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2 Verfahren zur gammaspektrometrischen
Bestimmung von Radionukliden
in Schwebstoffproben

1 Anwendbarkeit

Radionuklide werden bevorzugt an den in der flieBenden Welle suspendierten Feststoffen
infolge Adsorption oder Agglomeration angereichert. Um Eintridge radioaktiver Stoffe
in ein Gewisser empfindlich erfassen zu konnen, ist eine Uberwachung der Schwebstoff-
phase besonders geeignet. Die Schwebstoffmessung ist hinsichtlich der Empfindlichkeit
des Nuklidnachweises der Wassermessung weit tiberlegen. Da der Sammelzeitraum bei
der Probeentnahme eindeutig festliegt, kann die Schwebstoffphase als «Kurzzeitmoni-
tor» zur Erfassung kurzzeitiger Belastungen eines Gewéssers mit radioaktiven Stoffen
angesehen werden. In dieser Eigenschaft unterscheidet sie sich von der Sedimentphase,
die bei der Probeentnahme stets Anteile unterschiedlichen Alters umfaBt und als «Lang-
zeitmonitor» bezeichnet werden kann.

Mit dem beschriebenen Verfahren lassen sich im Normalfall die Gehalte relevanter Spalt-
und Aktivierungsprodukte in Schwebstoffproben empfindlich bestimmen. Hiermit kon-
nen die Auswirkungen von kerntechnischen Anlagen und anderer Quellen im Fernbe-
reich der Emittenten anhand geeigneter Leitnuklide erfaBt werden (1, 2). Zur Erzielung
einer hohen Empfindlichkeit des Nuklidnachweises sind moglichst gro3e Probenmengen
bei gleichzeitig optimaler MeBgeometrie einzusetzen. Bei MeBzeiten von 1000 Minuten
und 0,5 kg Probenmasse (Trockenmasse TM) konnen in Ringschalen noch Nuklidgehalte
von bis zu ca. 0,5 Bq kg~ ! bestimmt werden (3).

Storfallbedingte Eintrage radioaktiver Stoffe in ein Gewésser konnen tiber Schwebstoff-
messungen empfindlich nachgewiesen werden. Bei MeBzeiten von 100 Minuten und einer
Probenmasse von 0,05 kg lassen sich Nuklidgehalte noch von bis zu ca. 5Bq kg™ !
messen.

2 Probeentnahme

Die Festlegung der Probeentnahmestellen sowie die Art der Probeentnahme sind derart
durchzufiihren, daB fiir den zu tiberwachenden FluBabschnitt méglichst reprasentative
Proben erhalten werden.

Schwebstoffproben sind vor allem aus dem Bereich der aktuellen bzw. potentiellen
Nutzung eines Gewdissers sowie aus grenziiberschreitenden FluBabschnitten auf radio-
aktive Stoffe hin zu untersuchen. Eine Untersuchung von Proben aus unbelasteten
FluBabschnitten (Referenzstellen) ist ebenfalls zu empfehlen.

Um die Auswirkungen der verschiedenen Emittenten bzw. Quellen in der Schwebstoff-
phase eindeutig zuordnen zu konnen, ist eine Entnahme von Mischproben vorzusehen.
Mit Hinblick auf die bei normalem Abflufl durchweg recht niedrigen Schwebstoffgehalte
(typisch: 30mg -1~ ') sind ausreichend groBe Wasservolumina zu verarbeiten. Sind bei
einer storfallbedingten Freisetzung kleinere Sammelzeitrdume abzudecken, kann eine Ge-
winnung der Proben im Grammbereich durch Filtration mit einer Hahn’schen Nutsche
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(Membranfilter, Porenweite 0,45 pum), durch Druckfiltration oder aber mittels Durch-
laufzentrifuge erfolgen. Zur Entnahme von Schwebstoffproben unter Normalbedingun-
gen haben sich insbesondere kontinuierlich durchstromte Absetzbehilter als Schweb-
stoffsammler bewdhrt. Proben in vergleichbarer Zusammensetzung konnen aber auch
mittels auf der Gewéssersohle ausgebrachter Feststoffsammler gewonnen werden. Hier-
mit konnen bei monatlicher Sammlung leicht Schwebstoffmengen von 100 Gramm und
mehr erhalten werden (4). Bei der Ermittlung der spezifischen Aktivitit von Schwebstoff-

proben ist stets die nach dem Trocknen bzw. Glithen erhaltene Trockenmasse (TM)

zugrundezulegen.

3 Analytik

3.1  Prinzip der Methode

Die Schwebstoffprobe wird entweder in feuchter Form direkt oder aber nach dem
Trocknen und Glithen gemessen. Zur Untersuchung von Proben mit unterschiedlicher
Probenmasse konnen verschiedene Zahlanordnungen eingesetzt werden, so daB bei sonst
gleichen MeBbedingungen die erreichbare Erkennungsgrenze in einem weiten Bereich
variiert und somit der jeweiligen Uberwachungsaufgabe angepaBt werden kann (siehe
MeBanleitung C-y-SPEKT-SEDIM-01).

Zighlanordnung A: Stehen nur kleine Schwebstoffmengen zur Verfiigung, die mittels
Filtration gewonnen wurden, ist eine Messung der Proben in den
iiblichen MefBschalen (Durchmesser: 50 bzw. 60 mm) durchzufiih-
ren. Alternativ konnen mittels Zentrifugation abgetrennte Proben in
Zentrifugenrohrchen mit Halbleitersonden in Bohrlochausfithrung
gemessen werden.

Anmerkung

Bei der Verwendung von Detektoren in Bohrlochausfiihrung ist auf
die ausgepriagte Abhangigkeit der Peakzidhlausbeute von der Fiill-
hohe hinzuweisen. Bei Kalibrierung und Auswertung ist bei Kaska-
denstrahlern (z. B. Co-60, Cs-134, Y-88 u. a.) zudem mit erheblichen
Zahlverlusten als Folge der Summationseffekte zu rechnen, die
korrigiert werden miissen.

Zihlanordnung B: Stehen Probenmengen im 0,1 kg-Bereich zur Verfiigung, so kann
eine Messung der Probe als PreBling vorgenommen werden. Hierzu
wird das getrocknete und pulverisierte Material in einer elektro-
hydraulischen Presse bei erhohtem Druck zu einem zylindrischen
PreBling verarbeitet (z. B. Probendurchmesser: 50 mm; Probenhdhe:
23 mm; Probenmasse: 86 Gramm, je nach Dichte). Die Vorziige die-
ser Probenform liegen vor allem in der ausgezeichneten Reproduzier-
barkeit der MeBgeometrie sowie in der Leichtigkeit der Handhabung,
Stapelung und Beschriftung im praktischen Routinebetrieb.

Zihlanordnung C: Sollen niedrigste spezifische Aktivitaten bei sonst gleichen MeBbe-
dingungen bestimmt werden und stehen ausreichende Probenmen-
gen zur Verfiigung, ist die Probe in getrockneter oder feuchter Form
in Ringschalen aus Kunststoff zu messen. Die Schiittdichte von ge-
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trockneten Schwebstoffproben liegt bei ca. 1,0 g-cm™ >, so daB3 die
Probenmasse von 1kg einem Probenvolumen von ca. 1 Liter ent-
spricht.

3.2  Probenvorbereitung

Siehe MeBanleitung C-y-SPEKT-SEDIM-01

3.3  Verarbeitung der Probe

Je nach der vorgegebenen _Uberwachungsauf gabe kann eine Verarbeitung der Schweb-
stoffprobe fiir die einzelnen Zdhlanordnungen A, B und C auf verschiedene Weise

erfolgen:

Verfahren I:
(Zdhlanordnung A)

Verfahren II:
(Zihlanordnung B)

Stand: 1.12.1993

3.3.1.1 Aus einer Wasserprobe von mind. 20 Liter wird der
Schwebstoffanteil mittels Filtration tiber Membranfilter (Poren-
weite: 0,45 um) auf einer Hahn’schen Nutsche o.4. abgetrennt. Bei
nachlassender Saugleistung muB der Filter gegebenenfalls mehrfach
erneuert werden. Eine Druckfiltrationsvorrichtung oder Durchlauf-
zentrifuge kann hierbei alternativ eingesetzt werden.

3.3.1.2 Der auf dem Filter abgeschiedene Schwebstoffanteil wird
im Trockenschrank 2 Stunden bei 105°C getrocknet und anschlie-
Bend bei 450°C 1 Stunde im Muffelofen geglitht. Ggfs. kann die
Probe auch bei 105°C im Trockenschrank bis zur Gewichtskonstanz
getrocknet werden.

3.3.1.3 Der Glithriuckstand wird in einem Achatmorser oder einer
Kugelmiihle staubfein zermahlen.

3.3.14 1,0 Gramm des Gliihriickstandes (mg) wird auf einer 60
(50) mm-MeBschale mit wenig dest. Wasser aufgeschldimmt, homo-
gen verteilt und an der Luft getrocknet. Alternativ kann auch die auf
dem Filter abgeschiedene, zuvor bis zur Gewichtskonstanz getrock-
nete und gewogene Schwebstoffprobe verwendet werden.

3.3.1.5 AnschlieBend wird das nach 3.3.1.4 hergestellte MeBpré-
parat gemessen.

3.3.2.1 Eine in geeigneter Weise entnommene ausreichende
Schwebstoffmenge von mind. 200 Gramm Feuchtmasse wird in
einer Porzellanschale im Trockenschrank bei 105°C 2 Stunden ge-
trocknet und anschlieBend im Muffelofen 1 Stunde bei 450°C ge-
gliiht.

3.3.2.2 Der Gliihriickstand wird in einer Kugelmiihle staubfein
zermahlen.

3.3.2.3 Eine abgewogene Menge des pulverisierten Glithriickstan-
des (mg = 86 Gramm) wird in einer elektrohydraulischen Presse bei
hohem Druck zu einem Pref3ling verarbeitet.

3.3.2.4 Der nach 3.3.2.3 hergestellte Prefling wird anschlieBend
gemessen.

MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 2. Lfg./1994
© Gustav Fischer Verlag - Stuttgart- Jena



C-y-SPEKT-SCHWE-01-04

Verfahren III:
(Zidhlanordnung C)

3.3.3.1 Eine in geeigneter Weise entnommene Schwebstoffmenge
von ca. 1000 Gramm Feuchtmasse (my) wird in feuchtem Zustand
in eine Ringschale aus Kunststoff bis zur vorgegebenen Fiillmarke
eingefiillt.

3.3.3.2 AnschlieBend wird die Probe gemessen.

3.3.3.3 Nach der Messung wird die Probe (mg) bzw. ein Aliquot
hiervon (mg) in eine Porzellanschale iiberfithrt und zunéichst in
einem Trockenschrank bei 105°C iiber Nacht getrocknet und an-
schlieBend in einem Muffelofen 1 Stunde bei 450° gegliiht.

3.3.3.4 Der erhaltene Gliihriickstand (mg bzw. mg) wird ausge-
wogen und bei der Berechnung der Nuklidgehalte entsprechend
zugrundegelegt.

4 Messung der Aktivitat

Die Messung der Aktivitit erfolgt analog dem Verfahren C-y-SPEKT-SEDIM-01.

5 Berechnung des Analysenergebnisses

Die Berechnung der Analysenergebnisse erfolgt wie in dem Verfahren C-y-SPEKT-
SEDIM-01 beschrieben.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Die Berechnung der Nachweisgrenzen erfolgt analog zum Verfahren
C-y-SPEKT-SEDIM-01.

7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite

7.1 Chemikalien

Die benétigten Chemikalien sind im Verfahren C-y-SPEKT-SEDIM-01 aufgefiihrt.

7.2 Geriite

— Elektrohydraulische Pulverpresse
— Hahn’sche Nutschen, G 2, Durchmesser: 40 cm

|

Druckfiltrationsgerét, optional
Durchlaufzentrifuge, optional
Schwebstoffsammler, optional

— Desweiteren werden die unter Verfahren C-y-SPEKT-SEDIM-01 genannten Gerite

bendstigt.
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Weiterhin sei auf die Literatur verwiesen, die in der MeBanleitung Verfahren C-y-SPEKT-SEDIM-01 zitiert
wird.
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