Biologiuche Station Zingst Schumann, 16.08.12

Photometrische Bestimmung von Nitrat

Nitrat ist der bedeutendste Pflanzennéhrstoff und mengenmaRig wichtigster Bestandteil des verfligba-
ren anorganischen N (DIN). Er stammt entweder aus der Nitrifikation von remineralisiertem N in Form
von Ammonium (unter oxischen Bedingungen) oder gelangt durch Auswaschung aus den Boden in Ge-
wasser, vor allem unmittelbar nach der Dingung oder tber Drainagen. Nitrat ist der erste alternative
Elektronenakzeptor, wenn Sauerstoff aufgebraucht ist (Denitrifikation oder Nitratatmung). Dieser Pro-
zess wandelt Nitrat Gberwiegend in molekularen Stickstoff um und entfernt ihn somit aus dem System.

Nitrat wird quantitativ zu Nitrit reduziert. Die Reduktion erfolgt an verkupferten Cadmiumspanen bei ei-
nem pH-Wert von 7,5 - 8 4.

In Gewassern treten hohe Nitratkonzentrationen vor allem im Winter auf, wenn Nitratverbraucher, vor
allem Makrophyten und Phytoplankton, ruhen. Auch die Denitrifikation muss eingeschrankt sein, wenn
hohe Nitratkonzentrationen auftreten. Das ist unter oxischen Bedingungen der Fall. In intensiv
landwirtschaftlich genutzten Gegenden, kdnnen die Auswaschungen gediingter Boden so grof sein,
dass ganzjahrig Nitrat in hohen Konzentrationen messbar ist. (Winterliches) Nitrat steht fir eine hohe
interne und externe Eutrophierung.

Material:

Photometer

Kavetten (OG) 50mm, 10mm

25 ml und 100 ml Erlenmeyerkolben

Mensur, Saugkolben-Messpipetten (Fortuna), Vollpipetten und Pipettierhilfen
mit aktivierten Cd-Spanen geflillte Reduktionssaulen

Durchfihrung:

»  Proben partikelfrei filtrieren: 0,45 um Celluloseacetatfilter 50 mm (alternativ bei hohem Gehalt sehr
kleiner Partikel: 0,2 um Celluloseacetat 50 mm, bei gleichzeitiger organischer Analytik: 4 h bei
450°C gegliihte Whatman GF/F 47 mm, bei Geldmangel auch: Glasfaservorfilter).

* hoch belastete Proben (Winter oder Aquakultur) mit Teststreifen (z.B. machery-Nagel) auf Konzen-
trationsbereich prifen. Ggf. zur Schonung der Reduktionssaule auf <20 uM verdinnen oder mit
Kivettentest aufarbeiten (s.u.).

* 3 mal 25 ml der filtrierten Probe nacheinander auf die Reduktionssaule geben,

» davon 2 mal 25 ml der Probe verwerfen, 1 mal 25 ml der Probe in Erlenmeyerkolben auffangen,

»  Tribungs- und Reagenzienblindwerte von Nitrit Gbernehmen,

»  weiter wie fur Nitrit.

Saulenreferenzen:

* 5 UM KNO3 herstellen,

2 mal 25 ml davon auf Uber die Saule geben, verwerfen.

1 mal 25 ml reduzieren, auffangen und in der Nitritbestimmung messen.
Daraus einen Saulenfaktor berechnen.

E = SuM
° gemessenerStandard(uM)

* Alle als Nitrit gemessenen N-Konzentrationen mit dem Saulenfaktor multiplizieren.
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» Parallel in den Proben gemessene Nitritkonzentrationen abziehen.
Berechnung:

Nitrat(z#mol O7') = F, INO,(umol O7)

Fs = Saulenfaktor

Durchfilhrung fiir hoch belastete Proben (Aguakultur)

» Nitrat Kuvettentest von Hach-Lange (LCK 340)

» Proben so mit entionisiertem Wasser so verdinnen, dass Konzentration im angegebenen
Messbereich von 5-35 mg N I liegt.

»  Wie auf Packung angegeben durchfiihren.

Vorschrift:

EN 26777
Hach-Lange LCK340

Qualitatssicherung:

»  Taglich (mindestens) einmal eine Leerprobe (Blindwert) reduzieren und messen.
»  Als Referenz wird der Saulenfaktor genutzt. Fir Kivettentest KNOs-Referenz ansetzen (10 mg N |-
1). Im Flowanalyser 10 uM NO3- Referenz einsetzen.
»  Sollwert-Zielkarte anlegen. Zulassige Toleranz £10%?" prifen.
»  Bei Abweichungen
1. neue Messung derselben Referenz,
2. neue Referenz herstellen und messen,
3. Reagenzien fir die Nitritmessung prufen (10 uM Nitrit-Referenz),
4. Séaule reaktivieren.
»  Blindwert-Zielkarte anlegen. Nitrat in der Leerprobe muss kleiner als die Bestimmungsgrenze sein
(0,22 pmol I")!. Nicht fir Klvettentest durchfiihren. Bei Abweichungen
1. neues entionisiertes Wasser verwenden,
2. Reagenzien prufen.

Saulenaktivierung:

» 3x mit 25 ml Aktivierungspuffer beschicken
»  Gut spulen mit 1%iger NH4Cl Losung.

Chemikalien zusatzlich zum Nitritnachweis:

» Aktivierungspuffer: 50 uM Nitrat in 1% NH4Cl in Wasser (10 g in 900 ml entionisiertem Wasser
l6sen, mit konzentriertem Ammoniak auf pH 8,5 einstellen, auf 1 | aufflllen), z. B. 50 ml KNO3
Stammldsung mit NH4Cl Puffer auf 1 | auffullen.

* 1 mMKNO3z Stammldsung: 0,102 g in 1 | entionisiertem Wasser |6sen.

1 Zielwerte vom LUNG MV lbernommen.
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