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Nationales Vorwort

Dieser Norm-Entwurf wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 190 ,Bodenbeschaffenheit” erarbeitet,
dessen Sekretariat vom NEN (Niederlande) gehalten wird.

Fiir Deutschland war der Unterausschuss NA 119-01-02-04UA ,Biologische Verfahren“ des
Arbeitsausschusses NA 119-01-02 AA ,Abfall- und Bodenuntersuchung (Koordinierung ISO/TC 190;
ISO/TC 275, CEN/TC 292, CEN/TC 308, CEN/TC 345, CEN/TC 400, CEN/TC 444, CEN/SABE/ENV)“ im
DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW) an der Bearbeitung beteiligt.

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlief3en, ist die englische Originalfassung des 1SO/DIS 14239
entsprechend der diesbeziiglich durch ISO erteilten Erlaubnis beigefiigt. Die Nutzungsbedingungen fiir den
deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen ISO-Text.

Diese Internationale Norm gilt nicht fiir die Anwendung solcher Systeme fiir Materialbilanzuntersuchungen,
die oft priifsubstanzspezifisch sind.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 11266 siehe DIN ISO 11266
ISO 11274 siehe DIN EN ISO 11274
Anderungen

Gegeniiber DIN ISO 14239:1999-10 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Drei weitere Inkubationssysteme aufgenommen (Radiorespirometer, Mikroradiorespirometer,
miniaturisiertes Respirometer);

b) die Norm wurde redaktionell iiberarbeitet.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

[1] DIN ISO 11266, Bodenbeschaffenheit — Anleitung fiir Laboratoriumsuntersuchungen zur biologischen
Abbaubarkeit von organischen Chemikalien im Boden unter aeroben Bedingungen

[2] DIN ENISO 11274, Bodenbeschaffenheit —  Bestimmung des  Wasserriickhaltevermdgens —
Laborverfahren
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Einleitung

Diese Internationale Norm beschreibt Inkubationssysteme fiir die Bestimmung der Mineralisierung von
organischen Verbindungen im Boden unter aeroben Bedingungen.

Die Mineralisierung ist nur einer der Parameter, die fiir die Einschitzung des biologischen Abbaus von
organischen Verbindungen im Boden verwendet werden konnen. Ist die Mineralisierung nicht sehr hoch,
bedeutet das nicht zwingend, dass das Priifmaterial nicht biologisch abbaubar ist.
Materialbilanzuntersuchungen fiir die Einschdtzung der Erzeugung von Stoffwechselprodukten in Ergdnzung
zu Mineralisierungsuntersuchungen ermdglichen eine umfassende Einschatzung des biologischen Abbaus.

Es ist erforderlich, diese Internationale Norm in Verbindung mit ISO 11266 anzuwenden. Diese enthalt
allgemeine Hinweise zur Bestimmung der Abbaubarkeit organischer Chemikalien in Boden.

In Abhdngigkeit vom Untersuchungsziel konnen unterschiedliche Inkubationsbedingungen, wie im
Folgenden beschrieben, und verschiedene Analyseverfahren eingesetzt werden.

ANMERKUNG  Verschiedene Handelsnamen von Produkten sind als handelsiibliche Beispiele genannt aufgefiihrt.

Diese Information wird zum Nutzen des Anwenders dieser Internationalen Norm gegeben, stellt aber keine
Bevorzugung dieser Produkte durch die ISO dar.
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Bodenbeschaffenheit — Laboratoriumsinkubationssysteme zur
Bestimmung der Mineralisierung von organischen Chemikalien
im Boden unter aeroben Bedingungen

1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm beschreibt sechs Inkubationssysteme fiir die Bestimmung der Rate und des
Umfangs der Mineralisierung organischer Verbindungen im Boden durch Messung der
Kohlenstoffdioxidentwicklung fest. Alle drei Inkubationssysteme sind fiir 16sliche oder unldsliche
Verbindungen verwendbar. Die Wahl des Systems hdngt vom Zweck der Untersuchung ab.

Diese Internationale Norm gilt nicht fiir die Anwendung solcher Systeme fiir Materialbilanzuntersuchungen,
die oft prifsubstanzspezifisch sind.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

ISO 18400-206, Soil quality - Sampling — Part 206: Guidance on the collection, handling and storage of soil
under aerobic conditions for the assessment of microbiological processes, biomass and diversity in the

laboratory

ISO 11266, Soil quality — Guidance on laboratory testing for biodegradation of organic chemicals in soil under
aerobic conditions

[SO 11274, Soil quality — Determination of the water-retention characteristic — Laboratory methods

3 Verfahren

3.1 Allgemeine Anforderungen

Unabhéngig von der Wahl des Inkubationssystems sind folgende Arbeitsablaufe einzuhalten.
3.1.1 Probenahme und Beschreibung von Boden

Boden ist in Ubereinstimmung mit ISO 18400-206 zu entnehmen und zu behandeln. Der Boden ist in
Ubereinstimmung mit ISO 11266 zu beschreiben.

3.1.2 Priifsubstanz
Die Priifsubstanz ist in Ubereinstimmung mit ISO 11266 zu beschreiben.
3.1.3 Inkubationsbedingungen

Folgende Bedingungen sind einzuhalten, falls es nicht einen besonderen Grund fiir davon abweichende
Bedingungen gibt:

— Temperatur: (20 £ 2) °C;

Documents
6 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN ISO 14239:2016-08


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-14239-2016-08
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-14239-2016-08

- Entwurf -
E DIN ISO 14239:2016-08

— Porenwasserdruck des Bodens: -0,01 MPa bis -0,03 MPa (gemessen auf+5 %), bestimmt in
Ubereinstimmung mit ISO 11274 (oder zwischen 40 % und 60 % der maximalen Wasserhaltekapazitit
(gemessen auf + 5 %) nach Anhang A);

— Inkubation: im Dunkeln.

Die Inkubationsbedingungen sollten im Priifbericht angegeben werden. Wenn sie von den oben

beschriebenen Bedingungen abweichen, sollten auch die Griinde fiir diese Abweichungen im Priifbericht

angegeben werden.

Eine Temperatur von (20 + 2) °C wurde als Standard fiir Vergleichszwecke und weil diese verhaltnismafig

schnell zu Ergebnissen fiihrt, gewahlt. Temperaturen aufierhalb des angegebenen Bereichs konnen

verwendet werden, wenn sie besser geeignet sind (zum Beispiel aufgrund ortlicher Bedingungen, Fehlen von

Kiihleinrichtungen).

3.2 Auswahl der Inkubationssysteme

Eines der sechs in dieser Internationalen Norm beschriebenen Systeme muss verwendet werden:

— das Durchflusssystem (3.3);

— das Natronkalk-Saulensystem (3.4);

— das Biometersystem (3.5);

— das Radiorespirometer (3.6);

— das Mikro-Radiorespirometer (3.7);

— das Mini-Radiorespirometer (3.8).

Daten iiber die Mineralisierung von organischen Chemikalien kénnen am besten aus Priifungen mit

radioaktiv markierten Verbindungen erhalten werden. Falls nichtmarkierte organische Chemikalien

verwendet werden, ist eine Anzahl von Kontrollproben erforderlich und Daten zur

Kohlenstoffdioxidentwicklung sollten statisch untersucht werden.

Die Wiederfindungsrate von Kohlenstoffdioxid (CO2) in den drei Systemen kann durch Zufiigen bekannter

Mengen von nichtmarkiertem oder 4C-markiertem Calciumcarbonat und ausreichend Salzsdure zum

vollstandigen Losen des Calciumcarbonats bestimmt werden.

WARNUNG — Die Verfahren dieser Internationalen Norm erfordern einige gefahrliche Materialien.

Vorsicht im Umgang und bei der Beseitigung dieser Materialien ist erforderlich. Insbesondere sollten

alle einschldgigen nationalen Regeln eingehalten werden.

Die hauptsachlichen Vor- und Nachteile der Systeme sind unten beschrieben.

3.2.1 Durchflusssystem:

Die Hauptvorteile sind:

— ausreichende Sauerstoffversorgung flir Langzeitstudien zum aeroben biologischen Abbau;

— verwendet libliche Laborgerate aus Glas;

— ermoglicht die Messung von unmarkiertem CO; (Titration), #CO; (Szintillationszdhlung) und/oder 14C-
markierten fliichtigen Produkten (Szintillationszahlung).
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Die Hauptnachteile sind:

— Schwierigkeiten mit vollstindiger Wiederfindung bei der Untersuchung von fliichtigen
14C-Verbindungen;

— Empfindlichkeit gegeniiber Undichtigkeiten im System.

3.2.2 Natronkalk-Sdulensystem:

Die Hauptvorteile sind:

— freier Zugang zu Sauerstoff fiir Langzeitabbauuntersuchungen;
— verwendet iibliche Laborgeréte aus Glas;

— bendtigt nur wenig Platz;

— ohne Anderungen fiir die Verwendung mit aeroben Ruhe- oder Schiittelsedimenten, Reinkulturen von
Mikroorganismen, Algen oder Pflanzenzellkulturen adaptierbar;

— problemlose Inkubation unter verschiedenen Umweltbedingungen;

— vollstdndige  Erholung von angewendeter Radioaktivitit in  Kurz- oder Langzeit-
Materialbilanzuntersuchungen.

Die Hauptnachteile sind:

— 14CO2-Einschluss in Natronkalk muss fiir die Szintillationszdhlung freigesetzt und in Fliissigkeit
absorbiert werden;

— der Wassergehalt von Boden muss mindestens einmal monatlich eingestellt werden.

3.2.3 Biometersystem

Die Hauptvorteile sind:

— bendtigt nur wenig Platz;

— ohne Anderungen fiir die Verwendung mit Ruhekulturen aerober Sedimente;

— Reinkulturen von Mikroorganismen oder Algen adaptierbar;

— problemlose Inkubation wunter verschiedenen Umweltbedingungen; leichte Messung von
nichtradioaktivem CO; (Titration), #CO; (Szintillationszahlung or 14C-markierten fliichtigen Produkten
(Szintillationszahlung).

Die Hauptnachteile sind:

— nicht ideal fiir Langzeitinkubationen wegen fehlenden freien Zugangs zu Luft und Verringerung des
Partialdrucks von Sauerstoff in der Kammer wihrend der Inkubation;

— bendtigt spezielle Glasgerate.
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3.2.4 Radiorespirometer

Die Hauptvorteile sind:

— verwendet iibliche Laborgerate aus Glas;
— einfach zu installieren;

— bendtigt nur wenig Platz;

— fiir die Verwendung mit aeroben Ruhe- oder Schiittelsedimenten, Reinkulturen von Mikroorganismen
adaptierbar;

— gute Erholung von angewendeter Radioaktivitit fiir Massenbilanz.

Die Hauptnachteile sind:

— NaOH-Abscheider miissen regelmafdig durch neue ersetzt werden (um ihre Sattigung zu vermeiden);
— der Wassergehalt von B6den muss mindestens alle zwei Wochen eingestellt werden.
3.2.5 Mikroradiorespirometer

Die Hauptvorteile sind:

— verwendet 24-Well-Mikroplates;

— einfach zu installieren;

— bendtigt nur wenig Platz;

— Analyse mit relativ hohem Durchsatz.

Die Hauptnachteile sind:

— nichtideal fiir Langzeitinkubation;

— nicht geniigend Béden fiir 14C-Massenbilanz;

— bendtigt zur Berticksichtigung der Variabilitdt der Messungen fiinf bis zehn biologische Wiederholungen
aufgrund der vergleichsweise kleinen Menge an untersuchtem Boden;

— schwierige 1*CO-Zahlung unter Verwendung von Phosphorimager- oder klassischer Autoradiografie.
3.2.6 Mini-Respirometer

Die Hauptvorteile sind:

— keine Verwendung von 14C-markierten, radioaktivmarkierten Substanzen;

— geeignet zur Schiatzung der Mineralisierung verschiedener Arten von 13C-makierten Substraten in
kleinen Bodenproben;

— ermoglicht die Analyse funktionaler und molekularer Eigenschaften an denselben Mikro-Proben.
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Die Hauptnachteile sind:

— zur Messung der 13COz-Produktion muss ein Mikro-GC und zur Schiatzung des Isotopenverhéltnisses ein
GC-IRMS verwendet werden;

— nicht ideal fiir Langzeitinkubationen, da aufgrund der Inkubation von Boden in einem luftdichten Geréat
kein Sauerstoff vorhanden ist.

3.3 Durchflusssystem
3.3.1 Kurzbeschreibung
Dieses Verfahren ermdoglicht die Bestimmung der Zersetzung und/oder des Stoffwechsels von
nichtradioaktiver oder 4C-markierter Prifsubstanz im Boden. CO:-freie Luft wird durch das

Inkubationsgefafd mit den behandelten Bodenproben hindurchgeleitet. Das CO2 und die vom Boden
gebildeten organischen fliichtigen Anteile werden in einer Reihe von Abscheidern aufgefangen (Bild 1).
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1  Durchflussiiberwachung 8 Verteiler
2 Ventil zur Erhaltung eines leichten Drucks 9 Probe
3 Behalter 10 Inkubationskammer
4  Gaszufuhr 11 Pumpe
5 Waschflasche 12 Kollektor
6 Inkubationseinheit 13 Ventil zur Durchflussregulierung
7  Ventil 14 Abscheider

Bild 1 — Durchflussinkubationssystem

3.3.2 Materialien und Reagenzien

Es sind Reagenzien mit anerkanntem Reinheitsgrad zur Analyse zu verwenden.

3.3.2.1 Quelle fiir CO;-freie Luft (z. B. durch Hindurchleiten von Luft durch eine wassrige Losung von
starken Alkalien). Fiir Untersuchungen mit #C-markierten Verbindungen braucht CO; nicht aus der Luft
entfernt zu werden, falls keine Gefahr einer Sattigung der COz-Abscheider besteht.
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3.3.2.2 Ethylenglycol oder Ethylenglycolmethylester fiir die Absorption von fliichtigen organischen
Verbindungen

3.3.2.3 Polyurethanschaumabscheider, Dichte 16 kg/m3 fiir die Absorption fliichtiger organischer
Verbindungen

3.3.2.4 Schwefelsiure, c(H2S04) = 0,5 mol/], fiir die Absorption von fliichtigen Alkalien

3.3.2.5 Kalium- oder Natriumhydroxidlosung, c(KOH) [oder (NaOH)] = 0,1 mol/1 bis 0,5 mol/], fiir die
Absorption von nichtradioaktivem CO2; oder Szintillationscocktail fiir die Absorption von 14C0,1

WARNUNG — Bei der Verwendung des Szintillationscocktails als Abscheider ist Vorsicht geboten, da
sich organische fliichtige Amine und Losemittel in toxischen Konzentrationen ansammeln kénnen,
und Explosionsgefahr besteht. Es ist daher erforderlich, dass der Arbeitsbereich gut beliiftet ist.
3.3.2.6 Szintillationscocktails fiir die Bestimmung des 14CO; in Alkaliabscheidern?

3.3.3 Gerite und Glasgerite

3.3.3.1 Fliissigkeitsszintillationszahler

3.3.3.2 Szintillationskiivetten

3.3.3.3 Inkubator oder Raum mit Temperaturregelung (+ 2° C)

3.3.3.4 Membranpumpe (Kapazitit etwa 2,8 m3/h)

3.3.3.5 Durchflussmessgerit

3.3.3.6 Drosselkorperventile

3.3.3.7 Glasschalen fiir Inkubationssystem |, z. B. feuchter Boden (entsprechend 50 g Trockenmasse)
— Durchmesser 5 cm, Hoéhe 5 cm, fiir Proben entsprechend 50 g luftgetrocknetem Boden;

— Durchmesser 9,5 cm, Hohe 5 cm, fiir Proben entsprechend 300 g luftgetrocknetem Boden.

3.3.3.8 Erlenmeyerkolben (250 ml) fiir Inkubationssystem II

3.3.3.9 Gaswaschflaschen (100 ml) als Absorptionsabscheider

3.3.3.10 Gaswaschflaschen (200 ml bis 500 ml) zur Luftbefeuchtung

1 Carbosorb (Canberra Packard) und Oxisolve (Zinsser) sind Beispiele fiir im Handel erhiltliche geeignete Produkte.
Diese Information wird zum Nutzen des Anwenders dieser Internationalen Norm gegeben, stellt aber keine
Bevorzugung dieser Produkte durch die ISO dar.

2 Hionic fluor, Optifluor (Canberra Packard) sind Beispiele fiir im Handel erhaltliche geeignete Produkte. Diese
Information wird zum Nutzen des Anwenders dieser Internationalen Norm gegeben, stellt aber keine Bevorzugung
dieser Produkte durch die ISO dar.
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3.3.4 Durchfithrung

Inkubationssystem I oder II, wie unten beschrieben, verwenden. Wahrend System I anwendbar ist, wenn
viele Proben auf begrenztem Raum zu inkubieren sind, erfordert System II mehr Raum, ist jedoch fiir
Kleinexperimente geeignet.

3.3.4.1 Inkubationssystem I

Die Inkubation von Bodenproben muss in Inkubatoren oder Rdumen mit Temperaturregelung (3.3.3.3)
erfolgen. Es sind zylindrische, gesondert herausnehmbare Inkubationseinheiten in die Inkubationskammern
einzusetzen (siehe Bild 1). Die Inkubationseinheiten miissen Reihen von Bodenproben in Glasschalen
(3.3.3.7) (iiblicherweise umfasst eine Inkubationsreihe 6 Teilproben) enthalten. Jede Inkubationseinheit
kann gesondert beltiftet werden.

Um aerobe Bedingungen sicherzustellen, ist mit einer Membranpumpe (3.3.3.4) ein konstanter Strom
COz-freie Luft (3.3.2.1) durch jede Inkubationseinheit hindurchzuleiten.

3.3.4.2 Inkubationssystem II

Die Bodenprobe ist in einem Glaskolben (z. B. Erlenmeyerkolben) (3.3.3.8) in einem Raum oder Inkubator
mit Temperaturregelung (3.3.3.3) zu inkubieren. Es ist ein konstanter Strom CO»-freie Luft (3.3.2.1) durch
den Glaskolben hindurchzuleiten.

3.3.4.3 Absorption fliichtiger Produkte

In beiden Systemen ist liber die Boden streichende CO:-freie Luft zu befeuchten, indem sie durch
2 Gaswaschflaschen (3.3.3.1), etwa halbgefiillt mit angesduertem entionisiertem Wasser (etwa 1 ml
konzentrierte Schwefelsdure je Liter Wasser) geleitet wird. Die wassergesattigte Luft ist durch Ventile
(3.3.3.6) auf die unterschiedlichen Inkubationseinheiten zu verteilen.

Es ist ein konstanter Durchfluss von etwa 0,11/min durch jede Inkubationseinheit einzustellen; fiir die
Messung des Durchflusses ist ein Durchflussmessgerat (3.3.3.5) zu verwenden.

Flr beide Systeme ist das austretende Gas vorsichtig durch ein Absorptionssystem zu leiten, um die
verfllichtigte Ausgangsverbindung, das fliichtige Stoffwechselprodukt und CO; fiir folgende Analysen
aufzufangen. Alle Rohrverbindungen miissen aus nichtrostendem Stahl oder Polytetrafluorethylen (PTFE)
bestehen. Die 1*C-markierten Verbindungen sind, falls zutreffend, mittels Fliissigkeitsszintillationszdhlung zu
bestimmen.

Das Absorptionssystem besteht aus:

— einer mit Reagens fiir die Absorption von fliichtigen organischen Anteilen (3.3.2.2 oder 3.3.2.3) gefiillten
Gaswaschflasche (3.3.3.9);

— einer mit Reagens fiir die Absorption von fliichtigen Alkalianteilen (3.3.2.4) (falls notwendig) gefiillten
Gaswaschflasche (3.3.3.9);

— einer Gaswaschflasche fiir die Absorption von CO; (3.3.2.5). Werden grofde Volumina an CO; erwartet,
wird ein zweiter COz-Abscheider benétigt.
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3.4 Natronkalk-Saulensystem

3.4.1 Kurzbeschreibung

Dieses System ermoglicht die Bestimmung der Zersetzung und/oder des mikrobiellen Abbaus von
14C-markierten Priifsubstanzen im Boden. Mit 4C-markierten Priifsubstanzen behandelter Boden wird in
einen Glaskolben mit Hiilsenschliff gegeben, in den eine Glassdule mit Schliffkern eingesetzt ist (siehe Bild 2).
Die Glassadule enthalt einen Abscheider fiir verdampfte 1*C-markierte Substanzen und einen Abscheider fiir
14C0O2. Sauerstoff und andere atmospharische Gase als CO2 bewegen sich durch Diffusion frei in den Kolben
hinein und aus dem Kolben heraus.

8

9
Legende
1 Kolben mit 29/32-Hals 6  Natronkalk
2 Glasrohr (Riickflusssdule) mit 29/32-Schliffkern 7  Olbeschichter Stopfen aus Glaswolle
3 Natronkalk 8 Abscheider fiir 14CO;
4  Stopfen aus Glaswolle 9 Boden plus 4C-Zusatz
5 Abscheider fiir atmospharisches CO;

Bild 2 — Inkubationsgefif fiir aeroben Bodenstoffwechsel
ANMERKUNG  Neben der Verwendung fiir Bodenproben wurde das System auch fiir Untersuchungen des aeroben

Abbaus mit ruhenden oder bewegten Sedimentproben, Reinkulturen von Mikroorganismen, Algen und
Pflanzenzellkulturen verwendet.
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3.4.2 Materialien und Reagenzien

Es sind Reagenzien mit anerkanntem Reinheitsgrad zur Analyse zu verwenden.

3.4.2.1 Granulierter Natronkalk, Korngréf3e 1,5 mm bis 3 mm mit einem Sattigungsindikator
3.4.2.2 Glaswolle

3.4.2.3 Paraffinéllésung in Hexan (2 Volumenanteile in %) fiir das Uberziehen von Glaswollestopfen
mit Ol

3.4.2.4 Salzsiure (HCI) (etwa 18 Volumenanteile in %) fiir die Auflésung von Natronkalkgranulat

3.4.2.5 Kohlenstoffdioxidabsorbierende Losung; z.B. 1 mol/l NaOH (Bild 3) oder andere geeignete
CO2-bindende Losungen3 (Bild 4)

3.4.2.6 Szintillationscocktail geeignet zum Mischen mit NaOH (falls anwendbar)
3.4.3 Gerdte und Glasgerite

3.4.3.1 Fliissigkeitsszintillationszahler

3.4.3.2 Szintillationskiivetten

3.4.3.3 Inkubator oder Raum mit Temperaturregelung (+ 2 °C)

3.4.3.4 Stickstoff

3.4.3.5 Durchflussmessgerit

3.4.3.6 Drosselkorperventile, falls erforderlich, fiir den Einsatz von Gerdten aus Glas fiir die
CO2-Erzeugung

3.4.3.7 Erlenmeyerkolben (z. B. 300 ml) mit Schliffhiilsen (z. B. 24- oder 29-Normbhiilsen)

3.4.3.8 Offenes Glasrohr (Riickflusssaule) mit Schliffkern an einem Ende (z.B. 24-oder 29-
Normhiilsen); Lange etwa 13 cm, Durchmesser etwa 1,5 cm bis 2 cm (Bild 2)

3.4.3.9 Gerite aus Glas und Ausriistung zur Ubertragung des vom Natronkalk gebundenen 14CO> (Bild 3
oder 4) auf ein Absorbens (3.4.2.5), das mit dem Szintillationscocktail (3.4.2.6) kompatibel ist

3 Ein Beispiel fiir eine geeignete Losung ist eine 5:4-V/V-Mischung von Permafluor mit Carbosorb (Canberra Packard).
Diese Information wird zum Nutzen des Anwenders dieser Internationalen Norm gegeben, stellt aber keine
Bevorzugung dieser Produkte durch die ISO dar.
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3.4.4 Durchfithrung

3.4.4.1 Vorbereiten der Siule fiir das Auffangen von 14C-markierten organischen Materialien und
14CO:

Die als verldngerter Hals des Inkubationskolbens dienende Glassdule (3.4.3.8) ist von unten nach oben mit
oliiberzogenen Glaswollestopfen (der als Abscheider fiir verfliichtigte 14C-markierte organische Materialien
dient) sowie 8g bis 10g Natronkalk (der als Abscheider fiir 14#CO2) zu fiillen (siehe Bild 2). Die
Glaswollestopfen sind durch Eintauchen in eine Ol-Hexan-Losung (3.4.2.3) mit Ol zu iiberziehen und das
Hexan anschliefiend unter einem Abzug zu verdampfen. Bei Priifungen, die langer als einen Monat dauern,
sind ein zusatzlicher Stopfen und eine zuséatzliche Schicht Natronkalk zum Schutz des 14CO»-Abscheiders
gegen Sattigung mit atmospharischem CO; zu verwenden (siehe Bild 2).

3.4.4.2 Inkubation von mit 14C-markierter Priifsubstanz behandeltem Boden

Der mit der *C-markierten Priifsubstanz behandelte Boden ist in den Erlenmeyerkolben (3.4, 3.7) zu geben
und der Hals des Kolbens mit der vorbereiteten Glassdule (3.4.4.1) zu verschliefen. Der Natronkalk am
oberen Ende der Stopfen dient als Abscheider fiir 14CO,. Natronkalk kann bis zu 20 % seines Gewichts an CO;
binden, wenn jedoch das selbstanzeigende Natronkalkgranulat seine Farbe dndert, ist es durch frischen
Natronkalk zu ersetzen. Es besteht keine Gefahr, dass 14C0O; aus dem Natronkalk entweicht, sodass er bis zur
Analyse in geschlossenen Behiltern aufbewahrt werden kann. Die Bodenproben sind in dem
temperaturgeregeltem Raum oder Inkubator (3.4.3.3) zu inkubieren.

3.4.4.3 Ubertragung von 14CO; von Natriumkalk auf einen Szintillationscocktail

Dieser Prozess ist in einem Laborabzug auszufiihren. Das Natronkalkgranulat aus dem 14CO;-Abscheider ist
in den Vakuumkolben zu fiillen, und die Glasgerate sind nach Bild 3, Bild 4 oder mit anderen gleichwertigen
Glasgeraten zusammenzubauen. Dem Natronkalk ist tropfenweise 50 ml Salzsdure (3.4.2.4) zuzusetzen,
sodass ein geringer Stickstoff-Gasstrom (3.4.3.4) durch das System (z.B. 21/h bis 51/h) aufrechterhalten
wird, um das freigesetzte 14CO, in die CO2-Absorptionslésung zu tiberfithren. Die Temperatur des
Wasserbades ist zwischen 60° C und 70° C aufrecht zu erhalten.

Nach der vollstindigen Auflosung des Natronkalks ist das System mindestens 20 min mit einem
Stickstoffgasstrom zu reinigen, um sicherzustellen, dass alle Restmengen von 14CO; aus dem Kolben in die
CO2-Abscheidevorrichtung Ubertragen wurden. Fiir die Fliissigkeitsszintillationszahlung (3.4.3.1) sind
Proben (Bild 3) oder bei Bedarf der ganze Abscheider (Bild 4) nach Mischen mit einem Szintillationscocktail
(3.4.2.6) zu verwenden.

ANMERKUNG  Wenn NaOH zum Auffangen des #CO: verwendet wird, ist es moglich zu bestimmen, ob die
Radioaktivitat ausschliefllich von #CO; herriithrt oder aus einer Mischung besteht, die “C-fliichtige organische Anteile
enthélt. #COz kann aus einer Probe des NaOH durch langsames Ansduern auf einen pH-Wert von etwa 1 beseitigt
werden. Die angesduerte Losung kann dann auf vorhandene Radioaktivitat untersucht werden.
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Legende

1 Plastikspritze fiir die Kontaktinjektion von HCI 8 Einweghahn

2 Kanile 9  Gummiverschlussstiick

3 Plastikrohr 10 Glasrohr

4 1N NaOH 11 Vakuumkolben

5 Spritzennadel 12 HCI (18 Volumenanteile in %)

6 Nadelventil 13 Auflésen von Natronkalkgranulat
7  Rohr zu N2-Kolben 14 Wasserbad (60° C)

Bild 3 — Beispiel fiir ein Gerat zur Freisetzung des von Natronkalk gebundenen 14CO2 und dessen
quantitative Absorption in 1 M NaOH
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Legende
1  Stickstoff 4  Erlenmeyerkolben (250 ml) mit 10 g Natronkalk
2 Tropftrichter mit 100 ml 18%iger Salzsdure 5 Wasserbad
3 COz-Absorbens 6  Magnetisches Rithrwerk

Bild 4 — Beispiel fiir ein Gerat zur Freisetzung des von Natronkalk gebundenen 14CO; und dessen
quantitative Absorption in der eine COz-absorbierende Fliissigkeit enthaltenden
Szintillationsfliissigkeit

Documents
18 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN ISO 14239:2016-08


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-14239-2016-08
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-14239-2016-08

