Verfahren zur Bestimmung der
Aktivitatskonzentration von Blei-210

in Sickerwasser

K-Pb-210-SWASS-01

Bearbeiter:

M. Hartmann
U.-K. Schkade

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

ISSN 1865-8725 Version Mai 2008

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



K-Pb-210-SWASS-01-01

Verfahren zur Bestimmung der
Aktivitatskonzentration von Blei-210
in Sickerwasser

1 Anwendbarkeit

Das beschriebene Verfahren dient der Bestimmung der Aktivitatskonzentration von
Pb-210 in Sickerwasser. Unter Sickerwdassern sollen dabei u. a. auch hypodermi-
sche Wasser (z. B. in Halden) verstanden werden. Mit diesem Verfahren kénnen
Aktivitatskonzentrationen fiir Pb-210 von mehr als 0,02 Bg-I" erfasst werden. Da-
mit erflllt das Verfahren den Anforderungen der Richtlinie zur Emissions- und Im-
missionstiberwachung bei bergbaulichen Tatigkeiten (REI Bergbau).

2 Probeentnahme

Zur Probeentnahme wird auf das Verfahren H-y-SPEKT-RESAB-01 und auf die Hin-
weise in (1) verwiesen.

Eine Ausnahme bilden Sickerwdasser, 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 soll-
te die Filtration unmittelbar vor Ort und mit Filtern einer Porenweite kleiner 50 um
noch vor dem Zusatz von Salpetersdure erfolgen.

Zur Stabilisierung und Vermeidung von Adsorptionseffekten an den GeféaBwandun-
gen werden die Wasser nach der Probeentnahme vor Ort mit Salpetersaure
(14 mol-I'") auf einen pH-Wert von ungefdhr 1 angesiuert. Dazu sind Ublicher Wei-
se 10 ml Salpetersédure (14 mol-I'!) je Liter Wasser ausreichend.

3 Analyse

3.1 Prinzip des Verfahrens

Zum Prinzip der Methode wird auf das Verfahren K-Pb-210-TWASS-01 verwiesen.

3.2 Probenvorbereitung

Die Wasserprobe von 1 Liter wird filtriert, um Verunreinigungen, die den Analysen-
gang stdren kdénnten, abzutrennen. Es kann davon ausgegangen werden, dass die
an Partikeln gebundenen radioaktiven Stoffe durch den Saurezusatz bei der Probe-
entnahme in Losung gegangen sind und erfasst werden.

Wird die Probe nicht gleich weiter bearbeitet, ist sie gemaB dem Verfahren
H-Pb-210-AWASS-01 zu entgasen, da durch radioaktiven Zerfall von geléstem
Rn-222 als Folgeprodukt Pb-210 entsteht.
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3.3 Radiochemische Trennung

Die radiochemische Trennung ist im Verfahren K-Pb-210-TWASS-01 beschrieben.

4 Messung der Aktivitat

4.1 Allgemeines

Der Nachweis von Pb-210 beruht auf der elektrochemischen Abscheidung seines
kurzlebigen Tochternuklids Bi-210 auf Nickel und anschlieBender Messung seiner
Betastrahlung mit einer Maximalenergie von 1161 keV.

Grundsatzlich werden neben Bismut auch alle diejenigen Elemente bzw. deren Iso-
tope abgeschieden, die edler als Bismut sind. Da einige der abgeschiedenen Radio-
nuklide sowie deren Tochternuklide die Messung stéren kénnen, wird das Messpra-
parat zur Unterdrickung der stérenden Radionuklide mit Aluminiumfolie abgedeckt.
Dabei wird die flachenbezogene Masse der Aluminiumfolie so gewahlt, dass die
niederenergetische Betastrahlung und die Alphastrahlung bis etwa 5,5 MeV durch
diese Folie absorbiert wird, die Schwachung der Betastrahlung des Bi-210 hingegen
nur gering ist.

Als stérende Radionuklide treten Bi-214, Bi-212 und deren Tochternuklide Po-212,
Po-214 und TI-208 sowie das vergleichsweise langlebige Po-210 auf.

Erstere sind kurzlebig, so dass sie nach einer Abklingzeit von einigen Stunden bis
zur Messung soweit zerfallen sind, dass sie die Messung nicht mehr stéren. Letzte-
res wird durch die oben genannte Aluminiumfolie unterdrtckt, deren flachenbezo-
gene Masse 7 mg-cm™ betragt.

Nach einer Wartezeit von mindestens 5 Stunden wird die Betaaktivitat der mit einer
Aluminium-Folie abgedeckten Nickelscheibe in einer Low-Level-Antikoinzidenzmess-
einrichtung gemessen.

GroBere Mengen von Bismut (einige zehn Milligramm) und der Elemente, die neben
Bismut ebenfalls abgeschieden werden, stéren bei der elektrochemischen Abschei-
dung und fuhren zu niedrigen Ausbeuten. Dies ist insbesondere zu beachten, wenn
Ausbeuten mit Hilfe von Pb-210/Bi-210-Tracer-L6ésungen bestimmt werden sollen
(siehe Punkt 5), da die kommerziell angebotenen Aktivitatsnormale zum Teil erheb-
liche Mengen der entsprechenden Elemente als Trager enthalten.

In Proben mit niedrigen Pb-210-Aktivitaten und sehr hohen Urangehalten kann
man eine Kontamination des Messpraparates mit Uran und dem Folgenuklid
Pa-234m (E; = 2,28 MeV, Nachbildung Uber Th-234 mit t, = 24,1 Tage) nicht aus-
schlieBen. Diese kann erkannt werden, wenn das Abklingverhalten des zur Messung
vorgesehenen Radionuklids Bi-210 (t. = 5,01 Tage) durch wiederholte Betames-
sung Uberwacht wird.

4.2 Kalibrierung

Zur Bestimmung der Nachweiswahrscheinlichkeit wird auf das Verfahren K-Pb-210-
TWASS-01 verwiesen.
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5 Berechnung der Analysenergebnisse

Zur Berechnung der Analysenergebnisse wird auf das Verfahren K-Pb-210-
TWASS-01 verwiesen.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Fir die Berechnung der Nachweisgrenze wird entsprechend Kapitel IV.5 dieser
Messanleitungen und dem Verfahren K-Pb-210-TWASS-01 verfahren.

7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und
Gerate

7.1 Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollten analysenrein sein.
— Ascorbinsaure, CgHgOg: fest;

— Perchlorsdure, HCIO4: 12 mol-I';

— Salpetersaure, HNO3: 14 mol-I';

— Salzsaure, HCl: 12 mol-I.

7.2 Gerate

— Low-Level-Antikoinzidenzmesseinrichtung;

— Umlufttrockenschrank;

— Nickelscheiben zur Abscheidung;

— Haltevorrichtung fiir Nickelscheiben aus PTFE (z. B. Teflon®);
— Thermostat;

— Aluminium-Folie (etwa 7 mg-cm™);

— Laborgrundausstattung.
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