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Quecksilberbestimmung im Spurenbereich -
eine globale Herausforderung

Analytische Sicherheit bis in den ng-Bereich

Stetig wachsende Anforderungen

Mit der fortschreitenden Industrialisierung und der Entwicklung
immer neuer Technologien und Materialien steigt auch die
Belastung unserer Umwelt.

Quecksilber und vor allem Quecksilberverbindungen sind auf
Grund ihrer hohen Toxizitét von besonderem Interesse fur die
Umwelt- und Lebensmittelanalytik. Die maximal zuldssigen Queck-
silberkonzentrationen liegen weit unter denen aller anderen routi-
nemaRig kontrollierten Elemente in diesen Bereichen. Folglich muss
der Gehalt bis in den Ultraspurenbereich sicher und reproduzierbar

bestimmt werden.

Dieser Entwicklung entsprechend, steigen die behérdlichen
Auflagen in Form strengerer Gesetze und Normen weltweit.
Moderne Methoden der Quecksilberbestimmung miissen daher

eine Reihe von spezifischen Anforderungen erfiillen:

= Hohe Sensitivitat und Selektivitdt
= GroBer Probendurchsatz
= Storungsfreie Methodik

= Einfache routineméBige Bedienung

Atomabsorption oder Atomfluoreszenz

Sie haben die Wahl.

Die Analysatoren der mercur Linie detektieren den Quecksilber-
gehalt der Probe mittels Atomfluoreszenzspektrometrie (AFS) oder
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS).

Im Gegensatz zur AAS, die die Schwachung quecksilberspezifischer
Strahlung durch die Probe bestimmt, wird bei der AFS die vom
enthaltenen Quecksilber emittierte spezifische Strahlung gemessen.
Als Strahlungsquelle fiir die Atomabsorption und zur Anregung

der Atomfluoreszenz wird eine Quecksilber-Niederdrucklampe mit
hoher Intensitdt verwendet. Die hohe Intensitét der Strahlungs-

quelle trégt wesentlich zur Empfindlichkeit der Methode bei.

Dank der ausgezeichneten Nachweisgrenzen und des breiten line-
aren Messbereiches ist die Atomfluoreszenzspektrometrie haufig die
bevorzugte Methode zur Spurenbestimmung von Quecksilber. Die
Atomabsorption hingegen zeigt sich sehr robust gegentiber Inter-
ferenzen und eignet sich daher besonders fir die Analyse schwieri-

ger Matrices.

Der mercur ist wahlweise in AFS- oder AAS-Konfiguration erhlt-
lich. Fir maximale Flexibilitét steht auch die AAS- und AFS-Kombi-
nation mit softwaregesteuertem Wechsel der Detektionstechnik zur

Verftigung.

Konfigurationen fiir verschiedenste Applikationen der
Quecksilberanalyse:

mercur AA und mercur AA plus - Quecksilberanalysator nach
dem AAS-Prinzip, mit oder ohne Anreicherung

mercur und mercur plus - Quecksilberanalysator nach dem
AFS-Prinzip, mit oder ohne Anreicherung

mercur DUO und mercur DUO plus - Tandem Quecksilber-
analysator nach dem AAS- und AFS-Prinzip, mit oder ohne

Anreicherung

Kaltdampftechnik als Grundprinzip

Der mercur vereint in einem Gerat die Vorteile der Kaltdampftech-
nik mit denen einer hochempfindlichen Detektionstechnologie.

Mit der Kaltdampftechnik wird Quecksilber durch Reduktion mit
Sndl, in den gasformigen Zustand tiberfiihrt und von der Probe-
[6sung getrennt. Das gasformige Quecksilber wird durch einen
Argonstrom in die Fluoreszenz- oder Absorptionszelle transportiert.
Da der Analyt von der Matrix getrennt wird, werden Interferenzen

und Matrixeffekte fast vollstandig eliminiert.



A Fluoreszenzzelle

Optimal angereichert

Die Wahl zwischen drei Anreicherungsmodi - keine Anreicherung,
einfache Anreicherung oder Kaskadenanreicherung - garantiert
eine optimale Anpassung des mercur an die jeweilige Analysen-
aufgabe.

Die Kaskadenanreicherung entspricht den Anforderungen der

EPA Methode 1631. Sie sorgt durch zwei miteinander gekoppelte
Goldkollektoren fiir eine storungsfreie Abtrennung der Matrix und
begegnet Quenchingeffekten optimal.

Damit bietet diese Anreicherungsmethode dem Anwender auch bei
komplexen Proben maximale Sicherheit. Die Anreicherungszeiten
kénnen variiert und somit der jeweiligen Probenmatrix oder dem zu

bestimmenden Quecksilbergehalt angepasst werden.

Vielfaltige Anwendungsbereiche

Nicht nur im medizinischen Bereich, wie z.B. der Arbeits- und
Zahnmedizin, sondern auch in der Trinkwasser- und
Lebensmittelanalytik gelten strenge Richtlinien fir den Schutz des
Menschen vor dem schédigenden Einfluss von Quecksilber und
seinen Verbindungen.

Der mercur verkorpert ein Gerdtekonzept, das in diesen und vielen
anderen Bereichen ideal einsetzbar ist. Die Geratetechnik und der
dazugehorige applikative Support durch Analytik Jena gewdhrleisten
eine sichere Quecksilberanalytik und die Kontrolle der Einhaltung

der gesetzlich festgelegten Grenzwerte.

Umfangreiche Datenbearbeitung und Qualitdtskontrolle
Die Steuerungs- und Auswertesoftware WinAAS® wird sowohl den
Anspriichen der téglichen Routine, als auch den hértesten An-
forderungen im Bereich der Qualittssicherung gerecht. Das
automatische und vielseitige Qualitatskontrollsystem tibernimmt
die Funktion der analytischen Datentiberwachung und reagiert
bei Uberschreitung der zuldssigen Grenzwerte entsprechend den

Vorgaben.

A mercur — Vollautomatischer Quecksilberanalysator mit Autosampler AS 52 s

Normgerecht und sicher

Die strikten Normen fiir die Quecksilberbestimmung in den USA
und Europa basieren heute auf der Methode der Atomfluoreszenz.
Mit der U.S. EPA Methode 1631 ,Mercury in Water by Oxidation,
Purge and Trap, and Cold Vapor Atomic Fluorescene Spectrometry”
wurde eine Bestimmungsgrenze von 0,5 ng/l bei einer Nach-
weisgrenze von 0,2 ng/l festgeschrieben. Der Grenzwert fiir die
Quecksilberkonzentration in unbelasteten Grundwéssern und
Oberflachenwdssern wurde auf 1,3 ng/l festgelegt. Damit ist die EPA
Vorschrift die weltweit Strengste fiir dieses Element.

Die Geréte der mercur Serie garantieren eine normgerechte

Analyse von Quecksilber gemaR:

= EPA 1631, EPA 245.1, EPA 2452 EPA 245.7
= EN 1483, EN 12338, EN 13806, EN 13506



Der Unterschied liegt im Detail
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A Schema des mercur DUO

mercur - Der Quecksilberanalysator von Analytik Jena
mercur ist der kompakte und speziell fir die Bestimmung von
Quecksilber optimierte Analysator, der alle Vorteile einer um-
fassenden wirtschaftlichen Quecksilberspurenbestimmung bietet.

= Hoch automatisiert - in Kombination mit einem Autosampler,
und trotzdem einfach bedienbar, erfiillt mercur die Anforde-

rungen an ein modernes, routinefdhiges Analysensystem

= Schnell - durch die zeitgesteuerte FlieRinjektionstechnik mit
und ohne Autosampler sowie durch die einzigartige
FBR-Routine (Fast Baseline Return)

= Sicher - durch den Einsatz eines Bubble-Sensors, einer speziell
optimierten Trockenmembran und der Kaskadenanreicherung

n Effektiv - durch automatisierte und intelligente Gas-Fliissig-
Steuerung fur minimalen Reagenzienverbrauch und kurze
Messzeiten

Effizient geschiitzt!

In der Fahigkeit, mit komplexen Proben umzugehen, zeigt sich
die wahre Starke des mercur.

Schaumende Proben sind im realen Laboralltag keine Seltenheit.
Sie setzen eine hohe Belastbarkeit der Geratetechnik hinsichtlich
Kontamination und Verschleppungsgefahr voraus.

Ein wichtiges Detail des mercur, der Bubble-Sensor, vermeidet
unnotigen Reinigungsaufwand. Droht ein Fliissigkeitsiiberlauf in
das System, veranlasst dieser Sensor das SchlieRen der Ventile
und leitet automatisch in den Abfallbehalter um.

Zwischen Gas-Fliissigkeits-Separator und Trockenmembran
positioniert, schiitzt er so den Goldkollektor und die Fluoreszenz-

kiivette vor Verunreinigung.



A fluoreszenzzelle

Clever dosiert

Zwei separate Pumpsysteme dosieren und transportieren Probe

und Reagenzien getrennt voneinander zum Reaktor. Die Probenldsung
und die Séure werden einer Ventilgruppe zugefiihrt und gelangen so
segmentiert zum Reaktor. Das Reduktionsmittel wird direkt im Reaktor
zugesetzt. Beide Losungen treffen im spitzen Winkel aufeinander, wobei
die schlagartig einsetzende chemische Reaktion atomaren Queck-
silberdampf freisetzt. Diese Trennung garantiert ein schnelles Reinigen
der Pumpschlauche nach dem Ansaugen der Probenlsung und spart
damit Zeit und Reagenzien. Kontaminationen bei stark wechselnden

Gehalten werden verhindert.

Intelligente Kontrolle
Eine intelligente Gas- und Flissigkeitssteuerung und der Einsatz
komplexer Ventilgruppen sorgen fiir einen reibungslosen Reaktions-

ablauf in den unterschiedlichen Arbeitsmodi.

Die selbststandige automatische Systemspilung ist im Falle einer
Konzentrationsiiberschreitung oder als anwenderdefinierte Option die
Voraussetzung fir ein erfolgreiches Arbeiten bei stark wechselnden
Konzentrationen. Nur auf diesem Weg gelingt es, die Vorteile des groRen
linearen Bereichs der Atomfluoreszenzspektrometrie auch in der tagli-

chen Routineanalytik zu nutzen.

A CGas- und Fussigkeits-Separator
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Bedienkomfort und Automatisierung
groBgeschrieben

Funktionalitdt und Komfort von der Systemsteuerung bis
zur Datenverarbeitung

Die bewdhrte Steuer- und Auswertesoftware WIinAAS® bietet
sowohl dem Routineanwender als auch dem Wissenschaftler die
Moglichkeit optimal zu arbeiten.

Das Softwarekonzept erfillt mit hochstem Komfort fiir den Benut-
zer alle Anforderungen moderner Routine- und Wissenschaftslabo-

ratorien:

= Intuitiv und bedienerfreundlich

= Variabel und flexibel in der Optimierung

= Komplette GLP-gerechte Dokumentation und Protokollierung
= Schnelles und einfaches Speichern sowie Laden von

Methoden und Parameterfiles

= Komfortable Probentabelle mit vielfaltigen Aktionsmadglichkeiten

= Automatische Qualitatskontrolle zur Uberwachung der

analytischen Daten

V  Verschiedene Screenshots aus der Software WinAAS® B
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Die unterschiedlichen Basisroutinemethoden im , Kochbuch”
entsprechen den verschiedenen Betriebsmodi und erleichtern
den schnellen Einsatz des mercur in der taglichen Routine.
Gleichzeitig bilden diese die Voraussetzung fiir eine schnelle
Methodenoptimierung bei komplexeren Analysenaufgaben.

Das Aktionsschema verdeutlicht die simultan und sequenziell
ablaufenden Prozesse wahrend eines Messzyklus und vermittelt
einen detaillierten Eindruck des zeitlichen Ablaufes.

Die FBR-Routine (Fast Baseline Routine) sorgt fiir eine deutliche
Verringerung der Gesamtanalysenzeit und garantiert einen
hohen Probendurchsatz bei gewohnter Qualitét der Messwerte.

" Gorulh [ el | harmruie | |
Graflk i I"anamannr p T
2 A, i— Spealienn 1y [ Wtk s P st sssmsatts |
T maiaie Mgty sl [ Asbrgbrms §paiismey
T it ey ! ﬁ 5 E B Prodemes il dum B akis
[ Hesgemcion Tinmpait
Gdtonr g il sl % peals ). [ Weilabsgiskn
a e [ Verrageesngareh
ma o | ) | e Bt

Womny _
Kalolanr 7 - e -
s L ] B re ® iR i 1l ale

T — w‘ Hﬂ
il Lisanr -y
i l‘/ | | ol S
. ,-""" Anviay. B AT g
namd / | WS WBLE g,

™Ne




Kontinuierlich und effektiv arbeiten

Ob in der manuellen Ausfiihrung fiir geringe Probenzahlen oder
erweitert mit dem Probengeber AS 51/52 s fiir maximalen Proben-
durchsatz - das Grundprinzip des mercur ist die kontinuierliche
Arbeitsweise:

= Automatische Dosierung der Reagenzien und der Probenldsung
= Automatisches Spilen der Schlauchwege

= Automatische Reinigung des Trdgergases

Die Kombination mit dem Autosampler garantiert effektives Arbeiten
im Labor. Hoher Probendurchsatz, kiirzeste Schlauchwege durch den
integrierten Sampler und kontinuierliches Spiilen zur Vermeidung von
Verschleppungen erleichtern die Routine insbesondere auf dem Gebiet
der Quecksilberspurenanalytik. Der groBe lineare Bereich der Atomfluo-
reszenz ermoglicht das reibungslose Arbeiten iber weite Konzentra-

tionsbereiche hinweg.

mercur - der Analysator fiir Spuren und Ultraspuren

In allen Bereichen, in denen die Kontrolle der Grenzwerte garantiert
werden muss, ist ein Analysensystem erforderlich mit dem sicher und
reproduzierbar niedrigste Quecksilbergehalte bestimmt werden kénnen.
Durch die hohe Nachweisstédrke des mercur liegt der Haupteinsatzbe-
reich nattirlich dort, wo Spuren und Ultraspuren des toxischen Elements

Quecksilber analysiert und tiberwacht werden missen.

A Autosampler AS 52 s

Umwelt Trinkwasser, Oberflachenwasser, Regenwasser, Abwasser, Boden etc.
Medizin Blut, Urin, Serum, Speichel etc.

Lebensmittel Fisch, Getrénke, Getreide etc.

Geologie Gestein, Asche, Mineralien etc.

Industrie Qualitétskontrolle, Papier, Plastik etc.

Forschung und Lehre Universitaten, Forschungsinstitute

Chemie

Elektronik

Energie

Erndhrung
Geologie/Bergbau
Gesundheitswesen
Halbleiter-Technologie
Kosmetik

Landwirtschaft

Materialanalyse

Medizin
Metallurgie/Galvanik
Petrochemie
Pharmazie
Polymerindustrie

Umwelt
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