Biologiuche Station Zingst Schumann, 17.08.12

Gesamtstickstoffgehalt in einer Wasserprobe (Mikrowellenaufschlussverfahren)

Der Gesamtstickstoffgehalt (GN oder Totalstickstoff TN) ist die Summe der Atome dieses Elements
unabhangig von Kompartiment, Oxidationsstufe, Bindungsform und Verfugbarkeit fur die Organismen.
Er umfasst den verfugbaren anorganischen N (DIN als Summe aus Ammonium, Nitrit, Nitrat, Harnstoff),
geldste organische N-haltige Verbindungen (Amine, Aminozucker, Aminosauren, DNA) und den
gesamten in der Biomasse gebundene Stickstoff. TN wird auch TNy (gebundener N) genannt.

Zur Bestimmung des TN missen alle gebundenen, geldsten und partikularen Stickstoffverbindungen in
Nitrat Uberfuhrt werden. Das erfolgt mit Hilfe eines oxidativen Mikrowellenaufschlusses, bei dem neben
einem weitgehenden Aufschluss aller organischen Verbindungen N vollstandig zu Nitrat oxidiert wird.
Neben diesem Aufschlussverfahren kann auch ein Druckaufschluss genutzt werden.

Neben P ist N ein weiterer wichtiger Steuerfaktor der Primarproduktion. Da jedoch N gerade zur Zeit
des Phytoplanktonmonitorings (Friihjahr, Sommer) weitgehend in gelosten organischen Verbindungen
und der Biomasse gebunden und deshalb nur geringe pflanzenverfiigbare DIN-Konzentrationen zu
messen sind, wird TN als MaR der N-Versorgung des Gewéassers herangezogen.

Material:

Mikrowelle

Teflonaufschlussgefal

Photometer

Kivetten (OG) 50mm, 10mm

Erlenmeyerkolben, graduierte Reagenzglaser
Mensur oder Saugkolben-Messpipetten (Fortuna)
Oxidationsmittel OxiSolv (Merck)

Fir Nitratbestimmung an der CFA?:

*  Probe mit entionisiertem Wasser verdiinnen, so dass die vermutliche Konzentration ca. 20 umol |
N betragt (fir Bodden 1 Teil Probe + 4 Teile Wasser, im Winter 9 Teile).
»  Teflonaufschlussgefal® mit 10 ml verdiinnter Wasserprobe fiillen,
» 1 Spatelldffel (g) Oxidationsmittel zugeben,
»  Aufschlussgefal® mit Dichtungseinsatz und Deckel fest verschlieen,
»  Aufschluss in Mikrowelle bei 450 W fur 50 s
«  Nach Aufschluss mindestens 5 min vor Offnen und Entnahme warten (Achtung hoher Druck!), bei
bereits warmen Gefallen [anger warten.
* Inhalt in ein graduiertes Reagenzglas Uberflhren, Aufschlussgefal® mit ca. 1 ml entionisiertem
Wasser spilen, vereinigen und auf Raumtemperatur abkiihlen lassen,
*  Neutralisation der Probe:
1. Zugabe von 1 ml 0,9 N H2SOq4
2. einige Tropfen 0,05% Phenolphthalein-Indikator
3. Neutralisation mit 0,12 N NaOH (ca. 3 ml) bis zur ersten blassrosa Farbe
* 1 ml5MNH.Cl zusetzen,
* auf 20 ml auffillen.
»  Probe ggf. einfrieren oder <24 h im Klhlschrank aufbewahren.
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Fir manuelle Nitratbestimmung (Reduktionssaule):

«  Grund der Anderungen: groReres Probenvolumen von 100 ml erforderlich
*  Probe mit entionisiertem Wasser etwas verdiinnen, damit die Probe vollstandig aufgeschlossen
wird und die Neutralisation gelingt: 1 Teil Probe und 1Teil Wasser.
»  Teflonaufschlussgefal® mit 10 ml verdiinnter Wasserprobe fiillen,
» 1 Spatelloffel (g) Oxidationsmittel zugeben,
»  AufschlussgefaB mit Dichtungseinsatz und Deckel fest verschlieRen,
»  Aufschluss in Mikrowelle bei 450 W fir 50 s.
«  Nach Aufschluss mindestens 5 min vor Offnen und Entnahme warten (Achtung hoher Druck!), bei
bereits warmen Gefallen [anger warten.
* Inhalt in ein Reagenzglas uberflihren, Teflongefall mit ca. 1 ml entionisiertem Wasser spiilen,
vereinigen und auf Raumtemperatur abkuhlen lassen,
*  Neutralisation der Probe:
4. Zugabe von 1 ml 0,9 N H2SO4
5. einige Tropfen 0,05% Phenolphthalein-Indikator
6. Neutralisation mit 0,12 N NaOH (ca. 3 ml) bis zur ersten blassrosa Farbe
* 1 ml5MNH.Cl zusetzen,
* in 100 ml Mal¥kolben uberflhren, mit einigen ml entionisiertem Wasser nachspiilen,
* auf 100 ml auffullen.
» Nitrat bestimmen.

Berechnung fiir CFA:

TN(gmol O7) = 2 [F, INO;(umol O7)

F = erste Verdunnung (z. B. fur 1+4 ist Faktor 5)
2 = Volumenkorrektur von 10 auf 20 ml (Spllen und Neutralisieren)

Berechnung fir manuelle Nitratmethode:

TN(umol ™) =10 [F, INO; (umol ™)

Fi1 = erste Verdunnung (z. B. fur 1+1 ist Faktor 2)
10 = Volumenkorrektur von 10 auf 100 ml (notwendige Probenmenge fiir Saule)

Durchfilhrung fiir hoch belastete Proben (Aguakultur):

» LATON TNy Kivettentest von Hach-Lange (LCK 138)
* Proben so mit entionisiertem Wasser verdunnen, dass Konzentration im angegebenen Messbereich
von 1-16 mg N I' (71-1143 pM) liegt.

Vorschriften:

DIN 38409-H27
Hach-Lange LCK138

Qualitatssicherung:
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»  Taglich (mindestens) einmal eine Leerprobe (Blindwert) aufschlieBen und messen.

» Taglich (mindestens) einmal einen Referenzwert (100 uM Auswahl siehe unten) aufschlieRen und
messen. Erste Verdinnung 1+4 und dann auf 20 ml auffiillen (Gesamtverdinnungsfaktor 10). Fir
LATON-Kvettentest Referenz nicht verdiinnen.

*  Sollwert-Zielkarte anlegen. Zulassige Toleranz £15%2 prifen. Bei 10 uM Zielwert muss die
Konzentration der Referenz zwischen 8,5 und 11,5 ymol I' liegen.

»  Bei Abweichungen
1. neuer Aufschluss derselben Referenz,

2. neue Referenz herstellen, aufschlieBen und messen,
3. Reagenzien fir die Nitritmessung prufen (10 uM Nitrit-Referenz),
4. Kalibrierung prifen und ggf. erneuern.

»  Blindwert-Zielkarte anlegen. TN in der Leerprobe muss < 7,5 pmol I sein'. Nicht fiir Kiivettentest
durchfiihren. Bei Abweichungen
1. neues entionisiertes \Wasser verwenden,

2. Reagenzien priifen.

Chemikalien:

e 0,12 N NaOH aus 4,8 g NaOH in 1 I ansetzen, aufkochen.

* 0,9 N H2S04 aus 6,25 ml konz. Schwefelsaure herstellen. Dazu ca. 150 ml entionisiertes Wasser in
250 ml MaRkolben fiillen, Saure hinzugeben (im Waschbecken, wird heil}), dann mit entionisiertem
Wasser auffillen.

*  5M NH4Cl aus 26,5 g NH4Cl herstellen, die in 100 ml entionisiertem Wasser geldst werden.

»  Referenzen:

e 100 uM NH4CI
e 100 uM NaNO3
e 100 uM EDTA

2 Zielwerte vom LUNG MV (ibernommen.
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