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Verfahren zur Bestimmung der
mittleren Aktivitatskonzentration von I-129
in der Fortluft kerntechnischer Anlagen

1 Anwendbarkeit

Das nachfolgend beschriebene Verfahren eignet sich zur Bestimmung der Aktivi-
tatskonzentration des aerosolpartikelgetragenen Radionuklides Iod-129 (I-129) in
der Fortluft kerntechnischer Anlagen, insbesondere in der Fortluft von Endlagern.

2 Probeentnahme

In der Fortluft kerntechnischer Anlagen liegt I-129 an Aerosolpartikeln mit einem
Durchmesser von 0,1 um bis 0,8 pm gebunden oder gasférmig in Form von ele-
mentarem Iod, Methyliodid oder hypoiodiger Saure vor. Zur Probeentnahme wird
aus der Fortluft mittels eines Probeentnahmesystems ein reprasentativer Teilluft-
strom moglichst isokinetisch entnommen und Uber geeignete Sammelmedien gelei-
tet, wie es in der Literatur (1, 2) und der Messanleitung J-y-SPEKT-ALUFT-03 be-
schrieben ist.

[-129-Aktivitat tragende Aerosolpartikeln werden kontinuierlich auf einem
Schwebstofffilter mit einem Abscheidegrad tber 0,995 (z. B. HEPA-Filter H12 nach
DIN EN 1822, Teil 1) abgeschieden (3, 4). Dabei ist darauf zu achten, dass die
Schwebstofffilter moéglichst wenig gasférmiges Iod absorbieren. Glasfaserfilter ohne
organische Bindemittel (siehe Abschnitt 7.1) eignen sich fur diesen Zweck, besitzen
aber den Nachteil geringer mechanischer Festigkeit. Des Weiteren werden auch
Teflonmembranfilter mit Nylonstlitzgewebe, das die mechanische Stabilitdat ver-
bessert, eingesetzt.

Gasformiges I-129 in Form von elementarem Iod, als organische Verbindung, wie
z. B. Methyliodid, oder als anorganische Verbindung, wie z. B. hypoiodige Saure, wird
an Feststoffschlttungen absorbiert. Diese Feststoffschittungen missen die Iodver-
bindungen auch bei einer relativen Luftfeuchte bis zu 90 % quantitativ absorbieren.

Zur selektiven Abtrennung von elementarem Iod dient Aktivkohlegranulat oder das
Silikat DSM-11 mit einer Beschichtung von ca. 1 % Kaliumiodid (5). Aktivkohlegra-
nulat, das mit einigen Prozent Triethylendiamin (TEDA), Hexamethylentetramin
(HMTA) oder 1 % bis 3 % Kaliumiodid (KI) bzw. Kaliumiodat (KIO4) impragniert ist,
absorbiert sowohl elementares als auch organisch gebundenes Iod (2, 5, 6).

Soll gasférmiges elementares Iod und als organische Verbindung vorliegendes Iod
getrennt erfasst werden, kommen zwei Absorberpatronen, die parallel angeordnet
sind, zur Anwendung (Abbildung 1). Ist flir die Bestimmung der Aktivitat von I-129
eine gammaspektrometrische Untersuchung ohne vorhergehende radiochemische
Trennung vorgesehen, so ist eine serielle Anordnung der beiden eingesetzten Ab-
sorptionsmittel in einer Patrone maoglich, wobei beide Materialien durch ein Draht-
gitter voneinander getrennt werden. Dabei wird das beschichtete Silikat DSM-11 als
erstes Absorptionsmittel eingesetzt, um elementares Iod zu binden, wahrend orga-
nisch vorliegendes Iod an die nachfolgende Aktivkohle, die mit 5 % TEDA beschich-
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tet ist, absorbiert wird. Bei dieser Anordnung ist eine radiochemische Aufarbeitung
der Absorbermaterialien schwierig, da vom Silikat DSM-11 ein Teil der Kaliumiodid-
Beschichtung mit dem Luftstrom auf die Aktivkohle verschleppt wird.

Flr die Feststoffschiittungen werden in der Regel zylindrische Behalter aus Edel-
stahl oder Glas (Filterpatronen) mit einem Durchmesser von ca. 5 cm und einer
Lange von ca. 15 cm eingesetzt. Es ist darauf zu achten, den Volumenstrom so zu
wahlen, dass die Kontaktzeit mit der Feststoffschittung wenigstens 0,2 s betragt
(2), oder die Luft bzw. die Feststoffschittung auf Uber 50 °C bis 100 °C zu
erhitzen, da nur dann ein Abscheidegrad von Uber 0,95 auch bei hdherer relativer
Luftfeuchte gewahrleistet ist. Die Volumenstréme durch die Filterpatronen betragen
meist einige m>-h™. Zur Abtrennung der Aktivitdt von aerosolpartikelgetragenen
Iodisotopen oder anderen méglicherweise stérenden Radionukliden werden vor den
Feststoffschittungen Schwebstofffilter angebracht.

Die Materialien der zur Probeentnahme verwendeten Rohre und Gerate dirfen mit
den Iodverbindungen nicht chemisch reagieren. Gut geeignet sind z. B. polierter
Edelstahl, Glas, bedingt auch Teflon oder Hartpolyethylen (1, 2). Kupfer oder Kunst-
stoffe, die Iod absorbieren oder mit Iod Verbindungen eingehen, dirfen nicht
benutzt werden (2).

/Schwebstoﬂﬁher Dst\:l-ﬂ DSI\éH 1 @ /ilf‘
Gasuhr Drossel

Patrone a
Pumpe
Schwebstofffilter Ak[IVKDNE l Aktlvkohle % F
Patrone b

Abb. 1: Schema der Probeentnahmeeinrichtung
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3 Analyse

3.1 Prinzip des Verfahrens

Die Aktivkohle wird mit I-125 bzw. I-131 als Radiotracer, falls die Anwesenheit von
I-131 in der Aktivkohle aus der Fortluft ausgeschlossen werden kann, und mit einer
Iodtragerlésung - bei Verwendung von nicht impragnierter Aktivkohle - versetzt.
AnschlieBend wird die Aktivkohle mit Natronlauge ausgelaugt und die Loésung fil-
triert. Das Filtrat wird mit Natriumhypochloritlésung versetzt und angesauert.

Das Silikat DSM-11, an das das Iod gebunden ist, wird in eine Extraktionshllse ge-
geben, mit Natronlauge und mit einem der oben genannten Radiotracer versetzt
und im Soxhlet-Extraktor extrahiert. Der Extrakt wird in ein Becherglas Uberfihrt
und auf ein Volumen von ca. 50 ml eingeengt. Falls sich noch Rilckstdnde des
Silikats in der Lésung befinden, werden diese Uber ein Blaubandfilter mit einer
Hahnschen Nutsche geben. Die eingeengte Losung bzw. das Filtrat wird mit einer
Natriumhypochloritlésung versetzt und angesauert.

Mit Hilfe einer Flissig-Flissig-Extraktion mit Tetrachlorkohlenstoff und Hydroxylam-
moniumhydrochloridlésung wird das Iod in die organische Phase ausgeschittelt.
Die Rickextraktion erfolgt unter Zugabe einer Natriumhydrogensulfitldsung. Das Iod
wird mit Palladiumchlorid geféllt, die chemische Ausbeute gravimetrisch bzw. mit
Hilfe des eingesetzten Radiotracers ermittelt und die Aktivitat des I-129 gamma-
spektrometrisch oder im Low-level-Betamessgerat bestimmt (7, 8, 9). Das radio-
chemische Trennverfahren ist in Abbildung 2 dargestelit.

3.2 Probenvorbereitung

3.2.1 Ein aliquoter Teil der Aktivkohle wird in ein 400 ml-Becherglas gegeben und
mit 1 ml Iodtrégerlésung (100 mg I’), 100 ml Natronlauge (2 mol-I'!) und Tracer-
l6sung geeigneter Aktivitat versetzt. Das Becherglas wird mit einem Uhrglas abge-
deckt und die Lésung unter Rihren zum Sieden erhitzt. Nach zwei Stunden wird die
Lésung mit der Aktivkohle Uber eine Hahnsche Nutsche mit Blaubandfilter abge-
saugt und die Aktivkohle mit 100 ml Wasser gewaschen.

3.2.2 Ein aliquoter Teil des Silikates DSM-11 wird in eine Extraktionshlilse gegeben
und mit 10 ml Natronlauge (9 mol-I"!) und Tracerldsung geeigneter Aktivitat versetzt.
Das Iod wird im Soxhlet-Extraktor mit 500 ml Wasser aus dem DSM-11 extrahiert.
Nach vier Stunden wird der Extrakt in ein 600 ml-Becherglas Uberfuhrt.

3.3 Radiochemische Trennung

3.3.1 Abtrennung aus Aktivkohle

3.3.1.1 Nach der Probenvorbereitung (siehe Abschnitt 3.2.1) wird das mit der
Waschlésung vereinigte Filtrat auf ca. 50 ml in einem Becherglas durch Erhitzen
eingeengt und nach dem Abkulhlen mit 50 ml 6 %iger Natriumhypochloritlésung
versetzt. Die Lésung wird 15 Minuten stark gerthrt.

3.3.1.2 Zu dieser Lésung gibt man langsam unter Rihren soviel konzentrierte Sal-
petersdure (24 mol-I'), bis das gesamte Chlorgas entwichen ist.
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Anmerkung

Wegen der stark exothermen Reaktion und einer heftigen Chlorgasbildung sollte in
einem Eisbad gearbeitet werden und die Salpetersaure sehr langsam zugegeben
werden.

3.3.1.3 Die Ldsung wird nun in einen 250 ml-Schitteltrichter Gberfihrt und mit
10 ml Salpetersdure (24 mol-I'") und 10 ml Hydroxylammoniumhydrochloridlésung
(0,7 mol-I'") versetzt. Man ldsst das Gemisch ca. 10 Minuten reagieren (Achtung!
Weitere Gasbildung mdglich!) und schittelt anschlieBend mit 20 ml Tetrachlorkoh-
lenstoff aus. Die violett gefarbte, organische Phase wird in einen zweiten 250 ml-
Schatteltrichter Gberfuhrt.

3.3.1.4 Die wassrige Phase wird nochmals mit weiteren 10 ml Hydroxylammo-
niumhydrochloridlésung (0,7 mol-I"') versetzt. Nach 10miniitigem Warten wird
erneut mit ca. 20 ml Tetrachlorkohlenstoff ausgeschuttelt und die organische Phase
abgetrennt. Diesen Schritt wiederholt man solange, bis die zugegebene organische
Phase farblos bleibt.

3.3.1.5 Zu den vereinigten organischen Phasen aus den Abschnitten 3.3.1.3 und
3.3.1.4 gibt man ca. 50 ml destilliertes Wasser und wenige Tropfen einer frisch
hergestellten Natriumhydrogensulfitlésung (1 mol-I'') und schiittelt das sich in der
organischen Phase befindliche Iod in die wassrige Phase aus.

3.3.1.6 Die wassrige Phase wird in ein Becherglas abgelassen und mit einem
Tropfen Salzsdure (10 mol-I"') angeséuert. Nach Zugabe von 3 ml Palladiumchlorid-
l1bsung (21 mg Pd**) fallt das Iod als braunschwarzer Palladiumiodid-Niederschlag
aus.

3.3.1.7 Nachdem sich der Niederschlag agglomeriert hat, wird er nach ca.
20 Minuten auf einem zuvor ausgewogenen Polycarbonatfilter mit einer PorengréBe
von 0,2 um auf einer Hahnschen Nutsche abgeschieden. Man wascht den Nieder-
schlag mit ca. 20 ml destilliertem Wasser und anschlieBend mit wenig Ethanol.

3.3.1.8 Nach 20minutigem Trocknen bei 110 °C im Trockenschrank wird der Filter
mit dem Niederschlag erneut ausgewogen. Die Ausbeute lasst sich aus der Masse
des Palladiumiodid-Niederschlages bestimmen und betragt mindestens 80 %.

3.3.2 Abtrennung aus dem Silikat DSM-11

3.3.2.1 Nachdem der Extrakt, wie in Abschnitt 3.2.2 beschrieben, in ein Becher-
glas uberfuhrt wurde, wird er bis auf ein Volumen von ca. 50 ml eingeengt. Treten
dabei noch Rickstande von DSM-11 auf, wird die Loésung Uber ein Blaubandfilter in
einer Hahnschen Nutsche gegeben.

3.3.2.2 Die eingeengte Lésung bzw. das Filtrat wird mit 30 ml 6 %iger Natrium-
hypochloritlésung versetzt und 15 Minuten gerlhrt.

3.3.2.3 Die weiteren Schritte werden analog der Abschnitte 3.3.1.2 bis 3.3.1.7
durchgefihrt.

3.3.2.4 Der Polycarbonatfilter mit dem Palladiumiodid-Niederschlag wird im Tro-
ckenschrank bei 110 °C 20 Minuten getrocknet und ausgewogen. Die Ausbeute
lasst sich aus der Masse des Palladiumiodid-Niederschlages bestimmen und betragt
mindestens 85 %.
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Auslaugen von Iod aus einem aliquoten Teil
der Aktivkohle mit 100 ml Natronlauge

(2 mol-I't), 1 ml Iodtrégerldsung (100 mg I')
und Tracerlésung.

Extraktion von Iod aus einem aliquoten Teil
des DSM-11 nach Zugabe von 10 ml Natron-
lauge (9 molI!) und Tracerldsung in die
Extraktionshilse eines HeiBextraktors.

Nach 2 Stunden L6sung Uber eine Hahnsche
Nutsche mit Blaubandfilter geben;
Filterkuchen mit 100 ml dest. Wasser
waschen.

Filtrat und Waschlésung vereinigen;
Losung auf ca. 50 ml einengen.

Nach 4 Stunden den Extrakt in ein
Becherglas Uberflihren;
auf ein Volumen von ca. 50 ml einengen.

Zugabe von 50 ml 6 %iger Natriumhypo-
chloritlésung;

15 Minuten kraftig rihren;

Zugabe von Salpetersdure (24 mol-1'!), bis
alles Chlorgas entwichen ist;

Losung in einen Schiitteltrichter Gberflihren.

Zugabe von 50 ml 6 %iger Natriumhypo-
chloritlésung;

15 Minuten kraftig rihren;

Zugabe von Salpetersdure (24 mol-I't), bis
alles Chlorgas entwichen ist;

Lésung in einen Schitteltrichter Gberfihren.

hydrochloridlésung (0,7 mol-I'!);

Schitteltrichter.

Zugabe von 10 ml Salpetersédure (24 mol-I'!) und 10 ml Hydroxylammonium-

Nach 10 Minuten Ausschiitteln mit 20 ml Tetrachlorkohlenstoff;
Uberfiihren der violett geférbten, organischen Phase in einen zweiten

(0,7 mol-I"t) zur wéssrigen Phase;

Zugabe von weiteren 10 ml Hydroxylammoniumhydrochloridlésung

Nach 10 Minuten Ausschiitteln mit ca. 20 ml Tetrachlorkohlenstoff;
Organische Phase erneut abtrennen;
Vorgang wiederholen, bis organische Phase farblos bleibt.

organischen Phasen;

Zugabe von ca. 50 ml dest. Wasser und einigen Tropfen
Natriumhydrogensulfitldsung (1 mol-I"t bzw. 39 %ig) zu den vereinigten,

Ausschiitteln des Iod in die wassrige Phase (Entfarbung);
Ablassen der wassrigen Phase in ein Becherglas.

Ans&uern der Lésung mit einem Tropfen Salzsdure (10 mol-I't);
Zugabe von 3 ml Palladiumchloridlésung (21 mg Pd*);
Niederschlag von Palladiumiodid, der ca. 20 Minuten stehengelassen wird.

Polycarbonatfilter;

Absaugen des Niederschlages mit einer Hahnschen Nutsche auf ein

Waschen des Niederschlages mit ca. 20 ml dest. Wasser und wenig Ethanol;
Trocknen des Filters bei 110 °C fiir 20 Minuten.

Tracer;

Gammaspektrometrische Bestimmung der chemischen Ausbeute Gber den

Bestimmung der I-129-Aktivitdtskonzentration mittels Gammaspektrometrie.

Abb. 2:

Schema des radiochemischen Trennungsgangs
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4 Messung der Aktivitat

4.1 Allgemeines

Die Aktivitat von I-129 auf dem mit Palladiumiodid belegten Polycarbonatfilter aus
Abschitt 3.3.1.8 oder 3.3.2.4 kann entweder gammaspektrometrisch oder mit
einem Low-level-Betamessgerat gemessen werden. Die mit dem aerosolpartikelge-
tragenem Radionuklid I-129 beladenen Schwebstofffilter werden nur gammaspek-
trometrisch ohne vorhergehende radiochemische Aufarbeitung gemessen (9).

Der Vorteil der gammaspektrometrischen Bestimmung der Aktivitat von I-129 liegt
vor allem, darin, dass weder der kurzlebige Tracer I-131 noch der Tracer I-125 die
Ausbeutebestimmung bei der Auswertung des Spektrums stéren. Wird die Messung
mit einem Low-level-Betamessgerat mit einem Proportionalzahlrohr durchgefihrt,
so muss die Aktivitat des eingesetzten Tracers bei der Bestimmung der I-129-Akti-
vitat bericksichtigt werden, was unter Umstanden zu Schwierigkeiten flihren kann.
Deshalb wird im Allgemeinen eine Bestimmung der I-129-Aktivitat mit gamma-
spektrometrischen Methoden bevorzugt.

Des Weiteren kdnnen neben den oben erwdhnten Methoden auch die Neutronen-
aktivierungsanalyse sowie nicht-radiometrische Verfahren zur Bestimmung der
Aktivitat eingesetzt werden. Zu den Letzteren zahlen sowohl die Laserfluoreszenz-
spektrometrie als auch verschiedene Arten der Massenspektrometrie. Stehen diese
Moglichkeiten zur Verfugung, kénnen wesentlich geringere Nachweisgrenzen der
[-129-Aktivitat erreicht werden (10).

Die Werte der Nachweisgrenzen sowie die bendtigte Messdauer flr alle erwahnten
Verfahren kdnnen Tabelle 1 entnommen werden (9, 10).

Tab. 1: Messmethoden fir I-129 und ihre Nachweisgrenzen
nach radiochemischer Aufarbeitung (9, 10)

Art der Methode Methode Nachweisgrenze Messdauer
in Bq in Stunden
radiometrisch Gammaspektrometrie 0,001 50
Betaspektrometrie 0,015 10
Proportionalzahlrohr
Neutronenaktivierungsanalyse 6:10° 20
nicht-radiometrisch Laserfluoreszenzspektrometrie 6-10° 1
Massenspektrometrie 6-107° 1
Beschleuniger-Massenspektrometrie 6-10°° 1
Sekunddrionen-Massenspektrometrie 0,001 5
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4.2 Messanordnung

Die Aktivitat von I-129 wird Uber die Linie mit der Energie von 39,58 keV mit einem
Gammaspektrometer nuklidspezifisch gemessen. Dazu wird der beladene Schweb-
stoff- oder Polycarbonatfilter plan und axialsymmetrisch auf einen planaren Halblei-
terdetektor (Reinstgermanium-Detektor flir kleine Photonenenergien) gelegt, der
zum genauen Zentrieren der Filter Markierungen unterschiedlicher GréBe aufweist,
gelegt und einen Tag gemessen. Zur Verhinderung einer Kontamination der Mess-
apparatur wird der Polycarbonatfilter zwischen zwei diinne Kunststofffolien oder in
eine dinne Kunststofftite gelegt und mit einer Kunststoffscheibe von ca. 3 mm
Dicke beschwert, um eine Verformung des Filters und damit eine Anderung der
Messgeometrie zu vermeiden.

Soll die chemische Ausbeute des radiochemischen Trennungsganges mit Hilfe des
Radiotracers I-131 bestimmt werden, sollte die Messung wegen dessen geringer
Halbwertszeit nach Mdglichkeit innerhalb einer Woche nach Ende der radiochemi-
schen Aufarbeitung erfolgen. Nach dem Abklingen der Traceraktivitat kann die
Bestimmung der Aktivitat des I-129 durchgefliihrt werden.

4.3 Kalibrierung der Messanordnung

Zur Kalibrierung der Messanordnung wird zunachst die radiochemische Aufarbei-
tung, wie in Abschnitt 3 beschrieben, mit einer I-129-L6sung bekannter Aktivitat
und dem Radiotracer I-125 bzw. I-131 zur Ausbeutebestimmung durchgeflhrt.
Nachdem der Palladiumiodid-Niederschlag auf einem Polycarbonatfilter der gleichen
Art und Abmessung wie bei der Probe abgeschieden und getrocknet wurde, wird
dieses Kalibrierpraparat in derselben Messgeometrie wie das Messpraparat einen
Tag gemessen.

Zur Kalibrierung der Messanordnung flr die direkte Messung von Schwebstofffiltern
wird auf einen der Art und Abmessung identischen Schwebstofffilter eine I-129-
Losung bekannter Aktivitdat moglichst homogen aufgegeben. Weitere Angaben zur
Kalibrierung kédnnen dem Verfahren J-1-131-ALUFT-01 dieser Messanleitungen ent-
nommen werden.
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5 Berechnung der Analysenergebnisse

5.1 Gleichungen zur Berechnung

Aus dem aufgenommenen Spektrum wird die Nettoimpulsanzahl, wie im Kapitel
IV.1 dieser Messanleitungen beschrieben, mit Hilfe eines Rechners ermittelt. Aus
der Nettoimpulsanzahl, dem nach Abschnitt 4.3 bestimmten Kalibrierfaktor, dem
Probeentnahmezeitraum, dem Luftdurchsatz und der Messdauer wird die Aktivitats-
konzentration von I-129 in der Fortluft bestimmt. Aufgrund der Halbwertszeit von
I-129 von 1,6-10” a muss der Messwert bezliglich Probeentnahmezeit, Abklingzeit
und Messdauer nicht mehr korrigiert werden.

Die I-129-Aktivitatskonzentration in der Fortluft wird nach Gleichung (1) fur
aerosolpartikelgetragenes sowie gasformiges I-129 berechnet. Flr die Berechnung
der Aktivitatskonzentration von gasférmigem I-129 muss der aliquote Anteil g, in
der Gleichung bericksichtigt werden.

Am M tm-V

C=

Die relative Standardmessunsicherheit der Aktivitdtskonzentration wird nach
Gleichung (2) berechnet:

s(@) _ \/[s(/vn)f . (s(mf +(S(0)J2 )
C Nn oA n

Dabei bedeuten in den Gleichungen (1) und (2):

c Aktivitatskonzentration in Bg-m;

s(c) Standardmessunsicherheit der Aktivitdtskonzentration in Bg-m;
S(@s) Standardmessunsicherheit des Kalibrierfaktors in Bg-s;
s(n) Standardmessunsicherheit der chemischen Ausbeute;
Nn Nettoimpulsanzahl;

tm Messdauer in s;

On Kalibrierfaktor in Bg-s;

chemische Ausbeute;

q Gesamtverlustfaktor (siehe J-y-SPEKT-ALUFT-03);

Jm aliquoter Anteil;

v Luftdurchsatz in m?3.

=
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5.2 Rechenbeispiel

Als Beispiel wird die Berechnung der Aktivitat flir gasférmiges organisch gebunde-
nes I-129 angegeben. Aus der Fortluft einer kerntechnischen Anlage wurde ein
Teilluftstrom von 1,2 m3-h?! durch ein Schwebstofffilter und einen mit 5 % TEDA
impragnierter Aktivkohle geflllten Behalter Uber einen Zeitraum von 35 Tagen
geleitet. Die Sammelmedien wurden verschickt und von den 53 g impragnierter Ak-
tivkohle 17,5 g fur die radiochemische Aufarbeitung verwendet. Nach der Auf-
arbeitung wurde das Messpraparat Uber einen Zeitraum von 60000 s gemessen.
Nach Messung der Aktivitadt des I-129 in der Aktivkohle liegen folgende Daten vor:

N, = 147; tn = 60000 s;
on = 250 Bg-s; n = 0,874;
g = 1; V = 1008 m?
gm = 0,33.

250-147 -1 3

Bg-m3=2,1-103Bg - m3=21mBg-m3

€= 0,33-0,874 60000 -1008

Bei einer zahlstatistischen Standardmessunsicherheit der Nettoimpulsanzahl von
10 %, einer relativen Standardmessunsicherheit des Kalibrierfaktors von 5 % und
einer relativen Standardmessunsicherheit der chemischen Ausbeute von 10 % be-
tragt der Wert der relativen Standardmessunsicherheit der Aktivitatskonzentration
gemaB Gleichung (2):

§%2<=J0J2-+Q052+0J? - 0,15
Damit betragt die Aktivitatskonzentration:

c=(2,1+0,3) mBgm?

5.3 Unsicherheiten der Analysenergebnisse

Die Hauptbeitrage der Standardmessunsicherheit der Aktivitatskonzentration sind
die zahlstatistischen Standardmessunsicherheiten und die Standardmessunsicher-
heiten des Kalibrierfaktors und der chemischen Ausbeute. Die Standardmessun-
sicherheit des Volumens ist demgegenlber gering. Die Standardmessunsicherhei-
ten der Aktivitatskonzentration liegen in der Regel zwischen 10 % und 20 %.
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6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

6.1 Gleichungen zur Berechnung

Die Nachweisgrenze g der Aktivitatskonzentration wird gemaB Kapitel IV.5 dieser
Messanleitungen nach Gleichung (3) berechnet:

N -q kl—[l+ kl_ﬁ K 2 —_— [ b j
= . A Kkigt+ ki +4-b-Ro(E,) tm | 1+— 3
Bei Gleichung (3) bedeuten:
Ro(E,) mittlere Nulleffektzahlrate pro Kanal;
b FuBbreite einer Gammalinie (PeakfuBbreite) in Anzahl der Kanale;
L Anzahl der zur Untergrundbestimmung verwendeten Kanale

auf einer Seite der Linie.

6.2 Rechenbeispiel

Flr das obige Rechenbeispiel ergibt sich bei einer LinienfuBbreite von vier Kanalen,
einer Kanalbreite flr die Untergrundbestimmung von zwei Kanalen, einer mittleren
Nulleffektzéhlrate Ro(E,) von 0,001 s und einer Messdauer des Nulleffektes von
60000 s eine Nachweisgrenze der Aktivitatskonzentration betragt gemaB Gleichung
(3) mit den Werten fir die Quantile k1., = 3 und k1.5 = 1,645:

_ 250 -1 4645
0,33-0,874-1008 260000

g [3+\/9+4.4-0,0001+60000.(1+2;"2nBq.m—3

=0,8599-0,0000387 - (3++/9+192)Bq-m >3 =5,7-10"* Bq-m™> =0,57 mBq-m~>
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7.1

J-I-129-ALUFT-01-11

Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und

Gerate

Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollten analysenrein sein.

7.2

Aktivkohle:

DSM-11:
Ethanol;

Hydroxylammonium-
hydrochloridldsung, NH,OH-HCI:

I-125- bzw. I-131-Tracerlésung:

Iodtragerlésung,Nal:
Natriumhypochloritlésung, NaOCl:

Natriumhydrogensulfitlésung,
NaHSOs;:

Natronlauge, NaOH:
Palladiumchloridlésung, PdCl;:

Salpetersaure, HNOs:
Salzsaure, HCI:

Tetrachlorkohlenstoff.

Gerate

Schwebstofffilter, z. B. HEPA H12;

KorngréBe 0,3 pym bis 0,8 um; mit einigen
Prozent TEDA beschichtet (z. B. Typ 207B,
Sutcliffe Speakman LTD);

Silikat mit 1 % bis 5% KI beschichtet;

0,7 mol-I"%, frisch hergestellt;

wassrige Losung bekannter
Aktivitatskonzentration (einige kBg pro ml)
mit Zusatz von Natriumbisulfit (45 mg-I'™t)
und Formalin (0,1 mol-I'!);

100 mg-mlt17;
wassrige Losung mit 6 % aktivem Chlor;

1 mol-I"" bzw. 39 %ig;
2 mol-IY, 9 mol-I"t;

7 mg-ml™* Pd®* in salzsaurer Lésung
(0,1 mol-I');

24 mol-I";

0,1 mol-I", 10 mol-I'};

Probeentnahmesystem mit Probeentnahmeleitungen, Halter fur Schwebstoff-
filter, Behalter fir Absorptionsmittel, Luftférdergerat , Luftdurchsatzmessgerat

(z. B. Gasuhr);

Ubliche Ausstattung eines radiochemischen Labors;

Polycarbonatfilter mit Porendurchmesser 0,2 um;

Gammaspektrometrie-Messplatz.
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