DK 628.1/.3:620.1:539.165 DEUTSCHE NORM April 1989

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung m
Physikalische und physikalisch-chemische KenngréBen (Gruppe C) —_—
Bestimmung von Radionukliden in Trink-, Grund-, Oberflachenwasser 38 404
“’ und Abwasser mittels Gammaspektrometrie (C 16) Teil 16

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
physical and physical-chemical parameters (group C); determination of radio-
nuclides in potable water, ground water, surface water and waste water by y-ray
spectrometry (C 16)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduaires et
des boues; paramétres physiques et physico-chimiques (groupe C); détermination
des radionuclides dans des eaux potables, des eaux souterraines, des eaux de
surface et des eaux résiduaires par spectrométrie gamma (C 16)

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.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu priifen, ob
und inwieweit die Festlegung von zusétzlichen Randbedingungen erforderlich ist.

1 Allgemeine Angaben

Gammastrahlende Radionuklide kommen uberall in der Umwelt vor. Sie sind teils
natiirlichen, teils anthropogenen Ursprungs. Zur anthropogenen Belastung tragen
vor allem bei: Kernwaffenversuche in der Atmosphére, kerntechnische Anlagen
und Einrichtungen, Radionuklidverarbeitung und -anwendung (z. B. Nuklearmedi-
zin).

2 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist anwendbar auf Trink-, Grund-, Oberflichenwasser und Abwasser.
Es gestattet die Bestimmung von Radionukliden mit Gammaenergien > 100 keV.

Die Erkennungsgrenze*) ist vom eingesetzten Probenvolumen, von der Proben-
geometrie, von der MeBdauer, von der Art und GroBe des Detektors und von
der Abschirmung abhingig. Sie kann damit in weiten Grenzen dem jeweiligen
MeBzweck angepaBt werden. Bei einer MeBdauer von 1000 min kdénnen mit
Halbleiterdetektoren (z.B. Ge-Detektoren mit 25% relativer Nachweiswahr-
scheinlichkeit) bei einem Probenvolumen von 1 | (Direktmessung) noch
Aktivitatskonzentrationen von etwa 0,1 Bg/l bestimmt werden. Bei Anreicherung
durch Eindampfen der Probe kann die Erkennungsgrenze weiter gesenkt werden.

Liegt die Gesamtaktivitat der Wasserprobe iiber 50 kBg, muB sie verdinnt bzw.
ein Aliquot genommen werden, um Zahlverluste zu vermeiden [1].

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

*) Siehe DIN 25 482 Teil 1

Fortsetzung Seite 2 bis 15

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
NormenausschuB Kerntechnik (NKe) im DIN

Poctiments—
=
Document Sharing H{b
Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, BurggrafenstraBe 6, 1000 Berlin 30 DIN 38 404 Teil 16 Apr 1989 Preisgr. 7
04,89
Full document details: DIN 38404-16:1989-04 Vertr.-Nr. 0007


http://www.avadocuments.com/doc/din-38404-16-1989-04
http://www.avadocuments.com/doc/din-38404-16-1989-04

Seite 2 DIN 38 404 Teil 16

3 Zweck

Bestimmungen von Radionukliden mittels Gammaspektrometrie werden sowohl
bei der Immissionsiiberwachung als auch bei der Emissionsuberwachung
durchgefuhrt [2].

Uber die Bestimmung der Aktivititskonzentrationen der einzelnen Radionuklide
kann die Strahlenbelastung des Menschen ermittelt und damit auch die Einhaltung
der Dosisgrenzwerte nach der Strahlenschutzverordnung tberpriift werden [3], [4].

4 Grundlage des Verfahrens

Die Wasserproben werden entweder direkt oder nach Anreicherung durch
Eindampfen mit einem hochauflosenden Halbleiterdetektor gemessen. Die im
Detektor absorbierten Gammaquanten erzeugen ein Signal, das energieproportio-
nal verstéarkt und nach Konversion in einem Analog/Digitalkonverter gespeichert
wird (Impulshohenanalyse).

Mit Hilfe rechnerunterstitzter Auswertesysteme werden die einzelnen Radio-
nuklide der Probe identifiziert und deren Aktivitatskonzentrationen ermittelt [5],

(61, 17, (81, [9], [10], [11], [12].

Je nach dem Ziel der Untersuchung und der dabei erforderlichen Erkennungs-
grenze miissen unterschiedliche Verfahren der Probenvorbereitung eingesetzt
werden.

Eine niedrigere Erkennungsgrenze wird durch eine gezielte Anreicherung einzelner
Radionuklide erreicht [1]. Werden solche Verfahren angewandt, ist die chemische
Ausbeute zu bestimmen.

5 Stérungen

Bei der Auswertung komplexer Gammaspektren werden die einzelnen identifizier-
ten Photopeaks iiber die zugehdrige Gammaenergie dem jeweiligen Nuklid
zugeordnet. Trotz der hohen Energieauflosung moderner Halbleiterdetektoren
kann eine eindeutige ldentifizierung der zu bestimmenden Radionuklide durch
Photonenemission aus dem Detektor und seiner Umgebung erschwert werden.
Diese Photonenemission kann auch eine Aktivitat in der Probe vortduschen.

Die Kenntnis des Untergrundspektrums des benutzten Detektors ist daher
unerlaBlich. Es ist regelmaBig zu kontrollieren. Die auftretenden Photopeaks sind
bei der Auswertung zu beriicksichtigen [1], [9].

Inhomogenitédten der Probe oder Homogenitatsdnderungen wahrend der Messung

filhren zu fehlerhaften Ergebnissen; sie konnen nach den Angaben in Abschnitt 10.1
vermieden werden.

Die Zahlraten von Photopeaks auf einer Comptonkante kdnnen haufig nicht genau
ermittelt werden. Solche Photopeaks sollten daher nicht zur Aktivitatsbestimmung
herangezogen werden.

Bei der Bestimmung der Zahlausbeute eines Detektors in naher MeBgeometrie
entstehen fiir Kaskadeniibergdange durch Summationseffekte Zahlverluste, die bei
energiespezifischer Kalibrierung beriicksichtigt werden mussen.
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Uberlappende Photopeaks, die nicht zuverldssig mit dem Auswerteverfahren
getrennt oder nicht als Mehrfachphotopeaks im Spektrum erkannt werden, konnen
zu einem falschen Ergebnis fiihren.

Verbreiterungen der Photopeaks konnen bei der Auswertung zu fehlerhaften
Ergebnissen filhren. Die Halbwertsbreite der Photopeaks ist daher bei jeder
Messung zu kontrollieren.

Die Zzhlausbeute und die Energiekalibrierung eines Detektors kénnen sich im
Laufe der Zeit andern, daher ist ihre regeiméaBige Kontrolle erforderlich.

6 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von Radionukliden in Trink-, Grund-,
Oberflichenwasser und Abwasser mittels Gammaspektrometrie (C 16):

Verfahren DIN 38 404 -C 16

7 Gerite
7.1 MeBplatz fur Gammaspektrometrie [1], [7], [13], [14], [15], [16] mit:
— Halbleiterdetektor mit rechnergestiitztem Vielkanalanalysator

- - Abschirmung aus Blei oder Eisen, Innenauskleidung aus Kupfer und Polyacryl-
glas

- Dateneingabegerite/Datenausgabegerate
7.2 Ringschalen oder MeBpréparatebehalter (z. B. Polyethylenflaschen)

7.3 Eindampfvorrichtungen; z. B. Vakuumrotationsverdampfer oder Oberflachen-
verdampfer

8 Chemikalien

Als Chemikalien werden solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse“ verwendet. Die
Losungen werden mit destilliertem Wasser angesetzt.

8.1 Salpeterséure, ¢ (HNO3) = 1,41 g/ml
8.2 Salzsdure, ¢(HCI) = 0,1 mol/l
8.3 Schwefelsdure, g (HxSO4) = 1,18 g/ml

8.4 Silbernitrat-Ldsung

- 32 g Silbernitrat, AgNO3, in Wasser l6sen, mit 25 ml Salpetersdure (nach
- Abschnitt 8.1) versetzen und mit Wasser auf 1 | auffiillen.

— Die Losung in einer dunkien Flasche aufbewahren.

8.5 Kaliumiodid-Losung
- 1,3 g Kaliumiodid, KI, in 1 | Wasser lésen.

8.6 Natriumsuifit, NapSO3
8.7 Dihydrogenperoxid-Losung, w(H205) = 3%
8.8 Natriumcarbonat-Lésung, Na,COg, bei 20 °C gesattigte Losung
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8.9 Trageriosungen
8.9.1 Tréageriosung I

5,3 g Chrom(III)-chlorid, CrClz - 6H,0

3,6 g Mangan(II)-chlorid, MnCl5 - 4H,0

4.8 g Eisen(III)-chlorid, FeClgz - 6H,0

4,0 g Cobalt(II)-chiorid, CoCl, - 6H,O

3,5 g Zirkon(IV)-oxidchlorid, ZrOCl, - 8H,0
1,3 g Caesiumchlorid, CsCl

1,8 g Bariumchlorid, BaCl, - 2H,0

2,7 g Lanthan(III)-chlorid, LaClz - 7H,0

2,7 g Cer(IlI)-chlorid, CeCls - 7H,0

2,1 g Zink(II)-chlorid, ZnCl,

und 2,1 g Kaliumtellurat, KoTeQy, in 100 ml Salzsdure (nach Abschnitt 8.2) 16sen.

Je | Wasserprobe wird 1 ml dieser Tragerlosung verwendet.

8.9.2 Tragerlosung II

1,9 g Antimon(I1I)-chiorid, SbCl3, und 6 g Weinsaure, C4HgOg, in 100 ml Wasser
I6sen.

Je | Wasserprobe wird 1 ml dieser Tragerlosung verwendet.

9 Probenahme und Probenaufbewahrung

Bei der Entnahme der Proben darauf achten, daB fiir den iiberwachten Bereich
und die Zeitspanne reprasentative Proben erhalten werden (siehe DIN 38 402
Teil 11 bis Teil 15).

Das Probenvolumen im Hinblick auf die geforderten Erkennungsgrenzen
festlegen.

Zur Stabilisierung und zur Vermeidung von Adsorptionseffekten an den
GefaBwandungen die Proben bei der Probenahme (z. B. in Polyethylenflaschen)
ansauern (pH-Wert < 1) und in geeigneter Weise tragern.

Algenwachstum vermeiden.

Die Tragerlosung ist dem Untersuchungszweck anzupassen. Fir weite Bereiche
soliten die Tragerldsungen nach Abschnitt 89 verwendet werden. Sollen die
ungeltsten Stoffe getrennt erfaBt werden, sind sie vor dem Ansduern abzutrennen
(Filtration oder Zentrifugation).

10 Durchfiihrung
Je nach geforderter Erkennungsgrenze stehen folgende Verfahren zur Verfiigung:

Direktmessung
Messung nach Volumenverminderung durch Eindampfen ohne lodriickhaltung
Messung nach Volumenverminderung durch Eindampfen mit lodriickhaltung
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10.1 Direktmessung

Dieses Verfahren wird vor allem bei der Emissionsiiberwachung (kerntechnische

Anlagen und Einrichtungen, Isotopenanwender, Kliranlagen) angewandt. Falls

die so erreichbaren Erkennungsgrenzen den Anforderungen genligen, ist es auch

auf andere Wasser, wie z. B. Trink- und Oberflaichenwasser, anwendbar.

- Die Wasserprobe in geeignete MeBgefaBe, z. B. Ringschalen oder Polyethylen-
flaschen, geben und ohne weitere Vorbehandlung direkt mit dem Halbleiter-
detektor messen.

- Enthalt die Probe Feststoffe oder ist zu erwarten, daB sich wahrend der Messung
Feststoffe absetzen, (iber ein Membranfilter (Porenweite < 0,45 um) abfiltrieren.

- Getrennte Messungen von Filtrat und Riickstand durchfihren.

- Vor der Messung den Ruckstand bei etwa 105 °C trocknen und anschlieBend
homogenisieren.

Alternativ besteht die Méglichkeit, die Probe wahrend der Messung durch Riihren

zu homogenisieren oder durch Zusatz von gelbildenden Mitteln das Absetzen der

Feststoffe zu verhindern.

10.2 Messung nach Volumenverminderung durch Eindampfen

— Aktivitatsverluste, die durch das Eindampfen verursacht sind, durch
Bestimmung der chemischen Ausbeute (7,) beriicksichtigen.

Die chemische Ausbeute des Verfahrens wird fiir jedes Nuklid ermittelt,indem man
die Masse des zugegebenen Tragers (nach Abschnitt 89) oder die Aktivitat
der zugegebenen Standardldsung eines geeigneten Nuklids vor und nach dem
Eindampfen bestimmt.

10.2.1 Eindampfen ohne lodriickhaltung

- Nach Zugabe der Tragerldosungen (nach Abschnitt 89) die Wasserprobe
eindampfen. Falls erforderlich, Schwebstoffe abtrennen.

- Den bei etwa 105 °C getrockneten Riickstand homogenisieren, wagen (mg) und
die Gesamtmenge bzw. ein Aliquot (r714) in einen MeBpraparatebehalter (nach
Abschnitt 7.2) quantitativ Giberfiihren.

Unter Umstanden reicht es aus, die Probe bis auf ein zur Messung geeignetes
Restvolumen einzuengen. Diese Probe kann dann, wenn sie homogen ist, direkt
gemessen werden.

Bei diesem Verfahren werden lodisotope nur unvollstandig erfaBt.

10.2.2 Eindampfen mit lodriickhaltung

Bei diesem Verfahren werden unter Zusatz von Silbernitrat unter reduzierenden
Bedingungen lodisotope (z. B. I 131) gebunden.

- Je 1l einer unfiltrierten Wasserprobe 10 ml Kaliumiodid-L&sung (hach Abschnitt
8.5), 0,1 g Natriumsulfit (nach Abschnitt 8.6) und 5 ml Schwefeisdure (nach
Abschnitt 8.3) unter Riihren zusetzen.

- Nach etwa 5 min 10 ml Silbernitrat-Losung (nach Abschnitt 8.4) und 10 ml
Dihydrogenperoxid-Losung (nach Abschnitt 8.7) hinzufligen.
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