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Extraktionschromatographisches Verfahren
zur alphaspektrometrischen Bestimmung
der mittleren Aktivitatskonzentrationen
von aerosolpartikelgetragenen Radionukliden
in der Fortluft kerntechnischer Anlagen

1 Anwendbarkeit

Das hier beschriebene Verfahren eignet sich zur Bestimmung der mittleren Aktivitats-
konzentrationen von alphastrahlenden Uran-, Plutonium-, Americium- und Curium-
isotopen in der Fortluft kerntechnischer Anlagen. Diese Methode ermdglicht im
Vergleich mit dem Verfahren J-a-SPEKT-ALUFT-02 eine schnellere radiochemische
Trennung der einzelnen Radionuklide und bendtigt geringere Chemikalienmengen.

2 Probeentnahme

Aus der Fortluft der kerntechnischen Anlage wird mittels einer Probeentnahmeein-
richtung ein reprasentativer Teilluftstrom entnommen. Die an Schwebstoffe gebun-
denen alphastrahlenden Radionuklide werden kontinuierlich auf einem Schwebstoff-
filter mit einem Abscheidegrad tUber 0,995, z. B. Typ H12 gemaB DIN EN 1822 Teil 1,
abgeschieden (1). Der Volumenstrom durch das Schwebstofffilter betragt einige Ku-
bikmeter pro Stunde.

Als Schwebstofffilter werden sowohl Glasfaserfilter als auch Cellulose- oder Teflon-
membranfilter mit einem Porendurchmesser von 4 um bis 8 um (2, 3) verwendet.
Glasfaserfilter weisen einen geringeren Stromungswiderstand auf. Die Aersosolpar-
tikeln haften auf dem inerten Fasermaterial und lassen sich leicht I6sen (3). Bei
Cellulosemembranfiltern lasst sich die Filtermatrix durch Zugabe von organischen
Losemitteln wie Aceton leicht auflésen. Falls eine Plasmaveraschungsanlage zur
Probenvorbereitung benutzt wird, sollten keine Cellulosenitratfilter verwendet wer-
den, da sie leicht verpuffen.

Angaben zur Halterung des Schwebstofffilters und zum Aufbau der Probeentnahme-
einrichtung sind in der Literatur (4) und dem Verfahren J-y-SPEKT-ALUFT-02 zu
finden.
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3 Analyse
3.1 Prinzip des Verfahrens

Das Verfahren beruht auf der extraktionschromatographischen Trennung der alpha-
strahlenden Radionuklide von Uran, Plutonium, Americium und Curium mit den han-
delsiiblichen Materialien UTEVA-Spec® (Diamyl-amyl-phosphonat an inertem Tréger)
und TRU-Spec® (Octyl-phenyl-N,N-diisobutyl-carbamoyl-methyl-phosphinoxid in Tri-
n-butylphosphat an inertem Trager). Die Ausbeutebestimmung der radiochemischen
Trennung erfolgt durch Zusatz von Uran-, Plutonium- und Americiumtracern zur
Probeldsung. Die Ausbeuten bei Uran, Americium und Plutonium liegen in der Regel
zwischen 60 % und 90 % (5, 6, 7, 8).

Eine Vorveraschung der bestaubten Schwebstofffilter oder von Teilen davon ist im
Allgemeinen nicht erforderlich, aber von Vorteil. Aus dem Schwebstofffilter oder der
Filterasche werden die Radionuklide ausgelaugt. Die Trennung der Radionuklide
erfolgt Uber eine vorkonditionierte Saulenkombination aus UTEVA- und TRU-Saule.
Dabei werden die U-, Th- und Np-Ionen auf der UTEVA-Saule gebunden, wahrend
Pu-, Am- und Cm-Ionen auf der TRU-Saule zurlckgehalten werden. Nach dem
Auswaschen stdérender Kationen werden die zu bestimmenden Radionuklide mit
geeigneten Losemitteln von den jeweiligen Saulen eluiert (Abbildung 1).

Zur Herstellung der Messpraparate werden die Radionuklide elektrochemisch auf
Edelstahlplattchen oder mit Cer bzw. Neodym mitgefallt und auf Membranfiltern
abgeschieden (9). Die Aktivitat der Radionuklide wird mit ionenimplantierten
Detektoren nuklidspezifisch bestimmt.

3.2 Probenvorbereitung

3.2.1 Steht eine Plasmaveraschungsanlage zur Verfligung, werden die Glasfaser-
oder Membranfilter im Sauerstoffstrom in Quarzschalen etwa 5 Stunden kalt ver-
ascht (siehe Verfahren J-a-SPEKT-ALUFT-01).

3.2.2 Glasfaserfilter werden in Streifen geschnitten und in ein 400 ml-Becherglas
gegeben. Membranfilter werden verascht und der nach der Veraschung verbleibende
Rlckstand wird in ein 400 ml-Becherglas Uberfihrt.

3.2.3 In das Becherglas werden jeweils eine genau bekannte Aktivitat von ca.
30 mBq der radioaktiven Tracer Pu-236 oder Pu-242, U-232 und Am-243 zugefiugt.
Da die zu erwartende Aktivitdt der zu messenden Nuklide etwa der des Tracers
entsprechen soll, sollte bei Proben mit erwarteter hoher Aktivitat die Probenmenge
entsprechend reduziert werden.

3.2.4 Die Filterstreifen bzw. Veraschungsriickstdnde werden in 150 ml bis 200 ml
Kdnigswasser etwa zwei Stunden bei 200 °C unter stdandigem Ruhren ausgelaugt,
wobei das Becherglas mit einem Uhrglas abgedeckt ist.

3.2.5 Die Lésung wird abgesaugt, der Filterriickstand mit Salpetersdure (7 mol-I™)
gewaschen und dann verworfen. Das Filtrat wird, sofern Verunreinigungen erkenn-
bar sind, durch ein Membranfilter mit einer Porenweite von 0,2 um filtriert und zur
Trockne eingedampft. Der Riickstand wird mit 10 ml Aluminiumnitrat (0,5 mol-I')
enthaltender Salpetersédure (3 mol-I'") aufgenommen.
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3.3 Radiochemische Trennung

3.3.1 Die Probenlésung wird mit Eisensulfamatlésung (0,6 mol-I"!) und Ascorbin-
sdure versetzt. Dabei werden Plutoniumionen héherer Oxidationsstufen zu Pu** redu-
ziert. Pro 10 ml Probenlésung werden 100 mg Ascorbinsaure und 1 ml Eisensulfamat-
l6sung zugegeben, um eine Mindestkonzentration von 0,05 mol-I* an Fe**-Ionen zu
gewahrleisten.

3.3.2 Die UTEVA- und TRU-S&ule werden mit 5 ml Salpetersaure (3 mol-1) kon-
ditioniert und so miteinander kombiniert, dass sich die UTEVA-S&ule Uber der TRU-
Saule befindet (siehe Abbildung 1).

3.3.3 Die Probenldsung wird mit Hilfe eines Autovials® auf die Sdulenkombination
aufgegeben.

Anmerkung

Das Autovial® ist eine 12 ml fassende Spritze, die mit einem Filter der PorengréBe von
0,2 ym ausgestattet ist. Damit wird gewahrleistet, dass aus der Probenlésung nahezu alle
festen oder kolloidalen Verunreinigungen entfernt werden.

3.3.4 Das Becherglas wird zweimal mit 5 ml Salpetersaure (3 mol-I") gewaschen
und das Waschwasser ebenfalls Uber die Sdulenkombination gegeben. Das Eluat
wird verworfen.

3.3.5 Die Saulen werden nun getrennt und einzeln weiterbehandelt.

3.3.6 Die UTEVA-S&ule wird nacheinander mit 4 ml Salzsdure (9 mol-I') und
10 ml Oxalséure (0,05 mol-I"") enthaltender Salzséure (5 mol-I'!) gewaschen, wobei
Thorium eluiert wird. Falls Thorium bestimmt werden soll, werden die Waschwasser
vereinigt. Anderenfalls werden sie verworfen.

3.3.7 AnschlieBend wird das Uran mit 20 ml Salzsdure (0,01 mol-I'!) von der
UTEVA-Sdule eluiert. Das Eluat wird zur Herstellung eines Uran-Messpraparates
eingesetzt (siehe Abschnitt 3.4.1.1 bzw. 3.4.2.1).

3.3.8 Die TRU-S&ule wird nacheinander mit 5 ml Natriumnitrit (0,05 mol-I'!) ent-
haltender Salpetersédule (2 mol-I'!) und 10 ml Salpetersdure (0,05 mol-I'*) gewa-
schen. Dabei werden mit Natriumnitrit Pu**-Ionen zu Pu**-Ionen oxidiert. Die Wasch-
l6sungen werden verworfen.

3.3.9 Americium und Curium werden mit 3 ml Salzsdure (9 mol-I'!) und anschlie-
Bend mit 20 ml Salzsdure (4 mol-I"') von der TRU-S&ule eluiert. Das Eluat wird zur
Herstellung von Americium- und Curium-Messpraparaten weiterverwendet (siehe
Abschnitt 3.4.1.3 bzw. 3.4.2.3).

3.3.10 Um eventuell verbliebene Thoriumionen von der TRU-Saule zu entfernen,
wascht man die Sdule mit 20 ml einer Fluorwasserstoffsdure (0,1 mol-I'!) enthal-
tende Salzsdure (4 mol-I'!). Das Waschwasser kann mit dem Eluat aus Abschnitt
3.3.6 vereinigt werden, wenn Thorium bestimmt werden soll.

3.3.11 Plutonium wird mit 15 ml Ammoniumhydrogenoxalatlésung (0,1 mol-I"") von
der TRU-Saule eluiert. Das Eluat wird zur Herstellung eines Plutonium-Messprapa-
rates verwendet (siehe Abschnitt 3.4.1.2 bzw. 3.4.2.2).
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Konditionierung der Sadulen
mit 5 ml Salpetersdure (3 mol-I™)

Aufgabe der Probenlésung
mit Hilfe des Autovials

Waschen der Saulen
mit 2 x 5 ml Salpeterséure (3 mol-I')

MIT DEN SAULEN JETZT EINZELN WEITERARBEITEN !

4. Elution von Thorium
4 ml Salzséure (9 mol-I™)
20 ml Oxals&ure (0,05 mol-1!) in
Salzs&ure (5 mol-I™)

5. Elution von Uran
15 ml Salzséure (0,01 mol-I't)

><m-C

cxo-

Waschen der Saule mit
5 ml Salpeterséure (2 mol-I'!)
5 ml Natriumnitrit (0,05 mol-I"!) in
Salpeterséure (2 mol-I't)
10 ml Salpetersiure (0,05 mol-I't)

Elution von Americium/Curium
3 ml Salzsaure (9 mol-I'!)
20 ml Salzséaure (4 mol-I™)

Waschen der Saule
20 ml Fluorwasserstoffsdure (0,1 mol-I"!)
in Salzsaure (4 mol-I't)

Elution von Plutonium
15 ml Ammoniumhydrogenoxalatlésung
(0,1 mol-I')

Abb. 1: Schema des radiochemischen Trennungsgangs
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3.4 Herstellung der Messpraparate
3.4.1 Elektrodeposition

3.4.1.1 Elektrodeposition von Uran

3.4.1.1.1 Das Eluat aus Abschnitt 3.3.7 wird mit 1 ml Natriumhydrogensulfat-
l6sung (1 mol-I"") versetzt und bis zur Trockne eingedampft.

3.4.1.1.2 Der erhaltene Riickstand wird mit 0,5 m| Salpeterséure (14 mol-I"") und
0,5 ml Salzsdure (9 mol-I") geldst und nochmals zur Trockne eingedampft.

3.4.1.1.3 Der Riickstand wird mit 5 ml Ammoniumchloridlésung (3,2 mol-I"*) ge-
l6st und in eine vorbereitete Elektrolysezelle dberfiUhrt (siehe Verfahren
J-a-SPEKT-ALUFT-02). Man spllt das Becherglas mit 2 ml Ammoniumchloridlésung
(3,2 mol-I'Y) und Uberfiihrt diese Lésung ebenfalls in die Elektrolysezelle. Mit Salz-
sdure (0,5 mol-I") und Ammoniaklésung (1 mol-I'*) wird ein pH-Wert von 3,0
eingestellt.

3.4.1.1.4 Die elektrochemische Abscheidung erfolgt bei einer Stromstarke von
0,5 A Uber einen Zeitraum von 2 Stunden, wobei die Elektrolysezelle mit einem
Deckel verschlossen wird, um ein Abdampfen der Losung zu verhindern. Vor Ende
der Abscheidung wird 1 ml Ammoniaklésung (13 mol-I'') in die Elektrolysezelle
gegeben und etwa 1 Minute weiter abgeschieden. Die Uberstehende Ldésung wird
nun abgegossen und der Strom abgeschaltet. Das Edelstahlplattchen wird grtndlich
mit Ammoniaklésung (1 mol-I"") und Ethanol gespiilt und anschlieBend auf einer mit
Aluminiumfolie bedeckten Heizplatte bei etwa 80 °C getrocknet.

3.4.1.1.5 Die Ausbeute an Uran betragt dabei etwa 75 %.

3.4.1.2 Elektrodeposition von Plutonium

3.4.1.2.1 Das Eluat aus dem Abschnitt 3.3.11 wird mit 1 ml Natriumhydrogen-
sulfatlésung (1 mol-I") versetzt und bis zur Trockne eingedampft.

3.4.1.2.2 Der erhaltene Riickstand wird mit 0,5 ml Salzsdure (9 mol-I'*) und
1,5 ml Ammoniumoxalatldsung (0,5 mol-I'!) aufgenommen und in eine vorbereitete
Elektrolysezelle (siehe Verfahren J-a-SPEKT-ALUFT-02) Uberfihrt. Man spilt das
Becherglas mit 2 ml destilliertem Wasser und uberfluhrt diese L6sung ebenfalls in
die Elektrolysezelle. Mit Salzsdure (0,5 mol-I') und Ammoniakldsung (1 mol-I™)
wird ein pH-Wert von 3,0 eingestellt.

3.4.1.2.3 Die elektrochemische Abscheidung erfolgt bei einer Stromstédrke von
0,5 A Uber einen Zeitraum von 2 Stunden, wobei die Elektrolysezelle mit einem
Deckel verschlossen wird, um ein Abdampfen der Losung zu verhindern. Vor Ende
der Abscheidung wird 1 ml Ammoniaklésung (13 mol-I'') in die Elektrolysezelle
gegeben und etwa 1 Minute weiter abgeschieden. Die (berstehende Ldésung wird
nun abgegossen und der Strom abgeschaltet. Das Edelstahlplattchen wird grindlich
mit Ammoniaklésung (1 mol-I"") und Ethanol gespiilt und anschlieBend auf einer mit
Aluminiumfolie bedeckten Heizplatte bei etwa 80 °C getrocknet.

3.4.1.2.4 Die Ausbeute an Plutonium betragt dabei etwa 70 %.
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3.4.1.3 Elektrodeposition von Americium und Curium

3.4.1.3.1 Das Eluat aus dem Abschnitt 3.3.9 wird mit 1 ml Natriumhydrogensul-
fatlésung (1 mol-I"") versetzt und fast bis zur Trockne eingedampft. Das Natrium-
hydrogensulfat verhindert dabei als Komplexbildner die Bildung schwerléslicher
Hydroxide, die zu hohen Ausbeuteverlusten fliihren kdnnen.

3.4.1.3.2 Der erhaltene Riickstand wird mit 100 pl Schwefelsdure (18 mol-I™") und
10 ml destilliertem Wasser aufgenommen und solange eingeengt, bis weiBe Dam-
pfe erscheinen.

3.4.1.3.3 2,5 ml Schwefelsiure (0,5 mol-I'") werden zugegeben und die Lésung in
eine vorbereitete Elektrolysezelle (siehe Verfahren J-a-SPEKT-ALUFT-02) Uberflhrt.
Man spiilt das Becherglas mit 2,5 ml Schwefelsdure (0,5 mol-I'!) und gibt diese
Lésung ebenfalls in die Elektrolysezelle. Mit Schwefelsdure (0,5 mol-I') und
Ammoniaklésung (1 mol-I') wird ein pH-Wert von 2,0 bis 2,5 eingestellt.

3.4.1.3.4 Die elektrochemische Abscheidung erfolgt bei einer Stromstarke von
0,75 A Uber einen Zeitraum von 12 Stunden, wobei die Elektrolysezelle mit einem
Deckel verschlossen wird, um ein Abdampfen der Losung zu verhindern. Vor Ende
der Abscheidung wird 1 ml Ammoniaklésung (13 mol-I'') in die Elektrolysezelle
gegeben und etwa 1 Minute weiter abgeschieden. Die (berstehende Lésung wird
nun abgegossen und der Strom abgeschaltet. Das Edelstahlplattchen wird grtndlich
mit Ammoniakldésung (1 mol-I"") und Ethanol gespiilt und anschlieBend auf einer mit
Aluminiumfolie bedeckten Heizplatte bei etwa 80 °C getrocknet.

3.4.1.3.5 Die Ausbeute an Americium betragt dabei etwa 75 %.

1. Zugabe von ) 1. Zugabe von
1ml Nat_r1|umhydrogensulfatlosung 1 ml Natriumhydrogensulfatlésung
_ — (1 mol-I'") . — — (1 mol-I'")
\ ! 2. Zur Trockne eindampfen \ H 2. Zur Trockne eindampfen
1 Eluat . v Eluat « ] .
T 3. Zugabe von ) . VU Pu ! 3. Rickstand aufnehmen mit
' ! 1 ml Salpefersaure (14 Enol-l’ ) ' ! 0,5 ml Salzséure (9 mol-I"!)
] : 1 ml Salzsaure (9 mol-I™*) ' ! 1,5 ml Ammoniumoxalatlésung
' ! Zur Trockne eindampfen ' ! (0,5 mol-I't)
Voo 5.  Mit 3 x 2,5 ml Ammoniumchloridlésung v 4. Mit 2 ml dest. Wasser in Zelle Gber-
- (3,2 mol-I'!) in Zelle tiberfiihren it flhren
6. pH-Wert von 3,0 einstellen 5. pH-Wert von 3,0 einstellen
7. Elektrodeposition bei 0,5 A fiir 2 h 6. Elektrodeposition bei 0,5 A fur 2 h

1. Zugabe von
1 ml Natriumhydrogensulfatlésung
(1 mol-I't)

H 2. Fast bis zur Trockne eindampfen

1

' 3. Zugabe von
H 10 ml dest. Wasser
h 100 pl Schwefelsdure (18 mol-I't)
," 4. Einengen, bis weiBe Dampfe erscheinen
1
1

5. Mit 2 x 2,5 ml Schwefelsdure (0,5 mol-I'!)
in Zelle Gberfihren

6. pH-Wert von 2,0 bis 2,5 einstellen
7. Elektrodeposition bei 0,75 A fir 12 h

Weitere Vorgehensweise:

1. Am Ende der Elektrodeposition Zugabe von 1 ml Ammoniaklésung (13 mol-I't);
2. Nach 1 Minute Uberstand verwerfen und Strom abschalten;

3. Edelstahlpldttchen mit Ammoniakldsung (1 mol-I!) und Ethanol spiilen;

4. Edelstahlplattchen bei 80 °C auf Heizplatte trocknen.

Abb. 2: Schema der Messpraparateherstellung mittels Elektrodeposition
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3.4.2 Mikromitfallung

3.4.2.1 Mikromitfallung von Uran

3.4.2.1.1 Das Eluat aus dem Abschnitt 3.3.7 wird mit 1 ml Certragerlésung,
0,5 ml Titanchloridldsung und 1 ml Fluorwasserstoffsdure (23 mol-I') versetzt und
gut verrihrt. AnschlieBend wird die Lésung flir mindestens 30 Minuten stehen-
gelassen.

3.4.2.1.2 Ein Membranfilter mit einem Porendurchmesser von 0,1 pm wird in ein
Filtriergerat fest eingespannt. Es werden zuerst 5 ml einer Cersubstratlésung und
anschlieBend die Probenlésung durch den Membranfilter gegeben. Das Becherglas
wird mit 5 ml destilliertem Wasser gewaschen und die Waschlésung ebenfalls
filtriert.

3.4.2.1.3 Der Filter wird unter einer Quarzlampe einige Minuten getrocknet und
plan auf ein Edelstahlplattchen geklebt.

3.4.2.1.4 Die Ausbeute an Uran betragt dabei etwa 75 %.

3.4.2.2 Mikromitfallung von Plutonium

3.4.2.2.1 Das Eluat aus dem Abschnitt 3.3.1.1 wird mit 1 ml Neodymtragerlésung
und 1 ml Fluorwasserstoffsdure (23 mol-I"") versetzt und gut verriihrt. AnschlieBend
wird die Lésung flir mindestens 30 Minuten stehengelassen.

3.4.2.2.2 Ein Membranfilter mit einem Porendurchmesser von 0,1 pm wird in ein
Filtriergerat fest eingespannt. Es werden zuerst 5 ml einer Neodymsubstratldsung
und anschlieBend die Probenlésung durch den Membranfilter gegeben. Das
Becherglas wird mit 5 ml destilliertem Wasser gewaschen und die Waschlésung
ebenfalls filtriert.

3.4.2.2.3 Der Filter wird unter einer Quarzlampe einige Minuten getrocknet und
plan auf ein Edelstahlplattchen geklebt.

3.4.2.2.4 Die Ausbeute an Plutonium betragt dabei etwa 70 %.

3.4.2.3 Mikromitfallung von Americium und Curium

3.4.2.3.1 Das Eluat aus dem Abschnitt 3.3.9 wird fast bis zur Trockne einge-
dampft.

3.4.2.3.2 Nun werden 0,5 ml Salzsiure (9 mol-I''), 10 ml destilliertes Wasser,
1 ml Neodymtragerlésung und 1 ml Fluorwasserstoffsdure (23 mol-I'!) zugegeben.
Die Lésung wird gut vermischt und fir mindestens 30 Minuten stehengelassen.

3.4.2.3.3 Ein Membranfilter mit einem Porendurchmesser von 0,1 pm wird in ein
Filtriergerat fest eingespannt. Es werden zuerst 5 ml einer Neodymsubstratldsung
und anschlieBend die Probenlésung durch den Membranfilter gegeben. Das
Becherglas wird mit 5 ml destilliertem Wasser gewaschen und die Waschlésung
ebenfalls filtriert.

3.4.2.3.4 Der Filter wird unter einer Quarzlampe einige Minuten getrocknet und
plan auf ein Edelstahlplattchen geklebt.

3.4.2.3.5 Die Ausbeute an Americium betragt dabei etwa 75 %.
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1. Unter Rihren Zugabe von

1 ml Certrégerlosung 1. Unter Rihren Zugabe von
0,5 ml Titanchloridlésung 1 ml Neodymtragerlésung
""""" 1 ml Fluorwasserstoffsaure r=="""""7 1 ml Fluorwasserstoffsaure
Eluat (23 mol-I') Eluat (23 mol-I't)
u 2. Mind. 30 Minuten stehenlassen Pu 2. Mind. 30 Minuten stehenlassen

Fast bis zur Trockne einengen

2. Unter Rihren Zugabe von
0,5 ml Salzsaure (9 mol-I'!)
---------- 10 ml dest. Wasser

Eluat 1 ml Neodymtragerlosung
Am 1 ml Fluorwasserstoffsaure
(23 mol-I't)

3. Mind. 30 Minuten stehenlassen

Weitere Vorgehensweise:

1. 5 ml Cer- bzw. Neodymsubstratlésung Uber ein Membranfilter (Porendurchmesser 0,1 ym) absaugen;
2. Probenlésung ebenfalls Uber das Filter absaugen;

3. Becherglas mit 5 ml dest. Wasser waschen und das Waschwasser Uber das Filter absaugen;

4. Membranfilter einige Minuten unter einer Quarzlampe trocknen und auf ein Edelstahlpléttchen kleben.

Abb. 3: Schema der Messpraparateherstellung mittels Mikromitfallung

4 Messung der Aktivitat

Im Kapitel IV.2 dieser Messanleitungen ist das Verfahren der Aktivitatsmessung mit
einem ionenimplantierten Detektor ausflihrlich dargestellt. Bei den Messungen
betragt der Abstand zwischen Messpraparat und Detektor etwa 3 mm. Der
Durchmesser des auf den Edelstahlplattchen abgeschiedenen Hydroxides sollte
kleiner als der Durchmesser des Detektors sein. Eine typische Messdauer betragt
etwa 20 Stunden. Die Werte fur die Nachweiswahrscheinlichkeit & die zur
Berechnung der Nachweisgrenze erforderlich sind, werden mittels geeigneter
Kalibrierstandards gemaB Kapitel IV.2 dieser Messanleitungen ermittelt.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Die Berechnung der  Analysenergebnisse erfolgt gemaB  Verfahren
J-a-SPEKT-ALUFT-02.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Die Nachweisgrenze wird gemaB Verfahren J-a-SPEKT-ALUFT-02 berechnet.

Version Januar 2010
Messanleitungen fir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung"



7

J-a-SPEKT-ALUFT-03-09

Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und

Gerate

7.1 Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollten analysenrein sein.

Aluminiumnitrat enthaltende
Salpetersaure:

Ammoniaklésung, NHs:
Ammoniumchloridlésung, NH4Cl:

Ammoniumhydrogenoxalatlésung:

Ammoniumoxalatlésung:
Ascorbinsaure;

Cersubstratlésung, CeCl3:7 H,0:

Certragerlésung, CeCls-7 H,0:
Ethanol;
Fluorwasserstoffsaure, HF:

Kdnigswasser, 1 Teil Salpeter-
saure zu 3 Teilen Salzsaure:

Natriumhydrogensulfatlésung,
NaHSOy,:

Neodymsubstratlésung, Nd,Os:

Neodymtragerlésung, Nd,Os:
Oxalsaure enthaltende Salzsaure:
Salpetersaure, HNOs:

Salzsaure, HCl:

Schwefelsaure, H,SO4:
Titanchloridlésung, TiCls:

Eisensulfamatlésung:

0,5 mol-I"t AI(NO5)5 in 3 mol-I* HNO; ;
13 mol-It, 1 mol-I';

3,2 mol-I';

0,1 mol-I';

2,52 g Oxalsauredihydrat und 2,84 g Diammo-

niumoxalat-monohydratin 180 ml dest. Wasser

I6sen, evtl. filtrieren und mit Wasser auf 200 ml
auffillen.

0,5 mol-I';

4,3 mg in 454 ml Salzsdure (1 mol-I") und
46 ml Fluorwasserstoffsdure (23 mol-I);

26,6 mg in 100 ml Salzsédure (1 mol-I'!);

23 mol-I'%;

14 mol-I"t HNO;,
9 mol-I"t HCI;

1 mol-I't;

3,9 mg in 454 ml Salpetersdure (1 mol-I™)
und 46 ml Fluorwasserstoffsdure (23 mol-1");

11,7 mgin 100 ml Salpeterséure (1 mol-1't);
0,05 mol-I"! Oxalsdure in 5 mol-I"* HCI ;

14 mol-I"*, 7 mol-I"Y, 3 mol-I"", 0,05 mol-I™};
9 mol-I't, 4 mol-I'}, 0,5 mol-I"t, 0,01 mol-I';
18 mol-I't, 0,5 mol-I'%;

15 %ig in 10 %iger Salzsadure;

0,6 mol-I';

5,7 g Sulfaminsdure in 15 ml dest. Wasser l6sen
und 700 mg Eisenspane portionsweise bei 70 °C
unter Rihren zusetzen. Ldsung filtrieren und mit
Wasser auf 20 ml auffillen.

Wochentlich frisch!
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Fluorwasserstoffsaure enthaltende
Salzsaure: 0,1 mol-I"* HF in 4 mol-I"* HCI;

83 pl Fluorwasserstoffsaure (23 mol-I"') zu 20 ml
Salzsaure (4 mol-I'!) geben.
Taglich frisch!

Natriumnitrit enthaltende
Salpeterséaule: 0,05 mol-I"t NaNO- in 2 mol-I"* HNO; ;

52 mg Natriumnitrit zu 15 ml Salpetersaure
(2 mol-I'!) geben. Téglich frisch!

UTEVA-Resin® vorgefertigte Sdule mit 2 ml Saulenbett-
volumen, entsprechend 0,7 g Harz,
Fa. TrisKkem, Frankreich

TRU-Resin® vorgefertigte Saule mit 2 ml Saulenbett-
volumen, entsprechend 0,7 g Harz,
Fa. Triskem, Frankreich

7.2 Gerate

Lit
(1)

(2)

(3)

Schwebstofffilter mit Abscheidegrad besser als 0,995, z. B. Membranfilter oder
Glasfaserfilter;

Halter flr Schwebstofffilter;

Probeentnahmesystem mit Luftférdereinrichtung und Luftdurchsatzmeter (z. B.
Gasuhr in Trockenbauweise);

Quarzschalen z. B. mit 50 mm Durchmesser;
Edelstahlschalen z. B. mit 50 mm Durchmesser;
Veraschungsanlage z. B. Plasmaveraschungsanlage;
Quarzlampe

Ausrlstung eines radiochemischen Labors;

Edelstahlplattchen, Edelstahl 1.4301.6 poliert mit 2,54 csm Durchmesser und
0,5 mm Dicke;

Elektrolysezelle;
Quarzlampe;

Alphaspektrometriemessplatz mit ionenimplantiertemm Detektor, Flache von
beispielsweise 300 mm? bis 450 mm?®.

eratur

Norm DIN EN 1822 Teil 1 Schwebstofffilter (HEPA und ULPA): Klassifikation,
Leistungsprifung, Kennzeichnung. 1998-07

Norm DIN 25423 Teil 3 Probenahme bei der Radioaktivitatsiberwachung der
Luft: Probenahmeverfahren. 1987-03
Hinweis: Diese Norm wird voraussichtlich durch die Norm DIN ISO 2889 ersetzt.

Gesewsky, P.: Untersuchung zur Eignung von Membranfiltern fur die Alpha-
spektrometrie. Institut fir Strahlenhygiene, 1986, ISH-Bericht 82
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