Verfahren zur alphaspektrometrischen
Bestimmung der Aktivitatskonzentrationen

von Uranisotopen in Sickerwasser

K-a-SPEKT-SWASS-01

Bearbeiter:

M. Beyermann
U.-K. Schkade

Leitstelle fir Fragen der Radioaktivitatsiberwachung
bei erhdhter natlrlicher Radioaktivitat (ENORM)

ISSN 1865-8725 Version Juli 2010

Messanleitungen fiir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung®



K-a-SPEKT-SWASS-01-01

Verfahren zur alphaspektrometrischen
Bestimmung der Aktivitatskonzentrationen
von Uranisotopen in Sickerwasser

1 Anwendbarkeit

Das beschriebene Verfahren dient der gleichzeitigen Bestimmung der Aktivitatskon-
zentrationen der Uranisotope U-234, U-235 und U-238 in Sickerwasser. Unter Si-
ckerwassern sollen dabei u. a. auch hypodermische Wasser (z. B. in Halden) ver-
standen werden. Mit diesem Verfahren kénnen Aktivitatskonzentrationen flir U-238
von mehr als 0,01 Bg-I"* erfasst werden. Damit erfillt das Verfahren die Anforde-
rungen der Richtlinie zur Emissions- und Immissionsiberwachung bei bergbauli-
chen Tatigkeiten (REI Bergbau). Der Anforderung aus der REI Bergbau wird auch
entsprochen, wenn die Uraniumkonzentration U,,: gemessen und die U-238-Aktivi-
tatskonzentration daraus berechnet wird. Fur die Bestimmung der Uraniumkonzen-
tration wird auf (1) verwiesen.

2 Probeentnahme

Zur Probeentnahme wird auf das Verfahren H-y-SPEKT-RESAB-01 und auf die Hin-
weise in (2) verwiesen.

Eine Ausnahme bilden Sickerwasser, bei denen die Trlibung (partikular-kolloidale
Phase) nicht durch die Freisetzung aus dem bergbaulichen Objekt selbst, sondern
durch den Vorgang der Probeentnahme verursacht worden ist. In diesen Fallen
sollte die Filtration unmittelbar vor Ort und mit Filtern einer Porenweite kleiner
50 um noch vor dem Zusatz von Salpetersaure erfolgen. Zur Stabilisierung und
Vermeidung von Adsorptionseffekten an den GefaBwandungen werden die Wasser
nach der Probeentnahme vor Ort mit Salpetersdure (14 mol-I'") auf einen pH-Wert
von ungefahr 1 angesduert. Dazu sind Ublicher Weise 10 ml Salpetersaure
(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 schwacher
mineralisierte Wasser im Verfahren H-U/Pu/Am-AWASS-01 dargestellt.

3.2 Probenvorbereitung

Im Labor wird filtriert, um eventuell vorhandene Verunreinigungen, die den Analy-
sengang stoéren koénnten, abzutrennen, wobei davon ausgegangen werden kann,
dass an Partikeln gebundene radioaktive Stoffe durch den Saurezusatz bei der Pro-
beentnahme in L6sung gegangen sind und erfasst werden.

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-a-SPEKT-AWASS-01 bzw. H-U/Pu/Am-AWASS-01
beschriebenen Gerate bendtigt.
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