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Die Genauigkeit der kolorimetrischen Bestimmung des Nitrifikationshemmstoffes
Dicyandiamid (DCD) mit 1-Naphtol und Diacetyl (Vilsmeier 1979) kann unter bestimm-
ten Bedingungen durch Bildung eines Niederschlages gestért und verfilscht werden,
dadurch daB DCD teilweise cingeschlossen wird. Im folgenden wird iiber eine
Modifikation des Naphtolreagenz zur Vermeidung solcher Ausfillungen und zur
Verringerung seiner Eigenfdrbung berichtet.

Verhinderung von Niederschligen

In Extrakten bzw. Perkolaten von Boden konnen grofiere Mengen an Calciumionen
vorliegen, die mit dem Carbonat des Naphtolreagenz einen schwerldslichen weiBen
Niederschlag bilden. Durch Zusatz des Komplexbildners Ethylendinitrilotetraessigsiure
(EDTA) zur Naphtollésung (Endkonzentration 1%) werden solche Ausfallungen
vermieden {Tab, 1)

‘Tabelle1: Dicyandiamidbestimmung nach Zusatz von EDTA (Mitteiwerte aus 3 Messungen in
Extinktionseinheiten ~ 1 cm Kiivette)

Tabie 1; Determination of Dicyandiamide after addition of EDTA (means of 3 readings in extinction
units — 1cm cuveite)

Vorlage ug DCD-N/ml chne EDTA mit EDTA
4 0.185 + (.003 (.191 + 0.003
20 0.936 « _0.006 0.951 + 0.004

Fine Zugabe von Calciumionen in Form von CaCl, zur Eichldsung ergibt je nach
Konzentration einen mehr oder minder starken Niederschlag, der zu DCID-Verlusten
fithrt {Tab. 2), durch Zusatz von EDTA aber verhindert werden kann.

Wird mit Boden gearbeitet, so kdnnen diese Unterschiede noch grifier sein,
insbesondere dann, wenn aus methodischen Griinden statt mit dejonisiertem Wasser mit
Salzlésungen extrahiert wird, die andere Ionen stirker austauschen. Tabelle 3 zeigt Werte
der Dicyandiamidbestimmung in K;8O,-Extrakten von Béden ohne und mit EDTA.
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Tabelle2: Dicyandiamidbestimmung nach Zusatz von EDTA in Gegenwart von Calciumionen
(Mittelwerte aus 3 Messungen in pg DCD-N/mi)

Table 2: Determination of Dicyandiamide after addition of EDTA in presence of calcium ions {means
of 3 readings in pg DCD-N/ml)

Vorlage
ug DCD-N/ml ug Cattiml ohne EDTA mit EDTA
& ' 3.87* 3.94
: s == {04 s=+ 0,03
100
20 19.60% 20.03
s=#+{.12 s=+ (.05
4 ' 37T 3.99
s =% 0.07 s=1z .03
1000
20 19.16%* 20.01
‘ s =+ (0,37 s==+0.06

* schwacher Niederschiag
** starker Niederschlag

Tabelle3: Dicyandiamidbestimmung nach Zusatz von EDTA in Bodenextrakten mit K;804 (mg
DCD-N/100 g Boden)

Ansatz: 100 g Boden + 2mg DCD-N, sofortige Extraktion mit 0.05m K804

Table 3: Determination of Dicyandiamide after addition of EDTA in soil extracts with K2SOy4 {mg
DCD-N/100 g soil)

experimental data: 100g soil + 2mg DCD-N, immediate extraction with 0.05m K5S04

Boden ohne EDTA mit EDTA
uL, pH 6.5 1.43% 1.92

(Diirnast) s==0.13 s=1 0.03
suL, pH 6.1 1.31* 1.95
{Weihenstephan) 5=1016 s = 0.04

* Niederschlag

Durch Zusatz des Komplexbildners konnte in jedem Fail ein Niederschlag vermieden
und die wiedergefundene DCD-Menge ganz erheblich gesteigert werden. Offenbar
werden auch in der Kontrolle ohne EDTA nicht unwesentliche DCD-Mengen mit
ausgefalit und abzentrifugiert. Damit ergibt sich eine Erhéhung der Recovery-Quote von
66 bzw. 72 % ohne EDTA auf 96 bzw. 98 %.
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Stabilisierang des Naphtolreagenz

Die Extinktionsblindwerte der Reagenzien liegen meist zwischen 0.04 und 0.08,
teilweise erreichen sie 0.1 Einheiten in 1cm Kiivetten. Der Grund dafiir Hegt in der
unterschiedlichen Gelbfdrbung der Naphtolldsung. Je intensiver diese Lisung withrend
der Herstellung geschiittelt wird, desto dunkier wird sie. 1-Naphto! wird in Gegenwart von
Luftsanerstoff oxidiert und verfirbt sich damit von gelb nach braun. Durch Einblasen von

“gasformigem Stickstoff in das MeBkdlbchen, in dem die Naphtolldsung zubereitet wird,
kénnen die Braunfirbung verringert und dadurch niedrigere Extinktionswerte der
Reagenzien erreicht werden.

Jerstellung der modifizierten wissrigen Naphtollosung

0.08 molar 1-Naphtol, 1.8 melar NaOH, 1.2 molar NayCQa, 0.34 molar C;HsOH, 0.027 molar
EDTA (Merk 8418).

Die Chemikalien werden in ein mit N2 gespiiltes MeBkélbchen eingewogen, erneut mit N begast
und in eationisiertem Wasser geldst, dana wird Alkohol dazugegeben, aufgefiillt, geschiittelt und
zentrifugiert {1¢ min, 10000 G).

Die auf diese Weise hergestellte Naphtolldsung kann direkt zur DCD-Bestimmung verwendet
werden. Filr den weiteren Analysengang ergeben sich keine Anderungen.
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