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2  Verfahren zur gammaspektrometrischen
Bestimmung von Radionukliden im Abwasser

1 Anwendbarkeit

Das im folgenden beschriebene MeBverfahren fiir die Uberwachung von Abwissern auf
ihren Gehalt an y-strahlenden radioaktiven Stoffen 148t sich sowohl bei der Emissions- als
auch bei der Immissionsiiberwachung anwenden. Dazu gehdren Abwiésser aus kerntech-
nischen Anlagen, Abwésser von Isotopenanwendern sowie Abwisser aus Kldranlagen. Das
hier beschriebene Verfahren 146t sich mit gewissen Modifikationen auch auf andere
Wisser — wie z. B. Oberfldchen- oder Grundwisser — iibertragen.

2 Probeentnahme

Die Probe muf} fiir das zu beurteilende Wasser repriasentativ sein. Bei der Gewinnung
reprisentativer Proben sind zwei Félle zu unterscheiden:

— Handelt es sich bei dem zu untersuchenden Wasser um einen flielenden Wasserstrom,
sollten zur Gewinnung von Proben kontinuierlich arbeitende Probeentnahmegerite
eingesetzt werden. Dabei ist zu priifen, ob eine zeitproportionale Probeentnahme geniigt
(Entnahme von Wasserproben aus einem flieBenden Wasserstrom mit konstanter Durch-
fluBmenge) oder ob eine streng mengenproportionale Probeentnahme erforderlich ist,
wenn sich der Abflu3 wéahrend der Probeentnahmezeit dndert (erforderlich bei Mes-
sungen, die zur Bilanzierung im flieBenden Wasser transportierter Nuklide dienen).

— Fallt das zu untersuchende Wasser in Behéltern an, deren Inhalt diskontinuierlich abge-
geben wird (z. B. Abwasser aus kerntechnischen Anlagen), kann der Behélterinhalt z. B.
durch Umpumpen homogenisiert werden. Nach Spiilen der Probeentnahmeleitung kann
dann eine fiir den Behélterinhalt reprasentative Stichprobe entnommen werden. Werden
verschiedene derartige Proben mengenproportional zum jeweiligen Behélterinhalt
vereinigt, erhdlt man eine fiir einen bestimmten Zeitraum reprdsentative mengen-
proportionale Mischprobe (2).

Das zu entnehmende Probenvolumen muf3 in Anlehnung an die geforderten Nachweis-
grenzen festgelegt werden und richtet sich fiir eine vorgegebene Mefanordnung nach dem
u. U. erforderlichen Anreicherungsverfahren (siche Abschnitt 3).

Zur Stabilisierung und Vermeidung von Adsorptionseffekten an den GefdBwandungen bei
der Aufbewahrung von Proben (z. B. in Polyethylenflaschen) ist es erforderlich, die Proben
anzusduern (pH < 1) und zu trdgern (siche Abschnitt 7).

3 Analytik

3.1 Prinzip der Methode

Die Bestimmung eines Gemisches von gammastrahlenden Radionukliden in einer
Abwasserprobe erfolgt im allgemeinen durch Direktmessung der stabilisierten und homo-
genisierten Wasserprobe.
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Zur Verbesserung der Empfindlichkeit der Methode miissen gegebenenfalls chemische und
physiko-chemische Aufbereitungs- und Trennverfahren zur Anreicherung der Radio-
nuklide durchgefiihrt werden, wie z. B. Féllungen, Filtrationen oder Eindampfen der
Wasserproben.

3.2 Probenvorbereitung

Erfolgt die Bestimmung der y-strahlenden Radionuklide in einer Abwasserprobe durch
Direktmessung der Probe, wird das Probengefdl — wie z. B. eine Polyethylenflasche oder
Ringschale — ohne Vorbehandlung der Probe auf den Detektor gestellt (siche Abb. 1). Dies
ist aber nur dann zuldssig, wenn die radioaktiven Stoffe —wie bei der Kalibrierung —
gleichméfig im gesamten Probenvolumen verteilt sind (siche Abschnitt 4). Enthdlt die
Probe Feststoffe oder ist zu erwarten, daB sich wihrend ldngerer Stand- oder MeBzeiten
Fest- oder Schwebstoffe absetzen und sich damit radioaktive Stoffe am Boden des Proben-
gefdBles anreichern konnen, treffen die beziiglich der Kalibrierung gemachten Voraus-
setzungen nicht mehr zu. Zur Bestimmung des Radionuklidgehaltes einer Wasserprobe mit
Niederschlagsbildung werden folgende Verfahren vorgeschlagen:

— Filtration der Probe durch ein Membranfilter (Porengro3e 0,45 pm) und anschlieend
getrennte Messung von Filtrat und Filter mitsamt Riickstand. Dies bedeutet gegeniiber
der Direktmessung einen deutlich hoheren Aufwand. Im Hinblick auf die Dokumen-
tation der MeBwerte ist zu beachten, dal wegen der verschiedenen Meflgeometrien fiir
die nicht nachgewiesenen Nuklide bei der Filtergeometrie deutlich niedrigere Nach-
weisgrenzen im Vergleich zur Direktmessung des Filtrats erreicht werden.

— Zusatz eines gelbildenden Mittels zur Probe und anschlieBende Direktmessung.
Dadurch werden Feststoffe weitgehend homogen im Probenvolumen verteilt. Geeignete
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Abb. 1: Direktmessung einer Probe bei der Gamma-Spektrometrie
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Mittel sind Tapetenkleister oder Kieselgel (z. B. «ktAEROSIL»). Etwa 10 bis 20 g - I
reichen zur Bildung eines dickfliissigen Gels aus. Der Nachteil dieses Verfahrens
besteht darin, da3 die Probe fiir weitere Untersuchungen unter Umstédnden nicht mehr
verwendet werden kann.

— Eindampfen der Probe bis auf ein kleines Volumen (Grofenordnung 20 ml) oder bis zur
Trockne. Dabei ist zu beachten, dafl ein Verlust leichtfliichtiger Bestandteile wie z. B.
[-131 auftreten kann.

— Riihren der Probe wihrend der Messung. Fiir die Direktmessung von Proben in 1-I-
Polyethylenflaschen, die senkrecht auf dem Detektor stehen, wird die in Abb. 2 darge-
stellte MeBanordnung empfohlen: Auf einem Flaschendeckel ist ein kleiner Elektro-
motor befestigt, auf dessen Achse ein Riihrstab (zweckméBiges Material: PVC) montiert
ist. Dieser wird fiir die Messung jeder Probe mit einer frischen, ca. 2 cm breiten, festen
Schlauchfolie iiberzogen. Der Motor sollte eine Drehzahl von ca. 300 bis 600 Umdre-
hungen pro Minute haben. Als geeignet haben sich flache Synchronmotoren ohne
Getriebe erwiesen. Dieser Vorgang hat bei bestimmten Detektoren eine Erhohung des
Untergrundrauschens sowie Peakverbreiterungen («Mikrophonieeffekt») zur Folge.

Ist die bei der Direktmessung erreichbare Nachweisgrenze nicht ausreichend, muf} ein
Anreicherungsverfahren zur Verbesserung der Empfindlichkeit der Methode angewendet
werden. Anreicherungsverfahren sind beispielsweise:

— Eindampfen der Probe: Proben von 11 bis 21 lassen sich durch Eindampfen im
Becherglas leicht auf ein Volumen von ca. 20 bis 50 ml einengen (z. B. mittels Sandbad
oder Heizplatte mit Magnetriihrer). GroBere Probenvolumina lassen sich z. B. mittels
Rotationsverdampfer oder Oberflachenstrahler, in Ausnahmefillen auch mittels
Umlaufverdampfer wirkungsvoll reduzieren (siehe auch H-y-SPEKT-TWASS-01). Dem
Ausmall der Volumenreduktion sind durch den Feststoffgehalt der Probe Grenzen
gesetzt.
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Abb. 2: Direktmessung bei der Gamma-Spektrometrie unter stdndigem Riihren der Probe
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— Chemische Féllung: Sie erfolgt nuklidspezifisch und ist z. B. fiir die Bestimmung von
I-131 erforderlich, da infolge der Fliichtigkeit von Iodverbindungen mit Verlusten beim
Eindampfen zu rechnen ist (siche H-I-131-AWASS-01).

3.3 Radiochemische Trennung

Eine radiochemische Trennung entféllt im allgemeinen und ist nur in Ausnahmefillen
erforderlich (siehe z. B. H-I-131-AWASS-01).

4 Messung der Aktivitit

4.1 Allgemeines

Der zerstorungsfreie Nachweis mehrerer gammastrahlender Nuklide nebeneinander erfolgt
mittels Reinst-Ge- bzw. Ge(Li)-Detektoren in Verbindung mit Vielkanalanalysatoren,
Datenausgabe- und Auswertegerdten. Nal(Tl)-Detektoren werden wegen des weit gerin-
geren Auflosungsvermogens im allgemeinen nur noch fiir Gesamt-y-Messungen und fiir
Messungen an Proben eingesetzt, in denen nur ein einzelner y-Strahler auftritt, etwa bei
Markierungsexperimenten. Allgemeine Grundlagen der y-Spektrometrie sowie Funktion
und Aufbau des MeBplatzes sind in Kapitel IV.1.1 dieser MeBanleitungen ausfiihrlich
erldutert.

4.2 Kalibrierung der Nachweiswahrscheinlichkeit

Zur Kalibrierung der Nachweiswahrscheinlichkeit wird auf das Kapitel IV.1.1 der MeBan-
leitungen verwiesen.

Bei der praktischen Durchfiihrung haben sich die im folgenden aufgefiihrten Punkte als
niitzlich erwiesen: Die vom Hersteller bezogene Kalibrierlosung wird auf dasjenige
Volumen aufgefiillt, das der Summe derjenigen Volumina entspricht, flir die jeweils eine
Kalibrierung in Abhingigkeit von der Probengeometrie durchgefiihrt werden soll, mit 1 ml
konzentrierter Salpetersdure versetzt und gegebenenfalls zur Vermeidung von Adsorptions-
effekten an den GefdaBwénden mit inaktiven Ionen der verwendeten Radionuklide getrégert
(Masse der Stammldsung my). Eine Trigerung ist im allgemeinen nicht erforderlich, wenn
die Kalibrierlosung auf weniger als 1000 ml verdiinnt wird, da sie vom Hersteller schon
geringfiigig getragert ist. Trdgermischlosungen in geeigneter Form und Zusammensetzung
bieten die Hersteller der Kalibrierlosungen an. AnschlieBend wird diese Stammldsung auf
GefaBBe der gewlinschten Volumina verteilt (Masse der im MeBgefill befindlichen
Losung m.). Die genaue Ermittlung des Verdiinnungsgrades geschieht zweckméBigerweise
durch Wégung.

Die Kalibrierlosung wird in der gewiinschten Geometrie 3 bis Smal gemessen. Die MeBzeit
sollte so gewdhlt werden, da3 der statistische Zahlfehler der Nettozéhlrate kleiner als 1 %
ist und somit im allgemeinen gegeniiber anderen Fehlern vernachldssigt werden kann.
Zwischen den einzelnen Messungen ist die Kalibrierlosung jedesmal neu zu zentrieren.

Aus den fiir samtliche interessierenden Energien erhaltenen Netto-Impulsraten werden die
Mittelwerte sowie deren Standardabweichungen berechnet. Anhand der Standardab-
weichungen konnen Ausreiler erkannt und eliminiert werden bzw. erforderlichenfalls
Messungen wiederholt werden.
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Aus den Mittelwerten erhidlt man den Kalibrierfaktor ¢4 der entsprechenden Energie nach
Gleichung (1)

A .
g, =S Py prv.exp(—lnziJ (1

Hierin bedeuten:

o4 = Kalibrierfaktor in Bq - s

me = Einwaage der Kalibrierldsung in g

my = Gesamtmasse der Kalibrierlosung (Verdiinnung) in g

py = Emissionswahrscheinlichkeit des Radionuklids » mit der Energie E

t, = Halbwertszeit des Radionuklids » in s

t = Zeitspanne zwischen Bezugsdatum der Kalibrierlosung und Messung in s

R, = Nettoimpulsrate des Photopeaks der Energie E in s

Ay = Aktivitit des Nuklids » mit der Energie £ zum Zeitpunkt Bezugsdatum in Bq

Die erhaltenen Kalibrierfaktoren werden als Funktion der Energie berechnet und graphisch
dargestellt, wobei man zweckméBigerweise zwei Bereiche wihlt: £ <100 keV bis ca.
200 keV und den Bereich von 200 keV bis ca. 2000 keV. Zur Ermittlung der Anpassungs-
funktionen in diesen Bereichen und zur Korrektur von Summationslinien infolge Kaska-
denzerfalls wird auf das Kapitel IV.1.1 verwiesen. Als Anpassungsfunktionen konnen
quadratische Gleichungen des Typs

@9, =a,+b,-E+c, E’ (2)
@, =expla, +b - InE+c -(InE)] 3)

verwendet werden. In der Literatur (6, 7, 9) werden weitere Anpassungsfunktionen fiir die
Energieabhingigkeit der Nachweiswahrscheinlichkeit angegeben.
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Abb. 3: Abhéngigkeit der Nachweiswahrscheinlichkeit ¢ von der Energie E fiir die Me3geometrie nach
Abb. 2
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Abb. 4: Abhéngigkeit der Kalibrierfaktors ¢4 von der Energie E fiir die MeBgeometrie nach Abb. 2

Beispiele fiir experimentell ermittelte Kalibrierfunktionen sind in Abb. 3 und 4 dargestellt.
Aus den ermittelten Funktionen kénnen rechnerisch oder graphisch Kalibrierfaktoren
beliebiger Energien entnommen werden. In der Praxis sollte man sich stets davon iiber-
zeugen, daBl durch die verwendete Ausgleichsfunktion die bei der Kalibrierung gemes-
senen Werte geniigend genau wiedergegeben werden.

AbschlieBend wird zur Kontrolle das Kalibrierpriparat als Probe gemessen. Die gefun-
denen Aktivititen werden den theoretischen gegeniibergestellt. Zur Beurteilung der Giite
der Kalibrierung konnen beispielsweise die prozentualen Abweichungen summiert sowie
gemittelt werden. In beiden Fillen sollten mdglichst niedrige Werte resultieren.

4.3 Genauigkeit der Kalibrierung

Der relative Fehler der Einzelaktivititen wird von den Herstellern mit 2 bis 3 % (bei einem
Signifikanzniveau von 99,7 %) angegeben, der Fehler der Emissionswahrscheinlichkeiten
liegt meist bei 1 bis 2 %. Statistische Zahlfehler sind bei geniligend hohen Zahlraten
demgegeniiber zu vernachlissigen, ebenso Wiagefehler.

Fehler in der Halbwertszeit machen sich bei Ablauf von Zeitspannen zwischen Kalibrie-
rung und Bezugsdatum, die etwa das 3-fache einer Halbwertszeit iibersteigen, relativ stark
bemerkbar. Das ist fiir kurzlebige Bestandteile einer Mischlosung, z. B. Be-7 und Hg-203
bedeutsam.

Systematische Fehlerquellen sind beispielsweise ungenaue Positionierung der Kalibrier-
standards, Peakiiberlagerungen durch andere Radionuklide sowie Summationsverluste
infolge von Kaskadeniibergdngen der verwendeten Radionuklide, sofern nicht entspre-
chende Korrekturen durchgefiihrt werden.

Die bisher genannten Fehlerquellen bedingen die Gesamtfehler der einzelnen Kalibrier-
punkte. Der Gesamtfehler der ermittelten Kalibrierfaktoren liegt bei etwa + 5 %.
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4.4 Messung der Probe

Die Messung der Probe mufl in derselben MeBgeometrie durchgefiihrt werden, in der
kalibriert wurde. Insbesondere sind Verstdrkung und Hochspannung konstant zu halten.
Wenn Probe und Kalibrierlésung nicht die gleiche Dichte aufweisen, beispielsweise bei
Abwasserproben mit hohem Salzgehalt, ist wegen unterschiedlicher Selbstabsorption
insbesondere bei Energien unterhalb etwa 200 keV sowie bei grofBen Probenvolumina (1 1
und mehr) mit systematischen Fehlern zu rechnen (sieche H-y-SPEKT-KLAER-01).

Die Mefzeit ist der Aufgabenstellung anzupassen. Nach Moglichkeit sollte sie so gewéhlt
werden, daB3 der kleinste gesuchte Peak eine Nettopeakfliche von 100 Impulsen erhilt, so
daB der zdhlstatistische Fehler dieses Peaks 10 bis 15 % betrégt.

Fir die Einstellung des Vielkanalanalysators im interessierenden Energiebereich von
50 keV bis 2000 keV sind im allgemeinen verschiedene Moglichkeiten vorgesehen. Dieser
Energiebereich kann wahlweise z. B. in 2048, 4096 oder 8192 Kanile unterteilt werden,
entsprechend sogenannter 2-k-, 4-k- oder 8-k-Spektren. Die Wahl der «8-k-Einstellungy
bietet den Vorteil einer hohen Auflésung, womit im Gegensatz zu einer «2-k-Einstellung»
eine bessere Peakentfaltung bei Multipletts ermoglicht wird. Andererseits bietet insbeson-
dere beim Nachweis niedriger Aktivitdten die Wahl der «2-k-Einstellung» eine empfind-
lichere Moglichkeit zur Peakerkennung und eine bessere Statistik, wenn man (z. B. bei
ungestorten Linien) auf eine Peakentfaltung verzichten kann.

Bei Benutzung mehrerer MeBplédtze und entsprechend hohem Probendurchsatz empfiehlt
sich die Benutzung von Standardformularen, auf denen sédmtliche Proben- und Mefdaten
eingetragen werden, um Verwechslungen zu vermeiden.

4.5 Messung des Untergrundes

Der Untergrund des MeBplatzes muB} regelméBig iiberpriift werden, vor allem, um Konta-
minationen erkennen zu konnen. Dabei sind Mefzeiten von mindestens 24 Stunden
erforderlich. Wenn natiirliche Radionuklide bestimmt werden sollen, wie z. B. K-40,
miissen insbesondere die Nettozdhlraten der entsprechenden Linien, die zum Untergrund
gehoren, zur Korrektur bekannt sein. Zu beachten ist, da der Beitrag der kurzlebigen
Radon-Folgeprodukte zur Untergrundzéhlrate infolge des wechselnden Radongehaltes der
Luft ebenfalls gewissen Schwankungen unterliegt.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Die Berechnung der Analysenergebnisse aus komplexen Gammaspektren erfolgt mittels
Rechner weitgehend automatisch, wobei beziiglich der dabei durchzufiihrenden Schritte
der Linienidentifikation, der Energiezuordnung der Linie, der Bestimmung der Netto-
impulsanzahl («Nettopeakfliche») sowie der zur Nuklididentifikation zu verwendenden
Nuklidkataloge auf die Ausfiihrungen in Kapitel IV.1.1 verwiesen wird. Um die mittels
automatischer Auswertung dokumentierten Ergebnisse gegebenenfalls {iberpriifen zu
konnen ist anzumerken, dafl die Aktivitdtskonzentration ¢, eines Radionuklids » in einer
Wasserprobe aus der Nettolinienfldche nach Gleichung (4) berechnet wird:

¢A.l n -1
=44 0 B ~1 4
Q= Bl )

y ‘m
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Darin bedeuten:

94 = Kalibrierfaktor in Bq - s

Nn = N,— N, = Nettoimpulszahl («Nettopeakfldache») in gt
V' = Probenvolumen in |

py = Absolute Emissionswahrscheinlichkeit der y-Strahlung
tm = Melzeitins.

Diese Gleichung gilt fiir den Fall der energiespezifischen Kalibrierung. Fiir den Sonderfall
der nuklidspezifischen Kalibrierung ist p, = 1 zu setzen.

Soll die berechnete Aktivititskonzentration auf einen anderen als den MeBzeitpunkt
bezogen werden — wie z. B. auf die Mitte des Sammelzeitraums einer Probe — muf3 ent-
sprechend der Halbwertszeit des betreffenden Radionuklids korrigiert werden (siche
Gleichung 2.25 in Abschnitt 2.8 des Kapitels IV.5 der MeBanleitungen).

Als Beispiel zur einfachen Berechnung einer Aktivitidtskonzentration und Standard-
abweichung dient das folgende:

Nach Gleichung (4) erhdlt man fiir die Cs-137-Konzentration einer Wasserprobe mit den
Zahlenwerten

N, = 1961

N, = 1703

tn = 86044 s
to = 235266s
pa = 272Bq-s
Vo =11

py = 08500
den Wert

ccs.137=73Bq - 1"
mit der Standardabweichung
s =10,056 (5,6 %)

Zum Nachweis natiirlicher Radionuklide mittels y-Spektrometrie und damit verbundene
spezielle Probleme wird auf die MeBanleitung H-y-SPEKT-KLAER-01, Abschnitt 4.1 und
auf das Beispiel in Kapitel IV.5.6.6 dieser MeBanleitungen verwiesen.

5.2 Fehlerbetrachtung

Zur Berechnung der statistischen Standardabweichungen wird auf das Kapitel IV.5 der
Mefanleitungen verwiesen. Neben dem statistischen Zahlfehler bei der Messung bestim-
men weitere GroBlen den Vertrauensbereich eines MefBergebnisses: Der Fehler der Kali-
brierung liegt bei etwa = 5 %, die Fehler bei der Bestimmung des Probenvolumens, Fehler
der Emissionswahrscheinlichkeiten, der MeB3-, Abkling- und Halbwertszeiten sind dagegen
vernachlissigbar. Wenn bei der Auswertung keine Korrekturen von Summationseffekten
infolge Kaskadeneffekten (in Abhangigkeit von der Mefligeometrie) sowie Korrekturen von
Dichteschwankungen des Probenwassers vorgenommen werden, treten zusdtzliche Fehler
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auf. Als Erfahrungswert fiir den Streubereich bei der Messung von Aktivitidtskonzentra-
tionen in der GroBenordnung von 10 Bq - "' 14Bt sich ein Wert von etwa % 15 % angeben.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Zur Nachweisgrenzenberechnung bei der y-Spektrometrie wird auf das Kapitel 1V.5,
Abschnitte 2.2 sowie 4.5 bis 4.7 der MeBanleitungen verwiesen.

Im wesentlichen werden die Nachweisgrenzen einer MeBBanordnung durch die Grof3e des
Nulleffektes, die Nachweiswahrscheinlichkeit des Detektors und die Mef3zeit der Probe
bestimmt. Als Beispiel sind in Tabelle 1 flir eine Reihe von y-Strahlern Nachweisgrenzen
fiir zwei verschiedene MeBzeiten angegeben. Diese wurden aus einem Nulleffektspektrum
nach der Gleichung 2.13 bzw. 4.32a des Kapitels IV.5 berechnet. Die angegebenen Nach-
weisgrenzen gelten fiir eine im Bundesamt fiir Strahlenschutz betriebene MefBanordnung
fiir die Direktmessung von Wasserproben in 1-1-Polyethylenflaschen geméf3 Abb. 2. Der
verwendete Detektor befindet sich in einer 10 cm dicken Bleiabschirmung und besitzt eine
relative Nachweiswahrscheinlichkeit von 25 % sowie eine Energieauflosung von 1,9 keV
fiir Co-60.

Tabelle 1: Nachweisgrenzen in Bq - I eines Gammaspektrometrie-MeBplatzes zur Messung von Wasser-
proben (MeBgeometrie: 1 Liter-Polyethylenflasche gemid3 Abb. 2). Berechnung der Nachweisgrenzen aus
einem Nulleffekt-Spektrum fiir einen Ge-Detektor von 25 % relativer Nachweiswahrscheinlichkeit in einer
Bleiabschirmung von 10 cm

Nuklid Melzeit
tm=7200s tm = 60000 s

Cr-51 9,5 3,4
Mn-54 1,0 0,34
Fe-59 1,5 0,55
Co-57 1,0 0,34
Co-58 0,9 0,29
Co-60 1,1 0,37
Zn-65 1,8 0,64
7r-95 1,7 0,58
Nb-95 0,9 0,32
Ru-103 1,0 0,35
Ru-106 8,7 3,1
Ag-110m 1,2 0,43
Sb-124 1,7 0,58
Sb-125 3.4 1,2
Te-123m 1,1 0,37
I-131 1,1 0,37
Cs-134 1,2 0,40
Cs-137 1,2 0,40
Ba-140 3,8 1,3
La-140 0,9 0,32
Ce-141 1,7 0,58
Ce-144 7,2 2,5

Anzumerken ist, daB3 in der Praxis hohere Nachweisgrenzen fiir nicht nachgewiesene
Nuklide auftreten. Bei Anwesenheit von Radionukliden in einer Probe wird sich der Unter-
grund, der in die Berechnung der Nachweisgrenze eingeht, gegeniiber einem reinen Null-
effektspektrum erhdhen (vergleiche hierzu das Beispiel 6.7 im Kapitel IV.5). Selbst-

Stand: 1.10.2000



H-y-SPEKT-AWASS-01-10

verstdandlich lassen sich die Nachweisgrenzen herabsetzen, wenn man von einem grof3eren
Wasservolumen ausgeht, das entsprechend eingeengt wird (vgl. Abschnitt 3.1), oder wenn
langere Mefzeiten gewihlt werden.

Fiir den Fall, daf3 die Algorithmen des benutzten Auswerteprogramms zur Berechnung von
Nachweisgrenzen nicht den Gleichungen 2.13 bzw. 4.32a des Kapitels IV.5 entsprechen,
sind Korrekturen erforderlich, die eventuell nachtriglich vorgenommen werden miissen.

7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite

7.1 Chemikalien

Nach Moglichkeit sind analysenreine Chemikalien zu verwenden:

— Salpetersdure, HNOs: 14 mol - 1" (konz.)

— Salzsédure, HCI: 0,1 mol - 1!

— Standardlésung zur Kalibrierung (z. B. PTB, Braunschweig)
— Tapetenleim oder AeroSil

— Tragerlosung 1:

1. CrCl; - 6H,O 512 ¢
2. MnCl - 4H,0 3,60 g
3. FeCl; - 6H,0O 4,84 ¢
4. COClz . 6H20 4,04 g
5. ZrOCl, - 8H,0O 353 ¢
6. CsCl 127¢
7. BaCl, - 2H,0 1,78 g
8. LaCl; - 7H,O 2,67 g
9. CeCls - TH,O 2,66 g
10. SrCl, - 6H,O 3,04 ¢g
11. YCl; - 6H,0O 34l g
12. ZnCl, 2,08 ¢
13. NiCl, - 6H,0O 1,62 g

Lésen in 100 ml Salzsdure (0,1 mol - I'"), davon 1 ml je 1 1 Probe zufiihren.
J

Hinweis

Die Elemente Ag, Te und Ru lassen sich in der Mischldsung nicht unterbringen, da sie
chemisch reagieren und Niederschlige bilden. Gegebenenfalls sind diese oder weitere
Elemente gesondert zu tragern (handelsiiblich z. B. AgNOs, K, TeO; und RuCls).

— Tragerlosung 2:
1. SbCls 1,87 g
2. Weinsédure 6,00 g

Losen in 100 ml Wasser, davon ca. 1 ml je 11 Probe zufiihren. Zusitzlich 1 ml HNO;
(14 mol - I'") je 1 1 Probe zufiihren.

Diese Tréagerlosungen werden speziell fiir Abwasserproben aus Kernkraftwerken ver-
wendet.
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7.2 Geriite

MeBplatz fiir die Gammaspektrometrie Detektor/MefBanordnung:

Ge(Li)- oder Reinst-Ge-Halbleiterdetektor mit Vorverstarker, Abschirmung aus Blei mit
Innenauskleidung aus Plexiglas, Kupfer und Cadmium oder Abschirmung aus Co-60-
freiem Stahl, NIM-Uberrahmen, Hochspannungsversorgung (HV), Hauptverstirker
(Amplifier), Analog-Digital-Konverter (ADC), Vierkanal-Impulshohenanalysator,
Rechner, Drucker.

MelBgefille aus Kunststoff

gegebenenfalls Rithrmotor

Vorrichtung zum verlustfreien Eindampfen

Ubliche Ausriistung eines radiochemischen Labors, insbesondere Filtriergerit
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