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Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung EI—N
Physikalische und physikalisch-chemische KenngréBen (Gruppe C) _
Bestimmung der Gesamt-Alpha-Aktivitatskonzentration A, 3 04
- in Trink-, Grund- und Oberflachenwasser (C 14) Teil 14

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
physical-chemical parameters (group C); determination of total alpha activity
concentration A, in potable water, ground water and surface water (C 14)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduaires et
des boues; paramétres physicaux et physico-chimiques (groupe C); détermination
de la concentration radioactivité alpha totale A, dans des eaux potables, des eaux
souterraines et des eaux de surface (C 14)

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

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

1 Allgemeine Angaben

Die in der Hydrosphire auftretenden Alpha-Strahler gehen auf natirliche wie
anthropogene Quellen zuriick. Die einzelnen Nuklide treten sowohl geldst als
auch an suspendierten Feststoffen gebunden auf.

Im Grundwasserbereich gehen bevorzugt die loslichen Zwischenglieder der
natiirlichen Zerfallsreihen in die Wasserphase iber und gelangen in die
Oberflachengewasser [1]. Als Folge der Erosion werden insbesondere naturliche
Radionuklide in die Gew&sser eingebracht. Bisweilen werden radiumhaltige
Abwiésser in die Vorfluter eingeleitet [2].

Kerntechnische Einrichtungen leiten ebenfalls in geringen Mengen Alpha-Strahler
in die Gewaiasser ein. So konnen in den Abwiassern der Kernbrennstoff
verarbeitenden Betriebe nicht nur natlirliche Nuklide, sondern auch kiinstliche
Alpha-Strahler auftreten. Wiederaufarbeitungsanlagen geben in geringen Mengen
Transurane an den Vorfluter ab [3]. Auch in den Abwéssern von Kernkraftwerken
kommen Alpha-Strahler in geringer Konzentration vor [4].

Dariiber hinaus treten langlebige Transurane als Folge von atmosphérischen

Kernwaffenversuchen sowie bei unkontrollierten Freisetzungen nach Unféllen in
den Gewaissern auf.

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

Fortsetzung Seite 2 bis 11

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
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2 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist zur Bestimmung der Gesamt-Alpha-Aktivitdtskonzentration A,
in Trink-, Grund- und Oberflichenwasser mit Werten > 0,05 Bq/l und einer Salz-
bzw. Feststoffbelastung im Bereich von 100 mg/l bis 2000 mg/l geeignet. Bei
Werten > 500 Bg/l, die in der Regel nicht zu erwarten sind, ist die Probe ent-
sprechend zu verdiinnen oder ein kieineres Probenvolumen einzusetzen, um Zahl-
verluste bei der Messung, insbesondere bei Verwendung eines Ausldsezahlers,
zu vermeiden. Soll bei erhdhten Schwebstoffgehalten zwischen geldsten und an
Feststoff gebundenen Aktivitatsanteilen unterschieden werden, so ist die Messung
sowohl an unfiltrierten als auch an filtrierten (Membranfilter, Porendurchmesser
0,45 pm) Proben durchzufihren.

3 Zweck

Langlebige Alpha-Strahler weisen im Ingestionsfalle eine vergleichsweise hohe
Radiotoxizitat auf. Hieraus ergibt sich die Notwendigkeit, diese Nuklide bzw.
Nuklidgruppe im Bereich der Hydrosphéare zu Uberwachen.

Mit diesem Verfahren konnen bei geringem Aufwand die in einer Wasserprobe
insgesamt enthaltenen Alpha-Strahler ermittelt werden; es stellt somit eine
wichtige Monitormessung dar.

Hinweise iiber die in einer Wasserprobe vorliegende Nuklidzusammensetzung
kénnen hieraus nicht entnommen werden. Zur radiologischen Bewertung der
mit der Inkorporation von Alpha-Strahlern verbundenen Auswirkung sind Einzel-
nuklidmessungen dann vorzunehmen, wenn erhohte Werte (> 0,37 Bq/l) auftreten

(1, [6].

4 Grundlage des Verfahrens

Zur Bestimmung der Gesamt-Alpha-Aktivitdtskonzentration A, wird die unfiltrierte
Wasserprobe unter Zusatz von Schwefelsdure eingedampft, abgeraucht und
gegliht. Der fein pulverisierte Riickstand wird mit einem Proportionalzéhler
gemessen [7], [8], [9].

Daneben kdnnen zur Messung auch Auslose- und spezielle Szintillationsdetektoren
verwendet werden.

5 Stoérungen

Bei der Aufarbeitung der Proben ist insbesondere mit Verlusten der filichtigen

Zwischenglieder der natiirlichen Zerfallsreihen zu rechnen. So wird das Tochternu-

klid Rn 222 des Ra 226 der U 238-Zerfallsreihe aus dem radioaktiven Gleichgewicht

entfernt. Da dieses Nuklid sowie dessen Folgeprodukte mit einer Halbwertzeit von -
frn 222 = 3,8 d nachgebildet werden, ist bei Proben mit merklichen Ra 226-Gehalten

die Einstellung des radioaktiven Gleichgewichtes zu beachten.

6 Bezeichnung .

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der Gesamt-Alpha-Aktivitdtskonzen-
tration A, in Trink-, Grund- und Oberflachenwasser (C 14):

Verfahren DIN 38 404-C 14
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7 Gerate

- Low-level-MeBeinrichtung (Detektor: z. B. Proportionalzéhligerét fiir fensterlo-
sen Zahlbetrieb und Antikoinzidenzschaltung; Abschirmung mit aktivitatsarmem
Material (mindestens 5 cm) zur Herabsetzung des Nulleffektes)

— MeBschalen (Durchmesser 6 cm bzw. 20 cm)

- Eindampfvorrichtung, z. B. Oberflaichenverdampfer

- Wairmeschrank, z. B. nach DIN 12 880 Teil 1

- Sandbad

- Muffelofen

- Exsikkator, z. B. Vakuum-Exsikkator nach DIN 12 491

— Glas- oder Porzellanschalen (Durchmesser: etwa 20 cm)
— Achatmorser oder Kugeimiihle

- Filternutsche (Durchmesser 8 cm) mit Membranfilter (Durchmesser 10 cm),
Porendurchmesser 0,45 pm

8 Chemikalien
8.1 Am 241-Standardlosung1) bzw. Natururanoxid mit Zertifikat

8.2 Schwefelsdure, c(/2 HySO,4) = 1 mol/l

8.3 Calciumsalz-Lésungen:

- Aus handelsiiblichen Calcium-Standardiésungen durch Verdiunnen mit destil-
liertem Wasser Losungen mit einer Massenkonzentration an Calciumionen
von 1 g/l bzw. 10 g/l herstellen.

8.4 Lanthanchlorid-Lésung:

267 mg Lanthanchlorid-7-hydrat, LaCls - 7H,0, in Wasser l6sen; die Losung
mit Wasser in einem MeBkolben auf 100 ml auffillen.

9 Probenahme

_ Wasserproben derart entnehmen, daB fiir den iiberwachten Bereich und
Zeitraum repréasentative Proben erhalten werden.

In FlieBgewassern Wasserproben aus der flieBenden Welle nach Mdglichkeit
kontinuierlich (zeit- oder mengenproportional) entnehmen.

Bei stehenden Gewassern sowie bei der Uberwachung von Trink- und Grundwasser
geniigen Einzelproben an ausgesuchten Entnahmestellen.

1) Zu beziehen durch die Physikalisch-Technische Bundesanstalt, Braunschweig
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10 Durchfiihrung

10.1 Probenvorbereitung

- 11 bis 2| einer unfiltrierten Wasserprobe (Vp) mit 5 ml bis 10 ml Schwefelséure
(nach Abschnitt 8.2) in einer Schale im Abzug eindampfen und anschlieBend
auf dem Sandbad abrauchen.

- Den Riickstand 1 h bei 450°C in einem Muffelofen gluhen.

- Nach dem Abkiihlen den Riickstand wiegen (1) und dann in einem Achat-
morser oder in einer Kugelmiihie staubfein zermahlen.

Bei salzarmen Wassern sind der Wasserprobe vor der Verarbeitung bis zu 3 ml

Calciumsalz-L&sung (entsprechend 30 mg bzw. 300 mg Calciumionen) zuzusetzen,

um ausreichende Riickstande zu erhalten, oder es ist ein entsprechend gréBeres

Ausgangsvolumen beim Eindampfen einzusetzen.

10.2 Herstellen einer MefB3probe

— Einen Teil des fein pulverisierten Riickstandes von 90 g (bzw. 1000 mg siehe
Abschnitt 10.1), abwiegen (m,: Masse der MeBprobe), auf einer MeBschale
(Durchmesser: 6 cm bzw. 20 cm) mit wenig destilliertem Wasser aufschlammen,
mit einem Pistill gleichmaBig verteilen und anschlieBend an der Luft flir thbis 2 h
vortrocknen.

- Die MeBproben 1h bei 105 °C im Trockenschrank trocknen und bis zur Messung
in einem Exsikkator aufbewahren.

Bei MeBschalen anderer GroBe ist die Einwaage der MeBprobe entsprechend

anzugleichen.

Zur Erhéhung der Haftung der MeBprobe empfiehlt es sich, den Boden der MeB-

schale vorher mit feinem Schleifpapier leicht anzurauhen. Die flichenbezogene

Masse der MeBprobe betragt hiernach etwa 3,2 mg/cm?. Die Herstellung von

MeBproben mit einer Flachenbelegung < 2 mg/cm2 ist nicht unproblematisch,

da hier verstarkt unzusammenhéngende Beldge erhalten werden, die eine Messung

beeintrachtigen kénnen.

10.3 Kalibrierung der MeBeinrichtung und Messung

- Zahlanordnung mit Am 241 kalibrieren.

Anmerkung: Bei Verwendung von U, (Natururan) als Kalibriersubstanz kdnnen
Storeinfliisse bei der Probenpraparation auftreten [7], [10], [11], [12]. Das im
Handel erhaltliche Uran stammt bisweilen aus Uran-Anreicherungsanlagen
mit einer nicht ndher bekannten Isotopenzusammensetzung. Hinzu kommt,
daB die Energie der von Am 241 ausgesandten Alpha-Strahlung (54 MeV),
die den Verlauf der Selbstabsorption, damit die Zéhlausbeute, entscheidend —
mitbestimmt, selbst bei Kalibrierproben mit natiirlichen Alpha-Strahlern
(neben U 238, U 235, U 234 insbesondere Ra 226 und Folgeprodukte) besser
angepabBt ist als die des U, ¢ (4,2 MeV bis 4,6 MeV [12]).

— Zur Minimierung des Matrixeinflusses die Kalibrierung mit dem (nahezu)
gleichen Probenmaterial durchfihren, das bei den eigentlichen Uberwachungs-
maBnahmen untersucht werden soll. Bei fensterlosem Betrieb des Proportional-
zahlers ist auf ausreichende Vorspiilung mit Zahlgas zu achten (Vorsplldauer
je nach Anordnung: 30 min bis 60 min je Probe).
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