DK 628.1/.3:620.1:546.11.02.3 DEUTSCHE NORM Mai 1988

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung ﬁm
Physikalische und physikalisch-chemische —

) KenngroBen (Gruppe C) 38404
Bestimmung von Tritium (C 13) Teil 13

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
physical and physical-chemical parameters (group C); determination of tritium
(C 13)

Méthodes normalisées allemandes pour 'analyse des eaux, des eaux résiduaires
et des boues; paramétres physiques et physico-chimiques (groupe C); dosage du
tritium (C 13)

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der Gesell-
schaft Deutscher Chemiker aufgestellt (siehe Erlauterungen).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder
Facheinrichtungen einzuschalten.

1 Allgemeine Angaben

Das in der Umwelt vorhandene Tritium ist sowohl natiirlichen als auch anthropoge-
nen Ursprungs. Als Folge atmosphérischer Kernwaffenversuche, der Emissionen
kerntechnischer Anlagen und der Isotopenanwendung und -verarbeitung gelangen
im Vergleich zu anderen kiinstlichen Radionukliden relativ groBe Mengen Tritium
in die Umwelt. Trotz seiner vergleichsweise geringen Radiotoxizitdt ist eine
Uberwachung des Tritiumgehaltes der Umwelt notwendig, um die Ausbreitung
in der Hydrosphare erfassen zu kdnnen [1].

2 Anwendungsbereich

Dieses Verfahren ist geeignet, das im einfach tritiilerten Wasser vorliegende Tritium
in Trink-, Grund-, Oberflachen- und Abwasser in Konzentrationen von 10 Bq/l bis
6 MBq/l zu bestimmen.

Bei Konzentrationen iiber 6 MBg/l muB die Probe verdiinnt werden. Bei
Konzentrationen < 10 Bq/l ist es zur Erh6hung der Empfindlichkeit von Vorteil,
eine elektrolytische Tritiumanreicherung durchzufiihren [2]. Die Nachweisgrenze
kann durch dieses Verfahren um den Faktor 20 gesenkt werden.

3 Grundlage des Verfahrens

Die nach Abschnitt 9 vorbereitete Wasserprobe wird destilliert. Das Destillat wird
mit einer Szintillatorldsung zu einer MeBprobe (Cocktail) angesetzt, homogenisiert
und anschlieBend in einem Flussigszintillationsspektrometer gemessen. Das
Verfahren ist fiir die Messung von Tritium in gebrauchlichen 20-ml-MeBflaschchen
ausgelegt. Fir MeBgerdte mit anderen Volumina miissen die angegebenen
Mengen entsprechend geédndert werden.

Jede Art der Vervielfaltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2 bis 9

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V.
NormenausschuB Kerntechnik (NKe) im DIN
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4 Storungen

Bei der Messung kann es durch anfinglich vorhandene Chemolumineszenzer-
scheinungen zu Stérungen kommen. Diese Effekte sind aber nach etwa 1 Stunde
abgeklungen. Die MeBergebnisse diirfen nur dann zur Auswertung herangezogen
werden, wenn konstante Verhaltnisse vorhanden sind. Ist die MeBprobe in ein
Polyethylenzihlflaschchen gefiillt worden, muB sie innerhalb von einer Woche
gemessen werden, weil es durch Diffusion in und durch die GefaBwand zu
Verfalschungen der Messung kommt.

Nach dem angegebenen Verfahren ist das Verhdltnis von Szintillatorlosung
zur Wasserprobe sowohl bei der Kalibrierung als auch bei der eigentlichen
Bestimmung gleich. Zusétzliche Loschkorrekturen entfallen, wenn die Wasser-
probe und die Nullwasserprobe (sieche Abschnitt 9.3) vor der Herstellung des
MeBcocktails sorgféltig destilliert werden.

5 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von Tritium in Wasser durch Messung
mit einem Flussigszintillationsspektrometer (C 13): _

Verfahren DIN 38404 - C 13

6 Gerate
- Destillationsvorrichtung, bestehend aus:

Rundkolben, Nennvolumen 250 ml, z.B. Kolben DIN 12 348 - RANS 250-29,
Destillieraufsatz nach Claisen oder Reitmeyer, Kiihler,
z.B. Kiihler DIN 12 576 — L 250-29 und Vorlage.

Gleichwertige Destillationsvorrichtungen sind zuldssig.

Polyethylen- oder GlasmeBflaschchen, Nennvolumen 20 ml
Heizvorrichtung

Fliissigszintillationsspektrometer, moglichst temperaturstabilisiert

7 Chemikalien
Ais Chemikalien werden solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse“ verwendet.

7.1 Nullwasser

Nuliwasser kann aus tritiumarmem Propan durch Verbrennung mit Sauerstoff, z. B.
in einer Wickbold-Apparatur, hergestellt oder aus Tiefbrunnen genommen werden.
Es ist empfehlenswert, den Tritiumgehalt des Nullwassers regelmé&sig zu priifen.

7.2 Natriumsulfit, Na,SO3

7.3 Natriumcarbonat, Nap,COg3

7.4 Natriumiodid, Nal

7.5 Szintillatorlésung [3], [4], [5], [6], {7]
7.6 Zertifizierte Tritiumlosung?) [8]

1) Zu beziehen durch: Physikalisch-Technische Bundesanstalt (PTB),
Bundesallee 100, 3300 Braunschweig
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_ 8 Probenahme und Aufbewahrung

Bei der Probenahme sind die Hinweise in den Normen (iber die Probenahme (z. B.
DIN 38 402 Teil 11) zu beriicksichtigen.

- Wasserproben derart entnehmen, daB fiir den iiberwachten Bereich und die
entsprechende Zeitspanne reprasentative Proben erhalten werden.

- Falls erforderlich, Wasserproben aus FlieBgewassern mdglichst kontinuierlich
aus der flieBenden Welle (zeit- oder mengenproportional) und aus einem
Bereich etwa 0,5 m unterhalb der Wasseroberfliche entnehmen.

Bei stehenden Gewissern sowie bei der Uberwachung von Trink- und Grundwasser
geniigen Einzelproben an ausgesuchten Entnahmestellen. Bei der Entnahme
von Abwasserproben sind die Besonderheiten der Einleitung zu beachten, um
reprasentative Proben zu erhalten.

- Die Wasserproben in Kunststoffbehlter abfiillen und bis zur Aufbereitung kihl
aufbewahren.

- Besteht die Vermutung, daB héhere oder stark unterschiedliche Tritiumkonzen-
trationen in den einzelnen Proben vorliegen, GlasgefaBe verwenden oder die
Kunststoffbehilter derart isolieren, daB wechselseitige Tritiumkontamination
durch Luftdiffusion vermieden wird.

Bei Verwendung von Kunststoffbehiltern muB auch die Mdglichkeit der Raumluft-
kontamination durch eventuell vorhandene andere Tritiumquellen berucksichtigt
und die Kontamination der Probe ausgeschlossen werden.

Aus Griinden der Handhabbarkeit werden Kunststoffflaschen zur Probenaufbe-
wahrung empfohlen. Falls die Proben lénger gelagert werden $ollen, sind sie in
GlasgefaBen aufzubewahren.

Das Probenvolumen soll mindestens 250 ml betragen und ist so zu bemessen, daf
gegebenenfalls eine Wiederholung der Messung vorgenommen werden kann.

9 Durchfithrung
9.1 Probenvorbereitung
~ Zu 100 ml der unfiltrierten Wasserprobe etwa 100 mg Nal (nach Abschnitt 7.4)

und etwa 100 mg Na,SO3 (nach Abschnitt 7.2) geben, um vorhandenes lodid
zu tragern und lod zu lodid zu reduzieren.

- AnschlieBend, falls nétig, wenig Na;CO3 (nach Abschnitt 7.3) bis zur alkalischen
Reaktion (pH-Wert 8) zusetzen.

- Die Wasserprobe destillieren. Einen Vorlauf von etwa 10 ml verwerfen.
- Das Destillat erst dann zur Messung verwenden, wenn ein pH-Wert < 8 erreicht
ist.

Zur Tropfenabscheidung bei der Destillation sind geeignete Aufsatze (Claisen-
Aufsatz, Reitmeyer-Aufsatz) zu verwenden, um das Ubertreten unerwiinschter
Probeninhaltsstoffe von der Vorlage in das Destillat zu vermeiden.
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