICHT

Achten Sie beim Einsetzen der Vorsaule immer darauf, dass diese
gemass der eingezeichneten Flussrichtung (falls angegeben) richtig
eingesetzt wird.

= Den Eingang der Vorsaule mit einer kurzen Druckschraube
(6.2744.070) an der Saulen-Einlasskapillare befestigen.

= Falls die Vorsaule mit einer Verbindungskapillare an der Trennsaule
angeschlossen wird, diese Verbindungskapillare mit einer Druck-
schraube am Ausgang der Vorsdule befestigen.



4.2 Trennsdule anschliessen und spiilen

Vorsaule spiilen

1 Vorsaule spiilen

= Ein Becherglas unter den Ausgang der Vorsaule stellen.
= In MaglC Net die manuelle Bedienung starten und die Hochdruck-
pumpe auswahlen: Manuell » Manuelle Bedie-
nung » Pumpe
— Fluss: gemass Saulenmerkblatt
— Ein
= Die Vorsaule ca. 5 Minuten mit Eluent spulen.
= In der manuellen Bedienung von MagIC Net die Hochdruckpumpe
wieder stoppen: Aus.

4.2 Trennsaule anschliessen und spiilen

Die intelligente Trennsaule (iColumn) ist das Herz der ionenchromatogra-
phischen Analyse. Sie trennt die unterschiedlichen Komponenten entspre-
chend ihrer Wechselwirkungen mit der Saule auf. Die Metrohm-Trennsau-
len sind mit einem Chip ausgestattet, auf dem ihre technischen Spezifikati-
onen und ihre Geschichte (Inbetriebnahme, Betriebsstunden, Injektionen
usw.) abgespeichert sind.

H HINWEIS

Welche Trennsdule fur Ihre Applikation geeignet ist, entnehmen Sie
dem Metrohm Sdulenprogramm, den Produktinformationen zur
Trennsaule oder lassen Sie sich von lhrem regionalen Metrohm-Vertreter
beraten.

Die Produktinformationen zur Trennsaule finden Sie auf http.//
www.metrohm.com im Produktbereich lonenchromatographie.

Jeder Saule liegt ein Testchromatogramm bei. Das Saulenmerkblatt ist im
Internet unter http://www.metrohm.com beim jeweiligen Artikel zu fin-
den. Detaillierte Informationen zu speziellen IC-Applikationen finden Sie in
den entsprechenden Application Bulletins oder Application Notes.
Diese sind im Internet unter http://www.metrohm.com im Bereich Appli-
kationen zu finden oder kénnen bei dem zustandigen regionalen
Metrohm-Vertreter kostenlos angefordert werden.
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4 Inbetriebnahme

VORSICHT

Neue Trennsaulen sind mit Losung gefullt und beidseitig mit Stopfen
verschlossen. Stellen Sie vor dem Einsetzen der Saule sicher, dass diese
Losung mit dem verwendeten Eluenten mischbar ist (Angaben des Her-
stellers beachten).

E HINWEIS

Schliessen Sie die Trennsaule erst nach der ersten Inbetriebnahme des
Gerats an. Setzen Sie bis dahin anstelle der Vorsaule und der Trennsaule
eine Kupplung (6.2744.040) ein.

11
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4.2 Trennsdule anschliessen und spiilen

6.2744.040 ©-2744.070

= P
<=

6.2744.070

Trennsaule anschliessen

1 Stopfen entfernen
= Die Stopfen von der Trennsaule abschrauben.



2

3

5

6

4 Inbetriebnahme

Eingang der Trennsaule montieren

VORSICHT

Achten Sie beim Einsetzen der Saule immer darauf, dass diese
gemass der eingezeichneten Flussrichtung richtig eingesetzt wird.

Es gibt 3 Moglichkeiten:

= Den Sduleneinlass direkt auf die Vorsaule aufschrauben, oder

» falls die Vorsaule mit einer Verbindungskapillare an der Trennsaule
angeschlossen wird: Den Sauleneinlass mit der PEEK-Druck-
schraube (6.2744.070) an der Auslasskapillare der Vorsaule
anschliessen, oder

= falls keine Vorsaule verwendet wird (nicht empfohlen): Die Saulen-
Einlasskapillare mit einer kurzen Druckschraube (6.2744.070) am
Eingang der Trennsaule befestigen.

Trennsaule spiilen

» Ein Becherglas unter den Ausgang der Trennsaule stellen.
= In MaglC Net die manuelle Bedienung starten und die Hochdruck-
pumpe auswahlen: Manuell » Manuelle Bedie-
nung » Pumpe
— Fluss: Schrittweise auf die im Saulenmerkblatt empfohlene
Flussrate erhdhen.
— Ein
» Die Trennsaule ca. 10 Minuten mit Eluent spulen.
= In der manuellen Bedienung von MaglC Net die Hochdruckpumpe
wieder stoppen: Aus.

Kupplung entfernen

= Die Kupplung (6.2744.040) von der Sdaulen-Auslasskapillare entfer-
nen.

Ausgang der Trennsaule montieren

= Die Saulen-Auslasskapillare mit einer kurzen PEEK-Druckschraube
(6.2744.070) am Saulenauslass befestigen.

Trennsaule einsetzen

= Die Trennsaule mit dem Chip in den Saulenhalter einsetzen, bis sie
horbar einrastet.

Die Trennsaule wird jetzt von MaglC Net erkannt.

13



4.3 Konditionieren

4.3 Konditionieren
In den folgenden Fallen muss das System so lange mit Eluent konditioniert
werden, bis eine stabile Basislinie erreicht ist:

= Nach der Installation
= Nach jedem Einschalten des Gerates
= Nach jedem Eluentenwechsel

H HINWEIS

Bei geanderter Zusammensetzung des Eluenten kann sich die Kondition-
ierzeit deutlich verlangern.

System konditionieren

1 Software vorbereiten

@ VORSICHT

Achten Sie darauf, dass die eingestellte Flussrate nicht héher ist als
die fur die entsprechende Saule zulassige Flussrate (siehe Saulen-
merkblatt und Chip-Datensatz).

= Das PC-Programm MagIC Net starten.

= In MagIC Net die Registerkarte Equilibrierung 6ffnen: Arbeits-
platz » Ablauf » Equilibrierung.

= Eine geeignete Methode auswahlen (oder erstellen).
Siehe auch: MaglIC Net Bedienlehrgang und Online-Hilfe.

2 Gerat vorbereiten

= Uberprifen, ob die Saule gemass der auf dem Aufkleber einge-
zeichneten Flussrichtung richtig eingesetzt ist (Pfeil muss in Fluss-
richtung zeigen).

= Uberpruifen, ob der Eluent-Ansaugschlauch in den Eluenten einge-
taucht ist und gentgend Eluent in der Eluentenflasche vorhanden
ist.

3 Equilibrierung starten

= In MaglC Net die Equilibrierung starten: Arbeits-
platz » Ablauf » Equilibrierung » Start HW.

14



4 Inbetriebnahme

= Visuell kontrollieren, ob alle Kapillaren und deren Anschltsse von
der Hochdruckpumpe bis zum Detektor dicht sind. Wenn
irgendwo Eluent austritt, dann die entsprechende Druckschraube
starker anziehen oder die Druckschraube |6sen, das Kapillarende
prufen und ggf. mit dem Kapillarschneider kirzen und die Druck-
schraube wieder anziehen.

4 System konditionieren

Das System so lange mit Eluent spulen, bis die gewUlnschte Stabilitat
der Basislinie erreicht ist.

Das Gerat ist nun bereit fur Messungen von Proben.

15



5.1 Standardchromatogramm

5 Applikationen

5.1 Standardchromatogramm

Sdulen:

Probenvorbereitung:
Detektion:
Suppression:
Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:

= Metrosep A Supp 19 - 100/4.0
= Metrosep A Supp 19 - 150/4.0
= Metrosep A Supp 19 - 250/4.0

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
25 °C

20 L

0.7 mL/min

0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO5

7
P ~
_ 250/4.0 mm
g
A
=
2
=
e
|9
-§ 150/4.0 mm
@]
(9]
100/4.0 mm
0 | | | | | | | | |
0 5 10 15 20 25 30

16

Time [min]



5 Applikationen

Metrosep A Supp 19 - XXX/4.0 mg/L
1 Fluorid 2
2 Chlorid 2
3 Nitrit 5
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10
5.2 Einfluss der Temperatur

Saule:
Probenvorbereitung:
Detektion:
Suppression:
Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
10 ...70°C

20 pL

0.7 mL/min

0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,COs

17
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5.2 Einfluss der Temperatur

Conductivity [pS/cm]

Standardanionen

100+
|
I
- I ‘
80 | \
\ ,
\\ \\ \ | /,
| \ /
60° AT / /
\ j / 50 °C
| “\ }\ /\ A AN 9.3 MPa
401 Voo 4 )
\
\ \ \ | / o
\ \ | 30 °C
\ “\ A\ )\ /LA 12.4 MPa
20+ \ |
\ \ \ \
Voo 10 °C
)\ M 17.8 MPa
0 | | | | | | | | | | ]
0 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10

Die Metrosep A Supp 19 kann bei Temperaturen von 10 bis 70 °C einge-
setzt werden. Bei einer Erhohung der Temperatur nehmen die Retentions-
zeiten der monovalenten Anionen ab. Insbesondere die polarisierbaren
lonen Nitrit, Bromid und Nitrat werden bei hdherer Temperatur stark
beschleunigt. Gleichzeitig werden die Peaks bei hoherer Temperatur noch
etwas scharfer. Die Retentionszeit von Phosphat steigt bei hoherer Tempe-
ratur leicht an. Die Retentionszeit von Sulfat nimmt bei steigenden Tempe-
raturen deutlich zu. Bei 10 °C sind Phosphat und Sulfat nicht komplett
getrennt.



Conductivity [pS/cm]

5 Applikationen

Die Erhdhung der Temperatur bewirkt auch eine deutliche Verringerung
des Saulenrtckdrucks. Bei 70 °C ist der Ruckdruck nur noch ca. 7.2 MPa,
wohingegen der Saulenrtickdruck bei 10 °C mehr als doppelt so hoch ist
(ca. 17.8 MPa). Aufgrund des hohen Ruckdrucks bei tiefen Temperaturen
ist eine Messung bei 10 °C bei Standardfluss auf der langen

Metrosep A Supp 19 - 250/4.0 Saule nicht méglich.

Organische Sauren

50+
I
|
1<
404 A I v
1Y Ay
L /o
Al /)
30+ | / /
\j AAS\__s0%c
[ /]
[ / /]
[
L s
| b \
107 ‘\ / I 1
b
AAN___10x
0 | | | | |
0 5 10 15 20 25
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Glycolat 10
2 Acetat 10
3  Formiat 10
4 Pyruvat 10
5 Tartrat 10
6 Succinat 10
7 Oxalat 10

Die monovalenten organischen Sauren wie z. B. Glycolat, Acetat, Formiat
und Pyruvat eluieren zwischen Fluorid und Chlorid. Glycolat, Acetat und
Formiat sind bei 30 °C grosstenteils voneinander abgetrennt. lhre Retenti-
onszeiten werden von der Temperatur nur geringflgig beeinflusst. Die

19
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5.2 Einfluss der Temperatur

204

154

Retentionszeit von Pyruvat hingegen wachst mit zunehmender Tempera-
tur. Bei 10 °C koeluieren Formiat und Pyruvat. Bei 70 °C ist Pyruvat von
Formiat abgetrennt und eluiert hinter Formiat. Die divalenten organischen
Sauren wie z. B. Tartrat, Succinat und Oxalat verhalten sich ahnlich wie die
divalenten anorganischen Anionen, z. B. Sulfat: Mit zunehmender Tempe-
ratur nehmen auch die Retentionszeiten zu.

Halogenessigsduren

10+

Conductivity [pS/cm]

5 10 15 20 25 30
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Monochloracetat 10
2 Monobromacetat 10
3 Dichloracetat 10
4 Dibromacetat 10
5 Trichloracetat 10

Die Halogenessigsauren sind eine weitere Klasse von Komponenten, die in
der lonenchromatographie oft analysiert werden. Obwohl die Halogenes-
sigsauren monovalente lonen sind, reagieren sie anders auf Temperatur-
einflUsse als anorganische Anionen. Mit steigender Temperatur nehmen
die Retentionszeiten aller lonen zu. Es ist zu berlcksichtigen, dass Haloge-



5.3

Saule:

Probenvorbereitung:

Detektion:

Suppression:

Temperatur:

Loop:
Flussrate:

Eluent:

1004

804

60

404

_

Conductivity [pS/cm]

\

L

5 Applikationen

nessigsauren bei héheren Temperaturen degradieren und somit schwierig

zu analysieren sind.

Variation der Eluentenflussrate

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS

30 °C

20 pL

0.3 ... 0.9 ml/min

0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO5

3
\\4 6
VU
A \
\\\\\\\
N RN
N TR

MR AN

5 7

\

-

204

0.9 mL/min
15.5 MPa

0.7 mL/min
12.4 MPa

0.5 mL/min
9.1 MPa

0.3 mL/min
5.6 MPa

o 7

Time [min]

S m—|
40 45
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5.4 Variation des Eluenten

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10

Die Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 kann mit einem Fluss von bis zu

1.2 mL/min betrieben werden. Mit steigendem Fluss werden alle lonen
gleichmassig beschleunigt, sodass bei 0.9 mL/min Sulfat bereits in weniger
als 14 Minuten eluiert. Dabei steigt der Druck nahezu proportional zum
Fluss an. Durch die hohere Flussrate ist die Verweilzeit der Analyten im
Detektor verringert, was zu kleineren Peakflachen fuhrt. Auf der langen
Metrosep A Supp 19 - 250/4.0 kann ein Fluss von maximal 1.0 mL/min
eingesetzt werden. Bei hohem Fluss auf der langen Saule muss die Tempe-
ratur erhdht werden. Anderenfalls kommt es zu einem Uberdruck auf der
Saule.

54 Variation des Eluenten

5.4.1 Konstantes Na,CO;/NaHCO;-Verhaltnis

Saule:
Probenvorbereitung:
Detektion:
Suppression:
Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:

22

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
30°C

20 pL

0.7 mL/min

A) 0.125 mmol/L NaHCO5, 4.0 mmol/L Na,CO;
B) 0.188 mmol/L NaHCO;, 6.0 mmol/L Na,CO;
() 0.250 mmol/L NaHCO;, 8.0 mmol/L Na,COs
D) 0.313 mmol/L NaHCO3, 10.0 mmol/L Na,CO;



Conductivity [pS/cm]

120

5 Applikationen

E) 0.375 mmol/L NaHCO3, 12.0 mmol/L Na,COs

Standardanionen

12 mmol/L Na,CO,
0.375 mmol/L NaHCO,

10 mmol/L Na,CO,
0.313 mmol/L NaHCO,

8 mmol/L Na,CO,
0.250 mmol/L NaHCO,

6 mmol/L Na,CO,
0.188 mmol/L NaHCO,

4 mmol/L Na,CO,

VoA
h ) ) S ~_ “»\0-125 mmol/L NaHCO,
] ]

10 15 20 25 30

35 40 45

Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10

Mit steigender Eluentenkonzentration werden alle Anionen deutlich
beschleunigt. Dabei werden die multivalenten Anionen Phosphat und Sul-
fat starker beschleunigt als die monovalenten Anionen. Bei starkerem Elu-
enten sind die Peaks scharfer und entsprechend héher. Bei starkem Eluen-
ten (0.313 mmol/L NaHCO5, 10 mmol/L Na,COs3) koeluiert Nitrat mit Phos-
phat. Bei noch starkerem Eluenten (0.375 mmol/L NaHCOs, 12 mmol/L
Na,COs;) ist die Elutionsreihenfolge Phosphat, Nitrat, Sulfat. Die Trennung

zwischen Nitrat und Sulfat ist nicht optimal.
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5.4 Variation des Eluenten

Conductivity [pS/cm]

60 A

50+

40+

304

204

10+

Organische Sauren

3
12 mmol/L Na,CO
1 6 2 3
4 0.375 mmol/L NaHCO,
| —)\(\AL
| 0 \ 10 mmol/L Na,CO,
| oo 0.313 mmol/L NaHCO,
Y
\1 X 8 mmol/L Na,CO,
“ W 0.250 mmol/L NaHCO,
__N‘ .
| N\ 6 mmol/L Na,CO,

0.188 mmol/L NaHCO,

A__N | \/\\J\JL
I o S~
~ ~ 4 mmol/L Na,CO,

| \\\\ ~
~
‘ ~> " ~_  0.125 mmol/L NaHCO,
~ O -
N~ I\

0 T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Glycolat 10
2 Acetat 10
3 Formiat 10
4 Tartrat 10
5 Succinat 10
6 Oxalat 10

Die organischen Sdauren werden mit zunehmender Eluentenkonzentration
stark beschleunigt. Die monovalenten organischen Sauren wie Glycolat,
Acetat und Formiat werden in ahnlichem Mass beschleunigt wie Fluorid
oder Chlorid. Die divalenten organischen Sauren wie Tartrat, Succinat und
Oxalat verhalten sich hingegen wie Sulfat und werden deutlich starker
beschleunigt. Mit zunehmender Eluentenkonzentration werden die Peaks
scharfer und hoher. Das ist insbesondere bei den divalenten organischen
Sauren sichtbar.



5 Applikationen

Halogenessigsduren
12 mmol/L Na,CO,
3
4 0.375 mmol/L NaHCO,
5
A_A N\
| \ 10 mmol/L Na,CO,
—_ | \ 0.313 mmol/L NaHCO
§ | \ ’
N
A
3. Lo \ 8 mmol/L Na,CO,
- \ b \ 0.250 mmol/L NaHCO,
2 - " | \
qd 10 \ m
3 \ Do \ 6 mmol/L Na,CO,
S \ \ " 0.188 mmol/L NaHCO,
\ k A P
> \ N 4 mmol/L Na_CO
\ \ N 2 3
\ N N 0.125 mmol/L NaHCO3
Y -
0 | | | | | | | | | 1
(] 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Monochloracetat 10
2 Monobromacetat 10
3 Dichloracetat 10
4 Dibromacetat 10
5 Trichloracetat 10

Die Halogenessigsauren reagieren auf der Metrosep A Supp 19 stark auf
die Eluentenstarke. Mit zunehmender Eluentenstarke werden alle Haloge-
nessigsauren stark beschleunigt.

5.4.2 Variation NaHCO; bei konstantem Na,CO;
Saule: Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Probenvorbereitung:
Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS

25
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5.4 Variation des Eluenten

Temperatur:
Loop:
Flussrate:

Eluent:

100+

80

30 °C
20 L
0.7 mL/min

A) 0.250 mmol/L NaHCO;, 8.0 mmol/L Na,CO;
B) 1.0 mmol/L NaHCO;, 8.0 mmol/L Na,CO,
Q) 4.125 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,COs
D) 8.0 mmol/L NaHCO;, 8.0 mmol/L Na,CO5

Standardanionen

1

60

8.00 mmol/L Na,CO,
8.00 mmol/L NaHCO,

8.00 mmol/L Na,CO,
4.13 mmol/L NaHCO,

404

Conductivity [pS/cm]

8.00 mmol/L Na,CO,

204

|
RN \
M A A M /A 1-00 mmol/L NaHco,

5 10 15 20 25
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10



Conductivity [pS/cm]

501

40 A

304

5 Applikationen

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L

7 Sulfat 10

Natriumhydrogencarbonat tragt deutlich weniger zur Eluentenstarke bei
als Natriumcarbonat. Daher werden die Retentionszeiten der Anionen
durch Steigerung des Gehalts an Natriumhydrogencarbonat im Eluenten
nur leicht verklrzt. Einzig die Retentionszeit von Phosphat wird signifikant
starker verkUrzt, weil sich der pH-Wert des Eluenten deutlich verandert
und sich somit auch die effektive Ladung des Phosphations verringert.
Auch die Retentionszeit von Sulfat verkUrzt sich bei steigendem Hydrogen-
carbonatgehalt. Uber den getesteten Bereich an Natriumhydrogencarbo-
nat war keine signifikante Veranderung der Peakhdhen erkennbar. Bei
einer Eluentenzusammensetzung von 4.125 ... 8.000 mmol/L NaHCO;
und 8.0 mmol/L Na,COs5 sind Bromid und Phosphat nicht optimal
getrennt.

Organische Sauren

2 6 8.00 mmol/L Na,CO,

4 5
\ { M 8.00 mmol/L NaHCO,
I \

204

| \\ Vo 8.00 mmol/L Na,CO,
M‘ \ Ao 4.13 mmol/L NaHCO,
I Vo

| \

by

| \ \ \ 8.00 mmol/L Na,CO,
\
‘lﬂ “ A \ /\\ 1.00 mmol/L NaHCO,
\

104

I oy

5 10 15 20 25 30
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Glycolat 10
2 Acetat 10
3 Formiat 10
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5.4 Variation des Eluenten

Conductivity [pS/cm]

204

15+

10~

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
4  Tartrat 10
5 Succinat 10
6 Oxalat 10

Die schwache Elutionskraft von Hydrogencarbonat ist auch bei den organi-
schen Sauren ersichtlich. Die monovalenten organischen Sauren werden
vom Hydrogencarbonatgehalt kaum beeinflusst. Die divalenten organi-
schen Sauren werden bei hohem Hydrogencarbonatgehalt zu etwas frihe-
ren Retentionszeiten bewegt. Der Effekt ist dennoch verhaltnismassig
schwach.

Halogenessigsduren

2 3 8.00 mmol/L Na,CO,

’\\ ]\ 4 5 8.00 mmol/L NaHCO,
| AM—

8.00 mmol/L Na,CO,
4.13 mmol/L NaHCO,

8.00 mmol/L Na,CO,
1.00 mmol/L NaHCO,

\

|

|

|
A

|

\

\
A~
l
!
!
!

10 15 20 25 30 35 40
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Monochloracetat 10
2 Monobromacetat 10
3 Dichloracetat 10
4 Dibromacetat 10
5 Trichloracetat 10




5 Applikationen

Der Hydrogencarbonatgehalt im Eluenten beeinflusst die Halogenessigsau-
ren nicht. Die Retentionszeiten und die Peakformen dieser Analyten blei-
ben konstant und sind unabhangig vom Hydrogencarbonat.

54.3 Variation Na,CO; bei konstantem NaHCO,

Saule:
Probenvorbereitung:
Detektion:
Suppression:
Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
30°C

20 pL

0.7 mL/min

A) 0.25 mmol/L NaHCO;, 4.0 mmol/L Na,COs;
B) 0.25 mmol/L NaHCO3, 6.0 mmol/L Na,CO5
@
D) 0.25 mmol/L NaHCO3, 10.0 mmol/L Na,CO5
E) 0.25 mmol/L NaHCO;, 12.0 mmol/L Na,CO5

0.25 mmol/L NaHCOs3, 8.0 mmol/L Na,COs
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5.4 Variation des Eluenten

Conductivity [pS/cm]

120+

100+

o)
o
1

o)
o
1

iy
o
1

Standardanionen

12.0 mmol/L Na,CO,
0.25 mmol/L NaHCO,

10.0 mmol/L Na,CO,
0.25 mmol/L NaHCO,

8.0 mmol/L Na,CO,
0.25 mmol/L NaHCO,

6.0 mmol/L Na,CO,
0.25 mmol/L NaHCO,

20+

10 15 20 25 30 35 40 45

Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10

Aufgrund der starken Elutionskraft von Natriumcarbonat ist der Einfluss
des Natriumcarbonatgehalts im Eluenten deutlich starker als der Einfluss
des Gehalts an Natriumhydrogencarbonat. Durch Steigerung des Natrium-
carbonatgehalts im Eluenten werden die Retentionszeiten aller Anionen
deutlich verkurzt. Die multivalenten Anionen Phosphat und Sulfat werden
hierbei am starksten beschleunigt. Bei schwachem Eluenten (0.25 mmol/L
NaHCO5 und 4.0 mmol/L Na,COs) eluieren Phosphat und Sulfat spat nach
Nitrat. Bei konzentrierterem Eluenten (0.25 mmol/L NaHCO; und

10.0 mmol/L Na,COs3) ist die Basislinientrennung zwischen Nitrat und Sul-
fat nicht mehr gegeben. Bei sehr starkem Eluenten (0.25 mmol/L NaHCO;



5.5

5.5.1
Sdule:

5 Applikationen

und 12.0 mmol/L Na,COs) eluiert Phosphat noch vor Nitrat. Die Beschleu-
nigung der Anionen durch den Einsatz von starkerem Eluenten fuhrt auch
zu héheren Peaks.

Variation mit organischem Modifier

Variation der Acetonkonzentration
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Probenvorbereitung: -

Detektion:

Suppression:

Temperatur:

Loop:
Flussrate:

Eluent:

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
30 °C

20 pL

0.7 mL/min

A) 0.25 mmol/L NaHCOs, 8.0 mmol/L Na,COs3, 0 % Aceton
B) 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,COs, 10 % Aceton
() 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,COs, 20 % Aceton
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5.5 Variation mit organischem Modifier

Standardanionen
1
60 2
8.0 mmol/L Na,CO,
5 0.25 mmol/L NaHCO,
50 - . 3 4 7 o
\ 6 20 % Acetone
= J \ A \ ,/\/\ 19.9 MPa
g 407 I |
s R / | 8.0 mmol/L Na,CO,
2 VoA | | 0.25 mmol/L NaHCO,
5 301 \ [
£ | | 10 % Acetone
E J L\ \ A\ 16.0 MPa
g 20 \ \ \ [
Y] \ \ \ [
\ \ \ L 8.0 mmol/L Na,CO,
10- \ \ [ 0.25 mmol/L NaHCO,
I 0 % Acetone
)L l 12.4 MPa
0 | | | | | |
0 5 10 15 20 25
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10

In einigen Fallen ist der Einsatz eines organischen Modifiers sinnvoll oder
sogar notwendig. Der Eluent kann durch Zugabe eines Modifiers stabiler
gegenuber Bakterienkontaminationen gemacht werden oder der Modifier
kann helfen, die organischen Bestandteile einer Probe besser aus der
Trennsaule zu spulen. Mit der Zugabe eines organischen Modifiers veran-
dern sich der Ruckdruck der Saule und die Selektivitat aller Anionen. Bei
steigendem Acetongehalt im Eluenten wird die Elution von Chlorid, Nitrit,
Bromid und Nitrat beschleunigt. Phosphat und Sulfat werden hingegen
retardiert. Durch Zugabe von Aceton zum Eluenten verschlechtern sich die
Peakformen tendenziell und somit auch die Peakhohen.



Conductivity [puS/cm]

5 Applikationen

Der Saulenrlckdruck nimmt aufgrund der steigenden Viskositat der Eluen-
tenmischung mit zunehmendem Acetongehalt im Eluenten zu. Ohne Ace-
ton im Eluenten betragt der Druck ca. 12 MPa. Mit 20 % Aceton im Eluen-

ten sind es schon ca. 20 MPa.

Organische Sauren

35 -
3
1,2
30 1 6 8.0 mmol/L Na,Co,
4
> 0.25 mmol/L NaHCO,
25 /W /\ 20 % Acetone
b
h
20 ~ X
| 8.0 mmol/L Na,CO,
| | 0.25 mmol/L NaHCO,
151 I L /!\\ /I\ 10 % Acetone
| i
10 = ‘ | \
I J \
| : \ 8.0 mmol/L Na,CO,
5 A | 0.25 mmol/L NaHCO,
L 0 % Acetone
0 T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Glycolat 10
2 Acetat 10
3 Formiat 10
4 Tartrat 10
5 Succinat 10
6 Oxalat 10

Organische Sauren reagieren sehr unterschiedlich auf die Zugabe von Ace-
ton zum Eluenten. Glycolat, Formiat, Tartrat und Oxalat bleiben nahezu
unverandert bei 0 bis 20 % Aceton im Eluenten. Acetat und Succinat wer-
den hingegen durch die Zugabe von Aceton beschleunigt. Bei 10 % Ace-
ton koeluieren Glycolat und Acetat sowie Tartrat und Succinat. Bei 20 %

Aceton hat Succinat Tartrat Uberholt.
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5.5 Variation

mit organischem Modifier

Halogenessigsaduren
16 - 1
8.0 mmol/L Na,CO
2 3 2 3
14 - 4 5 0.25 mmol/L NaHCO,
JAR 20 % Acetone
| P
_ 1 N Lo \
g I \
< - \
g 10 o \ 8.0 mmol/L Na,CO,
> \ 0.25 mmol/L NaHCO,
: v A
= 10 % Acetone
] \ \ \ \
T 6 - \ | | \
5 ) b \
v | L A
49 | \ \ 8.0 mmol/L Na,CO,
\ Y. 0.25 mmol/L NaHCO,
2" \ 0 % Acetone
0 | | | | | | L]
0 5 10 15 20 25 30 35
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Monochloracetat 10
2 Monobromacetat 10
3 Dichloracetat 10
4 Dibromacetat 10
5 Trichloracetat 10

Aceton im Eluenten beschleunigt die Halogenessigsauren. Die Retentions-
zeiten aller Halogenessigsauren verkurzen sich gleichmassig und linear mit
steigendem Acetongehalt.

5.5.2 Variation der Methanolkonzentration

Saule: Metrosep A Supp 19 - 150/4.0
Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS



5 Applikationen

Temperatur: 30 °C
Loop: 20 pL
Flussrate: 0.7 mL/min
Eluent: A) 0.25 mmol/L NaHCOs, 8.0 mmol/L Na,CO3, 0 % Methanol
B) 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO5, 10 % Methanol
() 0.25 mmol/L NaHCOs3, 8.0 mmol/L Na,CO3, 20 % Methanol
Standardanionen
1
- 2
60 8.0 mmol/L Na,CO,
0.25 mmol/L NaHCO,
5
50 4 7 20 % Methanol
3
L = A A~ I\ 19.8 MPa
§ a0- \I L // //
)
= ‘ | ‘ | ;8.0 mmol/L Na,CO,
> b / /" 0.25 mmol/L NaHCO
= 307 | | | I / h i
+ 10 % Methano
3 | /
B | | A 15.9 MPa
S 20- ] F
Y - I
\ ’ | | / 8.0 mmol/L Na,CO,
10- \ l [ 0.25 mmol/L NaHCO,
I 0 % Methanol
L A 12.4 MPa
0 | | | | |
0 5 10 15 20 25
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10
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5.5 Variation mit organischem Modifier

Conductivity [pS/cm]

Methanol wird ebenfalls haufig als organischer Modifier eingesetzt. Die
Retentionszeiten der Anionen Fluorid, Chlorid, Nitrit, Bromid und Nitrat
verandern sich durch die Zugabe von Methanol nicht. Die Retentionszeiten
von Phosphat und Sulfat nehmen hingegen mit steigendem Methanolge-
halt zu. Die Elutionsreihenfolge der Standardanionen verandert sich auf-
grund von Methanol im Eluenten nicht. Hingegen werden insbesondere
die Peakflachen und Peakhohen von Nitrit und Phosphat mit zunehmen-
dem Methanolgehalt deutlich kleiner.

Ahnlich wie Aceton tragt Methanol zu einer Steigerung der Eluentenvisko-
sitat bei. Dadurch steigt der Saulenrickdruck deutlich an, von ca. 12 MPa
bei 0 % Methanol im Eluenten auf ca. 20 MPa bei 20 % Methanol.

Organische Sauren

35+ 3
1,2
30 8.0 mmol/L Na,CO,
5 4 0.25 mmol/L NaHCO,
1 : . /,\ /\/ 20 % Methanol
- |
25 [ L |
| (! /
20~ | // //
"/ | 8.0 mmol/L Na,CO,
15 / 0.25 mmol/L NaHCO,
J\ '{ | / 10 % Methanol
\ |
! / /
10 I / : /
| o] 8.0 mmol/L Na,CO,
3" | 0.25 mmol/L NaHCO,
L 0 % Methanol
0 | | | | | | | ]
0 5 10 15 20 25 30 35
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Glycolat 10
2 Acetat 10
3 Formiat 10
4  Tartrat 10
5 Succinat 10
6 Oxalat 10




Conductivity [pS/cm]

1519

-
o
1

5 Applikationen

Die monovalenten organischen Sauren reagieren, ahnlich wie die monova-
lenten anorganischen Anionen, kaum auf die Zugabe von Methanol zum
Eluenten. Einzig die Peakformen werden von der Zugabe von Methanol
zum Eluenten beeinflusst. Glycolat und Acetat koeluieren ab 10 % Metha-
nol im Eluenten. Bei den multivalenten organischen Sauren verhalt sich
Succinat anders als Tartrat und Oxalat. Succinat wird mit zunehmendem
Methanolgehalt nur minimal zusatzlich retardiert. Tartrat und Oxalat wei-
sen hingegen eine deutliche Verschiebung der Retentionszeit auf. Dadurch
wird die Elutionsreihenfolge zwischen Succinat und Tartrat vertauscht.

Halogenessigsduren

8.0 mmol/L Na,CO,

2 3
4 5 0.25 mmol/L NaHCO,
| /\\ 20 % Methanol
|

| 8.0 mmol/L Na,CO,

| | 0.25 mmol/L NaHCO,
| : ' | N 10 % Methanol

l
| ! |
L ', 8.0 mmol/L Na,co,
\ 0.25 mmol/L NaHCO,

|
j\ L )\ 0 % Methanol

10 15 20 25 30 35
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Monochloracetat 10
2 Monobromacetat 10
3 Dichloracetat 10
4 Dibromacetat 10
5 Trichloracetat 10

Die kleineren Halogenessigsauren reagieren kaum auf die Zugabe von
Methanol zum Eluenten. Einzig die Retentionszeit von Trichloracetat
nimmt mit zunehmendem Methanolgehalt ab.
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5.5 Variation mit organischem Modifier

553 Variation der Acetonitrilkonzentration

Saule: Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS

Temperatur: 30 °C

Loop: 20 pL

Flussrate: 0.7 ml/min

Eluent: A) 0.25 mmol/L NaHCOs, 8.0 mmol/L Na,CO3, 0 % Acetonitril

B) 0.25 mmol/L NaHCOs3, 8.0 mmol/L Na,COs, 10 % Acetonitril
Q) 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO5, 20 % Acetonitril

Standardanionen
1 2
60 -
8.0 mmol/L Na,CO,
50 . 0.25 mmol/L NaHCO,
J LA /\J\ /?/L 20 % Ac1e;05n|“t,||'::
T il ’
5 40+ |
i / / 8.0 mmol/L Na,CO,
T 30- | 0.25 mmol/L NaHCO,
§ k M 10 % Acetonitrile
2 J m 14.9 MPa
8 20+
; 8.0 mmol/L Na,CO,
104 0.25 mmol/L NaHCO,
0 % Acetonitrile
N /\ / \ M 12.4 MPa
0 | | | ]
0 5 20 25
Time [min]



Conductivity [pS/cm]

359

304

254

5 Applikationen

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10

Die Zugabe von Acetonitril als organischer Modifier tragt deutlich schwa-
cher zur Druckzunahme bei als die Zugabe von Aceton oder Methanol.
Auch bei 20 % Acetonitril im Eluenten steigt der Saulenrtckdruck nur um
ca. 33 %.

Der Effekt von Acetonitril auf die Retentionszeiten ist sehr ahnlich wie der
Effekt von Aceton: Fluorid, Chlorid, Nitrit, Bromid und Nitrat eluieren bei
steigendem Acetonitrilgehalt friher. Die Retentionszeiten von Phosphat
und Sulfat werden verlangert. Dabei werden die Peakhohen und Peakfla-
chen nur geringflgig kleiner. Bei 20 % Acetonitril koeluieren Phosphat
und Sulfat.

Organische Sauren

6 8.0 mmol/L Na,CO,
0.25 mmol/L NaHCO,

20"

154

J{‘\ /k 20 % Acetonitrile

8.0 mmol/L Na,CO,

|
| | 0.25 mmol/L NaHCO,
\ \ 10 % Acetonitrile

104

| \ 8.0 mmol/L Na,CO,

\ 0.25 mmol/L NaHCO,
L 0 % Acetonitrile

(%

10 15 20 25 30

Time [min]
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5.5 Variation mit organischem Modifier

Conductivity [pS/cm]

1519

104

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Glycolat 10
2 Acetat 10
3 Formiat 10
4 Tartrat 10
5 Succinat 10
6 Oxalat 10

Die Retentionszeiten der monovalenten organischen Sauren Glycolat, Ace-
tat und Formiat und der divalenten Sduren Tartrat und Oxalat werden nur
geringfugig von der Zugabe von Acetonitril beeinflusst. Die Peaks werden
mit zunehmendem Acetonitrilgehalt breiter, wodurch Glycolat und Acetat
koeluieren. Einzig die Retentionszeit von Succinat ist stark vom Acetonitril-
gehalt abhangig. Je mehr Acetonitril im Eluenten ist, desto kurzer ist die
Retentionszeit. Bei 20 % Acetontril im Eluenten Uberholt Succinat Tartrat.

Halogenessigsauren

8.0 mmol/L Na,CO,
0.25 mmol/L NaHCO,

2 3
4 5
/\ 20 % Acetonitrile
| \ \ \
\ | |

A
\
\

| Lo .
\ \ 8.0 mmol/L Na,CO,
\ " 0.25 mmol/L NaHCO,
_’,\_,\_J AL N 10 % Acetonitrile
| ‘1 \\ ' 8.0 mmol/L Na,co,
\A \ \ 0.25 mmol/L NaHCO,
J j\ )\ ‘A___ 0 % Acetonitrile

| | | T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35

Time [min]



5 Applikationen

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Monochloracetat 10
2 Monobromacetat 10
3 Dichloracetat 10
4 Dibromacetat 10
5 Trichloracetat 10

Acetonitril hat nur einen minimalen Einfluss auf die Retentionszeiten von
Monochloracetat und Monobromacetat. Die Halogenessigsauren Dichlora-
cetat, Dibromacetat und Trichloracetat werden hingegen mit der Zugabe
von Acetontril deutlich beschleunigt.

5.54 Variation der Ethanolkonzentration

Saule:
Probenvorbereitung:
Detektion:
Suppression:
Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
30 °C

20 pL

0.7 mL/min

A) 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,COs5, 0 % Ethanol
B) 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO5, 10 % Ethanol
() 0.25 mmol/L NaHCOs3, 8.0 mmol/L Na,CO3, 20 % Ethanol
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5.5 Variation mit organischem Modifier

Standardanionen
1
60 - ,
8.0 mmol/L Na,CO,
50 - ‘ . 5 0.25 mmol/L NaHCO,
v | 3 6 7 20 % Ethanol
T LA A_/\ e /\ 22.9 MPa
% 40 - ! ll | | | /
= | 1 \\ | /8.0 mmol/L Na,CO,
> \
£ 30- L / // 0.25 mmol/L NaHCO,
€ | \ | 10 % Ethanol
-
B | ‘\ A A | A\ 17.0 MPa
S 20- g |7
e S |
l | ‘ | | 8.0 mmol/L Na,CO,
10- \ I / 0.25 mmol/L NaHCO,
/ 0 % Ethanol
J l‘ J k 12.4 MPa
0 | | | |
0 5 10 20 25
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Fluorid 10
2 Chlorid 10
3 Nitrit 10
4 Bromid 10
5 Nitrat 10
6 Phosphat 10
7 Sulfat 10

Auch Ethanol wird in vereinzelten Fallen als organischer Modifier einge-
setzt. Ethanol erhdht die Eluentenviskositat bei Weitem am Starksten, was
sich im Saulenrtckdruck widerspiegelt. Durch Zugabe von 20 % Ethanol

verdoppelt sich der Druck fast.

Die Retentionszeiten der monovalenten Anionen werden nur geringfugig
von der Zugabe von Ethanol beeinflusst. Die Peakhohe und Peakflache von
Nitrit und Phosphat verringert sich mit steigendem Ethanolgehalt. Die mul-
tivalenten Anionen werden mit der Zugabe von Ethanol verzogert. Dabei
verbessert sich die Trennung zwischen Phosphat und Sulfat. Der Effekt von
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Conductivity [pS/cm]

351

30+

254

204

15+

Ethanol auf das Trennverhalten ist vergleichbar mit dem Effekt von Metha-
nol.

Organische Sauren

1,23

5 Applikationen

8.0 mmol/L Na,CO,
0.25 mmol/L NaHCO,

AN /L 20 % Ethanol

I I
I [ 8.0 mmol/L Na,CO,

|
|

0.25 mmol/L NaHCO,
/\ !

10+

10 % Ethanol
\
| | |

| |
|
8.0 mmol/L Na,CO,

/
‘ 0.25 mmol/L NaHCO,
0 % Ethanol

(%)

10 15 20 25 30 35
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Glycolat 10
2 Acetat 10
3 Formiat 10
4  Tartrat 10
5 Succinat 10
6 Oxalat 10

Die Retentionszeiten der monovalenten organischen Sauren werden nicht
durch die Zugabe von Ethanol zum Eluenten beeinflusst. Durch die Peak-

verbreiterung koeluiert Glycolat ab 10 % Ethanol mit Acetat. Succinat wird

mit der Zugabe von Ethanol leicht beschleunigt, wohingegen Tartat und
Oxalat mit zunehmendem Ethanolgehalt retardiert werden.

43



5.5 Variation mit organischem Modifier

Halogenessigsaduren
1
12+
B 3
104 4 8.0 mmol/L Na,CO,
| 0.25 mmol/L NaHCO,
— | !
g o Il ’ | /\ 20 % Ethanol
= | | \
> \ 8.0 mmol/L Na,CO,
x |
= 67 | | 0.25 mmol/L NaHCO,
g |/ | )\ 10 % Ethanol
-
E | D
S 4- | L !
) \
1 1 \ 8.0 mmol/L Na,CO,
| \ 0.25 mmol/L NaHCO,
2 ,\ /L 0 % Ethanol
0 | | | | | | |
0 5 10 15 20 25 30 35
Time [min]
Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Monochloracetat 10
2 Monobromacetat 10
3 Dichloracetat 10
4 Dibromacetat 10
5 Trichloracetat 10

Bis auf Trichloracetat zeigen die Halogenessigsauren keine Veranderung
durch die Zugabe von Ethanol zum Eluenten. Ihre Retentionszeit verandert
sich unabhangig vom Ethanolgehalt nicht. Trichloracetat wird mit steigen-
dem Ethanolgehalt leicht beschleunigt.



5 Applikationen

5.6 Bestimmung von Standardanionen in Mineralwas-
serproben
Saule: Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit
Suppression: Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
Temperatur: 25 °C
Loop: 20 pL
Flussrate: 0.7 mL/min
Eluent: 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO4
g
20+ <)
£
~
e
)
o
15+ S
—_ S =
§ £
A m
= m
2> 10- G
'S =1
3 3 % 5
3 £ £ £ E 3
c ™~ - - .
o o o o ¥
v 5 - o o o g
) v ) ®
S ) S =
5 g E 2
= =] (<)
e JL: & N
0 L] L] L] L] L] L] L] L] L] L}
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Time [min]



5.7 Bestimmung von Standardanionen und organischen Sauren in Kesselspeisewasser von Kraft-

werken

5.7 Bestimmung von Standardanionen und organischen
Sauren in Kesselspeisewasser von Kraftwerken

Saule: Metrosep A Supp 19 - 250/4.0

Probenvorbereitung:
Detektion:

Suppression:

Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:
1.364
1.34+
1.324

‘s

¥ 1.34

%)

=

2 1.28-

=

i+

S 1.264

o

5

VU 1.24-
1.224
1.24

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
25°C

1'000 pL (Anreicherung)

0.75 ml/min

0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO5

]
°
=
(=]
=
e
(7]
=]
©
-
Lo
<
(] (V)
=]
o
80 et (] []
S = © 3 [] -
='m = = = = o]
O+ = € = T =
y 2 5 £ £ 3
< @ 2 a v
=]
£
/\ A & /\
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5 10 15 20 25 30
Time [min]

Das rote Chromatogramm entspricht dem Kesselspeisewasser mit
4.0 mg/L Ethanolamin und 0.4 mg/L Ammoniak. Das schwarze Chromato-
gramm zeigt die gleiche Probe, der 2 pg/L von den Standardanionen



5.8

Saule:

5 Applikationen

sowie von den organischen Sauren Glycolat, Acetat und Formiat zugege-
ben wurden.

Direkte Bestimmung von Standardanionen in Bio-
ethanol

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Probenvorbereitung: -

Detektion:

Suppression:

Temperatur:
Loop:
Flussrate:
Eluent:
5 -
4.5+
4 -
T
Y 35-
w
=
z  3-
=
k9]
s 2.5-
°
c
o
V] 2=
1.5+

1l JL]\ /Uk

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
30 °C

20 pL

0.7 mL/min

0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO4

Fluoride

Chloride

Nitrite
Bromide
Nitrate
hosphate

Sulfate

&

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Time [min]

Das rote Chromatogramm entspricht der direkten Injektion der Ethanol-
probe auf die Saule. Die Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 ist inert bei Injekti-
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5.9 Bestimmung von Fluorid in Zahngel gemass USP
onen von organischen Losungsmittel wie z. B. Ethanol. Das schwarze

Chromatogramm zeigt die gleiche Probe, der 2 mg/L von den Standard-
anionen zugegeben wurde.

5.9 Bestimmung von Fluorid in Zahngel gemass USP

Saule: Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Probenvorbereitung:

Detektion: Leitfahigkeit
Suppression: Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
Temperatur: 40 °C
Loop: 20 pL
Flussrate: 1.0 ml/min
Eluent: 15.0 mmol/L KOH
[}
S
2.5+ 5
=
s
T 27
<
%]
=
2
S
€ 157
=
°
=
o
v
1 -
—\
L] L] L] L] L] L] L] L] L] L}
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Time [min]

In dieser Methode wurde die aktuelle Monographie mit der
Metrosep A Supp 19 wiederholt. Das rote Chromatogramm entspricht
dem Zahngel, das nominell 1 pg/mL NaF beinhaltet. Das schwarze



5 Applikationen
Chromatogramm zeigt die gleiche Probe, der 1 pg/mL NaF zugegeben

wurde. Somit zeigt sich, dass die Metrosep A Supp 19 auch fur USP
Methoden geeignet ist.

5.10 Bestimmung von Standardanionen in laktosefreier

Miilch
Saule: Metrosep A Supp 19 - 150/4.0
Probenvorbereitung: Verdunnung 1:50
Detektion: Leitfahigkeit
Suppression: Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
Temperatur: 30 °C
Loop: 20 pL
Flussrate: 0.75 mL/min
Eluent: 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO4
6 -
g g
: ©
S s
("4}
5- S E
o
[}
|
B E
~ 4 - L
5 g
2 ke
s ﬂ 3
9] -
g’ ﬂ
G £
] = o
2 = 2 g
©
| JAAN
1 L] L] L] L] L] L] L] L] L] L}

10 12 14 16 18 20

o
N
Y
(<]
(o]

Time [min]
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5.11 Bestimmung von Standardanionen und 13 organischen Sauren in Lebensmittelproben mit

Leitfahigkeit

Laktosefreie Milch wurde mit der Metrosep A Supp 19 auf die Standard-
anionen (Fluorid, Chlorid, Nitrit, Bromid, Nitrat, Phoshphat und Sulfat)
analysiert. Dazu wurde die Probe 1:50 in Reinstwasser verdunnt. Das rote
Chromatogramm zeigt die Originalprobe. Das schwarze Chromatogramm
zeigt die gleiche Probe, der 1 mg/L der Standardanionen zugegeben
wurde. Die Standardanionen lassen sich unter diesen Bedingungen gut
bestimmen. Zwischen Fluorid und Chlorid eluiert eine organische Saure.

5.11 Bestimmung von Standardanionen und 13 organi-
schen Sauren in Lebensmittelproben mit Leitfahig-

keit
Sdule:
Probenvorbereitung:
Detektion:
Suppression:
Temperatur:
Loop:
Flussrate:

Eluent:

Metrosep A Supp 19 - 250/4.0

Leitfahigkeit

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
25 °C

20 pL

0.7 mL/min

A) 1.0 mmol/L Na,COs

B) 50.0 mmol/L Na,COs
0...18 min: 100 % A

18 ... 20 min: 100 ... 90 % A
20 ... 70 min: 90 % A

70 ... 75min: 90 ... 40 % A
75...107 min: 40 % A

107 ... 120 min: 100 % A



Conductivity [pS/cm]

5 Applikationen

]
3.5- S
£
P
o
L
3- ”
2.5+
()] ()]
- )
© ©
, . £ g
© %)
gg 7 N
g 2
1.54 s S =
g = £
8 =
1+ 3 (7
0.5
L] L] L] L] L] L}
10 12 14 16 18 20 22

Time [min]

Die Metrosep A Supp 19 - 250/4.0 eignet sich neben der Bestimmung von
Standardanionen besonders fur die Bestimmung von niedermolekularen
organischen Sauren. Mit Gradientenelution kénnen Quinat, Galacturonat,
Fluorid, Lactat, Shikimat, Acetat und Formiat zuverlassig im vorderen Teil
vom Chromatogramm aufgeldst werden. Somit kann die Saule hervorra-
gend flr die Bestimmung in Lebensmittelproben eingesetzt werden.
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5.11 Bestimmung von Standardanionen und 13 organischen Sauren in Lebensmittelproben mit
Leitfahigkeit

[J]
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©
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£
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L ©
S
=
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Time [min]

Im hinteren Teil des Chromatogramms werden héhere Eluentenkonzentra-
tionen eingesetzt, um die multivalenten Analyten zu eluieren. Auch hinter
Sulfat sind die organischen Sauren aufgelost.

Metrosep A Supp 19 - 250/4.0 mg/L
1  Quinat 2.5
2 Galacturonat 2.5
3 Fluorid 2.5
4 lactat 2.5
5 Shikimat 2.5
6 Acetat 2.5
7 Formiat 2.5
8 Chlorid 1
9 Nitrit 1
10  Bromid 1
11 Nitrat 1
12 Phosphat 1
13 Sulfat 1



5.12

Sdule:

Probenvorbereitung:

Detektion:

Suppression:

Temperatur:

Loop:
Flussrate:

Eluent:

5 Applikationen

Metrosep A Supp 19 - 250/4.0 mg/L

14 Malat
15 Tartrat
16 Succinat
17  Oxalat

18 Fumarat

or Ul Ul Ul Ul

19 Citrat
20 Isocitrat 10

Bestimmung von Standardanionen und 16 organi-
schen Sauren mit IC-MS

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0

Massenspektrometrie

Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
60 °C

10 pL

0.75 mL/min

Hochdruckgradient

A) 8.0 mmol/L Na,COs, 0.25 mmol/L NaHCOs3, 10 % MeOH (v/v)
B) 80.0 mmol/L Na,COs, 2.5 mmol/L NaHCO3, 10 % MeOH (v/v)
0...8min:99 % A

8...15min:99 ... 80 % A

15...209min: 80 ... 75 % A

20.9...21min: 75 ... 20% A

21 ... 28 min: 20% A

28 ...299min: 99 % A
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5.12 Bestimmung von Standardanionen und 16 organischen Sauren mit IC-MS
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5 Applikationen

Mit Massenspektrometrie kénnen Analyten bestimmt werden, die auf der
analytischen Saule nicht komplett aufgetrennt werden. Somit kann die
Analysendauer mit 30 Minuten deutlich reduziert werden. In der hier
gezeigten Applikation wurden einem Tee 200 pg/L verschiedenste organi-
sche Sauren zugegeben. Im vorderen Teil vom Chromatogramm koénnen 9
Analyten bestimmt werden: Quinat, Fluorid, Shikimat, Laktat, Glycolat,
Propionat, Acetat, Formiat und Pyruvat. Bei den multivalenten organischen
Sauren werden Malat, Malonat, Tartrat, Succinat, Glutarat, Oxalat, Fuma-
rat und Citrat bestimmt.

5.13 27 Anionen mit einer Saule

Saule: Metrosep A Supp 19 - 150/4.0
Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: Sequenzielle Suppression mit MSM und MCS
Temperatur: 30 °C

Loop: 20 pL

Flussrate: 0.7 mL/min

Eluent: 0.25 mmol/L NaHCO3, 8.0 mmol/L Na,CO4
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5.13 27 Anionen mit einer Saule
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5 Applikationen

Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 mg/L
1 Gluconat 10
2 Fluorid 10
3 Glycolat 10
4  Acetat 10
5 Monofluoracetat 10
6 Formiat 10
7 Chlorit 10
8 Monochloracetat 10
9 Difluoracetat 10
10  Chlorid 10
11 Nitrit 10
12 Chlorat 10
13 Bromid 10
14 Dalapon 10
15 Nitrat 10
16 Phosphit 10
17 Phosphat 10
18 Sulfat 10
19  Malat 10
20 Maleat 10
21  Oxalat 10
22 lodid 10
23 Thiosulfat 10
24 Molybdat 10
25 Chlordibromacetat 10
26 Thiocyanat 10
27 Perchlorat 10

Mit der Metrosep A Supp 19 - 150/4.0 kann eine Vielzahl an verschiede-
nen Anionen isokratisch getrennt werden.
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6.1 Regeneration

6 Problembehandiung

6.1 Regeneration

VORSICHT

Die Saule nicht praventiv regenerieren!

Jede Regeneration bedeutet Stress fur die Trennsaule und verkurzt ihre
Lebensdauer siehe "Regenerieren von Trennsdulen”, Seite 5.

Problem = Der Ruckdruck steigt an.
» Doppelpeaks treten auf.
= Tailing-Effekte treten auf.
= Die Retentionszeiten verkurzen sich.
= Die Auflésung verschlechtert sich.

Behebung

Trennsdule regenerieren

Falls oben genannte Probleme auftreten, dann zuerst die Vorsaule erset-
zen. Falls diese Massnahme nicht hilft, die Trennsdule wie folgt regenerie-
ren.

1 Trennsaule vom IC-System trennen

Den Ausgang der Trennsaule von nachfolgenden Funktionseinheiten
wie Suppressor oder Detektor trennen.

Den Flussigkeitsstrom in einem Becherglas auffangen.

2 Trennsaule regenerieren

E HINWEIS

Sicherstellen, dass der maximale Druck wahrend der Regeneration
nie Uberschritten wird. Falls der Druck zu hoch ist, die Flussrate
reduzieren.

Je nach Art der Verunreinigung die Trennsaule wie folgt regenerieren:

= Verunreinigung mit organischen Komponenten (siehe Tabelle 3,
Seite 59)
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6 Problembehandlung

» Verunreinigung mit anorganischen Komponenten (siehe Tabelle 4,
Seite 59)

Bei der Verwendung von organischen Modifiern zur Regeneration auf
den maximalen Ruckdruck achten.

Tabelle 3 Verunreinigung mit organischen Komponenten

Spulen mit Dauer [h] Flussrate Flussrichtung
[mL/min]
1 Reinstwasser 1 0.4 Gegenflussrich-
tung
2 Acetonitril-Wasser-Gemisch 2 04 Gegenflussrich-
(50:50) tung
3 Reinstwasser 1 0.4 Gegenflussrich-
tung
4 Eluent 2 0.7 Regular

Tabelle 4 Verunreinigung mit anorganischen Komponenten

Spulen mit Dauer [h] Flussrate Flussrichtung
[mL/min]
1 80 mmol/L Na,COs, 2 0.4 Regular
2.5 mmol/L NaHCO;
2 Eluent 2 0.7 Regular
6.2 Abnehmende Auflosung und asymmetrische Peaks
Problem Die Auflésung der Peaks verschlechtert sich oder die Peakformen sind

asymmetrisch.

Ursachen und Ver- Ursachen Vermeidung oder Behebung

meidung
Die Trennsaule wurde Die Trennsaule kann z. B. durch hohe Salzge-

Uberladen. halte in der Probenmatrix Uberladen werden.

= Probe verdinnen.
= Weniger Probe injizieren.
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6.3 Instabile Retentionszeiten

Ursachen

Vermeidung oder Behebung

Im IC-System besteht
Totvolumen.

Uberprifen, ob alle Kapillaren einen
Innendurchmesser von < 0.25 mm
(6.1831.010) besitzen. Falls nicht, Kapilla-
ren mit kleinerem Innendurchmesser ein-
setzen.

Uberprifen, ob alle Kapillaren korrekt
installiert sind. Der Multimedia Guide IC
Maintenance zeigt die Installation Schritt
fur Schritt.

6.3 Instabile Retentionszeiten

Problem Die Retentionszeiten sind instabil.

Ursachen und Ver- Ursachen

Vermeidung oder Behebung

meidung
Carbonat im Eluenten

Luftblasen im Eluenten

Kohlendioxid aus der Luft beeinflusst das Car-
bonat-Hydrogencarbonat-Gleichgewicht im
Eluenten. Der Eluent wird mit der Zeit schwa-
cher.

Die Eluentenflasche und die Flaschen mit
den Eluentenkonzentraten immer gut ver-
schliessen.

Immer einen CO,-Adsorber verwenden.

Die Flussrate des Eluenten wird durch Luftbla-
sen instabil. Eine instabile Flussrate zeigt sich
u. a. am Ruckdruck. Der Ruckdruck muss
innerhalb von +0.1 MPa stabil bleiben.

Die Hochdruckpumpe entliften.
Den Eluent-Degasser einsetzen.




6.4 Unbekannte Peaks

6 Problembehandlung

Problem Das Chromatogramm enthalt breitere, unbekannte Peaks.

Ursachen und Ver- Ursachen

Vermeidung oder Behebung

meidun
7 Spat eluierende

Analyten

Etwas breitere, unbekannte Peaks kénnen
durch spat eluierende Probenkomponenten
entstehen. Diese stammen aus der vorher-
gehenden Injektion.

» Chromatogrammdauer verlangern.

6.5 Steigender Riickdruck

Vermeidung oder Behebung

Problem Der Ruckdruck steigt an.
Ursachen und Ver- Ursachen
meidung

Partikel auf der
Vorsaule

Partikel auf der
Trennsaule

Partikel in der Probe

=« Vorsaule ersetzen.

Die Trennsaule gegen die Flussrichtung bei
reduzierter Flussrate spulen.

= Den Saulenauslass in ein Becherglas hal-
ten.

= Die Trennsaule wahrend ca. 1 h spulen.

= Die Trennsaule in Flussrichtung wieder ein-
bauen.

= Probenvorbereitung, z. B. Partikel entfer-
nen durch Inline-Ultrafiltration.
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