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1 Aligemeine Informationen

1 Allgemeine Informationen

Diese Trennsaule ist die Standardsaule fur die Kationenanalytik. Mit der
Metrosep C 4 lassen sich neben den Standardkationen eine grosse Anzahl
an Aminen sowie verschiedene Ubergangsmetalle bestimmen.

1.1 Bestellinformationen

Tabelle 1T Sdulen 4 mm

Bestellnummer

Bezeichnung

6.1050.450
6.1050.410
6.1050.420
6.1050.430

Metrosep C 4 - 50/4.0

Metrosep C 4 - 100/4.0
Metrosep C 4 - 150/4.0
Metrosep C 4 - 250/4.0

Tabelle 2 Sdulen 2 mm

Bestellnummer

Bezeichnung

6.1050.210
6.1050.220
6.1050.230

Metrosep C4 - 100/2.0
Metrosep C 4 - 150/2.0
Metrosep C 4 - 250/2.0

Tabelle 3 Vorsdulen

Bestellnummer

Bezeichnung

6.1050.500
6.1050.510
6.1050.530
6.1050.600
6.1050.610

Metrosep C 4 Guard/4.0
Metrosep C 4 S-Guard/4.0
Metrosep C 4 S-Guard - 50/4.0
Metrosep C 4 Guard/2.0
Metrosep C 4 S-Guard/2.0




1.2 Technische Spezifikationen

1.2 Technische Spezifikationen

Sdulenmaterial Silicagel mit Carboxyl-Gruppen

Partikelgrésse 5um

Abmessungen Bestellnummer  Abmessungen
6.1050.450 50 x 4.0 mm
6.1050.410 100 x 4.0 mm
6.1050.420 150 x 4.0 mm
6.1050.430 250 x 2.0 mm
6.1050.210 100 x 2.0 mm
6.1050.220 150 x 2.0 mm
6.1050.230 250 x 2.0 mm

pH-Bereich 2.7

Temperaturbereich 20...60 °C

Empfohlene Stan- 25°C

dardtemperatur

Maximaler Druck 4 mm 25 MPa (250 bar)
2mm 25 MPa (250 bar)

Flussrate

Standardeluent

Erlaubte organi-
sche Zusdtze

Im Eluenten

Bestellnummer

Empfohlene Fluss-
rate

Maximale Flussrate

6.1050.450
6.1050.410
6.1050.420
6.1050.430
6.1050.210
6.1050.220
6.1050.230

0.9 mL/min
0.9 mL/min
0.9 mL/min
0.9 mL/min
0.2 mL/min
0.2 mL/min
0.2 mL/min

2.0 mL/min
2.0 mL/min
2.0 mL/min
2.0 mL/min
0.6 mL/min
0.6 mL/min
0.6 mL/min

1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure

0 bis 100 % Aceton und Acetonitril (kein Alkohol)



1 Aligemeine Informationen

In der Proben- 0 bis 100 % Aceton, Acetonitril und Alkohole
matrix
Kapazitdt Bestellnummer  Kapazitat
6.1050.450 5
6.1050.410 10
6.1050.420 15
6.1050.430 25
6.1050.210 3
6.1050.220 4
6.1050.230 6
Vorbereitung 1. Die Saule mit einem Flussgradienten innerhalb von 2 min auf den

Standardfluss einstellen.
2. Anschliessend warten, bis die Basislinie gegeben ist.

Aufbewahrung Die Saule in Standardeluent oder Reinstwasser lagern.

Typischer Druck Fur Saulen ohne Vorsaule unter Standardbedingungen

Bestellnummer  Typischer Druck

6.1050.450 3.3+2 MPa

6.1050.410 49+ 2 MPa

6.1050.420 7.7 £2 MPa

6.1050.430 10.9 + 2 MPa

6.1050.210 3.2+ 2 MPa

6.1050.220 5.2 +2 MPa

6.1050.230 6.9 +2 MPa
Sdulengehduse Intelligente Saule mit Chip, sogenannte iColumn aus PEEK
Anwendung Bestimmung von Standardkationen, Alkalimetallen und Erdalkalimetal-

len sowie Aminen und Ubergangsmetallen in wassrigen Medien.



2 Aligemeines ABC des Arbeitens mit Trennsau-

len

Aufbewahrung

Bakterienwachstum

Chemikalienqualitat

Chemischer Stress

Eluentenflaschen

Spulen Sie die Saule mit Reinstwasser. Wenn sich der Ruckdruck in hrem
lonenchromatographen abgebaut hat, bauen Sie die Sdule bei Raumtem-
peratur aus. Verschliessen Sie die Saule beidseitig mit den originalen Stop-
fen (6.2744.060). Bewahren Sie sie wenn moglich gekuhlt bei 4 bis 8 °C
auf.

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

Um Bakterienwachstum zu verhindern, setzen Sie Eluenten, Spullésungen
und Regenerierlésungen immer frisch an. Verwenden Sie keine Losungen,
die Sie langer nicht gebraucht haben. Wir empfehlen, alle Gefasse vor
dem erneuten Befullen wie folgt zu reinigen:

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

2. Mit einem Aceton-Wasser-Gemisch ausschwenken.

3. Nochmals mit Reinstwasser spulen.

Wenn sich trotz dieser Vorsichtsmassnahmen Bakterien oder Algen bilden,
durfen Sie dem Eluenten 5 % Acetonitril oder Aceton zusetzen. Aber nur,
wenn Sie keine Membransuppressoren verwenden. Membransuppressoren
kénnen durch organische Losungsmittel zerstort werden. Die Metrohm
Suppressor Module ("MSM", "MSM-HC" und "MSM-LC") sind 100 %
I6sungsmittelbestandig.

Samtliche Chemikalien mussen mindestens die Qualitat p.a. oder puriss.
aufweisen. Standardlosungen 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.

Die Eluenten werden in speziellen Eluentenflaschen meist direkt auf dem
IC-System platziert. Damit keine Feuchtigkeit und kein Kohlendioxid in den
Eluenten gelangen, sind die Flaschen mit einem Adsorberrohr versehen.
Im Normalfall ist das Adsorberrohr mit Molekularsieb und fur Natriumhyd-



Entgasen des Eluen-
ten

Filter

Filtrieren des Eluenten

Mechanischer Stress

Partikel

Probenvorbereitungs-
kartuschen

2 Allgemeines ABC des Arbeitens mit Trennsaulen

roxid-Eluenten und Carbonateluenten mit Natronkalk — als schwacher
CO,-Adsorber — befillt.

Um Blasenbildung zu verhindern, empfehlen wir, die hergestellten Eluen-
ten vor ihrer Verwendung im IC-System zu entgasen. Legen Sie dafur fur
ca. zehn Minuten mit einer Wasserstrahlpumpe oder einer Olpumpe ein
Vakuum an. Alternativ verwenden Sie ein Ultraschallbad, oder arbeiten Sie
mit dem Eluent-Degasser.

Wenn Probleme mit IC-Systemen auftreten, so stehen sie meistens im
Zusammenhang mit Partikeln. Diese kdnnen aus folgenden Quellen einge-
schleppt werden:

= Durch Bakterienwachstum

= Durch nicht filtrierte Eluenten

= Aus der Probe

= Durch die Spullésung und/oder die Regenerierldsung

Minimieren Sie dieses Risiko, indem Sie einen Ansaudfilter (6.2821.090),

den Inline-Filter (6.2821.120) und Vorsaulen verwenden. Die Filter geh6-
ren zur Grundausrustung der Metrohm-lonenchromatographen und sind
im Lieferumfang enthalten. Wir empfehlen auch, die Filter regelmassig zu
ersetzen.

Alle Eluenten mussen unmittelbar vor ihrer Verwendung mikrofiltriert
(0.45 pym) werden.

Jede mechanische Belastung der Saule sollte vermieden werden. Wenn die
Saule beispielsweise auf eine harte Oberflache aufschlagt, kann in der Sau-
lenpackung (Trennphasenmaterial) ein Bruch oder eine Lucke entstehen.
Das wirkt sich auf die Chromatographie aus. Die Saule wird dadurch irre-
versibel zerstort.

Samtliche Lésungen, Proben, Regenerierldsungen, das Wasser und die Elu-
enten mussen frei von Partikeln sein. Partikel verstopfen mit der Zeit die
Trennsaulen (der Sdulendruck steigt an). Achten Sie besonders bei der Her-
stellung der Eluenten auf Partikelfreiheit. Der Eluent fliesst kontinuierlich
durch die Saule, pro Arbeitstag 500 bis 1000 mL im Vergleich zu ca.

0.5 mL Probenlésung. Filtrieren oder dialysieren Sie die Probe vollautoma-
tisch 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 konnen. Probenvorbereitungs-
kartuschen ersetzen nicht die Vorsaule, die mit jeder Trennsdule standard-
massig verwendet werden sollte. Alternativ zu Probenvorbereitungskartu-
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schen bieten sich Metrohm Inline-Probenvorbereitungstechniken (MISP)
an.

Wir empfehlen, immer einen Pulsationsdampfer (6.2620.150) zu verwen-
den. Vor allem die Polymethacrylat-Saulen und Polyvinylalkohol-Saulen
mussen vor kurzen Druckstossen, die zwangslaufig beim Schalten der Ven-
tile entstehen, geschutzt werden.

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

Falls dennoch unerwartet der Druck der Saule ansteigt oder die Trennleis-
tung nachlasst, dann konnen die zu jeder Saule angegebenen Regenerati-
onsschritte durchgefthrt werden. Generell ist zu beachten, dass die Rege-
neration ausserhalb der analytischen Linie stattfindet. Schliessen Sie die

Trennsdule direkt an die Pumpe an. Leiten Sie die Regenerierlésung durch
die Saule direkt in den Abfallbehalter. Bevor die Trennsaule wieder einge-
baut wird, muss sie ausreichend mit frischem Eluenten gespult werden.

Wenn Sie Uber langere Zeit (> 1 Woche) nicht mit dem lonenchromatogra-
phen arbeiten, dann empfehlen wir, die Trennsdaule auszubauen und mit
den mitgelieferten Stopfen zu verschliessen. Spulen Sie den lonenchroma-
tographen inkl. aller drei Kammern des Suppressors mit Methanol/Wasser
(1:4). Lagern Sie die Trennsaule in dem auf dem Saulenmerkblatt verzeich-
neten Medium und wenn nicht anderes erwahnt am besten zwischen 4
und 8 °C.

Wenn Sie das Gerat wieder in Betrieb nehmen, spulen Sie den lonenchro-
matographen mit frischem Eluenten. Bringen Sie Trennsaule wieder auf
Raumtemperatur, bevor Sie sie einbauen. Anschliessend ggf. die Tempera-
tur erhohen.

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. Sofern Sie jedoch mit Sauren, Basen, organischen Lésungs-
mitteln oder Schwermetallstandards arbeiten, entsorgen Sie diese nach
Gebrauch ordnungsgemass.
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2 Allgemeines ABC des Arbeitens mit Trennsaulen

Vorsaulen dienen dem Schutz der Trennsaulen. lhre Verwendung wird
dringend empfohlen. Sie enthalten in der Regel die gleiche stationare
Phase, die auch in den Trennsaulen verwendet wird. Um einen Einfluss auf
die Chromatographie zu verhindern, ist die Menge jedoch deutlich gerin-
ger. Vorsaulen entfernen kritische Verunreinigungen, die mit dem Saulen-
material reagieren konnten, zudem entfernen sie wirkungsvoll Partikel und
bakterielle Verunreinigungen. Ersetzen Sie die Vorsaule in folgenden Fal-
len:

= Wenn der Gegendruck im System ansteigt.
= Wenn sich die Chromatographie verschlechtert.

Vorsaulen sind fur alle Metrosep-Trennsaulen erhaltlich.

Wir empfehlen, die Vorsaule wahrend der Lebensdauer der analytischen
Saule drei- bis viermal zu ersetzen.

In der lonenchromatographie wird vorwiegend mit wassrigen Medien
gearbeitet. Die Wasserqualitat ist deshalb ganz entscheidend flr eine gute
Chromatographie. Wenn die Wasserqualitat ungentgend ist, so sind es
die Ergebnisse definitiv auch. Zusatzlich besteht die Gefahr, dass Gerate
und Trennsaulen durch ungenltgende Wasserqualitat beschadigt werden.
Das verwendete Reinstwasser sollte einen spezifischen Widerstand grosser
als 18.2 MQ-cm aufweisen und partikelfrei sein. Wir empfehlen deshalb,
das Wasser durch ein 0.45-um-Filter zu filtrieren und mit UV zu behan-
deln. Moderne Reinstwasseranlagen fur den Laborbedarf garantieren diese
Wasserqualitat (Typ I).
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3 Eluentenherstellung

Wir empfehlen, sowohl fir die Standardherstellung als auch fur die Eluen-
tenherstellung Chemikalien von hohem Reinheitsgrad zu wahlen.

3.1 Chemikalien

Empfohlene Chemika- = Salpetersaure, HNOs, 2 mol/L
lien Sigma Aldrich Bestellnummer: 35278
= Dipicolinsaure, C;HsNO,, 99 %
Sigma Aldrich Bestellnummer: 63808
= Reinstwasser vom Typ | (siehe ASTM D1193)
Widerstand > 18.2 MQ-cm (25 °Q)
TOC < 10 pg/L

3.2 Herstellung des Standardeluenten

Um 2 L des Standardeluenten mit 1.7 mmol/L Salpetersaure und
0.7 mmol/L Dipicolinsaure herzustellen, gehen Sie wie folgt vor:

2 L Standardeluent herstellen

1 = Die Eluentenflasche mehrmals mit Reinstwasser vorspulen.
= 1.8 L Reinstwasser vorlegen.

2 Wenn der Eluent nicht mit einem Eluent-Degasser entgast wird:

= Das Reinstwasser fUr den Eluenten mit einer Vakuumpumpe ent-
gasen. Dadurch werden Probleme mit Luftblasen in der Hoch-
druckpumpe vermieden.

3 Folgende Mengen an Chemikalien abmessen:

= Salpetersaure: 1.7 mL
Dipicolinsaure: 234 mg

IS
| |

1.7 mL Salpetersaure in die Eluentenflasche pipettieren.
Ca. 100 mL Reinstwasser in ein Becherglas geben.
234 mg Dipicolinsaure in das Becherglas geben.



3 Eluentenherstellung

= Das Becherglas wahrend 1 Minute auf hochster Stufe in der Mik-
rowelle erwarmen.
Falls keine Mikrowelle vorhanden ist, die Suspension auf 80 °C
erwarmen.

= Das Becherglas danach schwenken, bis die Dipicolinsaure geldst
ist.

= Die Losung in die Eluentenflasche geben.

Die Eluentenflasche mit Reinstwasser auf 2 L auffullen.

Mit diesem Eluenten (1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolin-
saure) kann eine Hintergrundleitfahigkeit von etwa 700 pS/cm erreicht
werden. Typischerweise betragt das Rauschen weniger als 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, welche zusammen mit
einem Kartuschenhalter verwendet werden. Die Installation einer Vorsau-
lenkartusche in den zugehdrigen Halter ist im Merkblatt der Vorsaule
beschrieben.

H HINWEIS

Metrohm empfiehlt, immer mit Vorsaulen zu arbeiten. Diese schutzen
die Trennsaulen und kénnen bei Bedarf regelmassig ersetzt werden.

n HINWEIS

Welche Vorsaule fur lhre Trennsaule geeignet ist, entnehmen Sie bitte
dem Metrohm Saulenprogramm (das Uber lhre Metrohm-Vertretung
erhaltlich ist), dem mitgelieferten Merkblatt Ihrer Trennsaule, den Pro-
duktinformationen zur Trennsaule auf http://www.metrohm.com (Pro-
duktbereich lonenchromatographie) oder lassen Sie sich direkt von Ihrer
Vertretung beraten.

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 (Angaben des Herstellers
beachten).


http://www.metrohm.com

4 Inbetriebnahme

E HINWEIS

Die Vorsaule darf erst angeschlossen werden, nachdem das Gerat
bereits einmal in Betrieb genommen wurde . Bis dahin mussen die Vor-
saule und die Trennsaule durch eine Kupplung (6.2744.040) ersetzt
werden.

Zubehor Flr diesen Arbeitsschritt brauchen Sie das folgende Zubehor:

= Vorsaule (passend zur Trennsaule)

Vorsaule anschliessen

6.2744.040

ot e e

6.2744.070 6.2744.070

6.2744.070

1 Kupplung entfernen

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

2 Vorsaule vorbereiten

= Den Stopfen und die Verschlusskappe von der Vorsaule abschrau-
ben.

3 Vorsdule anschliessen

@ VORSICHT

Achten Sie beim Einsetzen der Vorsaule immer darauf, dass diese
gemass der eingezeichneten Flussrichtung (wenn angegeben) rich-
tig eingesetzt wird.

11
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4.2

4.2 Trennsaule anschliessen

= 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.

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 Bedienung » 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.

Trennsaule anschliessen

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
bitte dem Metrohm Saulenprogramm, den Produktinformationen
zur Trennsaule oder lassen Sie sich von Ihrer Vertretung beraten.

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

Jeder Saule liegt ein Testchromatogramm und ein Merkblatt bei. Detail-
lierte Informationen zu speziellen IC-Applikationen finden Sie in den ent-
sprechenden "Application Bulletins" oder "Application Notes". Diese
sind im Internet unter http.//www.metrohm.com im Bereich Applikationen
zu finden oder kénnen bei der zustandigen Metrohm-Vertretung kostenlos
angefordert werden.


http://www.metrohm.com
http://www.metrohm.com
http://www.metrohm.com

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
Gerates an. Setzen Sie bis dahin anstelle der Vorsaule und der Trenn-
saule eine Kupplung (6.2744.040) ein.

13
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4.2 Trennsaule anschliessen

6.2744.070

Trennsadule anschliessen

1 Stopfen entfernen
= Die Stopfen von der Trennsaule abschrauben.




2

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 Sauleneinlass direkt auf die Vorsdule 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 Trennsdule stellen.
= In MagIC Net die manuelle Bedienung starten und die Hochdruck-
pumpe auswahlen: Manuell » Manuelle Bedienung » Pumpe
— Fluss: schrittweise auf die im Saulemerkblatt empfohlene
Flussrate erhohen.
— 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 Saulen-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 MaglIC Net erkannt.
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4.3 Konditionierung

4.3 Konditionierung
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 MaglC Net die Registerkarte Equilibrierung 6ffnen: Arbeits-
platz » Ablauf » Equilibrierung.

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

2 Gerat vorbereiten

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

= Sicherstellen, dass der Eluent-Ansaugschlauch in den Eluenten ein-
getaucht ist und gentgend Eluent in der Eluentenflasche vorhan-
den ist.

3 Equilibrierung starten

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

16



4 Inbetriebnahme

» Visuell kontrollieren, ob alle Kapillaren und deren Anschlisse 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.

17
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5.1 Standardchromatogramm

5 Applikationen

5.1

Probenvorbereitung:

Standardchromatogramm

Detektion:

Suppression:

Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:

Conductivity [puS/cm]

672
676
680
684
688
692
696
700
704
708
712
716

720

2-mm-Saulen

Leitfahigkeit

25 °C
10 pL
0.2 m/min

1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure

k /\ /\250/2.0 mm

5
/\ /\ 150/2.0 mm

23 6

1 M 4 M 100/2.0 mm
1 1 L 1 L L] | 1 1 L L
4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44

Time [min]

Metrosep C 4 - XX0/2.0 mg/L

1 Lithium 1



Probenvorbereitung:

Detektion:
Suppression:
Temperatur:
Loop:
Flussrate:

Eluent:

672
676
680
684
688
692
696

700

Conductivity [pS/cm]

704
708
712

716 o

720 4

5 Applikationen

Metrosep C 4 - XX0/2.0 mg/L
2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 10
5 Calcium 10
6  Magnesium 10

4-mm-Saulen

Leitfahigkeit

25 °C
10 L

0.9 mU/min

1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure

5 NOM.O mm

150/4.0 mm

100/4.0 mm

50/4.0 mm

6 9 12

15 18
Time [min]

21
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5.2 Einfluss der Temperatur

Metrosep C 4 - XX0/4.0 mg/L

1 Lithium 1
2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 10
5 Calcium 10
6 Magnesium 10

5.2 Einfluss der Temperatur

Saule: Metrosep C 4 - 150/4.0

Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: -

Temperatur: 20 bis 60 °C

Loop: 10 pL

Flussrate: 0.9 mL/min

Eluent: 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure



Conductivity [pS/cm]

672
676
680
684
688
692
696
700
704
708
712
716

720

.

5 Applikationen

, 3
1 4 6
5
60°C
3
1 2 . 6
J\ 40°C
3
1 2 6
5
N\ 20°C

2 4 6 8 12 14 16 18 20 22
Time [min]
Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L
1 Lithium 1
2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 10
5 Calcium 10
6  Magnesium 10

Eine Erhéhung der Temperatur hat zur Folge, dass sich die Retentionszei-
ten der mehrwertigen lonen wie Calcium und Magnesium verlangern. Im
Fall von Calcium schwacht sich mit hoherer Temperatur die Komplexierung
mit Dipicolinsaure ab. Dadurch verlangert sich die Retentionszeit im Ver-
gleich zu Magnesium starker. Die anderen Kationen wie Lithium, Natrium,
Ammonium und Kalium eluieren ein wenig friher.
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5.3 Eluent-Flussratenvariation

5.3

Sdule:

Eluent-Flussratenvariation

Probenvorbereitung:

Detektion:

Suppression:

Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:

Conductivity [pS/cm]

672
676
680
684
688
692
696
700
704
708
712
716

720

—,

J

Metrosep C4 - 150/4.0
Leitfahigkeit

25 °C

10 pL

0.9 bis 2.0 mL/min

1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure

1 2 3 0.9 mL/min
R 5 JG\
1 2 3
4 . 6
A /\ j\ 1.2 mL/min

B
3
12 4 6
5
j\ A 1.6 mL/min
_\
L] L] L] L] L] L] L] L] L] L] L]
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

Time [min]

Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L

1 Lithium 1
2 Natrium 5
3 Ammonium 5



54

5.4.1

Sdule:

Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L

4 Kalium 10
5 Calcium 10
6  Magnesium 10

Alle Kationen eluieren schneller, wenn die Flussrate hoher ist.

Variation des Eluenten

Variation der Salpetersaurekonzentration

Einfluss auf Standardkationen
Metrosep C4 - 150/4.0

Probenvorbereitung: -

Detektion:

Suppression:

Temperatur:

Loop:
Flussrate:

Eluent:

Leitfahigkeit

25 °C
10 pL
0.9 mU/min

A) 2 mmol/L Salpetersaure
B) 4 mmol/L Salpetersdure

C) 6 mmol/L Salpetersaure
)

D) 8 mmol/L Salpetersaure

5 Applikationen

23



5.4 Variation des Eluenten

300
500 -
700 -
900

1100 -

1300
1500 -
1700 -

Conductivity [pS/cm]

1900 -
2100

2200

2300

2500

6
2 mmol/L HNO,

AN N

4 mmol/L HNO,

6 mmol/L HNO,

8 mmol/L HNO,

Sdule:
Probenvorbereitung:
Detektion:
Suppression:

Temperatur:

24

6 9 12 15 18 21 24 27 30 33
Time [min]

Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L

1 Lithium 1
2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 10
5 Calcium 10
6 Magnesium 10

Die Erhohung der Salpetersaurekonzentration beschleunigt alle Standard-
kationen. Die zweiwertigen Kationen werden Uberproportional beschleu-
nigt.

Einfluss auf Amine
Metrosep C4 - 150/4.0

Leitfahigkeit

25°C



Loop:
Flussrate:

Eluent:

672
676
680
684
688
692
696
700

Conductivity [pS/cm]

704
708
712
716
720

10 pL
0.9 mU/min

A) 2 mmol/L Salpetersaure
B) 4 mmol/L Salpetersaure

C) 6 mmol/L Salpetersaure

)
)

D) 8 mmol/L Salpetersdure

5 Applikationen

2 mmol/L HNO,

2

4 mmol/L HNO,

—
FN

6 mmol/L HNO,

8 mmol/L HNO,

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

N 4 — — (f_,
—
7N

Metrosep C 4 - 150/4.0

mg/L

1
2

Monoethylamin

Diethylamin

5
5

22 24 26

25
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5.4 Variation des Eluenten

Conductivity [pS/cm]

672
676
680
684
688
692
696
700
704
708
712
716
720

2 mmol/L HNO,

3

4 mmol/L HNO,

6 mmol/L HNO,

8 mmol/L HNO,

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

Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L

—_

Monomethylamin 5
Dimethylamin 5
Trimethylamin 5

22

24

26



5 Applikationen

672 4
676 - ] 2 mmol/L HNO,
680 - N2 3
E
S 684 -
B 1
= 688 - 4 mmol/L HNO,
>
)
T 692 A Aj\ 3
= N
S 696 -
2
S 700 - 1
Y 6 mmol/L HNO,
704 - 2 5
708 A
712 - 1
716 - 2 3 8 mmol/L HNO,
720 L] 1 L ] L] 1 L] 1 T L] L] 1 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
Time [min]
Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L
1 Monoethanolamin 5
2 Diethanolamin 5
3 Triethanolamin 5
Die Erhohung der Salpetersaurekonzentration verkurzt die Retentionszei-
ten der Amine.
5.4.2 Variation der Dipicolinsdaure-Konzentration
Saule: Metrosep C4 - 150/4.0

Probenvorbereitung:
Detektion:
Suppression:
Temperatur:

Loop:

Flussrate:

Eluent:

Leitfahigkeit

25 °C
10 pL
0.9 mUY/min

A) 2 mmol/L Salpetersaure, 0 mmol/L Dipicolinsaure

27
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5.4 Variation des Eluenten

Conductivity [pS/cm]

672
676
680
684
688
692
696
700
704
708
712
716

720

B) 2 mmol/L Salpetersaure, 0.2 mmol/L Dipicolinsaure
Q) 2 mmol/L Salpetersdure, 0.5 mmol/L Dipicolinsaure
D) 2 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure

E) 2 mmol/L Salpetersaure, 1.5 mmol/L Dipicolinsaure

2 mmol/L HNO,
0 mmol/L DPA
9

2 mmol/L HNO,
0.2 mmol/L DPA

1 Ul 9
1
_ 3 2 mmol/L HNO,
2 0.5 mmol/L DPA
- 4 5 8
{1
2 mmol/L HNO,
4 23 0.7 mmol/L DPA
M 4 5 7
i A\
K
. 2 mmol/L HNO,
>3 1.5 mmol/L DPA
- 4,5 7 6 8
— AN
| L L L] L 1 1
0 5 10 15 30 50 55 60
Time [min]
Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L
1 Lithium 5
2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 5
5 Mangan 5
6 Magnesium 5
7  Calcium 5
8 Strontium 5
9 Barium 5

Die Zugabe von Dipicolinsaure zur Salpetersaure beeinflusst die Retention
von Mangan, Strontium, Barium und Calcium durch Komplexierung. Die

Erhohung der Dipicolinsaure-Konzentration beschleunigt diese Kationen.

Die beste Trennung wird mit 0.7-mmol/L Dipicolinsaure erreicht. Ab



5 Applikationen

0.5 mmol/L Dipicolinsaure eluiert Calcium vor Magnesium. Mangan und
Kalium coeluieren bei einer Dipicolinsaure-Konzentration von 1.5 mmol/L.

543 Variation der Oxalsaurekonzentration

Sdule:

Probenvorbereitung:

Metrosep C4 - 150/4.0

Detektion: Leitfahigkeit
Suppression: -
Temperatur: 25 °C
Loop: 10 pL
Flussrate: 0.9 ml/min
Eluent: A) 2 mmol/L Salpetersaure, 0 mmol/L Oxalsaure
B) 2 mmol/L Salpetersaure, 0.1 mmol/L Oxalsaure
C) 2 mmol/L Salpetersaure, 0.3 mmol/L Oxalsaure
D) 2 mmol/L Salpetersaure, 0.5 mmol/L Oxalsaure
E) 2 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Oxalsaure
640 2 mmol/L HN()_3 )
0 mmol/L oxalic acid
660 2
680 2 mmol/L HNO,
'g 0.1 mmol/L oxalic acid
S 700 9
wn AN
= 720
2
'S 740 2 mmol/L HNO,
'-13 0.3 mmol/L oxalic acid
5 760
2
780
S 2 mmol/L HNO,
800 0.5 mmol/L oxalic acid
820
840 2 mmol/L HNO,
0.7 mmol/L oxalic acid
860
880 T T T 1

30 33 36 39

Time [min]

29



5.4 Variation des Eluenten

Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L

1 Lithium 1
2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 10
5 Magnesium 10
6 Mangan 5
7 Zink 5
8  Nickel 5
9 Calcium 10

Die Zugabe von Oxalsaure zur Salpetersaure beeinflusst die Retention von
Nickel und Zink durch Komplexierung. Die Erhéhung der Oxalsaurekon-
zentration beschleunigt diese Kationen. Mangan und Zink coeluieren bei
0.1 mmol/L Oxalsaure mit Magnesium. Bei 0.7 mmol/L Oxalsaure coeluiert
Nickel mit Kalium.

Vergleich 2.5 mmol/L Salpetersdure gegen 2.0 mmol/L Salpe-
tersaure mit 0.5 mmol/L Oxalsaure

490 4
3 2 2.5 mmol/L HNO,
520 2 0 mmol/L oxalic acid

550 1 4
580 - 5.6
610 -

640 - 1

670 4

700

Conductivity [puS/cm]

2 mmol/L HNO,

730 S 0.5 mmol/L oxalic acid

760 -

790 H

820 -_]I

850 L] L] L] L] 1 L] L] 1 L} L] 1 1
0 3 6 12 15 18 21 24 27 30 33 36 39
Time [min]

Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L

1 Lithium 1



5 Applikationen

Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L

2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 10
5  Nickel 5
6 Znk 5
7 Magnesium 10
8 Mangan 5
9 Calcium 10

Durch die Zugabe von Oxalsaure wird Nickel und Zink komplexiert und
eluiert dadurch schneller als ohne Oxalsaure. Mangan coeluiert mit Mag-
nesium bei 2.5 mmol/L Salpetersaure. Nickel coeluiert mit Zink bei

2 mmol/L Salpetersaure, 0.5 mmol/L Oxalsaure.

5.5 Variation organischer Modifier

5.5.1 Variation der Acetonkonzentration

Saule: Metrosep C4 - 150/4.0

Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: -

Temperatur: 25 °C

Loop: 10 pL

Flussrate: 0.9 ml/min

Eluent: A) 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 0 % Aceton

B) 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 10 % Aceton

Q) 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 20 % Aceton

)
)

D) 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 30 % Aceton

31
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5.5 Variation organischer Modifier

24

330 1.7 mmol/L HNO,
360 0.7 mmol/L DPA
30% acetone
390 1
g 420
3 1.7 mmol/L HNO,
Vz’. 450 0.7 mmol/L DPA
> 20% acetone
=
S 480 ]
)
S 510
e 1.7 mmol/L HNO,
S 540 4 5 JL 0.7 mmol/L DPA
570 /\ j\ 10% acetone
600 1.7 mmol/L HNO,
4 5 0% acetone
=1 ) /\/\ I AN
690 A ] 1 I L] ] 1 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Time [min]
Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L
1 Lithium 1
2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 10
5 Calcium 10
6 Magnesium 10
Durch die Zugabe von Aceton zum Eluenten verkurzen sich die Retentions-
zeiten aller Kationen, wobei der Effekt bei den zweiwertigen Kationen
starker sichtbar ist. Ab 30 % Aceton im Eluenten coeluieren Kalium und
Calcium. Zudem reduziert sich die Hintergrundleitfahigkeit mit Zunahme
des Losungsmittelgehaltes. Eine quantifizierbare Bestimmung ist bei 20 %
Aceton noch maglich. Der Druck nimmt durch die Zugabe von Aceton
starker zu als durch die Zugabe von Acetonitril.
5.5.2 Variation der Acetonitrilkonzentration
Saule: Metrosep C4 - 150/4.0
Probenvorbereitung: -
Detektion: Leitfahigkeit



Suppression:
Temperatur:
Loop:
Flussrate:

Eluent:

340
370
400
430
460
490
520
550

Conductivity [pS/cm]

580
610
640
670
700

25

10

°C

pL

0.9 mUY/min

5 Applikationen

A) 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 0 % Acetonitril

B) 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 10 % Acetonitril

@)
)

1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 20 % Acetonitril

D) 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 30 % Acetonitril

24

23 6 1.7 mmol/L HNO,
1 4 5 0.7 mmol/L DPA
H 30% acetonitrile
3 6 1.7 mmol/L HNO,
1 2 4 5 0.7 mmol/L DPA
A h " /\ /LJ\ 20% acetonitrile
( ( 2 3 1.7 mmol/L HNO,
1 4 0.7 mmol/L DPA
/\ N j\ 10% acetonitrile
1.7 mmol/L HNO,
0.7 mmol/L DPA
1 23 4 0% acetonitrile
LJ\_M A 5 N
. AN
L] L] 1 | L] 1 L | L] 1 L] 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Time [min]
Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L
1 Lithium 1
2 Natrium 5
3 Ammonium 5
4 Kalium 10
5 Calcium 10
6  Magnesium 10

33
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5.6 Spurenanalyse in Kernkraftwerken

Durch die Zugabe von Acetonitril zum Eluenten verkurzen sich die Retenti-
onszeiten aller Kationen, wobei der Effekt bei den zweiwertigen Kationen
starker sichtbar ist. Eine quantifizierbare Bestimmung ist bei 30 % Aceto-
nitril noch maéglich. Der Druck nimmt bei der Zugabe von Acetonitril stetig
Zu.

5.6 Spurenanalyse in Kernkraftwerken
Saule: Metrosep C4 - 250/2.0
Probenvorbereitung: Inline-Anreicherung einer Probe mit 3.3. mg/L Lithiumhydroxid und 2 g/L
Borsaure (MiPCT-ME)
Detektion: Leitfahigkeit
Suppression: MCS
Temperatur: 32 °C
Loop: 1000 pL mit Anreicherung auf Metrosep A PCC 2 HC/4.0
Flussrate: 0.4 mL/min
Eluent: 2.5 mmol/L Salpetersaure, 0.5 mmol/L Oxalsaure
2.0- T
| || €
1.9 gl |[E
2|2
e
1.7 = =l e
£
— 15= © o
E (=)}
3 1.3= :1-
w 1 i
= S
=
> 1.1= ‘A g
s g 2
T 094 4 3 8 N
3 2 2 F 3
S 0.7 = ~n o N 5
o > = ¢ T
4 ‘N
0.5+ 2
0.3 sodium; n.q. . ,
. -/\1 | | I 1
0.1=
L| | | | | | | L| L| | | L| L|
0 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Time [min]



5 Applikationen

5.7 Schnelle Bestimmung der Standardkationen in
Trinkwasser
Saule: Metrosep C4 - 100/2.0

Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: -

Temperatur: 30 °C

Loop: 10 pL

Flussrate: 0.5 mL/min

Eluent: 2.0 mmol/L Salpetersaure, 1.2 mmol/L Dipicolinsaure

712 -
716 H
720 A

724 -

calcium; 87.4 mg/L

728

732 S

736 -

740 A

Conductivity [pS/cm]
magnesium; 19.9 mg/L

744 4

sodium; 6 mg/L

748 H

752 -

756 -

>potassium; 1.7 mg/L

—\ — —I T 1 T 1

00 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 6.0 65

Time [min]



36

5.8 Messstabilitat bei der Alkoholbestimmung

5.8 Messstabilitat bei der Alkoholbestimmung

Sdule:

Probenvorbereitung:

Detektion:
Suppression:
Temperatur:
Loop:
Flussrate:

Eluent:

672
676 -
680 -
684 -
688 -
692 -
696
700 -

Conductivity [pS/cm]

704 -+
708 -

712 -

716 -“
720

L

Metrosep C4 - 150/4.0

Leitfahigkeit

30 °C

10 L

0.9 mL/min

1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure

1%t injection
1000* injection

.

18 20 22 24

4 6 8 10 12 14 16
Time [min]
Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L
1 Lithium 1
2 Natrium 5
3 Ammonium 5



5 Applikationen

Metrosep C 4 - 150/4.0 mg/L

4 Kalium 10
5 Calcium 10
6  Magnesium 10

Wodkaproben (37.5 %) wurden kontinuierlich injiziert. Nach jeder 10.
Injektion wurde ein Kationenstandard gemessen, um magliche Verande-
rungen festzuhalten. Die obige Uberlagerung zeigt den Kationenstandard
vor und nach 1000 Injektionen.

5.9 Aminbestimmung neben Standardkationen
Saule: Metrosep C4 - 250/4.0

Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: -

Temperatur: 32 °C

Loop: 100 pL

Flussrate: 0.9 mL/min

Eluent: 2.5 mmol/L Salpetersaure, 0.5 mmol/L Oxalsaure
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5.10 Bestimmung von Aminen in Colesevelam HC
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5.10 Bestimmung von Aminen in Colesevelam HCI
Saule: Metrosep C4 - 150/4.0
Probenvorbereitung: -
Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: -

Temperatur: 25 °C
Loop: 100 pL
Flussrate: 1.0 mL/min

Eluent: 2.5 mmol/L Salpetersaure, 40 % Aceton



458.6
458.8

458.0
458.2
—458.4
£
5 458.6
=
=458.8
>
=
>459.0
k9]
S 459.2
©
S 459.4
O
459.6
459.8
460.0
460.2

allylamine; 1 mg/L

5 Applikationen

3 5
£ S
[e))
S o
£ = £
> = —_—
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S 3
0
Ly 'JL 4/\
1 1 1 1 | | 1 | L 1 - 1 | |
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5.11 Bestimmung von Kationen in Bier

Saule:

Probenvorbereitung:

Detektion:
Suppression:
Temperatur:
Loop:
Flussrate:

Eluent:

Metrosep C4 - 150/4.0

Filtration mit Membranfilter (Probengrésse 0.45 pm), Ansauerung mit 2
mmol/L Salpetersaure, Verdinnung 1:10

Leitfahigkeit

30 °C
20 pL
1.0 mU/min

1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure
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5.12 Bestimmung von Piperazin und N-Methyldiethanolamin in Waschlésungen
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Bier beinhaltet sehr viele natlrliche Inhaltsstoffe. Daher sind viele nicht
quantifizierte Peaks im Chromatogramm zu sehen.

5.12 Bestimmung von Piperazin und N-Methyldiethanola-
min in Waschlosungen

Saule: Metrosep C4 - 150/4.0
Probenvorbereitung: Verdunnung 1:20
Detektion: Leitfahigkeit

Suppression: -

Temperatur: 30 °C

Loop: 10 yL

Flussrate: 0.9 mL/min

Eluent: 6.0 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure, 5 % Aceton
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5.13 Bestimmung von Kationen in Diinger

Sdule:

Probenvorbereitung:

Detektion:
Suppression:
Temperatur:
Loop:
Flussrate:

Eluent:

MDEA; 610.5 mg/L

;>pmemﬂn$1053nmﬂ

5 Applikationen

Metrosep C4 - 150/4.0

Inline-Ultrafiltration, Verdinnung 1:198.9

Leitfahigkeit

30 °C
10 L

0.9 mU/min

1.7 mmol/L Salpetersaure, 1.0 mmol/L Dipicolinsaure

Time [min]

11 12
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5.14 Nahrstoffanalyse einer Zellkultur
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5.14 Nahrstoffanalyse einer Zellkultur
Saule: Metrosep C4 - 150/2.0
Probenvorbereitung: Inline-Verdlnnung (1:100), Inline-Ultrafiltration
Detektion: Leitfahigkeit
Suppression: -
Temperatur: 45 °C
Loop: 5puL
Flussrate: 0.4 ml/min
Eluent: 1.7 mmol/L Salpetersaure, 0.7 mmol/L Dipicolinsaure
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5 Applikationen
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potassium; 2100.5 mg/L
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Direktmessung der Zellkultur ,,Pseudomonas putida”.

5.15 Bestimmung von Kationen mit IC-MS und Leitfahig-
keitsdetektion

Saule: Metrosep C4 - 150/2.0

Probenvorbereitung: -

Detektion: Leitfahigkeit, MS
Suppression: -

Temperatur: 30 °C

Loop: IC: 30 pL mit MiPT

MS: 50 pL mit MiPT
Flussrate: 0.2 mL/min

Eluent: 3 mmol/L Oxalsaure



5.15 Bestimmung von Kationen mit IC-MS und Leitfahigkeitsdetektion

Diagrammbereich
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6 Problembehandlung

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 6.

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

Behebung

Trennsdule regenerieren

Wenn oben genannte Probleme auftreten, dann zuerst die Vorsaule erset-
zen. Erst wenn diese Massnahme nicht hilft, die Trennsaule wie folgt rege-
nerieren.

1 Trennsaule vom IC-System trennen
Den Ausgang der Trennsaule vom Eingang des Detektors trennen.

2 Trennsdule regenerieren
Je nach Art der Verunreinigung die Trennsaule wie folgt regenerieren:
= Verunreinigung mit organischen Komponenten (siehe Tabelle 4,
Seite 46).

= Verunreinigung mit anorganischen Komponenten (siehe Tabelle 5,
Seite 46)
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6.2 Abnehmende Auflosung / Peakformen

Tabelle 4 Verunreinigung mit organischen Komponenten
Spulen mit Dauer [min] Flussrate [mL/min]
2-mm-Saulen 4-mm-Saulen
1 Reinstwasser, gegen 60 0.2 0.9
die Flussrichtung
2 Acetonitril/Wasser 60 0.2 0.9
(40/60), gegen Fluss-
richtung
3 Reinstwasser 60 0.2 0.9

Tabelle 5 Verunreinigung mit anorganischen Komponenten

Spulen mit Dauer [min] Flussrate [mL/min]
2-mm-Saulen 4-mm-Saulen
1 Reinstwasser, gegen 30 0.2 0.9
die Flussrichtung
2 10 mmol/L Salpeter- 60 0.2 0.9
saure und 4 mmol/L
Dipicolinsaure, gegen
Flussrichtung
3 Reinstwasser, gegen 30 0.2 0.9

die Flussrichtung

Abnehmende Auflosung / Peakformen

Die Auflosung der Peaks verschlechtert sich oder die Peakformen sind

6.2
Problem

asymmetrisch.
Ursachen und Ver- Ursachen

Vermeidung / Behebung

meidung
Die Trennsaule wurde

Uberladen.

Die Trennsaule kann z. B. durch hohe Salzge-
halte in der Probenmatrix Uberladen werden.

= Probe verdunnen.
= Weniger Probe injizieren.



6 Problembehandlung

Ursachen Vermeidung / Behebung

Im IC-System besteht = Uberprifen, ob alle Kapillaren einen

Totvolumen. Durchmesser von < 0.25 mm (6.1831.010)
besitzen. Falls nicht, gréssere Kapillaren
ersetzen.

= Uberprifen, ob alle Kapillaren korrekt
installiert wurden. Im Multi Media Guide
IC Maintenance wird die Installation
Schritt fUr Schritt gezeigt.

6.3 Instabile Retentionszeiten

Problem Die Retentionszeiten sind instabil.

Ursachen und Ver- Ursachen Vermeidung / Behebung
meidung

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

= Die Hochdruckpumpe entliften.
= Den Eluent-Degasser einsetzen.

6.4 Unbekannte Peaks

Problem Das Chromatogramm enthalt breitere, unbekannte Peaks.
Ursachen und Ver- Ursachen Vermeidung / Behebung
meidung

Spat eluierende Analy-  Etwas breitere unbekannte Peaks kdnnen

ten durch spat eluierende Probenkomponenten
entstehen. Diese stammen in diesen Fallen
aus der vorhergehenden Injektion.

» Chromatogrammdauer verlangern.
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6.5 Steigender Riickdruck

6.5 Steigender Riickdruck

Vermeidung / Behebung

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

Partikel auf der Vor-
saule

Partikel auf der Trenn-
saule

Partikel in der Probe

= \Vorsaule ersetzen.

Die Trennsaule gegen die Flussrichtung spu-
len.

= 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.




7 Literatur

7 Literatur

Wir empfehlen folgende Literatur zur Vertiefung:

= Application Note C-119 Bethanechol chloride and calcium in tablets

= Application Note C-120 Bethanechol chloride and HPTA (2-hydroxy-
propyl-trimethyl ammonium chloride) besides sodium and calcium

= Application Note C-124 Ethanolamines besides standard cations

= Application Note C-125 Methylamines besides standard cations inclu-
ding cesium

= Application Note C-126 Methylamines and ethanolamines

= Application Note C-129 Nine cations on the Metrosep C 4 — 150
column

= Application Note C-132 Traces of lithium, sodium and ammonium besi-
des ethanolamine

= Application Note U-52: Transition metal cations applying UV/VIS detec-
tion after post-column reaction with PAR (4-(2-pyridylazo)resorcinol)

= Application Note C-135 Cations in drinking water using Metrosep C 4 -
150/4.0 column according to I1SO 14911

= Application Note C-147 Fast analysis of cations in tap water using Met-
rosep C4-100/2.0

= Application Note C-148 Metrohm Inline Dilution Technique — get dilu-
tion factors up to 10°000 with two intelligent dilution steps

= Application Note C-150 Fast IC: separation of standard cations in ele-
ven minutes

= Application Note C-151 Fast IC: separation of standard cations in five
minutes

= Application Note C-152 Fast IC: separation of ethanolamines in 2.5
minutes

= Application Note C-153 Fast IC: separation of methylamines in four
minutes

= Application Note C-157: Sodium and potassium in a polyol sample
applying Inline Matrix Elimination

= Application Note C-159 Cation traces on the Metrosep C 4 - 250/2.0
column after Inline Preconcentration with matrix elimination

= Application Note C-160 Calcium in Bayer caustic soda

= Application Note C-167 Quality test of an automatic and direct 1:2000
dilution applying Inline Dilution Technique

= Application Note C-170 Separation of N-methyldiethanolamine and
piperazine besides standard cations

= Application Note C-171 N-methyl diethanolamine and piperazine in
scrubber solution - Horler, M.; van der Kruijs, S. Improved cation sepa-
ration thanks to a new column material, Poster
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Characterization and source apportionment of organic aerosol using
offline aerosol mass spectrometry; Daellenbach, K.R.; Bozzetti, C.; Kre-
pelova, A.; Canonaco, F.; Wolf, R.; Zotter, P.; Fermo, P.; Crippa, M.; Slo-
wik, J.G.; Sosedova, Y.; Zhang, Y:; Huang, R.J.; Poulain, L.; Szidat, S.;
Baltensperger, U.; Prevot, A.S.H.; El Haddad, I., Atmospheric Environ-
ment Techniques Discussions; p. 8599-8644, 08/2015

Monographie: Analysis of water samples and water constituents with
Metrohm instruments, p. 73 ff (8.038.5003)

Saulenkatalog, 8.000.5194
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