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Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung DlN

Physikalische und physikalisch-chemische KenngréBen (Gruppe C) _
Bestimmung der Rest-Beta-Aktivitatskonzentration (ca, rp) 3 04

in Trink-, Grund-, Oberflachen- und Abwasser (C 15) Teil 15

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
physical and physico-chemical parameters (group C); determination of residual
beta activity concentration (ca, Rﬁ) in potable water, ground water, surface water,
and waste water (C 15)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduaires et
des boues; paramétres physiques et physico-chimiques (groupe C); determination
de la concentration radioactivité beta résiduaire (cy rp) dans des eaux potables,
des eaux souterraines, des eaux de surface, et des eaux usées (C 15)

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 im Wasser auftretenden, durch ihre Beta-Strahlung nachweisbaren Radio-

nuklide sind natiirlichen wie anthropogenen Ursprungs. Die Konzentrationen an

beta-strahlenden Nukliden schwanken in Oberflichenwéssern z. T. erheblich. Zur

Orientierung Uber die in der Probe insgesamt auftretenden Rest-Beta-Aktivitats-

konzentrationen werden insbesondere Rest-Beta-Messungen durchgefihrt.

Ein Vorzug dieses Verfahrens ist die Erfassung wesentlicher radiologisch relevanter

Radionuklide, wie z.B. Sr 89 und Sr 90, Co 60, Cs 134 und Cs 137 bei geringem

apparativen, personellen und zeitlichen Aufwand im Gegensatz zu Einzelnuklid-

bestimmungen.

Dem Vorteil dieses Verfahrens stehen folgende Nachteile gegeniiber:

- Angaben uUber die Zusammensetzung des Nuklidgemisches sind nicht moglich.

- Aufgrund der unterschiedlichen Energie der ausgesandten Beta-Strahlung ist
keine einheitliche Zahlausbeute zu erwarten.

— Ein hoher Kalium- und Salzgehalt wirken sich nachteilig auf den MeBfehler und
die Erkennungsgrenze aus.

- Flichtige Nuklide und solche mit sehr niedriger Beta-Energie (H 3, C 14 u.a))
werden nicht erfaBt.

- Nuklide, die in leichtfiiichtiger Form vorliegen (I 129 und I 131, Ru 103 und Ru 106
u. a.), werden nicht erfaBt und miissen mit Hilfe spezieller Methoden bestimmt
werden.

Die Rest-Beta-Messung ist eine reine Monitorbestimmung zur Erfassung der in

einer Wasserprobe insgesamt auftretenden Beta-Strahler. Bei Uberschreitung

bestimmter Grenzwerte (ca rp > 0,37 Ba/l) sind Einzelnuklidbestimmungen

uneriaBlich [1].

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

Das Verfahren ist zur Bestimmung der Rest-Beta-Aktivitatskonzentration cp gg in
Grund-, Trink-, Oberflachenwasser und Abwasser geeignet. Bei einer Kalium-
konzentration < 10 mg/l und einer Salzkonzentration < 300 mg/l sind
Erkennungsgrenzen von etwa 0,05 Bq/l erreichbar. Bei Rest-Beta-Aktivitatskon-
zentrationen > 100 Bg/l und der Verwendung eines Auslosezédhlers sowie bei
Rest-Beta-Aktivitatskonzentrationen > 3000 Bg/l und Verwendung eines
Proportionalzdhlers als Detektor ist die Wasserprobe entsprechend zu verdinnen,
um Zahlverluste zu vermeiden.

3 Grundlage des Verfahrens

Zur Bestimmung der Rest-Beta-Aktivitdtskonzentration ca rg Wird die unfiltrierte
Wasserprobe unter Zusatz von Schwefelsdure eingedampft, abgeraucht und
gegliht [2]. Der fein pulverisierte Rickstand wird mit einem Proportional-,
Auslosezahler oder einem geeigneten Szintillationszahler gemessen.

4 Stoérungen
Hohe Gehalte an alpha-strahlenden Nukliden fithren zu Fehlmessungen der
Rest-Beta-Aktivitat.

Gamma-strahlende Nuklide storen die Rest-Beta-Messung gewohnlich nicht.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der Rest-Beta-Aktivitdtskonzen-
tration (ca, rp) in Trink-, Grund-, Oberflachen- und Abwasser (C 15):

Verfahren DIN 38 404-C 15
6 Gerate

— Glas- oder Porzellanschalen, Durchmesser etwa 20 cm
- Eindampfvorrichtung, z. B. Oberflichenverdampfer

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

- Muffelofen

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

- Achatmorser oder Kugelmiihle

- Low-Level-MeBeinrichtung zur Rest-Beta-Messung (Detektor: z.B. Propor-
tionalzahler in Antikoinzidenzschaltung, Ausidsezahler, geeigneter Szintillations-
zéhler) Abschirmung aus aktivititsarmem Material (5 ¢cm Blei oder 10 cm Eisen)
zur Herabsetzung der Nulleffektzéhlrate; bei Anlagen fiir 5- bis 6-cm-MeB-
schalen werden lblicherweise Nulleffekte von 0,02 Impulsen je Sekunde
erhalten (Proportionalzédhler) :

- MeBschale, Durchmesser 5 cm oder 6 cm bzw. 20 cm

7 Chemikalien
7.1 Schwefelsiure, zur Analyse, ¢(H2SO4) = 1 mol/l
7.2 Kaliumchlorid, KCL, zur Analyse
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8 Probenahme und -aufbewahrung
- Wasserproben derart entnehmen, daB fiir den iiberwachten Bereich und die
entsprechende Zeitspanne repréasentative Proben erhalten werden.

- In FlieBgewassern Wasserproben aus der flieBenden Welle nach Mdglichkeit
kontinuierlich (zeit- oder mengenproportional) 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 Einleitungsbedingungen zu
beachten, um reprasentative Proben zu erhalten [3].

- Die Wasserproben in Kunststoffbehalter abfiillen und bis zur Untersuchung kihl
aufbewahren.

9 Durchfithrung
9.1 Probenvorbereitung

1 bis 2 | der unfiltrierten Wasserprobe unter Zusatz von 5 bis 10 ml Schwefel-
saure (nach Abschnitt 7.1) mit einem Oberflachenverdampfer in einer Porzellan-
schale eindampfen und anschlieBend abrauchen.

- Den Riickstand 1 Stunde bei 450 °C in einem Muffelofen gliihen.

- Nach dem Abkihlen den Riickstand wiegen (mg) und anschlieBend in einem
Achatmorser oder in einer Kugelmiihie pulverisieren.

- Bei salzarmen Wassern ein entsprechend gréBeres Ausgangsvolumen einset-
zen, um ausreichende Riickstdnde zu erhalten.

9.2 Herstellung einer MeBprobe

- Einen Teil des feinpulverisierten, gegliihten Riickstandes, my = 300 mg (bzw.
3000 mg), auf einer MeBschale mit wenig destilliertem Wasser aufschlammen,
mit einem Pistill gleichmaBig verteilen und anschlieBend an der Luft 1 bis
2 Stunden vortrocknen.

- Proben 1 Stunde bei 105 °C im Warmeschrank trocknen.
— Probe bis zur Messung in einem Exsikkator aufbewahren.

Bei Benutzung von MeBschalen anderer GroBe als in Abschnitt 6 wird die Einwaage
der Probe entsprechend angeglichen.

9.3 Kalibrierung der MeBeinrichtung und Messung
- Die MeBeinrichtung mit Kaliumchlorid liber das Nuklid K 40 kalibrieren.

Unterscheiden sich die Fldchenbelegungen (in mg/cm2) der Kalibrier- und der
MeBprobe, muB eine Flachenbelegungskorrektur vorgenommen werden
(Aufstellen einer Zdhlausbeutekurve liber den interessierenden Flachenbelegungs-
bereich).
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