Application Note AN-D-001

Metrohm IC-Treiber fur Openlab CDS

OpenlLab-gesteuerte Zweikanal-Analyse von Kationen und
Anionen mit automatisierter Inline-Eluent-Produktion

OpenlLab CDS ist die neueste Generation der
Chromatographiedatensysteme von Agilent, die
Chromatographie und Massenspektrometrie in einer
einzigen Softwareplattform vereint. Die
Veroffentlichung des Metrohm IC Driver 1.0 fur
Openlab ermoglicht die vollstdndige Integration von
Metrohm IC-Geraten in OpenlLab CDS. Die Integration
bietet eine einzige Softwareldsung fur die IC-MS-
Kopplung. Openlab-basierte Labore profitieren
davon, indem sie Zeit und Kosten fur
Benutzerschulungen, Validierung und Software
einsparen, ohne dabei die Robustheit und Flexibilitat
zu verlieren, fur die Metrohm bekannt ist. In dieser
Applikation geht es um die parallele Analyse von
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Kationen und suppressierten Anionen mit einem
Zweikanal-Metrohm-I1C, der von Openlab CDS
gesteuert wird. Die implementierte automatisierte
Inline-Eluent-Produktion ermoglicht einen
kontinuierlichen Betrieb ohne manuelle Eingriffe und
verbessert die Retentionszeitstabilitat. Als
Beispielmatrix fur die Messung von Kationen und
Anionen wurde ein Erfrischungsgetrank gewahlt, da
dies wichtige Parameter fur die Analyse der
Lebensmittelsicherheit und -qualitdt sind. Ein
Langzeitstabilitatstest bestatigt die Anforderungen an
die Reproduzierbarkeit, Robustheit und Qualitat der
Metrohm-Gerate.
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Um die Lebensmittelsicherheit und -qualitat zu
gewahrleisten, ist die Bestimmung der wichtigsten
Kationen und Anionen fur die Getrankeindustrie von
besonderem Interesse. Die Aufgabe fur die
vorliegende Studie war die Analyse der
Standardkationen und -anionen in einem
Erfrischungsgetrank innerhalb einer Bestimmung mit
einem lonenchromatographiesystem, das mit
Agilent OpenLab CDS gesteuert wird.
Die Standardkationen und -anionen werden mit
einem Zweikanal-1C-Setup (Abbildung 1) auf der
Grundlage einer 4-Punkt-Kalibrierung im mg/L-
Bereich analysiert. Um angemessene Analysen zu
gewahrleisten und die Probenstabilitat zu
garantieren, wird die Probe in Reinstwasser
verdinnt und mit Ethanol gemischt.
Die gesamte Metrohm-IC-Konfiguration wird von
OpenlLab CDS gesteuert (Abbildung 1). Die
Analysenmethode enthalt komponentenspezifische
Kontrollparameter und Zeiteinstellungen fur den
konfigurierten Gerateaufbau:

- IC-Startparameter: z. B. Aufnahmezeit,

Durchflussrate, Saulentemperatur usw.
- IC-Zeitprogramm: z. B Injektion und
Datenanalyse
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- Startparameter des Probenprozessors: z. B.
Geschwindigkeit der Peristaltikpumpe
- Zeitprogramm des Probenprozessors: z. B.
Probenvorbereitung oder -transfer

Spezielle "Event wait"-Befehle ermdglichen
Synchronisation und Timing. Zusatzlich zu den
Ublichen chromatographischen Kontrollparametern
ist die automatische Eluentherstellung in die
Methode integriert. Mit einem 941 Eluent Production
Module werden Eluenten automatisch aus einem
Eluentkonzentrat, entweder kommerziell erworben
(z. B. Merck) oder selbst angesetzt, hergestellt und
ermdglichen so maximale Flexibilitat bei der
Analyse. Die Eluentherstellung wird durch Sensoren
ausgeldst. In OpenLab CDS kénnen mit diesem
Modul bis zu vier Sensoren parallel gesteuert
werden, je nach Einsatzzweck mit Leer- oder
Volliberwachung. So kann das Modul nicht nur zur
Eluentproduktion, sondern auch zur Uberwachung
der Wasserversorgung, des Konzentrats oder des
Abfalls eingesetzt werden.
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Abbildung 1 (L) Setup fir die Analyse von Kationen und suppressierten Anionen mit einem Metrohm 940 Zweikanal-IC (940
Professional IC Vario TWO) und Inline-Eluentproduktion mit einem 941 Eluent Production Module und (R) Konfiguration in
OpenlLab.

ERGEBNISSE

Mehrfache Injektionen der Standards Peakflachen. RSDs im Bereich von 0,1-1,1 % beweisen
(Kationenstandards in Abbildung 2) und der Probe die gute Reproduzierbarkeit und Robustheit, die mit
(Tabelle 1) zeigten nur geringe Abweichungen in den dem Zweikanalsystem erreicht wird.
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Abbildung 2. Wiederholmessungen (n = 100) eines gemischten Kationenstandards (Lithium 10 mg/L, Natrium und Kalium 20 mg/L).

Die Datenquantifizierung basiert auf einer linearen
Regression der Peakfldchen (Abbildung 3). Als
Hauptbestandteile des Erfrischungsgetranks werden
K* Ca?t, POAB’ L Cl, l\/lg2+ und NO5" in abnehmender
Konzentrationsreihenfolge gefunden (Tabelle 1).
Diese Konzentrationen entsprechen den FDA-
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Empfehlungen fur abgefullte Erfrischungsgetranke
(21CFR165.110). Erwartungsgemal3 liegen die
Konzentrationen fur andere Anionen deutlich unter
den von der FDA genannten kritischen Werten von
1,4 - 2,4 mg/L F- (abhdngig von der Lufttemperatur),
10 mg/LNOy (als N) und 250 mg/L SOAZ’.
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Compound:  Chloride
Signal: CD1_89101
Exp.RT: 3067
Cofr. Coeff..  0.999918
Residual: 243514
R*2: 0.99984
Formula: y=ax+b

a 051852

b: -3.14439

¢: 0.00000
Compound: Potassium
Signal: CD2_s9101
Exp. RT: 5.602
Corr. Coeff.:  0.999974
Residual: 0.75895
RAZ: 0.99995
Formula: y=ax+b

a 0.19047

b: -0.11605

c: 0.00000
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Abbildung 3. (L) Chromatogramme der gemischten Standards der Anionen (rot) und Kationen (blau), analysiert mit einem Zweikanal-IC
(940 Professional IC Vario TWO), der von OpenlLab CDS betrieben wird, und (R) Beispiel-Kalibrierkurven fir Chlorid und Kalium basierend auf
der Auswertung der Peakflachen. Die Chromatogramme zeigen die Leifahigkeitsmessungen der Anionen- und Kationen, die auf einer

Metrosep A Supp 17-150/4.0 bzw. einer Metrosep C4-150/4.0 Saule getrennt wurden. Die Kalibrierkurven zeigen die Response-Daten fur die

Peakflachen gegen die Konzentrationsmengen in ng. Unter Berlicksichtigung des Injektionsvolumens (hier 20 uL) konnen die

Konzentrationen in mg/L-Einheiten umgerechnet werden.

Tabelle 1. Reproduzierbarkeit von Doppelinjektionen fir ausgewahlte Kationen und Anionen in der Softdrinkprobe. Die Konzentrationen
werden als Mengen in ng bestimmt und durch Division durch das Injektionsvolumen (20 uL) und Multiplikation mit dem Verdtnnungsfaktor
(3) in mg/L umgerechnet.

Analyt Konz. Menge (ng) Konz. (mg/L) RSD (%)
K* 905 135.8 0.1
Ca%t 172 25.8 0.1
PO,* 145 2138 0.1
cr 99 14.9 0.8
Mg2"* 81 12.2 0.2
NO;’ 59 89 1.1
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Der Metrohm-Treiber 1.0 fir OpenLab CDS 6ffnet den
Weg fur IC-Analysen, die fur eine Vielzahl von

Anwendungen in unterschiedlichen Bereichen (z.B.

Lebensmittelindustrie, Wasser- und

Umweltiberwachung) durchgefihrt werden. Die

Interne Referenz: AW IC CH6-1397-082019

CONTACT

Metrohm Deutschland

In den Birken 3
70794 Filderstadt

Implementierung von Funktionen, die Uber die
Ublichen IC-Funktionalitdten hinausgehen, wie
Automatisierung, Probenvorbereitung und
Suppression, verbessern die lonenanalytik in OpenLab

mMassiv.

info@metrohm.de

GERATEKONFIGURATION
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940 Professional IC Vario TWO/SeS/PP

Der 940 Professional IC Vario TWO/SeS/PP ist das
intelligente Zwei-Kanal-IC-Gerat mit sequenzieller
Suppression (ein Kanal) und einer Peristaltikpumpe
zur Suppressorregeneration. Das Gerdt kann mit
beliebigen Trenn- und Detektionsmethoden
eingesetzt werden.

Typische Anwendungsgebiete:
- Standardgerat fUr parallele Anionen- und
Kationenbestimmungen
- Spurenanalytik fir Anionen und Kationen
- Online-Monitoring fur Anionen und Kationen

IC Conductivity Detector

Kompakter und intelligenter Hochleistungs-
Leitfahigkeits-Detektor zu den intelligenten IC
Geraten. Hervorragende Temperaturkonstanz, die
gesamte Signalverarbeitung innerhalb des
geschitzten Detektorblocks und DSP — Digital Signal
Processing — der letzten Generation garantieren
hochste Prazision der Messung. Dank dem
dynamischen Arbeitsbereich sind keine (auch nicht
automatische) Bereichswechel notwendig.
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Metrosep A Supp 17 - 150/4.0

Die Trennsaule Metrosep A Supp 17 - 150/4.0 ist die
Saule der Wahl fur Anionenbestimmungen, die eine
gute Trennleistung und kurze Trennzeiten bei
Raumtemperatur erfordern. Die maximale Flussrate
von 1.4 mL/min bietet hierzu die Moglichkeit zur
Optimierung der Bestimmung. Die Metrosep A-Supp-
17-Séulen Uberzeugen durch ein gutes
Preis/Leistungsverhaltnis.

Metrosep C4 - 250/4.0

Die Metrosep C 4 - 250/4.0 ist die Kationensaule mit
der héchsten Kapazitat der C-4-Reihe. Sie ist fur
Applikationen pradestiniert, die hochste
Trennleistung erfordern. Mit dieser Saule lassen
sich Proben mit extremen
Konzentrationsunterschieden zuverlassig
analysieren. Die Leistungsfahigkeit der Saule zeigt
sich beispielsweise bei der Analyse von
Kesselspeisewasser, bei der es gilt, 7 g/L Natrium
neben 7 mg/L Monoethanolamin (MEA) einwandfrei
zu quantifizieren. Mit der C 4 - 250/4.0 lassen sich
sowohl Amine und Ubergangsmetalle als auch die
Alkali- und Erdalkalimetalle in einem Lauf
bestimmen.

858 Professional Sample Processor — Pump

Der 858 Professional Sample Processor — Pump
verarbeitet Proben von 500 pL bis 500 mL. Der
Probentransfer erfolgt entweder mit der eingebauten
bidirektionalen Zweikanal-Peristaltikpumpe oder
mittels eines 800 Dosino.
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Metrohm IC Driver 1.0 fir OpenLab CDS
Software-Treiber zum Einbinden von Metrohm IC-
Geraten in «OpenLab CDS» (Versionen 2.3, 2.4,
2.5, 2.6, 2.7 und 2.8) von Agilent. Eine Lizenz pro
Computer berechtigt den Betrieb vom IC-Systemen
unter «OpenlLab CDS».

Lernen Sie mehr Uber die Kopplung von IC und

Massenspektrometern

MSM Rotor A
Suppressor-Rotor fur alle IC-Gerate mit MSM
(Metrohm Suppressor Modul)
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https://www.metrohm.com/products/6/6080/66080100.html
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