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Verfahren zur alphaspektrometrischen
Bestimmung der Aktivitatskonzentrationen
von Uranisotopen in Abwasser

1 Anwendbarkeit

Das beschriebene Verfahren dient der gleichzeitigen Bestimmung der Aktivitatskon-
zentrationen der Uranisotope U-234, U-235 und U-238 in Abwasser. Mit diesem Ver-
fahren kénnen Aktivitdtskonzentrationen fiir U-238 von mehr als 0,12 Bq-I'* erfasst
werden. Damit erflillt das Verfahren die Anforderungen der Richtlinie zur Emis-
sions- und Immissionstiberwachung bei bergbaulichen Tatigkeiten (REI Bergbau).
Der Anforderung aus der REI Bergbau wird auch entsprochen, wenn die Uranium-
konzentration U, gemessen und die U-238-Aktivitatskonzentration daraus berech-
net wird. Fir die Bestimmung der Uraniumkonzentration wird auf (1) verwiesen.

2 Probeentnahme

Bei Abwasserproben ist die Gesamtaktivitat aus geléster und ungeléster Phase des
Wassers zu bestimmen. Die Wasser werden deshalb vor Ort nicht filtriert. Zur Sta-
bilisierung und Vermeidung von Adsorptionseffekten an den GefaBwandungen wer-
den die Wésser nach der Probeentnahme vor Ort mit Salpetersdure (14 mol-I"') auf
einen pH-Wert von ungefahr 1 angesauert. Dazu sind Ublicher Weise 10 ml Salpe-
tersdure (14 mol-I'!) je Liter Wasser ausreichend.

3 Analyse

3.1 Prinzip des Verfahrens

Das Prinzip des Verfahrens ist im Verfahren H-a-SPEKT-TWASS-01 oder fir schwa-
cher mineralisierte Wasser im Verfahren H-U/Pu/Am-AWASS-01 dargestelit.

3.2 Probenvorbereitung

Die Abwasserprobe wird eingedampft und der Rlckstand im Muffelofen verascht.
Soll neben den hier diskutierten Uranisotopen auch Pb-210 in der Probe bestimmt
werden, darf eine Temperatur von 400 °C bei der Veraschung nicht (berschritten
werden, um Pb-210-Verluste zu vermeiden. Die Asche wird anschlieBend mit Salpe-
tersdure (14 mol-I'") abgeraucht. Der eingedampfte Riickstand wird mehrmals mit
Fluorwasserstoffsdure (22,6 mol-I'!) und anschlieBend mit Salpetersdure (14 mol-I't)
abgeraucht. Der Rlckstand wird in destilliertem Wasser (einige 100 ml) geldst und
die Lésung mit Salzsdure (12 mol-I'') bzw. Salpetersaure (14 mol-I') angesiuert.

Die Weiterverarbeitung erfolgt nach dem Verfahren H-a-SPEKT-AWASS-01,
Abschnitt 3.3.5.
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3.3 Radiochemische Trennung

Die radiochemische Trennung kann nach dem Verfahren H-a-SPEKT-AWASS-01
oder bei schwacher mineralisierten Wassern dem Verfahren H-U/Pu/Am-AWASS-01
durchgefihrt werden.

4 Messung der Aktivitat
Zu grundlegenden Ausflihrungen zur Alphaspektrometrie wird auf Kapitel IV.2 die-
ser Messanleitungen verwiesen. Zur Durchfiihrung der Kalibrierung und zur Mes-

sung wird auf das Verfahren H-a-SPEKT-AWASS-01 bzw. H-U/Pu/Am-AWASS-01
verwiesen.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Zur  Berechnung der Analysenergebnisse wird auf das Verfahren
H-o-SPEKT-AWASS-01 verwiesen.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens
Zur Berechnung der Nachweisgrenzen bei der Alphaspektrometrie wird auf Kapitel

IV.5 dieser Messanleitungen sowie auf das Verfahren H-a-SPEKT-AWASS-01 ver-
wiesen.

7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und
Gerate

7.1 Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollten analysenrein sein.

— Aceton;

— pH-Indikatorpapier: pH 0,5 bis 5,0;

— Ammoniak, NHs: 13 mol-I';

— Ammoniumiodid-Lésung, NH,I: 8,7 g in 240 ml Salzsdure (9 mol-I");
— Ascorbinsdure;

— Ethanol;

— Methylrot: 0,01 mol-I'* in Ethanol;

— Natriumhydrogensulfat, NaHSO4: 0,1 mol-I"%;

— Salzs&ure, HCI: 9 mol-I';

— Salpeterséaure, HNO5: 7 mol-I"t, 14 mol-I'%;

— Schwefelsaure, H,SO,: 0,5 mol-I"}, 1,5 mol-I"!, 18 mol-I'%;
— Trioctylmethylammoniumchlorid: 10 %ige Lésung in Xylol;

— U-232-Tracerlésung: ca. 300 Bq-I'};

— Xylol, Isomerengemisch.
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Zu Chemikalien wird dariber hinaus auf die Bemerkungen in den Verfahren
H-a-SPEKT-AWASS-01 bzw. H-U/Pu/Am-AWASS-01 verwiesen.

7.2 Gerate

Es werden die in den Verfahren H-o-SPEKT-AWASS-01 bzw. H-U/Pu/Am-AWASS-01
beschriebenen Gerate bendtigt.
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