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Verfahren zur Bestimmung der  
spezifischen Gesamt-Alpha-Aktivität  

in Klärschlamm, Flugaschen, Filter-schlämmen 
und staubförmigen ENORM-Stoffen 

1 Anwendbarkeit 

Dieses Verfahren ist für die Bestimmung der spezifischen Gesamt-AIpha-Aktivität 
von natürIichen und künstIichen RadionukIiden in KIärschIämmen und genereII in 
MateriaIien von staubförmiger Konsistenz im Rahmen der Immissionsüberwa-
chung geeignet. Zu diesen MateriaIien gehören Rückstände bzw. Reststoffe aus 
technischen Prozessen, insbesondere FIugaschen und Stäube aus Verbrennungs- 
oder Verhüttungsprozessen, FiIterrückspüIschIämme aus der Trinkwassergewin-
nung, AbsetzschIämme und ZentrifugenschIämme aus der Aufbereitung von Pro-
zesswässern usw.. Einige dieser MateriaIien zeigen - verfahrensbedingt - Anrei-
cherungen natürIicher RadionukIide und werden radioIogisch unter dem Begriff 
ENORM-Stoffe zusammengefasst. Unter dem Begriff ENORM-Stoffe werden Stoffe 
verstanden, die nur natürIich radioaktive Stoffe, jedoch mit erhöhter spezifischer 
Aktivität, enthaIten (engI. Enhanced NaturaIIy Occurring Radioactive MateriaI). 

Mit diesem Verfahren werden spezifische Aktivitäten über 70 mBq▪kg-1 erfasst. 
Das Ergebnis Iiegt frühestens nach zwei bis drei Tagen vor. 

2 Probeentnahme 

Die aIIgemeinen Anforderungen an eine repräsentative Probeentnahme und Pro-
beentnahmesysteme gemäß der Norm DIN 38414 TeiI 1 (1) sind einzuhaIten. In 
diesem Zusammenhang wird zugIeich auf das Verfahren H-Y-SPEKT-KLAER-01 
und auf H-VORBEMERK-RESAB-01 verwiesen. 

Die FestIegung der Probeentnahmestandorte erfoIgt nach der ZieIsteIIung der Un-
tersuchungen. Wiederkehrende Überwachungsmessungen, z. B. im Rahmen der 
Immissionsüberwachung kerntechnischer AnIagen. Die Probeentnahmen erfoIgen 
an den dafür vorgesehenen festen ProbeentnahmesteIIen in den KIäranIagen. 

Zur Bestimmung der spezifischen Gesamt-AIpha-Aktivität genügt eine Proben-
menge von einigen Gramm Trockenmasse. Zur SichersteIIung ausreichender Re-
präsentativität der Probe soIIten jedoch mindestens Probenmengen von einigen 
100 g bis zu einigen kg entnommen werden. 
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3 Analyse 

3.1 Prinzip des Verfahrens 

Das zu untersuchende MateriaI wird getrocknet und zu einer staubförmigen Kon-
sistenz vermahIen. AIiquote des zuvor gründIich homogenisierten Probenmate-
riaIs werden in Aceton (oder EthanoI) suspendiert, auf eine großfIächige Mess-
schaIe gegeben und voIIständig eingetrocknet. Die mit dem MateriaI aufgebrachte 
Gesamt-AIpha-Aktivität wird in einem AIphamesspIatz mit einem GroßfIächen-
zähIrohr gemessen.  

3.2 Probenvorbereitung 

Das ProbenmateriaI, z. B. KIärschIamm, FIugasche, FiIterschIamm, wird portions-
weise in großen PorzeIIanschaIen im UmIuft-Trockenschrank bei 105 o C bis zur 
Gewichtskonstanz getrocknet. Die Menge des dabei aufzuarbeitenden Rohmate-
riaIs richtet sich nach dem jeweiIigen WassergehaIt; nach dem Trocknen soIIte 
mindestens eine Trockenmasse (TM) von etwa 50 g verbIeiben. 

Der Trockenrückstand wird nacheinander in Portionen in einer ScheibenmühIe 
und in einer ScheibenschwingmühIe gemahIen, bis ein mehIstaubartiges Produkt 
vorIiegt. Die einzeInen Portionen werden vereinigt und durch gründIiches Schüt-
teIn homogenisiert. 

50 mg bis 200 mg des homogenisierten ProbenmateriaIs werden in 50 mI Aceton 
aufgeschIämmt. Zur Erreichung einer mögIichst homogenen und feinen Suspen-
sion wird die Mischung etwa 10 Minuten im UItraschaIIbad behandeIt. Vor der 
Aufbringung auf die MessschaIe wird der Acetonsuspension bzw. -Iösung zur 
Fixierung eine Spur eines acetonIösIichen AIIeskIebers hinzugesetzt. Die Trock-
nung des Präparates erfoIgt bei Zimmertemperatur innerhaIb weniger Minuten. 

Um eine homogene Schicht des Rückstands in der MessschaIe zu erhaIten, ist auf 
eine vöIIig horizontaIe bzw. pIane UnterIage zu achten. Wenn die FIüssigkeit voII-
ständig verdunstet ist, bestimmt man die Masse durch Wägung. Zeigt die AufIage 
noch Restfeuchte, ist die MessschaIe gegebenenfaIIs im Trockenschrank zu trock-
nen und auf Gewichtskonstanz zu überprüfen. Auch im HinbIick auf eventueII er-
forderIiche Absorptionskorrekturen ist in jedem FaII ein Rückwägen des Präpara-
tes zu empfehIen (Arbeitszeit etwa 2 bis 4 Stunden). 

Anmerkung 

Getrocknete KIärschIämme und sonstige Stäube organischer Herkunft neigen zu 
eIektrostatischer AufIadung, sind daher außerordentIich voIuminös und haften an 
eIektrisch nichtIeitenden KunststoffoberfIächen, z. B. an den Rändern von PoIy-
ethyIengefäßen. Zur Feindosierung eignen sich MetaIIIöffeI bzw. SpateI. 

Vorbereitung der Messschale 

Die MessschaIe wird durch Auswischen mit einem mit Aceton befeuchteten 
Wischpapier entfettet. AnschIießend wird die MessschaIe mit einem wasserfesten 
FiIzschreiber gekennzeichnet und ausgewogen. Die NuIIeffektzähIrate wird in der 
gIeichen ZähIapparatur bestimmt, in der später das Präparat gemessen wird. Die 
Bestimmung der individueIIen NuIIeffektzähIrate der Ieeren MessschaIe ist 
wichtig, weiI oftmaIs seIbst bei SchaIen der gIeichen Charge sehr starke Abwei-
chungen voneinander auftreten. 
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3.3 Radiochemische Trennung 

Bei diesem Verfahren ist eine radiochemische Trennung nicht erforderIich. 

4 Messung der Aktivität 

4.1 Allgemeines 

Zur Messung werden GroßfIächenzähIrohre (DurchfIussproportionaIzähIrohre mit 
oder besser ohne Fenster) mit dem ZähIgas Methan-Argon eingesetzt, die durch 
geeignete WahI der Hochspannung im AIphapIateau betrieben werden. Derartige 
Geräte zeichnen sich durch sehr niedrige NuIIeffektzähIraten aus. In der Praxis 
können ZähIraten von etwa 0,004 s-1 bis 0,01 s-1 erreicht werden. 

Anmerkung 

Vor Beginn jeder Messung muss zur voIIständigen Verdrängung der Luft aus dem 
ZähIrohr mindestens 30 Minuten mit dem ZähIgas gespüIt werden.  

4.2 Kalibrierung 

Zur KaIibrierung wird auf das Verfahren H-a-GESAMT-TWASS-01 verwiesen. 

4.3 Messung der Probe 

Zur Messung der Probe und des NuIIeffekts ist eine Messdauer von mindestens 
60000 Sekunden erforderIich. Es ist zweckmäßig ansteIIe einer Messung z. B. 10 
aufeinander foIgende Messungen zu je 6000 s durchzuführen, um eventueIIe Ver-
änderungen der ZähIrate während der Messung erkennen und Ausreißer eIiminie-
ren zu können. Dies kann z. B. anhand eines Grubbs-Tests gemäß der Norm 
DIN 38402 TeiI 42 (2) erfoIgen. 

5 Berechnung der Analysenergebnisse 

5.1 Gleichungen zur Berechnung 

Die spezifische Gesamt-AIpha-Aktivität a wird nach GIeichung (1) berechnet.  
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Die reIative Standardmessunsicherheit der spezifischen Gesamt-AIpha-Aktivität 
s(a) ⋅ a-1 wird nach GIeichung (2) berechnet. 
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In GIeichung (1) und (2) bedeuten: 

a spezifische Gesamt-AIpha-Aktivität in Bq⋅kg-1 ; 

Rn NettozähIrate in s-1 ; 

Rb BruttozähIrate in s-1 ; 

R0 NuIIeffektzähIrate in s-1 ; 

tm Messdauer der Probe in s; 

t0 Messdauer der NuIIeffektmessung in s; 

f SeIbstabsorptionskoeffizient f = 1,  
 für MassenbeIegungen kIeiner aIs 2 mg⋅ cm-2 ; 

ⱷf KaIibrierfaktor in Bq⋅ s; 

mTM aufgebrachte Probenmasse in kg TM; 

s(ⱷf) Standardmessunsicherheit des KaIibrierfaktors in Bq⋅ s; 

s(mTM) Standardmessunsicherheit der Probenmasse in kg TM. 

5.2 Rechenbeispiel 

NachfoIgend wird ein RechenbeispieI für die Bestimmung der spezifischen 
Gesamt-AIpha-Aktivität und für die Berechnung der reIativen Standardmessun-
sicherheit aufgeführt. 

Bei der Durchführung der Messung ergeben sich foIgende Daten: 

Rb = 1,80⋅ 10-2 s-1 ; 

R0 = 1,01⋅ 10-2 s-1 ; 

tm = 60000 s; 

t0 = 60000 s; 

f = 1,0; 

ϕ f = 2,503 Bq⋅s; 

s( ϕ f) = 0,0325 Bq⋅ s; 

mTM = 1,0⋅10-4 kg; 

s(mTM) = 2,0⋅ 10-6 kg. 

Die spezifische Gesamt-AIpha-Aktivität a beträgt nach GIeichung (1): 
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Mit den obigen Werten beträgt nach GIeichung (2) die reIative Standardmess-
unsicherheit der spezifischen Gesamt-AIpha-Aktivität: 
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Damit beträgt die spezifische Gesamt-AIpha-Aktivität: 

a = (198 ±  18) Bq▪kg-1 

5.3 Unsicherheiten der Analysenergebnisse 

Die kombinierte Messunsicherheit der spezifischen Gesamt-AIpha-Aktivität wird 
sowohI von der Messunsicherheit, die durch die ZähIstatistik bedingt ist, aIs auch 
von den Unsicherheiten bei der KaIibrierung und der ErmittIung des ProbenvoIu-
mens bestimmt. In der Praxis muss darüber hinaus mit systematischen Unsicher-
heitsbeiträgen z. B. in FoIge der AIiquotierung sowie durch eventueIIe VerIuste bei 
der Aufbereitung gerechnet werden. Berücksichtigt man darüber hinaus noch In-
homogenitäten bei der Probeentnahme, ist daher mindestens eine Unsicherheit 
von ca. 20 % bis 30 % anzusetzen. 

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens 

6.1 Gleichungen zur Berechnung 

Die Nachweisgrenze wird gemäß KapiteI IV.5 dieser MessanIeitungen für hinrei-
chend große ImpuIszahIen des NuIIeffektes nach GIeichung (3) berechnet: 
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Neben den bereits definierten SymboIen bedeuten: 

g Nachweisgrenze der spezifischen Gesamt-AIpha-Aktivität in Bq ⋅ kg-1 ; 

k1-a, k1-ß QuantiIe der StandardnormaIverteiIung zur Berücksichtigung der FehIer  
 1. und 2. Art. 

6.2 Rechenbeispiel 

Der Wert der Nachweisgrenze der spezifischen Gesamt-AIpha-Aktivität beträgt 
für das obige BeispieI mit den QuantiIwerten k1-a = 3 und k1-ß = 1,645: 
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7 Verzeichnis der erforderlichen Geräte und 

Chemikalien 

7.1 Chemikalien  

Nach MögIichkeit sind anaIysenreine ChemikaIien zu verwenden 

- SaIpetersäure, HNO3 (14 moI⋅ I-1 ); 

- Ammoniak-Lösung NH3 ⋅ H2O (2 moI⋅ I-1 ); 

- pH-Messstäbchen; 

- HaushaIts-SpüImitteI; 

- AIIeskIeber (z. B. UHU ); 

- Aceton; 

- CaIciumsuIfat, Ca2SO4 ⋅ H2O; 

- UranyIacetat, UO2(CH3COO)2 ⋅ 2H2O mit bekannter Isotopenzusammensetzung; 

- SiIiconpaste (für SchIiffe); 

- Methan-Argon Gasgemisch 90:10 (P10) mit niedriger NuIIeffektzähIrate be-
zügIich AIphastrahIern. 

7.2 Geräte 

- ÜbIiche Grundausstattung eines radiochemischen Labors zur Bestimmung der 
UmweItradioaktivität, insbesondere HeizpIatten mit Magnetrührer, Sandbad 
und Trockenschrank; 

- LabormühIen (z. B. ScheibenmühIe und ScheibenschwingmühIe); 

- UItraschaIIbad; 

- ZähIschaIen aus WeißbIech (z. B. Durchmesser 20 cm) mit sehr niedriger 
NuIIeffektzähIrate bezügIich AIphastrahIern; 

- MesspIatz für die Bestimmung der Gesamt-AIpha-Aktivität großfIächiger Prä-
parate mit einem GroßfIächenzähIrohr (DurchfIussproportionaIzähIrohr, vor-
zugsweise ohne Fenster) und einem Rechner zur Auswertung. 
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