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Massenspektro-

Die groBe Zahl von Veréffentlichungen zur ! *N-Bestimmung
in den letzten Jahren beweist das steigende Interesse an einer
schnellen und einfachen Methode zur Serienbestimmung des
!5N- und des Gesamtstickstoffgehalts vor allem in biologi-
schem Material und in Bodenproben [2]. Verschiedentlich

wurde bereits die Kopplung eines automatischen Stickstoff-
analysators mit einem Massenspektrometer vorgeschlagen
[2,3]. Alle diese Methoden arbeiten aber diskontinuierlich
und machen das zwischenzeitliche Sammeln des Stickstoffs
notwendig. In der vorliegenden Arbeit wurde ein Elementar-
analysengerit direkt im Sinne einer GC-MS-Kopplung mit
dem Massenspektrometer verbunden.
Experimentelles. Ein automatisches Elementaranalysengerit
(Carlo Erba Modell 1104) wurde ohne weitere Modifikatio-
nen benutzt. Die Probe (ca. 1—10mg) wird in einem mit
Sauerstoff (Messer-Griesheim 99,995 %) angereicherten He-
liumstrom (Messer-Griesheim 99,996 %, 25 — 30 ml/min) ver-
brannt. Nach Durchstrémen des Reduktionsrohrs werden die
gebildeten Gase N,, CO, und H,0 gas-chromatographisch
(Porapak QS) getrennt und mit einem Warmeleitfahigkeitsde-
tektor C, H und N bestimmt. Der Ausgang des WLD wurde
tiber eine Edelstahlcapillare (1/16” duBerer Durchmesser) mit
dem Trenner des Massenspektrometers (Varian MAT 111,
Elektronenenergie 80eV) gekoppelt. Der Heliumgasstrom
wurde kontinuierlich in das Massenspektrometer eingeleitet.
Die Ionenquelle wurde geheizt, um eine Kondensation des
Wassers zu verhindern.

Die Analyse einer Probe dauert — ohne Einwaage —
15min. An einem Tag konnen leicht 40 Proben vermessen

werden. Die Aufgabe des Operateurs besteht — neben der
Einwaage — darin, den Massenscan bei Erscheinen des N, in
der Ionenquelle méglichst hiufig zu starten, Sofern man iiber
ein Datensystem verfiigt, sollte es ohne Probleme méglich
sein, auch den massenspektrometrisclen Teil der Analyse
einschlieBlich Auswertung zu automatisieren.

Ergebnisse. 3 Standardproben (NH,),SO, mit 0,891, 1,331
und 2,360 Atom-% !N wurden 5je fiinfmal vermessen.
Die Standardabweichung fiir die !*N-Bestimmung betrug
0,01 Atom- %,. Diese Genauigkeit geniigt fiir viele Zwecke
vollkommen. Ein Memoryeffekt ist im Gegensatz zu [3] nicht
festzustellen.

Die untere Grenze der Methode ist gegeben durch den
Stickstoffgehalt des verwendeten Heliums (< 10vpm N,)
und vor allem des Sauerstoffs (< 20 vpm N,). Der N,-Gehalt
des Heliums wird durch Untergrundsubtraktion beriicksich-
tigt. Mit dem Sauerstoff werden bei jeder Verbrennung ca.
0,3pg N, dosiert. Bei einem Probengehalt von 30 ug N, liegt

der dadurch verursachte Fehler in der GroBenordnung des
MefBfehlers. Der Stickstoffgehalt der Probe sollte daher 30 ug
sein. Diese Mindestmenge liegt in der GréBenordnung her-
kémmlicher Verfahren [2].

Die beschriebene Methode wurde mit Erfolg bei der
Untersuchung der Stickstoffixierungsrate in anaeroben Sedi-
menten eingesetzt [1].
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