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Im Wasser steckt mehr als uns lieb ist...

Thales von Milet (ca. 625-545 v. Chr.), einer der ersten
griechischen Naturphilosophen und einer der «sieben
Weisen», bezeichnete das Wasser als den Ursprung aller
Dinge, in das alles wieder zurlickkehrt. Diese Erkenntnis
erhdlt vor dem Hintergrund der mittlerweile 1700 im
Wasser nachweisbaren, meist anthropogen eingetrage-
nen Substanzen eine vollkommen neue Bedeutung. Als
Nahrungs- und Energiequelle, beim Gebrauch in der
Bewasserung, als Ldsungs-, Reinigungs- oder KihImittel
sowie als Transportweg und Vorfluter wird Wasser mit
Dlngemitteln, Pestiziden, Arzneistoffen, Hormonen,
Schwermetallverbindungen, Korperpflege- und Synthese-
produkten kontaminiert. Auf Grund der damit verbunde-

nen gesundheitlichen Gefahrdungen hat die Weltgesund-
heitsorganisation (WHO) fur ca. 200 Wasserinhaltsstoffe
Leitwerte erlassen. Diese bilden mit den hydrogeologi-
schen Rahmenbedingungen der entsprechenden Lander
die Grundlage fur die Festlegung von landerspezifischen
Grenzwerten. In den meisten Staaten ist deshalb Wasser
Gegenstand einer Fulle von Gesetzen, Vorschriften und
Normen.

Metrohm bietet fur viele dieser Normen und Vorschriften
robuste, zuverlassige und sehr prazise Analysengerate
und Analysenmethoden an.




Ausgewahlte Normen aus dem Bereich

der Wasseranalytik

Die folgenden Normen beschreiben die Messung der
Leitfahigkeit und des pH-Wertes sowie die Bestimmung
von Anionen und Kationen in verschiedenen Wassern.
Metrohm-Gerate erfullen samtliche in den jeweiligen
Normen festgelegten Mindestanforderungen und Grenz-

werte. Wahrend einige Normen die simultane Bestimmung
mehrerer Analyten beschreiben (z.B. EPA 300.1), kann
ein und derselbe Analyt (z.B. Chlorid), je nach vorge-
schriebenem Grenzwert und Probenmatrix, auch mittels
verschiedener Analysentechniken bestimmt werden.

Parameter Norm Matrix Methode Seite
DIN 38404-5 Alle Wasser pH-Wert-Messung
Abwasser
pH-Wert EPA 150.1 Meerwasser pH-Wert-Messung
Saurer Regen
Trinkwasser
USP <791> Reinstwasser (Pharma) pH-Wert-Messung
DIN EN 27888 Trinkwasser Leitfahigkeitsmessung
Abwasser
Leitfahigkeit EPA 120.1 Meerwasser Leitfahigkeitsmessung
Saurer Regen
Trinkwasser
USP <645> Reinstwasser (Pharma) Leitfahigkeitsmessung
EPA 130.2 Abwasser Titration
Trinkwasser
Gesamtharte EN ISO 9963 Abwasser Titration
Ca, Mg Trinkwasser
DIN 38406-3 Abwasser Titration
Trinkwasser
Abwasser
Alkalinitat als CaCO, EPA 310.1 Meerwasser Titration
Trinkwasser
ar DIN 38405-1 Abwasser Titration
Trinkwasser
Anionen, z.B. F, CI', Br, NO, Abwasser .
IR Cee T ! EPA 300.1, Part A ; lonenchromatographie 8
NO,, SO, etc. Trinkwasser 9rap
EPA 300.1, Part B Abwasser lonenchromatographie
Trinkwasser
Oxyhalogenide EPA317.0 Trinkwasser lonenchromatographie 8
EPA 326.0 Trinkwasser lonenchromatographie
ASTM D 6581 Trinkwasser lonenchromatographie
Abwasser .
! . ASTM D 6919 s lonenchromatographie
Kationen, z.B. Li*, Na’, K, Reinstwasser 9rap 10
+ 2+ 2+
NH.', Mg™, Ca”, etc. ISO 14911 Abwasser lonenchromatographie

Reinstwasser

EH;}’.V;.“‘( | TitrlC
Ae', anigkel Verschiedene Alle Wasser (Titration und
nionen lonenchromatographie)

Kationen

Zn, Cd, Pb, Cu, Tl, Ni, Co DIN 38406-16 Abwasser Voltammetrie
Reinstwasser
Grundwasser

U DIN 38406-17 Rohwasser Voltammetrie
Trinkwasser

- Probenvorbereitung Abwasser .
CN N ) Voltammetrie
gemass DIN 38405-13 Trinkwasser

Cd, Pb, Cu, Fe'/Fe", Cr" - Meerwasser \oltammetrie

Cu, Fe, Zn, Co - Kgsselspelsewasser Voltammetrie
Kihlwasser

pH-Wert, Leitfahigkeit und ébwalsserl

Parameter, die sich mit Titration Prozessabhangige Kg;sle spelsewasser p Wik

und Voltammetrie bestimmen Grenzwertvorgaben uniwasser rozessanalyti
Prozesswasser

lassen

Trinkwasser
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pH-Wert- und Leitfahigkeitsmessung

Der pH-Wert ist der wohl am haufigsten gemessene
Parameter von wassrigen Losungen — von der mobilen
Messung in Trink-, Oberflachen-, Grund- und Abwassern
bis hin zur prazisen Bestimmung des pH-Wertes von
Wasser flr den pharmazeutischen Gebrauch. Wo auch
immer der pH-Wert bestimmt wird, Metrohm bietet fir
jede Anwendung die optimale Losung.

Trinkwasser

pH-Wert-Bestimmung mit 826 pH mobile und
827 pH lab

Ob routinemassige pH-Wert-Messung im Labor oder im
mobilen Einsatz — in keinem dieser Falle mussen Sie auf
GLP verzichten: 3-Punkt-Kalibrierung, automatische Puf-
fererkennung, Temperaturkompensation, Probenidentifi-
kation, GLP-konformer Ausdruck und grosser Messwert-
speicher — all das zu einem ausserst attraktiven Preis.

pH-Wert, Chlorid, Fluorid und Ammonium mit
780 pH Meter oder 781 pH/lon Meter

Das 780 pH Meter ist die erste Wahl, wenn Sie es ganz
genau wissen wollen: 5-Punkt-Kalibrierung, Rihrerkon-
trolle, Elektrodentest fur pH-Glaselektroden, Methoden-
speicher und RS232-Schnittstelle.

Das 781 pH/lon Meter erlaubt zusatzlich zur pH-Messung
die Bestimmung einzelner lonen (z.B. CI, F, NH,") ent-
weder per Direktmessung oder mittels voll automatischer
Standardaddition mit einem Dosimaten.




856 Conductivity Module und 867 pH Module
Dank der 5-Ring-Messzellen ist das neue 856 Conductivity
Module ideal fir die Messung in Trinkwasser nach DIN
EN 27888 und auch EPA 120.1 geeignet. Der grosse Li-
nearitatsbereich erlaubt die Messung verschiedenster
Wasser ohne Neukalibrierung. Die Kombination des 856
Conductivity Module mit dem 867 pH Module erlaubt
sogar die gleichzeitige Messung der Leitfahigkeit und des
pH-Wertes im gleichen Gefdss.

5-Ring-Leitfahigkeitsmesszellen

Die neuartigen 5-Ring-Messzellen zeichnen sich vor allem
durch ihren grossen Linearitatsbereich von 0.005...100
mS/cm aus, d.h. von Trinkwasser bis hin zu Meerwasser
kann ohne zwischenzeitliche Kalibrierung gemessen
werden.

Wasser fiir den pharmazeutischen Gebrauch
(water for injection)

Leitfahigkeit

Besonders strenge Vorschriften gelten fir die Messung
der Leitfahigkeit von Wasser fir den pharmazeutischen
Gebrauch (water for injection) nach USP <645>. Neben
hochster Prazision missen auch alle Vorgaben der US-
FDA-Vorschrift 21 CFR Part 11 eingehalten werden. Letz-
teres garantiert das 856 Conductivity Module in Verbin-
dung mit dem 840 Touch Control oder der Software PC
Control.

Leitfahigkeitsmesszelle (Edelstahl) mit Pt 1000
Diese Messzelle wurde speziell fir die Messung in Was-
sern mit sehr geringer Leitfahigkeit entwickelt. Die robus-
te Edelstahlkonstruktion ist leicht zu reinigen und eignet
sich ideal fur Leitfahigkeiten <300 pS/cm, somit speziell
auch fir die Messung von Wassern fur den phar-
mazeutischen Gebrauch.

pH-Wert

Fir die Messung des pH-Wertes nach USP <791> bietet
das 867 pH Module alles Nétige: Es erfullt die Anfor-
derungen von FDA 21 CFR Part 11, und zwar dank 840
Touch Control oder PC Control, intelligenten Sensoren,
Elektrodentest und 5-Punkt-Kalibrierung. Die Messung
der Leitfahigkeit und des pH-Wertes kann durch die
Kombination des 856 Conductivity Module mit dem 867
pH Module im gleichen Gefass erfolgen.
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Titration

Carbonathdrte (temporare Harte, Alkalinitat oder
Saurebindungsvermogen)

Die Bestimmung der temporaren Harte erfolgt mittels
Endpunkttitration mit dem Titranten 0.1 mol/L HCl. Die
kombinierte pH-Glaselektrode Aquatrode plus wurde
speziell fur Anwendungen in wassrigen Losungen entwi-
ckelt. Das schnell ansprechende Membranglas und das
Festschliffdiaphragma garantieren prazise, rauscharme
Messwerte und Titrationsergebnisse, von Reinstwasser
bis hin zu Wassern mit hohen Salzgehalten.

Calcium und Magnesium

Die Bestimmung der Gesamtharte erfolgt mittels kom-
plexometrischer Titration mit dem Titranten Na,EDTA und
einer Ca-selektiven Elektrode. Je nach Konzentrations-
verhaltnis Ca/Mg kann auch direkt zwischen Calcium-
und Magnesiumharte unterschieden werden.

Fluorid

Je nach Konzentration erfolgt die Bestimmung von Fluo-
rid mittels Fallungstitration mit dem Titranten La(NO,),
oder mit der F-selektiven Elektrode. Bei tieferen Konzen-
trationen empfiehlt sich die direktpotentiometrische Be-
stimmung oder die Standardadditions-Methode.

Chlorid
Die Bestimmung des Chlorids erfolgt mittels potentio-
metrischer Titration mit dem Titranten AgNO, und einer
kombinierten Ag-Ring-Elektrode, der Ag-Titrode, nach
vorhergehender pH-Wert-Einstellung mit Salpetersdure.
Die wartungsfreie Ag-Titrode verwendet eine pH-Glas-
membran als Referenzelektrode, wodurch Diaphragma-
probleme sowie das regelmassige Nachfullen des Elektro-
lyten entfallen.

Ob Einzelbestimmung oder Bestimmung mehrerer Para-
meter (z.B. pH-Wert, Leitfdhigkeit, Alkalinitat und Ge-
samtharte) in einem Probendurchlauf unter Verwendung
eines Probenwechslers — mit den Titratoren und den
Automationslésungen von Metrohm kann fur individuelle
Winsche ein voll automatisiertes Titrationssystem mass-
geschneidert werden. Dank paralleler Abldufe spart dies
nicht nur Zeit, sondern erhoht auch die Prazision und
Wiederholbarkeit der Bestimmungen.

Die Titrationssoftware tiamo™ erlaubt zudem die Einbin-
dung von Drittgerdten, zum Beispiel fur Tribungsmes-
sungen nach DIN EN ISO 7027, oder fur Bestimmungen
der Farbung nach DIN EN ISO 7887.

809 Titrando — der Alleskdnner
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lonenchromatographie

Die moderne lonenchromatographie (IC) erlaubt die effi-
ziente Trennung und Bestimmung anorganischer und
niedermolekularer organischer Anionen und Kationen.
Verschiedene Trennmechanismen und Detektionsarten
sowie die Moglichkeit der Automatisierung und Proben-
vorbereitung machen die IC zur Routinemethode in der
Wasser- und Umweltanalytik.

Trink- und Mineralwasser

Oxyhalogenide und Standardanionen nach EPA-
Methode 300.1

Chlorat, Chlorit und Bromat sind Nebenprodukte, die bei
der Desinfektion des Trink- und Mineralwassers durch Oxi-

dation der Halogenide entstehen und deren Konzentration
auf Grund ihrer vermuteten karzinogenen Eigenschaften
kontrolliert werden muss.

Vor der Injektion passieren die Proben die direkt am 858
Professional IC Sample Processor installierte Ultrafiltrations-
zelle. Probenvorbereitung und Analyse laufen voll automa-
tisch ab. Geratesteuerung, Datenerfassung und -manage-
ment sowie SystemUberwachung erfolgen durch die intelli-
gente Chromatographie-Software MaglC Net™. Die klaren
Symbole, die Ubersichtliche Darstellung und intuitive Be-
dienung machen die Analyse denkbar einfach.

d
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Trinkwasserprobe, aufgestockt mit je 10 pg/L ClO,, BrO,, ClO,, je 40 pg/L NO,, Br,
100 pg/L PO,”, 500 ug/L Dichloracetat; Saule: Metrosep A Supp 7 — 250 (6.1006.630);
Eluent: 3.6 mmol/L Na,CO,, 0.8 mL/min; Saulentemperatur: 45 °C; Probenvolumen: 20 pL

881 Compact IC pro und 858 Professional IC Sample Processor, optional mit Inline-Ultrafiltration ausgestattet




Bromat in Trinkwasser

Auf Grund der potenziell karzinogenen Eigenschaften
des Bromats, welches bei der Ozonisierung von Trink-
wasser entstehen kann, kommt dieser Bestimmung eine
sehr grosse Bedeutung zu. Je nach geforderter Nach-
weisgrenze kommen verschiedene Detektionsmethoden
zum Einsatz: Die Leitfahigkeitsdetektion mit chemischer

Suppression erlaubt die Bestimmung von Bromat im
unteren pg/L-Bereich. Im ng/L-Bereich lasst sich Bromat
mittels IC/MS-Kopplung oder Nachsaulenderivatisierung
mit Kaliumiodid und anschliessender UV-Detektion nach-

weisen.

Ubersicht iiber die Methoden zur Bromatbestimmung (nach DIN 32645), mit Nachweisgrenzen

EPA Methode | Injektionsvolumen Nachweisgrenzen
Reinstwasser  Trinkwasser*
ML Hg/L

Leitfahigkeitsdetektion mit

. . 300.1 100 0.130 0.390
chemischer Suppression
IC/MS-Kopplung; MS-Detektion 100 0.006 0.007
Nachsaulenderivatisierung mit 3170 100 0.210 0.640
o-Dianisidin; VIS-Detektion ’ ' ’
Nachsaulenderivatisierung mit Ki;

: 326.0 1000 0.032 0.066

UV-Detektion

*Trinkwasser-Matrix: je 100 mg/L Chlorid, Sulfat und Carbonat
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Reinstwasser

Anionen und Kationen

Reinstwasser wird zum Beispiel in der Produktion von
Pharmazeutika und Halbleitern sowie in thermischen
Kraftwerken als zentrales Medium verwendet. In letzte-
ren dient es der Kihlung, treibt die Turbinen an und mo-
deriert die Kernspaltung. Die Bestimmung der Wasserin-

haltsstoffe ist daher von entscheidender Bedeutung.
Anionen und Kationen fungieren als wichtige Korrosions-
indikatoren und lassen sich nach Inline-Anreicherung (als
Teil der Metrohm Inline Sample Preparation, MISP) bis in
den Spurenbereich (ng/L) zuverlassig bestimmen.

Kationen-Nachweisgrenzen des 850 Professional IC fiir Direktinjektion und nach Anreicherung

Direktinjektion; 100 pL* 200 250
Probenanreicherung aus 10 mL* 2 3

Nachweisgrenzen
Lithium Natrium Ammonium  Kalium Magnesium Calcium
[ng/L]
370 2700 2500 3800
2 6 ‘ 5 ‘ 4

*Saule: Metrosep C 3 — 250; Eluent: 2.5 mmol/L HNO,, 1T mU/min; Saulentemperatur: 40 °C

Anionen-Nachweisgrenzen des 850 Professional IC fiir Direktinjektion und nach Anreicherung

Nachweisgrenzen
Fluorid  Chlorid Nitrit  Bromid Nitrat Phosphat Sulfat
[ng/L]
Direktinjektion; 20 pL' 370 330 410 900 990 890 830
Probenanreicherung aus 10 mL® 0.7 ‘ 1.2 0.8 23 2.5 2.6 ‘ 23

'Saule: Metrosep A Supp 5 — 100; Eluent: 3.2 mmol/L Na,CO,, 1.0 mmol/L NaHCO,, 0.7 mL/min; Saulentemperatur: 25 °C
’Saule: Metrosep A Supp 7 — 250; Eluent: 3.6 mmol/L Na,CO,, 0.8 mL/min; Saulentemperatur: 45 °C

Als Beispiel wird die Bestimmung von Kationen im Sekun-
darkreislauf von Kernkraftwerken gezeigt. Um Korrosion
im Kuhlkreislauf zu verhindern, wird dort der pH-Wert
durch Zugabe von Lewis-Basen wie z.B. Ethanolamin und
Morpholin erhoht. Die ionenchromatographische Bestim-
mung der Kationen ohne Suppression erlaubt die gleich-
zeitige sichere Bestimmung der Amine, so dass die IC
auch zur Steuerung der Aminzugabe eingesetzt werden
kann.

850 Professional IC mit 800 Dosino und 858 Professional IC Sample Processor
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Leitfahigkeit [pS/cm]
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Natrium; 0.8 pg/L

o === Lithium; 0.8 pg/L
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Aufgestockte Probe aus dem Sekundarkreislauf eines Kernkraftwerks; Séule: Metrosep
C 4 ~-250 (6.1050.430); Probenanreicherung mit Metrosep C PCC 1 HC (6.1010.310);
Eluent: 2.5 mmol/L HNO,, 1.0 mL/min; Saulentemperatur: 45 °C; Probenvolumen: 2.5 mL

ium; 40 pg/L

Ethanolamin; 400 pg/L
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TitrlC — Titration und lonenchromatographie

Voll automatische Trinkwasseranalysen

TitrlC vereint die Vorteile der Direktmessung von pH-Wert
und Leitfahigkeit, der Titration und der lonenchromato-
graphie in einem einzigartigen System, das voll automa-
tische Trinkwasseranalysen liefert. Alle ionischen Bestand-
teile der Wasserprobe werden sicher, schnell und re-
produzierbar bestimmt. Die Ergebnisse werden in der
integrierten Datenbank gespeichert und lassen sich zu
einem gemeinsamen Report verarbeiten.

Intelligente Steuerung und ausgereifte Technologie ga-
rantieren den sicheren Ablauf der Analysen unabhangig
von Tages- oder Nachtzeit. So konnen bis zu einhundert
Proben voll automatisch bestimmt werden. Dies reduziert
den Zeitaufwand und erhoht die Prazision der Messun-
gen.

Geringer Platzbedarf

Besonderes Augenmerk wird auf geringen Platzbedarf
gelegt. Die Synergien zwischen Titration, Direktmessung
und lonenchromatographie greifen auch hier. Alle Metho-
den verwenden dieselben «Liquid Handling»-Elemente

und einen gemeinsamen Probenwechsler. Das spart Kos-

ten und Platz; eine schnelle Amortisierung ist garantiert.




TitrIC ist flexibel |_1155133|:=$-:-.:H?Mm; 'I 3
TitrlC Iasst sich an die analytische Aufgabe anpassen. Die —

Applikation bestimmt, welche Parameter von Interesse l

sind. Entsprechend sind unterschiedliche Methoden und “Anianen Katlsnan

Ablaufe frei miteinander kombinierbar. ,:;iam *:;‘, “ u:i“;n‘

TiiwiC
TitrlC 5 — Fliessschema ~ LRatenbank RBepan

TiIC bestimmt die folgenden Parameter: [ SN

Direktmessungen mit TitrIC
* pH-Wert TME-R-M ; £2 Metrohm
* Temperatur [sionn | Eeues ) oo |
« Leitfahigkeit IL"'““E o 'T - ml I"T"
[patien 20060021 | e ]
Titrationen mit TitrIC [zt TR {2 Emai] 13088
o p-Wert (Titration auf pH = 8.2) [errerarae (e g} 0015
o m-Wert (Titration auf pH = 4.3) [Ertemtomments |l mgn ] L]
. Titrabioredaten {faca 0.003
* Calcium [ wert ] Ifm fmait] wa
e Magnesium [Contiagit frsjom] = F""" Troi] o0ea
Tamperatur [*C] 26 (Fec Imah] 525
Anionen-IC mit TitrIC v et Ernmaiit] 274 {fpia fmait] 613
e Fluorid |-t [rmcifL] o {fpes4 fmgeL] o
. i 5 215
" Chlorid Imm Foimat 77
e Bromid Ifc:{rmﬂ-] 2e13
o Nitrit pr— | e
o Nitrat {eaeoran it 5971
e Phosphat [ancen
e Sulfat jfrumon rnen ot 6%
{suerere katioren [mEai) |[5.972
¢ ||unarw'lrrﬁql|.] 20w
{[innerbtare 1w [
Kationen-IC mit TitrIC | . I - Tmr——
e Lithium
o Natrium TitrlC-Report
e Ammonium
e Kalium
e Calcium

e Magnesium
e Gesamtwasserharte

Berechnungen mit TitrIC

¢ Molare Konzentration aller Kationen
¢ Molare Konzentration aller Anionen
¢ |onenbilanz




’I 4 Die Software TitrlC 2.0 kombiniert die Software-Pakete
tiamo™ und Mag|C Net™. Es gibt vier Grundausfihrungen
von TitrlC:

TitrlC 4 - das Basis-System

Voll automatisches System fur die direkte Messung von
Temperatur, Leitfahigkeit und pH-Wert, die titrimetrische
Bestimmung von p- und m-Wert, Calcium und Magnesium

sowie die ionenchromatographische Bestimmung von
Anionen.

Das System besteht aus dem 856 Conductivity Module, vier 800 Dosinos, 802 Stirrer (Stabruhrer), 809 Titrando, 815 Robotic USB
Sample Processor XL und 881 Compact IC pro mit sequentieller Suppression.

TitrlC 5 — fiir die komplette Anionen- und
Kationenanalyse

Voll automatisches System fir die direkte Messung von
Temperatur, Leitfahigkeit und pH-Wert, die titrimetrische
Bestimmung von p- und m-Wert sowie die ionenchroma-
tographische Bestimmung von Kationen (inklusive Cal-
cium und Magnesium) sowie von Anionen.

Das System besteht aus 856 Conductivity Module, drei 800 Dosinos, 802 Stirrer (Stabruhrer), 855 Robotic Titrosampler, einem 881
Compact IC pro ohne Suppression fur die Bestimmung der Kationen und einem 881 Compact IC pro mit sequentieller Suppression
fur die Anionenbestimmung.




TitrlC 6 — die professionelle Losung mit
geschlossenen Probengefassen

Voll automatisches System fur die direkte Messung von
Temperatur, Leitfahigkeit und pH-Wert, die titrimetrische

Bestimmung von p- und m-Wert und die ionenchroma- %ﬁ Qj
i A

tographische Bestimmung von Kationen (inklusive Cal-
cium und Magnesium) sowie von Anionen. Der Proben-
wechsler ist mit der DisCover-Funktion fur die automa-
tische Entfernung der Probengefass-Deckel ausgestattet.

Das System besteht aus 856 Conductivity Module, drei 800 Dosinos, 802 Stirrer (Stabriihrer), 809 Titrando, 815 Robotic USB Sample
Processor XL, einem 850 Professional IC fir Anionen (sequentielle Suppression) und Kationen.

TitrIC 7 — die Losung fiir partikelhaltige Proben

Voll automatisches System fur die direkte Messung von ﬂ\i qa
Temperatur, Leitfahigkeit und pH-Wert, die titrimetrische ‘.l, AR
Bestimmung von p- und m-Wert und die ionenchromato-
graphische Bestimmung von Kationen (inklusive Calcium
und Magnesium) sowie von Anionen. Partikelhaltige Pro-
ben werden fir die ionenchromatographische Bestim-
mung mittels Metrohm-Inline-Ultrafiltration von Partikeln
befreit.

Das System besteht aus 856 Conductivity Module, zwei 800 Dosinos, 802 Stirrer (Stabrihrer), 855 Robotic Titrosampler, einem 850
Professional IC fir Anionen mit Sample Prep 2, sowie einem 872 Extension Module IC Pump und einem zusétzlichen iDetector fur
die Kationenanalyse.
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Voltammetrie

Die voltammetrische Spuren- und Ultraspurenanalytik
von Trink-, Grund-, Oberflachen-, Meer- und Abwasser
dient der Bestimmung von elektrochemisch aktiven anor-
ganischen lonen. Sie wird haufig zur Ergdnzung und Va-
lidierung spektroskopischer Methoden eingesetzt und
zeichnet sich durch geringen apparativen Aufwand, ver-
gleichsweise geringe Investitions- und Betriebskosten,
einfache Probenvorbereitung, kurze Analysenzeiten so-
wie hohe Genauigkeit und Empfindlichkeit aus. Dariber
hinaus kann die Voltammetrie — im Gegensatz zu den
spektroskopischen Methoden — zwischen verschiedenen
Oxidationsstufen von Metallionen (Speziation) sowie zwi-
schen freien und gebundenen Metallionen unterschei-
den. Dies erlaubt wichtige Aussagen zur Bioverfligbarkeit

und Toxizitat von Schwermetallen.

Die Voltammetrie eignet sich insbesondere flr Labors, in
denen bei mittlerem Probendurchsatz nur einige wenige
Parameter Uberwacht werden mussen. Wichtige Einsatz-
gebiete umfassen die Umweltkontrolle, Limnologie, Hy-
drographie, Ozeanographie, Meeresbiologie und Boden-
kunde.

797 VA Computrace

Mit dem 797 VA Computrace steht ein bedienungsfreund-
licher moderner Allround-Messstand zur Verflgung. Er
ermoglicht die genaue und empfindliche Bestimmung
von Metall- und Nichtmetallspuren mit Hilfe voltammet-
rischer und polarographischer Methoden.

Nachweisgrenzen

Element Nachweisgrenze
[ng/L]
Antimon Sb"/sb’ 200
Arsen As"/As 100
Bismut Bi 500
Blei Pb 50
Cadmium d 50
Chrom cr/cr” 25
Cobalt Co 50
Eisen Fe'/Fe" 50
Kupfer Cu 50
Molybdén Mo"/Mo" 50
Nickel Ni 50
Platin Pt 0.1
Rhodium Rh 0.1
Quecksilber Hg 100
Selen Se"/Se” 300
Thallium Tl 50
Uran U 25
Wolfram W 200
Zink Zn 50




Trink- und Grundwasser

Viele toxische Ubergangsmetalle und einige Anionen las-
sen sich voltammetrisch mit hoher Empfindlichkeit und
ohne vorherige Probenvorbereitung im Trink- und Grund-
wasser bestimmen. Einige interessante Beispiele:

Zink, Cadmium, Blei, Kupfer, Thallium, Nickel und
Cobalt

Diese Metallionen mussen regelmassig in Wasserproben
bestimmt werden. DIN 38406 Teil 16 beschreibt deren
Bestimmung in verschiedenen Wassern.

Uran

Die Weltgesundheitsorganisation (WHO) empfiehlt flr
das hoch giftige und radioaktive Uran einen Trinkwasser-
grenzwert fur Erwachsene von 15 pg/L. Im Gegensatz zu
den aufwandigen und teuren spektroskopischen Analy-
senverfahren kann geldstes Uran mit dem 797 VA Com-
putrace einfach und kostenguinstig bis in den ng/L-Bereich
bestimmt werden.

Cyanid

Neben Schwermetallen kann die Voltammetrie auch zur
Spurenbestimmung einiger Anionen eingesetzt werden.
Beispielsweise kann freies Cyanid in einem Konzentra-
tionsbereich von 0.01...10 mg/L einfach und zuverldssig
auch in sulfidhaltigen Lésungen neben einem grossen
Uberschuss von Phosphat, Nitrat, Sulfat und Chlorid be-
stimmt werden.
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Voltammetrische Bestimmung von Zink, Cadmium, Blei und
Kupfer nach DIN 38406-16
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Voltammogramm einer Uran(VI)-Bestimmung in einer Trinkwas-
serprobe




Meerwasser

Wahrend in der atomspektrometrischen Analytik die Be-
stimmung der Schwermetallkonzentration durch die
Meersalzmatrix gestort wird, erlaubt die Voltammetrie
eine direkte Bestimmung ohne Probenvorbereitung. Le-
diglich die Anwesenheit organischer Verbindungen kann
den voltammetrischen Nachweis storen. Durch Einsatz
des 705 UV Digesters kann die organische Matrix durch
UV-Photolyse innerhalb von 60 Minuten quantitativ ent-
fernt werden. Hinsichtlich des Einsatzes auf Forschungs-
schiffen sind die Kompaktheit und Robustheit des 797 VA
Computrace von entscheidendem Vorteil.

Neben der Bestimmung der Gesamtmetallkonzentration
erlaubt die Voltammetrie zwischen den verschiedenen
Oxidationsstufen sowie zwischen freien und gebundenen
Metallionen zu unterscheiden. Wichtige Anwendungen
in der Meerwasseranalytik umfassen die Bestimmung ei-
ner Reihe zum Teil toxischer Ubergangsmetalle, wie die
folgenden Beispiele zeigen:

Bestimmung verschiedener Chromspezies
Chromspezies unterscheiden sich erheblich in ihrer Oko-
toxizitat: Wahrend Cr(lll) ein wichtiges Spurenelement fur
Meeresorganismen darstellt, sind die stark oxidierend
wirkenden Chrom(VI)-Verbindungen hoch toxisch.

Cadmium, Blei, Kupfer und Eisen

Weitere wichtige Analyten sind die Elemente Cadmium,
Bleiund Kupfer, die meistan einer Quecksilberfilmelektrode
bestimmt werden. Eisen kann in den Oxidationsstufen
Il und Nl vorliegen und wird an der HMDE (hanging
mercury drop electrode) bestimmt.



Abwasser

Die voltammetrische Bestimmung vieler Schwermetalle
mit Hilfe der Voltammetrie ist auch in kommunalen oder
industriellen Abwassern maglich. Auf Grund der meist
hohen organischen Fracht wird die Probe im Normalfall
mit UV-Aufschluss mineralisiert.

Kiihl- und Kesselspeisewasser

Alle thermischen Kraftwerke verwenden Wasser als zen-
trales Medium zur Kihlung und Dampferzeugung. Nur
eine ausgezeichnete Qualitat des Kessel- und Kuhlwassers
garantiert einen effizienten und stérungsfreien Betrieb
der Anlage. Wichtige Uberwachungsparameter wie
Kupfer-, Eisen-, Zink-, Kobalt- und Mangangehalt kénnen
mittels Voltammetrie einfach und schnell kontrolliert
werden.
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Atline-Prozessanalytik

Haufig mlssen Wasserproben innerhalb kirzester Zeit
analysiert werden, um sich andernde Prozessbedingungen
schnell zu erfassen. Doch nicht immer steht qualifiziertes
Laborpersonal rund um die Uhr zur Verfligung und oft
verhindern lange Transportwege zum Labor eine schnelle
Probenanalyse.

Kann man in diesen Fallen die Wasserprobe direkt vor Ort
beim Prozess analysieren, so ist das ein erheblicher Vor-
teil. Maglich ist das mit Metrohm ProcessLab, einem ro-
busten und einfach zu bedienenden Analysensystem, das
direkt beim Prozess aufgestellt wird. Die Probe wird zum
ProcessLab gebracht und die Analyse mit einem einzigen
Knopfdruck gestartet. ProcessLab basiert auf bewahrten
Metrohm-Komponenten der Titration und der Voltam-
metrie. ProcessLab ist konsequent modular konzipiert; es

BELGLHGHELSOCOEEEE o
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wird entsprechend den analytischen Anforderungen kon-
figuriert und I3sst sich durch Ein- und Ausgange (typisch
4..20 mA) ideal in die Prozesskommunikation integrie-
ren. Bereits wenige Minuten nach der Probennahme
stehen die relevanten Prozessinformationen einem LIMS
oder der Leitwarte zur Verfligung. ProcessLab eignet sich
somit ideal zur schnellen und unabhangigen Prozess-
Uberwachung im betrieblichen Umfeld.

Ein ProcessLab-Analysensystem besteht aus einer TFT-
Bedieneinheit und aus einem auf die jeweilige Applikation
zugeschnittenen Analysenmodul. Fir eine noch einfache-
re und komfortablere Bedienung steht die Bedieneinheit
auch mit Touch-Funktion zur Verfugung. Dank spritzwas-
sergeschltzten Gehausen eignet sich ProcessLab bestens
fUr den Einsatz im rauen Produktionsumfeld.

ProcessLab-Analysensystem mit Touch-Monitor und Analysenmodul




Trinkwasseraufbereitung

pH-Wert, Alkalinitat und aktiver Chlorgehalt

Diese Parameter sind wichtige Grossen in der Trinkwas-
seraufbereitung. Prozesse wie die Entsauerung, Enteise-
nung, Flockung oder Desinfektion sind pH-Wert-abhan-
gig. Die Alkalinitat wird von den im Wasser befindlichen
basischen Bestandteilen wie Carbonaten und Hydrogen-
carbonaten bestimmt. Sie definiert das Saurebindungs-
vermogen oder die Pufferkapazitat. Chlor dagegen dient
in der Wasseraufbereitung zur Desinfektion. Bei einer zu
niedrigen Chlorkonzentration ist die Desinfektionswirkung
ungenligend, bei einer zu hohen Konzentration bilden
sich storende Desinfektionsnebenprodukte.

Abwasser

Probenvorbereitung - Filtrieren von
Abwasserproben

Wasserproben muissen vor der analytischen Bestimmung
ihrer Inhaltsstoffe haufig einer Probenvorbereitung unter-
zogen werden. Meist beinhaltet dies eine Filtration oder
die Zugabe von Reagenzien. ProcessLab ist in der Lage,
viele dieser sich oft wiederholenden Aufgaben automa-
tisch durchzufiihren und kann so den Zeitaufwand fur die
Routineanalytik sowohl im Produktionsbetrieb als auch
im Labor erheblich reduzieren.

Alle drei Analysenparameter werden mit ProcessLab
erfasst und die Ergebnisse in der Datenbank abgespei-
chert. Die Messungen kénnen schnell vor Ort, entweder
zentral in der Wasseraufbereitungsanlage, aber auch de-
zentral am Vorrats- oder Hochbehélter durchgefihrt wer-
den. Durch die einfache Prozesseinbindung des Systems
stehen die Analysendaten wie auch Meldungen uber
GrenzwertUberschreitungen firmenintern im Intranet
oder in der Leitwarte beziehungsweise firmenextern im
Internet zur Verfigung.

Kiihl- und Kesselspeisewasser

pH-Wert, Leitfahigkeit, Chlorid und Gesamtharte
Kihl- und Kesselspeisewasser werden in thermischen
Kraftwerken, Verbrennungsanlagen, zahlreichen Indus-
trieprozessen und Verfahren der chemischen Industrie
eingesetzt. Mit pH-Wert, Leitfahigkeit, Chlorid-Konzen-
tration und Gesamtharte (Ca und Mg) sind bereits we-
sentliche Kenngrossen bekannt. Insbesondere Kihl- und
Speisewasser mit pH-Werten unter 7.0 oder hohen Chlo-
rid-Konzentrationen verursachen Korrosion an den Stahl-
kesseln und -rohren. Eine hohe Gesamtharte flhrt zur
Ablagerung von Kalk- und Kesselstein. Alle Kenngrossen
durfen gewisse Grenzen nicht Uberschreiten und werden
mit ProcessLab sicher erfasst.
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Online-Prozessanalytik

Die Uberwachung der Wasserqualitat ist von grosser
Bedeutung. Wir verwenden Wasser als Nahrungs- und
Reinigungsmittel; in der Industrie ist Wasser das allgegen-
wartige Losungsmittel und dient als Kesselspeise- und
Kihlwasser. Strenge Vorschriften reglementieren den
Schadstoffgehalt des in Kraftwerken und der chemischen
Industrie eingesetzten Wassers. Woher auch immer das
Wasser stammt, mit welchen Kontaminanten es auch
immer verunreinigt ist, Applikon Analytical hat den pas-
senden Analysator, um die Wasserqualitat zu Uberwa-
chen und die relevanten Inhaltsstoffe zu bestimmen.

Online-Analysatoren sind 24 Stunden am Tag und 7 Tage
die Woche ohne jeglichen Bedienereingriff in Betrieb. Ob
in einem Probenstrom ein einzelner Parameter zu bestim-
men ist oder in komplexen Mehrfach-Probenstromen
mehrere Parameter gleichzeitig zu erfassen sind, Applikon
Analytical bietet den geeigneten Analysator. Die Alert-
Analysatoren wurden speziell fur die Wasseranalytik ent-
wickelt, sind einfach zu bedienen und anspruchslos in
der Wartung.

Alle Analysatoren basieren auf nasschemischen Analy-
senverfahren wie Titration, Kolorimetrie oder Messungen
mit ionenselektiven Elektroden. Die meisten gangigen
Laborverfahren der Wasseranalytik lassen sich leicht mit
Hilfe der Analysatoren realisieren.

In der Online-Analytik sind Probennahme und -vorberei-
tung mindestens ebenso wichtig wie der Analysator
selbst. Applikon Analytical verfugt in diesem Bereich Uber
eine grosse Fachkompetenz und bietet auf die jeweilige
Applikation zugeschnittene Probennahmesysteme an,
zum Beispiel flr die Entnahme von Proben aus Druckge-
fassen, das Filtrieren und Entgasen.

Aber: Was nitzt die beste Wasseranalyse ohne leistungs-
fahige Schnittstellen fir den Datenvertransfer? Alle Ana-
lysatoren sind mit digitalen sowie analogen Datenaus-
gangen ausgestattet. Ergebnisse kdnnen beispielsweise
via analoge 4...20-mA-Signale Ubertragen und Alarme
per digitale Ausgange ausgeldst werden. Umgekehrt las-
sen sich digitale Eingange fur Remote-Start/Stop-Befehle
verwenden.

Alert lon Analyzer fir die Ammoniak-Bestimmung

Alert-Analysatoren

Die Familie der Alert-Analysatoren basiert auf kolorimet-
rischen oder ionenselektiven Elektrodenverfahren (ISE).
Die ISE-Methoden werden generell fur Messungen im
ppm- und Prozent-Bereich eingesetzt, wohingegen kolo-
rimetrische Verfahren fir den pg/L- und mg/L-Bereich
Verwendung finden. Einige typische Anwendungen flr
Alert-Analysatoren sind:

Natrium- und Silikationen in Kraftwerken

Sowohl Natrium- als auch Silikationen spielen in den im
KUhlwassersystem ablaufenden Korrosionsprozessen eine
bedeutende Rolle. In Kraftwerken mussen ihre Konzen-
trationen standig Uberwacht werden. In Kombination mit
der Na-selektiven Elektrode von Metrohm koénnen Alert-
Analysatoren Natriumkonzentrationen bis 1 pg/L bestim-
men. Niedrigere Nachweisgrenzen erschliessen sich durch
Kombination mit dem praziseren ADI-2018-Analysator.
Unter Verwendung des Alert-Kolorimeters kann Silikat in
Kuhlwasser oder hochreinem Wasser bis zu Konzentra-
tionen von 1 pg/L bestimmt werden.




ADI 2040 fur die CSB-Bestimmung

Ammoniak in Trinkwasser, Kiihlwasser oder
Abwasser

Einem Trinkwasserbericht der WHO zufolge beeintrachti-
gen erhohte Ammoniakkonzentrationen im Rohwasser
die Funktion der Manganfilter. Die bakterielle Oxidation
von Ammoniak, auch als Nitrifikation bezeichnet, ver-
braucht sehr viel Sauerstoff und fuhrt zu abgestandenem
und nach Erde schmeckendem Wasser. Ammoniakhaltiges
Trinkwasser reichert sich schnell mit Nitrat an, und zwar
durch auf Filtern befindliche Bakterien oder katalytische
Ammoniakoxidation.

Abhangig vom Konzentrationsbereich und der Nachweis-
grenze kann Ammoniak, wie auch Nitrit und Mangan,
mit Alert-Analysatoren kolorimetrisch oder mit ionen-
selektiven Elektroden zuverlassig bestimmt werden.

Anspruchsvollere Anwendungen

Fir komplexere (Multi-Parameter-)Bestimmungen in
schwierigen Matrices, zum Beispiel in stark organisch be-
lastetem Oberflachenwasser, entwickelte Applikon die
ADI-201Y- und ADI-2040-Analysatoren. Typische Anwen-
dungen sind:

Harte von Trink- und Oberflachenwasser sowie
Industrieabwassern

Calcium- und Magnesiumkonzentrationen werden durch
komplexometrische Titration mit EDTA unter Verwendung
einer Cu-selektiven Elektrode bestimmt. Je nach Konzen-
trationsbereich und Nachweisgrenze kann ein ADI-2016-
oder ADI-2040-Analysator verwendet werden.
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Schematische Darstellung des kolorimetrisch bestimmten chemi-
schen Sauerstoffbedarfs mit dem ADI 2040

Chemischer Sauerstoffbedarf (CSB)

Der Chemische Sauerstoffbedarf (CSB) ist ein Mass fur die
Summe aller oxidierbaren organischen Verbindungen im
Wasser. Als Summenparameter dient er als Mass fir die
Belastung des Wassers mit organischen Schadstoffen.

Seine Bestimmung erfolgt kolorimetrisch nach Zugabe
von Dichromat und anschliessendem Erhitzen. Die Anga-
be des CSB-Wertes erfolgt in mg/L. Abhdngig vom Kon-
zentrationsbereich wird ein ADI 2019 oder ADI 2040
eingesetzt.

@Qpplkom@

ANALYTICAL

Applikon gehort zur Metrohm-Gruppe. Die Firma stellt
Online-Analysengerate her.

www.applikon-analyzers.com
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Bestellinformationen

Eine thematische Ubersicht der Wasseranalytik findet sich in der Metrohm-Monographie: «Die Analyse von Wassern
mit Metrohm-Geraten», die Sie kostenlos bei Ihrer Metrohm-Vertretung beziehen kénnen.

pH-Wert- und Leitfahigkeitsmessung sowie Titration
pH-Wert-Messung

2.826.0110
2.827.011X
2.780.0010
2.781.0010

2.867.0110

826 pH mobile mit Tragkoffer und Elektrode

827 pH lab mit Elektrode

780 pH Meter inklusive Unitrode-pH-Elektrode 6.0258.010, Stativ und Elektrodenhalter sowie
Netzteil 100...240 V, 50...60 Hz, 12 V DC

781 pH/lon Meter inklusive Unitrode-pH-Elektrode 6.0258.010, Stativ und Elektrodenhalter
sowie Netzteil 100...240 V, 50...60 Hz, 12 V DC

867 pH Module mit Touch Control und Sensor

Leitfahigkeitsmessung

2.856.0110
6.0915.100
6.0915.130
6.0914.040

Titration

2.809.0010
6.0253.100
6.0257.000
6.0277.300
6.0508.110
6.0502.150
6.0430.100

856 Conductivity Module mit Touch Control und Sensor
5-Ring-Leitfahigkeitsmesszelle ¢ = 0.7 cm™' mit integriertem Pt 1000
5-Ring-Leitfahigkeitsmesszelle ¢ = 1.0 cm™' mit integriertem Pt 1000
Leitfahigkeitsmesszelle ¢ = 0.1 cm™ mit Pt 1000

809 Titrando

Aquatrode plus

Aquatrode plus mit Pt 1000
iAquatrode plus mit Pt 1000
Ca-selektive Polymermembranelektrode
F-selektive Kristallmembranelektrode
Ag-Titrode

lonenchromatographie
Oxyhalogenide plus Standardanionen

2.881.0030
2.858.0020
6.2041.440
6.1006.630
6.6059.111

Optionen

6.5330.010
6.2743.050
6.2743.070

881 Compact IC pro — Anion — MCS

858 Professional Sample Processor — Pump
Probenrack 148 x 11 mL

Metrosep A Supp 7 — 250

MaglC Net™ 1.1 Compact

Ausrustung fur Ultrafiltration
Probengefasse 11 mL (2000 Stlick)
PP-Stopfen mit Perforierung zum Verschliessen der Probengefdsse (2000 Stuick)




Kationen in Reinstwasser

2.850.1050 850 Professional IC Cation — Prep 2
2.858.0010 858 Professional Sample Processor
2.800.0010 800 Dosino

6.2841.100 Spulstation flr IC Sample Processor
6.3032.210 Dosiereinheit 10 mL

6.5330.040 IC-Ausrustung fir Liquid Handling mit Dosino
6.2041.390 Probenrack 16 x 120 mL

6.1014.200 Metrosep | Trap 1

6.1050.430 Metrosep C 4 — 250

6.1050.500 Metrosep C 4 Guard

6.1010.310 Metrosep C PCC 1 HC

6.6059.112 MaglC Net™ 1.1 Professional

TitrlC

TitrIC 4 Basis-System

TitrlC 5 Fur die komplette Anionen- und Kationenanalyse
TitrIC 6 Flr geschlossene Probengefdsse

TitrIC 7 Flr partikelhaltige Proben

Voltammetrie

2.797.0010 797 VA Computrace fur die manuelle Bedienung

MVA-2 VA-Computrace-System mit automatischer Standardaddition. Bestehend aus 797 VA Computrace
mit zwei 800 Dosinos.

MVA-3 Voll automatisiertes VA-Computrace-System bestehend aus 797 VA Computrace mit 863 Compact

VA Autosampler und zwei 800 Dosinos zur automatischen Zugabe von Hilfsldsungen. Ermaglicht
die automatische Bearbeitung von bis zu 18 Proben. Dieses System ist die optimale Losung fUr die
automatische Analyse kleiner Probenserien.

Prozessanalytik

Das 875 ProcessLab ist modular aufgebaut und besteht aus einem kompletten Basisgerat und eventuell ergdnzenden
Erweiterungsmodulen. Das Basisgerat beinhaltet alle notwendigen Systemkomponenten, muss dann aber noch um
die an der Frontseite montierten Nassteilmodule bzw. I/0-Komponenten erganzt werden.

2.875.0010 875 ProcessLab-Basisgerat, Turanschlag links

2.875.0020 875 ProcessLab-Basisgerat, Turanschlag rechts

2.875.0510 875 ProcessLab-Basisgerat mit TFT-Bedieneinheit inkl. Touch-Funktion, Turanschlag links
2.875.0520 875 ProcessLab-Basisgerat mit TFT-Bedieneinheit inkl. Touch-Funktion, Tiranschlag rechts

Ihre Metrohm-Vertretung gibt zu Applikationsfragen kompetente Auskunft. Eine umfangreiche Dokumentation der
Metrohm-Applikationen fur Titration und lonenchromatographie finden Sie auch unter www.metrohm.com
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