Forensische Untersuchungsanalyse

mit [C

Bestimmung niedriger Konzentrationen von Chlorat, Thiosulfat,
Thiocyanat und Perchlorat neben den Standardanionen in
Sprengstoffen und Explosionsruckstanden
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Forensische Institute untersuchen Terroranschldage
und Kampfstoffe mit Hilfe der Spurenanalyse der
verwendeten Sprengstoffe und deren Ruckstande.
Hauptbestandteile von Sprengstoffen sind
Brennstoffe und Oxidationsmittel wie Oxohalogenide
(z. B. Chlorat, Perchlorat) sowie Nitrate, Schwefel,
phosphorhaltige Verbindungen, Metalle, Zucker und
Kohlenwasserstoffe [1]. Zu den typischen
anorganischen Rickstanden nach einer Sprengung
gehéren Thiocyanat und Thiosulfat. Fur die
Kriminalpolizei und die staatlichen
Sicherheitsbehérden ist die Ermittlung von

VERSUCHSDURCHFUHRUNG

Es wurden kunstliche Proben in 10%igem Methanol
gelost und automatisch mittels Inline-Ultrafiltration
filtriert. Die intelligente Partial-Loop-Injektionstechnik
(MiPT) von Metrohm ermaglicht die Injektion eines
prazisen, variablen Volumens in Abhangigkeit von der
Probenmenge, und eine automatische Kalibrierung.
Die Anionen werden auf der analytischen Saule
Metrosep A Supp 4 - 250/4.0 mit einem
Natriumcarbonat/Natriumhydrogencarbonat-
Eluenten und einem Flussgradienten getrennt
(Abbildung 1). Die sequenzielle Suppression,
einschlieBlich chemischer und CO,-Suppression,
reduziert die Hintergrundleitfahigkeit auf etwa 1
uS/cm und verbessert so das Signal-Rausch-
Verhaltnis erheblich. Alle Anionen werden mit einem
Leitfahigkeitsdetektor bestimmt und mit Hilfe der
MaglC Net-Software quantifiziert.
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"chemischen Fingerabdricken" besonders wichtig.
Solche Verbindungen, die den Boden kontaminieren
und in das Grundwasser eindringen kénnen, werden
von Instituten der o6ffentlichen Gesundheit und des
Umweltschutzes analysiert. Die
lonenchromatographie (IC) mit suppressierter
Leitfahigkeitsdetektion ermdglicht eine empfindliche
und robuste Bestimmung von anionischen
Verunreinigungen wie Chlorat, Thiosulfat, Thiocyanat
und Perchlorat neben den anorganischen
Standardanionen Uber einen breiten

Konzentrationsbereich.

Abbildung 1. Kompakte, benutzerfreundliche Metrohm IC-
Geréate zur Quantifizierung verschiedener Anionen in
Sprengstoffen und Explosionsriickstanden.
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Abbildung 2. Suppressiertes Leitfahigkeitssignal von anorganischen Anionen (1 mg/L), die auf einer Metrosep A Supp 4 - 250/4.0-Saule

getrennt wurden (Eluent: 1,8 mmol/L Natriumcarbonat, 1,7 mmol/L Natriumhydrogencarbonat, Flussgradient 0,7-1,5 mL/min,

Saulentemperatur 30 °C, Probenvolumen 10 pl).

ERGEBNISSE

Die entwickelte IC-Methode bietet eine das Chromatogramm einer 1 mg/L Standardlésung.

unkomplizierte, robuste und schnelle Analyse von Die Methode deckt die in Tabelle 1 aufgeflihrten

anionischen Additiven und Ruckstanden, die mit Spezifikationen ab.
Sprengstoff in Verbindung stehen. Abbildung 2 zeigt

Tabelle 1. Methodenspezifikationen

Parameter Spezifikation

Bestimmungsgrenze (LOQ) < 1 mg/Lfur jedes Anion, RSD < 25 %

Kalibrierung Anionen = 1-100 mg/L Perchlorat = 1-50 mg/L
Auflosung > 2 fUr jede Trennung

Blindwert <0,1 mg/L

Laufzeit 32 Min
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FAZIT

Ein Flussgradient beschleunigt die spat eluierenden
Komponenten. Dadurch verkurzt sich die Analysezeit
auf 32 Minuten und die Peakform wird verbessert. Die
Analyse wurde durch das zugesetzte Methanol in der
Probenmatrix nicht beeintrachtigt. Fur alle
Komponenten lag die Bestimmungsgrenze unter 1
mg/L und die Auflésung Uber den gesamten
Kalibrierbereich bei Uber 2. Die Verwendung der
Metrosep A Supp 4-Saule bei Raumtemperatur
ermoglicht die Analyse mit einem kompakten IC-
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System. Fur eine umfassende
Explosionsstoffcharakterisierung, die sowohl die oben
genannten Anionen als auch Kationen beinhaltet, ist
ein professionelles Zweikanalsystem eine rentable
Losung. Detailliertere Untersuchungen von
Sprengstoffrickstanden werden mit IC-MS
(lonenchromatographie mit Massenspektrometrie
gekoppelt) durchgefihrt, um die Identifizierung des
Analyten zusatzlich mit einem Massendetektor zu
bestatigen [2].

2. Barron et al. (2014), Analytica Chimica Acta 806
(2014) 27-54.
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GERATEKONFIGURATION

. 930 Compact IC Flex Oven/SeS/Deg
Der 930 Compact IC Flex Oven/SeS/Deg ist das
intelligente Compact-IC-Gerat mit Sdulenofen,
sequenzieller Suppression und eingebautem
Degasser. Zur Regeneration des Suppressors kann ein
800 Dosino eingesetzt werden. Das Gerat kann mit

©ee

beliebigen Trenn- und Detektionsmethoden
eingesetzt werden.

Typische Anwendungsgebiete:
- Anionen- oder Kationenbestimmungen mit
sequenzieller Suppression und
Leitfahigkeitsdetektion

IC Conductivity Detector

Kompakter und intelligenter Hochleistungs-
Leitfahigkeits-Detektor zu den intelligenten IC
Geraten. Hervorragende Temperaturkonstanz, die
gesamte Signalverarbeitung innerhalb des
geschutzten 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.

Metrosep A Supp 4 - 250/4.0

Die Metrosep A Supp 4 - 250/4.0 ist eine dusserst
robuste Sdule, die mit sehr guten Trenneigenschaften
aufwartet. Die Trennphase besteht aus
Polyvinylalkohol-Partikeln mit quaternaren
Ammoniumgruppen und einem Durchmesser von 9
um. Dieser Aufbau gewahrleistet hohe Stabilitédt und
grossere Toleranz gegenuber Feinstpartikeln, die die

integrierte Filterplatte passieren konnten. Die
Metrosep A Supp 4 - 250/4.0 besitzt eine mittlere
lonenaustauschkapazitat; Sulfat eluiert nach 12.5
Minuten. Die Bodenzahlen, die sich mit dieser
Trennsaule erzielen lassen, sind hoher als auf der
Metrosep Anion Dual 2 - 75/4.6. Die A Supp 4 -
250/4.0 ist besonders fur alle Routineaufgaben in der
Wasseranalytik geeignet.
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https://www.metrohm.com/products/2/9302/29302460.html
https://www.metrohm.com/products/2/8509/28509010.html
https://www.metrohm.com/products/6/1006/61006430.html

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.

MSM Rotor A
Suppressor-Rotor fur alle 1C-Gerate mit MSM
(Metrohm Suppressor Modul)
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https://www.metrohm.com/products/2/8580/28580020.html
https://www.metrohm.com/products/6/2832/62832000.html

Nag Net

www.metrohm.com

MaglC Net 4.0 Professional: 1 Lizenz

Professionelles PC-Programm fur die Steuerung aller
intelligenten Professional IC Systeme, Compact IC
Gerate und ihrer Peripherie, aller Detektoren und den
verschiedenen Autosamplern, 800 Dosino, 771
Compact Interface, etc. Die Software erlaubt die
Kontrolle, Datenaufnahme, -auswertung und -
Uberwachung sowie Report-Erstellung von
ionenchromatographischen Analysen.

Grafische Benutzeroberfldache far
Routineoperationen, umfangreiche
Datenbankprogramme, Methodenentwicklung,
Konfiguration und manuelle Systemsteuerung; sehr
flexible Benutzerverwaltung, leistungsfahige
Datenbankoperationen, umfangreiche
Datenexportfunktionen, individuell konfigurierbarer
Reportgenerator, Steuerung und Uberwachung
samtlicher Systemkomponenten und der
Chromatographie-Resultate.

MaglC Net Professional erfullt vollumfanglich die
FDA-Vorschrift 21 CFR Part 11 wie auch GLP.

MaglC Net steht in 16 Dialogsprachen zur Verflgung:
Deutsch, Englisch, Chinesisch, Traditionelles
Chinesisch, Franzdsisch, Italienisch, Spanisch,
Portugiesisch, Bulgarisch, Tschechisch, Ungarisch,
Japanisch, Koreanisch, Russisch, Slovakisch

1 Lizenz

Die Installation und Dokumente werden auf einem
USB Stick geliefert.
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https://www.metrohm.com/products/6/6059/66059402.html
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