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Verbrennungsaufschluss und lonenchromatographie kombiniert
In einem System

Die Combustion IC (CIC) erweitert den Anwendungs-

bereich der lonenchromatographie auf alle Arten

von brennbaren Proben. Der primére Fokus liegt

dabei auf der Bestimmung von Halogen- und

Schwefelverbindungen in verschiedensten Proben- ——
matrices. Das CIC-System von Metrohm ist vollstandig i
automatisiert.

ClCist konkurrierenden Offline-Methoden sowohl
hinsichtlich Probendurchsatz als auch hinsichtlich
Prazision und Genauigkeit der Resultate Uberlegen.
Im Gegensatz zu anderen Methoden lasst sich mit
CIC die Konzentration fur jede einzelne Spezies der
verschiedenen Halogene bestimmen.
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Wie funktioniert CIC?
CIC bedeutet, dass die Probe zunachst unter Zufuhr
von Sauerstoff und Wasser (Pyrohydrolyse) in einer
Argon-Atmosphare verbrannt wird. Die resultieren-
den gasformigen Verbindungen werden in ein

920 Absorber Module geleitet, wo sie in einer Absorp- .
tionslésung gesammelt werden. Diese Lésung wird
anschliessend in das IC-System injiziert und analysiert.
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in einem speziellen Rohr aus Bestimmung der Konzentration fur jede einzelne mit einer universellen Methode

Quartzglas statt. der unterschiedlichen Halogen-Spezies und fur FDA- und GLP-Standards werden erfuillt

Gaszufuhr Schwefel méglich Kalibrierung mit nur einem Standard dank intelli-
Ideal zur Prifung der Einhaltung von Richtlinien, genter Partial-Loop Injektionstechnik (MiPT)

die zulassige Hochstmengen von Halogenen Vollstandig automatisierte Probenvorbereitung
regulieren (RoHS, WEE, ...) fr feste und flissige Proben mit nur einem
Hoher Probendurchsatz, hervorragende Prazision modularen Probenwechsler
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APPLIKATIONSFELDER

CIC eignet sich hervorragend fur die Routineanalytik
in den verschiedensten Bereichen, weil weder spezi-
fische Vorkenntnisse der Probenmatrix noch eine auf-
wandige Methodenentwicklung erforderlich sind.
Einerseits empfiehlt sich CIC fir die Qualitatskontrolle
von Rohstoffen, Zwischen- und Endprodukten. Ande-
rerseits eignet sich die Methode im Bereich Umwelt-
schutz zur einfachen und exakten Kontrolle, ob die
jeweiligen Gesetze, Normen und Auflagen eingehalten
werden (z. B. DIN EN 228, IEC 60502-1, RoHs, WEEE, ...).

CIC ermdglicht u. a. ionenchromatographische

Analysen folgender Produkte:

— Umweltrelevante Stoffe (Ol, Kunststoffabfalle,
Glas, Aktivkohle ...)

- Elektronik-Bauteile (Leiterplatten, Harz, Kabel,
Isoliermaterial ...)

- Brennstoffe (Benzin, Kerosin, Rohol, Heizol,
Kohle, Katalysatoren, Butan, Propan, Erdgas ...)

- Kunststoffe (Polymere wie Polyethylen, ...)

- Farbstoffe (Pigmente, Lacke, ...)

= Pharmazeutische Produkte

-~ Lebensmittel (Ole, Gewiirze, Duft-
und Geschmacksstoffe, ...)
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VERBRENNUNGSAUFSCHLUSS
AUTOMATISCH GESTEUERT

Die CIC von Metrohm besteht aus einem Combustion
Module von Analytik Jena und einem Absorptions-
und IC-Teil von Metrohm. Im Combustion Module
kann der Probenaufschluss automatisch gesteuert
werden. Das Prinzip ist einfach: Ein Lichtleiter leitet
das bei der Verbrennung erzeugte Licht aus dem
Pyrolyseofen an einen optischen Sensor. Dieser
misst die Intensitat des Lichts und steuert proportio-
nal dazu den Vorschub des Probenschiffchens in
den Ofen. Dadurch wird die Dauer der Verbrennung
so optimiert, dass diese einerseits stets vollstandig
ist (keine Russbildung), andererseits aber auf Warte-
zeiten als Sicherheitspuffer verzichtet werden kann.

Dank der automatisierten Steuerung des Proben-
aufschlusses entfallt die Methodenentwicklung
flr die Verbrennung komplett. Wenn bestimmte
Normen erfullt werden mussen, die eine Verbren-
nung Uber einen definierten Zeitraum bei einer
bestimmten Temperatur vorschreiben, kann die
Probenzufihrung in den Ofen auch manuell pro-
grammiert werden.
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Chromatogramm (links): Wiederfindung von Halogenen und Schwefel in zertifizierten Polyethylen-Pellets ERM-EC681k:
Chlorid: 102.4 %, Bromid 95.4 %, Schwefel 100.3 %. Injektionsvolumen 20 uL

Chromatogramm (rechts): Wiederfindung von Halogenen und Schwefel in Kohlereferenzmaterial NIST 2682b:

Chlorid: 103.4 %, Schwefel 96.8 %. Injektionsvolumen 100 uL

Bedingungen (rechts und links): Metrosep A Supp 5 - 150/4.0; Eluent: 3.2 mmol/L Na2CO3, 1.0 mmol/L NaHCO3, 0.7 mL/min;
Saulentemperatur 30 °C; Ofentemperatur 1050 °C; Absorptionslésung: 100 mg/L H202

ASTM D7359-18 Standard Test Method

for Total Fluorine, Chlorine and Sulfur in
Aromatic Hydrocarbons and Their Mixtures
by Oxidative Pyrohydrolytic Combustion
followed by lon Chromatography Detection
(Combustion lon Chromatography-CIC)
UOP991-19 Chloride, Fluoride, and Bromide
in Liquid Organics by Combustion lon
Chromatography (CIC)

ASTM D8247 Standard Test Method for
Determination of Total Fluorine and Total
Chlorine in Coal by Oxidateive Pyrohydrolytic
Combustion Followed by lon Chromatography
Detection

ASTM D7994-17 Standard Test Method for
Total Fluorine, Chlorine, and Sulfur in Liquid
Petroleum Gas (LPG) by Oxidative Pyrohydro-
lytic Combustion Followed by lon Chromato-
graphy Detection (Combustion lon Chroma-
tography-CIC)

Ein Flammensensor misst die
Intensitat des Lichtes im Com-
bustion Module und steuert
den Verbrennungsaufschluss
automatisch.
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PROBENWECHSLER

Der MMS 5000 Autosampler sorgt fur die vollauto-
matische Aufgabe von festen und flussigen Proben.
Mit dem passenden Kit fur fllissige respektive feste
Proben kann dieser Multi Matrix Probengeber ohne
grossen Aufwand innerhalb von Minuten umgebaut
werden. Das Verbrennungssystem bleibt unangetas-
tet und kann deshalb innerhalb weniger Minuten
wieder in Betrieb genommen werden.

Automation der CIC. Ob flUssige oder feste Proben —
der MMS 5000 Autosampler erlaubt beides.



Arbeiten zuverlassig unter ho-
hem Druck: LPG/GSS Gas Module

und LPG Module

Mit dem LPG/GSS Module kénnen sowohl verflus-
sigte Gase (LPG) als auch gasférmige Proben wie
beispielsweise Erdgas mittels Combustion IC analy-
siert werden. Das LPG Module hingegen ist auf die
Analyse von LPG-Proben beschrankt, wobei diese
jedoch unter hoherem Druck stehen dirfen. Die
freie Wahl des Dosiervolumens erlaubt die Kalibrie-
rung eines weiten Konzentrationsbereichs ohne
dass es hierflr einen weiteren Kalibriergasstandard
bendtigt. Zudem ist durch die separaten Flusspfade
fir LPG und Gasen im LPG/GSS Module jegliches
Kontaminationsrisiko ausgeschaltet.

2.136.0720 LPG/GSS Module
fur die Analyse unter Druck
stehender Gas- oder LPG-Pro

MaglC Net steuert die Gas Module vollautomatisch.
FUr die Dosierung von FlUssiggasen wird ein spezielles
Dosierventil mit Peltierklihlung eingesetzt. So kann
ein vorzeitiges Verdampfen der Probe verhindert
werden. Das flUssige Gas wird nach der Probennah-
me in einer beheizten Kammer verdampft. Somit
konnen auch schwerer flichtige Komponenten in
den gasformigen Zustand gebracht werden. Die
komplette Uberfiihrung der Probe in das Verbren-
nungssystem wird zusatzlich durch einen perma-
nenten Argon-Tragergasfluss untersttzt. Dadurch
werden Memory-Effekte verhindert.

b5,
L8 21360740 LPG Module fur
I die Analyse von LPG-Proben
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LPG/GSS Module

LPG Module

Probenzylinderdruck

max. 18 bar (260 psi)

max. 250 bar (3625 psi)

max. 31 bar (450 psi)

Druck auf Probenventil

Gegeben durch
Probenzylinder

0.7-1.7 bar, typischer-
weise bei 1 bar

Gegeben durch
Probenzylinder

Probenvolumen

1-250 pL in 1-pL-Schritten 1-65 mLin 250-pL-Schritten 1-250 uL in 1-pL-Schritten

Temperatur
Entspannungskammer

85 °C

85 °C
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CICim Uberblick

Ist die Probentabelle erst einmal erstellt, arbeitet
das Combustion IC System vollautomatisch.

Alle Parameter werden durch eine einzige Software,
MaglC Net, gesteuert. Nach einer Bestimmungsserie
wird das System automatisch abgestellt, wodurch
Kosten, beispielsweise flr teure Gase, gespart werden.
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930 Compact IC Flex

930 Compact IC Flex

Dank des MMS 5000 Probenwechslers ist das
System sehr flexibel. Innerhalb von zwei Minuten
kann der Probenwechsler von Feststoffproben auf
FlUssigproben umgeristet werden. Es wird daher
nur ein Probenwechsler benotigt. Zudem muss
beim Wechsel zwischen verschiedenen Arten von
Proben die gasfiihrende Verbindung zwischen ABD
und Ofeneinheit nicht neu ausgerichtet werden;
dies spart wertvolle Zeit.

analytikjena

920 Absorber Module

Die ClIC ist Offline-Aufschlussmethoden sowohl
hinsichtlich Probendurchsatz als auch Prazision
und Genauigkeit der Resultate Uberlegen. Zuver-
lassigkeit gewinnt die Methode zudem durch
Checkstandards fur die Kalibrierung und Referenz-
materialen flr die Proben.

Durch die Nutzung der Metrohm intelligenten
Partial-Loop Injektionstechnik « MiPT» kann mit
einem einzigen Multiionenstandard schnell, zuver-
lassig und vor allem automatisch kalibriert werden.
Dies spart Zeit und ist weniger fehleranfallig.

Combustion Module

Ob Feststoff- oder Flussigproben analysiert werden
oder die Probenmenge variiert wird, der Flammen-
sensor optimiert den Verbrennungsprozess. Dadurch
ist in jedem Fall eine zeitoptimierte und russfreie
Verbrennung garantiert.

MaglC Net dokumentiert samtliche Flissigkeiten,
die zur Absorptionslésung dosiert werden. Somit
entfallt die Notwendigkeit eines internen Stan-
dards in der Absorptionslésung. Ein unerwlnschter
Verdlinnungseffekt entfallt und Interferenzen im
Chromatogramm zwischen internem Standard und
Analyten werden vermieden.
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Combustion Module (Oven + ABD) with MMS 5000 Autosampler




Perfektes Liquid Handling -
das 920 Absorber Module

Combustion Module und lonenchromatograph sind
im CIC-System von Metrohm Uber das 920 Absorber
Module miteinander verbunden. Das 920 Absorber
Module sorgt daflr, dass die gasformigen Verbin-
dungen der Analyten in Lésung gebracht werden.
Das professionelle Liquid Handling umfasst daneben
auch den Wassereintrag fur die Verbrennung, die
Matrixeliminierung des Oxidationsmittels Wasser-
stoffperoxid sowie Spulprozeduren.

Zudem kann aus einem einzigen Multiionenstandard
mit der intelligenten Partial Loop Injektionstechnik
(MiPT) eine automatische Kalibrierung des Analy-
sensystems erstellt werden. Da MiPT flexible Injekti-
onsvolumen (4-200 plL) erlaubt, wird ein grosser
Konzentrationsbereich abgedeckt.

FUr das gesamte Liquid Handling stehen ein 10-Port-
Ventil, ein 6-Port-Injektionsventil und zwei paten-
tierte Metrohm 800 Dosinos mit zwei 807 Dosierein-
heiten zur Verfligung.

Das 920 Absorber Module kann zudem fir die direk-
te Absorption von Gasverbindungen (NHs, HNOz,
HNOs, HCl, SO2) aus der Luft als semi-online Sampler
eingesetzt werden. Auf diese Weise kdnnen beispiels-
weise flichtige Sauren (Salzsaure, Schwefelsaure)

in Prozessabgasen oder in der Umgebungsluft an
Arbeitsplatzen Uberwacht werden.

930 Compact IC Flex
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920 Absorber Module

Combustion Module

Einfache Bedienung
mit MaglC Net Software

Das CIC-Gesamtsystem wird mit MaglC Net, der
bewahrten Software fur die lonenchromatographie
gesteuert. MaglC Net bietet grosse Flexibilitat hin-
sichtlich Konfiguration, Layout und Programmie-
rung. Dem User stehen umfassende Uberwachungs-
und Kontrollfunktionen zur Verfigung. MaglC Net
erfullt alle FDA- und GLP-Anforderungen und ist
zudem in zahlreichen Sprachen verflgbar. Ein mo-
dernes Datenmanagement und ein leistungsstarker
Reportgenerator runden das Paket ab.

MaglC Net garantiert eine einfache, robuste und
zuverlassige Handhabung des Systems. Dank einem
intelligenten Bedienkonzept behalt der Anwender
stets die Ubersicht tiber alle Flissigkeitsmengen,
die in die Absorptionslésung eingetragen werden.
Daher kann ohne einen internen Standard oder an-
dere Hilfsmittel gearbeitet werden.
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BESTELLINFORMATION

Gerate

Die Metrohm vertreibt das Gesamtsystem inklusive Installation, Service und Schulung aus einer Hand.

Combustion IC Sets

2.930.9010 Metrohm Combustion IC PP. Das Paket beinhaltet:
2.930.2560 Compact IC Flex Oven/SeS/PP/Deg
2.850.9010 IC Conductivity Detector
2.920.0010 Absorber Module
2.136.0700 Combustion Module (Oven + ABD, AJ)
6.2832.000 MSM Rotor A
6.2842.020 Adapter flr Vario zu MSM
6.6059.4x1 MaglC Net 4.x Compact: 1 Lizenz
6.1006.340 Metrosep A PCC 2 HC/4.0

2.930.9020 Metrohm Combustion IC DR. Das Paket beinhaltet:
2.930.2460 Compact IC Flex Oven/SeS/Deg
2.850.9010 IC Conductivity Detector
2.920.0010 Absorber Module
2.136.0700 Combustion Module (Oven + ABD, AJ)
6.2832.000 MSM Rotor A
6.2842.020 Adapter fur Vario zu MSM
6.6059.401 MaglC Net 4.x Compact: 1 Lizenz
6.1006.340 Metrosep A PCC 2 HC/4.0
2.800.0020 800 Dosino
6.1580.120 807 Unit 2 mL

2.136.0700 Combustion Module (Oven + ABD, AJ)

2.136.0710 Auto Boat Drive (AJ)

2.136.0720 LPG/GSS Module (AJ)

2.136.0730 Combustion Module (Oven + LPG/GSS, AJ)

2.136.0740 LPG Module (AJ)

2.136.0750 Combustion Oven (AJ)

6.7304.030 Kupplungssttick Oven zu LPG/GSS

Probenwechsler

2.136.0800 MMS 5000 Autosampler (AJ)
6.7302.000 Kit for solid samples for MMS 5000
6.7303.000 Kit for liquid samples for MMS 5000
Saulen

6.01032.420 Metrosep A Supp 17 - 150/4.0
6.01032.500 Metrosep A Supp 17 Guard/4.0
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