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LUSAMMENFASSUNG

Es wurde eine Analysenmethode filir 12°J ausgearbeitet mit welcher
Radiojod aus Abwasserproben rasch abgetrennt werden kann. Die
1293-Konzentration wird durch Neutronenaktivierung gemessen.

Das Jod der Probe und das zur Ausbeutenbestimmung zugegebene
1313 wird zu J reduziert. Dann wird das Abwasser iliber eine
Sdule mit gekdorntem Agd-imprdgniertem Si0, geleitet. Der Agd-
Katalysator wird mit ca. 5+10'°® thermischen Neutronen/cm? be-
strahlt. Die 536 keV y-Linie des '*°J wird direkt oder nach
Abtrennung des Jodes aus dem AgJ-Katalysator mit einem Ge(Li)-
Detektor gemessen.

Die Abtrennung des Radiojodes aus Wasserproben gelingt mit
einer Ausbeute von ca. 95 %. Bis zu 10 Analysen kdnnen von
einer Person in 1 1/2 Stunden durchgefiihrt werden. Bei direkter
Messung des AgJ-Katalysators erreicht man eine untere Nachweis-
grenze, welche 2 % der MZK von '2%J in Wasser entspricht. Nach
Abtrennung des Radiojodes von den stdrenden y-Strahlern !!0MAg
und 2*Na erreicht man 0,07 % der MZK als untere Nachweisgrenze.



FAST SEPARATION OF RADIOIODINE FROM WASTE WATER SAMPLES AND
DETERMINATION OF THE 129, CONCENTRATION BY NEUTRON ACTIVATION

ABSTRACT

A method of assaying for '%2°J was developed which allows
radioiodine to be quickly separated from waste water samples.
The '2°J concentration is measured by neutron activation.

The iodine contained in the sample and the !'®!J added for
determination of the yield are reduced to J . Next, the
waste water is passed over a column with AgJ-impregnated
Si0, granulate. The Agd catalyst is irradiated with
approximately 5 x 10'° thermal neutrons/cm?. The 536 keV
gamma Tine of '3°J is measured by means of a Ge(Li) detector
either directly or after separation of the iodine from the
Agd catalyst.

Radioiodine is separated from the water samples with an
efficiency of approximately 95 %. Up to 10 assays can be
carried out by a person within 1 1/2 hours. If the AgJ
catalyst is measured directly, the lower limit of detection
achieved corresponds to 2 % of the MPC of '2°J in water.

- After separation of the radioiodine from the spurious gamma
emitters *1%MAg and 2*Na the lower limit of detection
attained is 0.07 % of the MPC.
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1. EINLEITUNG

Im September 1971 ging die Wiederaufarbeitungsanlage Karlsruhe
in Betrieb. Sie ist fir einen Jahresdurchsatz von 40 t U aus-
gelegt und arbeitet nach dem Purexprozess. Setzt man 30 000 MWd/t
Abbrand und die in der Siedewasserreaktorstudie Cl1 der AEG
gegebenen Anteile des 23°%U und des 2%°Pu an den Spaltprozessen
voraus, entspricht dieser Jahresdurchsatz ca. 8,4 kg '2°J oder
1,4 Ci '2°J. Die Gesellschaft fiir Kernforschung mbH filihrt die
Dekontamination der niedrig- und mittelaktiven Abwdsser (ADB)
ebenso wie die Umgebungs- und Abwasseriiberwachung (ASS) fiir
die Gesellschaft zur Wiederaufarbeitung von Kernbrennstoffen
mbH durch.

Die nach der 1. SSVO maximal zuldssige Abwasserkonzentration
von 2% betrdgt 210 ° Ci/1 £21; dies sind 12,3 pg/1. Die Ab-
gabe solcher und kleinerer '29J-Konzentrationen fiihrt zur Ver-
schiebung des natiirlichen '2%J/'27J-Massenverhdltnisses von
ca. 10 % £33 zu groBeren Werten. Ein *2°3/*27J-Verhdltnis von
5,310 3%g 1293/g'%7J in der Schilddriise eines Erwachsenen ent-
spricht dem von L.A. Kdnig C41 errechneten oberen Grenzwert
der Strahlenbelastung. FluBwasser bildet einen wesentlichen
Anteil unseres Trinkwassers und enthdlt nur 0 bis 20 ug *273/1
£51. Daher konnen bereits sehr geringe Abwassereinleitungen

in einen FluB signifikante Verschiebungen des '2°J/'27J-Ver-
hdaltnisses verursachen. Die '29J-Konzentration in Abwasser muf
daher bereits dann sorgfaltig kontrolliert werden, wenn ihre
Werte noch weit unter den oben angegebenen 12,3 ng 2°J/1
liegen; dies ist ganz besonders dann wichtig, wenn dieses
FluBwasser zur Bewdsserung landwirtschaftlich genutzter Fldchen
verwendet wird.

Da '2%J nicht direkt durch die Methoden der KernstrahlenmefB-
technik erfaBft wird, ist eine Abtrennung des Nuklides aus den
Wasserproben notwendig. Dabei bendtigt man - auch bei Ver-



wendung einer empfindlichen Bestimmungsmethode - relativ grofe
Probenvolumina. Um die groRe Probenzahl zu bewdltigen, welche
durch die radiodkologische Fragestellung und die Abwassermenge
bestimmt ist, muB die *?%°J-Abtrennung ein schnelles Verfahren
sein. Zur Abtrennung von Jod aus wdassrigen Proben sind ver-
schiedene Methoden im Gebrauch: Die Fd&1lung von Agd, die
Extraktion von J,, der Anionenaustausch mit J und der Iso-
topenaustausch mit J . Die AgJ-Fdllung ist zeitaufwendig, die
J2-Extraktion filir Proben in Literbereich apparativ nur schwer
zu bewdltigen. Der Anionenaustausch geht schnell und praktisch
quantitativ vor sich; es werden aber eine Reihe anderer aktiver
und inaktiver Anionen adsorbiert. Nach der Elution ist eine
weitere Reinigung notwendig; daher ist auch diese Methode der
Abtrennung zeitaufwendig. Wir haben daher den Isotopenaustausch
an AgJ den anderen Methoden vorgezogen.

Zur eigentlichen Messung der '2%°J-Menge werden in der Literatur
verschiedene Methoden beschrieben: Die niedrige y-Energie von
40 keV, welche beim Zerfall des '2%J-Kerns nach

129 B 129y,
1,7-107a

abgegeben wird, ist schwierig zu messen. Die ebenfalls niedrige
B-Energie, 0,2 MeV, ist zwar mit Flissigszintillatoren gut zu
messen, setzt aber eine sorgfdaltige Reinigung der Jodprdparate
voraus. Dies bedeutet hohen analytischen Zeitaufwand. Von uns
wird der hohe Einfangquerschnitt des '2°J-Atoms fir thermische
Neutronen zur Aktivierung nach

129J (n",y) 130J

ausgenilitzt. Das '®%J-Atom ist ein B-Strahler,der unter Emission
mehrerer y-Quanten hoher Intensitdat mit einer Halbwertszeit von
12,3 h £61 zerfdllt. Die Messung der '3%J-Aktivitdt ermdglicht
die Berechnung des !'2°J-Gehaltes der Proben.



2. THEORIE UND AUSWERTUNG

129

BERECHNUNG DER J-KONZENTRATION IN WASSERPROBEN

Die Aktivitdt des nach der Neutronenaktivierung von Nizg
1293-Atomen entstandenen '3°J berechnet man nach:

Niso*Ai3o = N129‘0129'®(1-e-x13°.t3).e-A130°tBM (1)

Nisos Ni2g ... Zahl der '399,-12%J-Atome
A1so ... Zerfallskonstante von !%%J in s!
0129 ... Absorptionsquerschnitt von '29J
fiir thermische Neutronen = 2810 2%cm? 72
O vunnn. NeutronenfluBdichte in cm 2s !
tg v.e v Bestrahlungsdauer in s

S

tgMy +-.. Zeitraum zwischen Bestrahlungsende
und Messung in s

Aus (1) errechnet man die '2°J-Konzentration C in g '2°J/1 mit:

Alzg.eklso-tBM,P(Rlao,p- Ro ,P)
C = (2)

-A ot
L'V'nph'nch'H°6129 0] (1‘6 130 B)

Aise .... Atomgewicht von '2%°J = 128,95
RlBO,P‘RO’ ... NettomeBrate von '3%J in s™!
L .... Loschmidt'sche Zahl = 6,023:1023

V .... Probevolumen in 1

nph ....Zéh1ausbeute in Anteilen

Nep * v Chemische Ausbeute in Antei]en

H ..... Emissionshaufigkeit der gemessenen

Strahlung



Bei Berechnung nach (2) miissen Nen und ph durch gesonderte
Messungen bestimmt werden. ¢ ist im allgemeinen aus den
Reaktorbetriebsdaten zu erhalten. Filir genauere Ergebnisse
miussen Aktivierungsstandards verwendet werden. Es bieten

sich an Ag als interner und Au-Folie als externer Standard.
Fiir ein beliebiges Isotop, welches als interner oder externer
Standard verwendet wird erhdalt man:

(R. - R ).exs'tBM.AS

oM e —-A.tB...
Heog (l1-e s " B)eLeb -6,

RS-R0 s NettomeBrate des aktivierten
9 -
Standards in s !
AS ........ Zerfallskonstante des aktivierten

Standards in s *

As ........ Atomgewicht des Standardisotops
nph,s .. Zdhlausbeute bei der y-Energie
des aktivierten Standards
gt Emissionshaufigkeit in Anteilen
Og wovneens Absorptionsquerschnitt des Standard-
isotops fiir thermische Neutronen 1in
cm?
g e Anteil des Standardisotops am Element
g e Gewicht des Standardelements

Mit Ag als inneren Standard und dem OlogAg = 3,2 + 0,4 barn

[81 weist die '2%°J-Bestimmung mindestens einen Fehler von

+ 12 % auf. Mit externen Standards gehen die mittleren Fehler
vieler Mefwerte in das Endergebnis ein und dies hat ebenfalls
einen groBen mittleren Fehler der '2%J-Bestimmung zur Folge;
mit nicht rein thermischen Neutronen sind systematische Fehler
in beiden Fdllen zu erwarten. Diese systematischen und viele
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statistische Fehler werden vermieden, wenn '2°J als Eich-
standard verwendet wird. Aus (3) wird:

(Rlso’E'RO’E)oeA130'tBM,EoA129

nph°H'O129°(1'9-A13°.t8)'L'G129,E

Mit (4) und (2) erhdlt man:

G R P-R
c - 129 E ) 130, 0,P . el1ao(tBM,P - tBM,E) (5)

Vengy, Riso,E = Ro,E

Gizo p ... Gewicht des *2?°J in der Eichprobe in g
p e Index fiir Probe
SRERRRRRE Index flir Eichsubstanz

Gesondert bestimmt werden muf fiir die Auswertung nur noch Neh e

FEHLERRECHNUNG UND AUSWERTUNG

Die aktivierten Jodpraparate enthalten auBer '3°J die Isotope
110mAg ynd '28J, die beide durch Aktivierung des AgJ Katalysa-
tors entstehen, sowie 2%Na, des aus im Si0,-Gitter eingelagerten
23Na gebildet wird. Infolgedessen kann eine Bestimmung der 139J
Aktivitat liber Brutto-y- oder -g-Messung von vornherein als zu
fehlerhaft ausgeschlossen werden.

Eine weitere Moglichkeit ist die Anwendung y-spektroskopischer
MeBverfahren. Da das y-Spektrum des Storstrahlers !'1°MAg viele
Linien enthdlt, die zu Linien des !'3%°J eng benachbart sind

L6, 141, ist auch y-Spektroskopie mit Nad(T1)=Detektor weniger
geeignet (Tab.1l) An relativ unkomplizierten Moglichkeiten der
Messung bleibt also nur noch y-Spektroskopie mit Ge(Li)-Detektor.



Tabelle I: y-Linien von '%%) und benachbarte y-Linien
des 1%MAg und 2*Na

y-Linien des *3°J r613 Benachbarte y-Linien des
Energie in keV 110mpag ynd 2*Na C141
Energie in keV

418,0 446 ,8
536,0 446,8 620,2
668,5 657,7 677 ,6 686,8
739,5 706,7 744,2 763,9
1.157,2 1.368,5 Comptonkante bei 1.153 keV

Wie unten ausflihrlich begriindet wird, ist die fiir eine Aus-
wertung glinstigste die 536,0 keV-Linie. Die Auswertung erfoligt
nach:

Iiso I
Riso,P = Ry P = P %% _0,P (6)
M, p ta,p
Dabei ist Iiso,p .... die Summe der in den Kandlen mit den

Nummern a bis a+m-1 am Ende der Messung
gespeicherten Impulszahlen (Bereichs-
breite m Kandle)
Io,P ...... die Summe der in den Kandlen mit Nummern
von a-n bis a-1 und von a+m bis a+m+tn -1
~am Ende der Messung gespeicherter Impuls-
zahlen (Bereichsbreiten jeweils n Kandle).

Die Zahlen a und m sind grundsatzlich so zu wdhlen, daB die FuB-
punkte der Linie in diesen Kandlen liegen. n sollite aus
statistischen Griinden so groB wie mdglich gewdhlt werden.
Entsprechendes gilt fir Riso,E - Rp E-



Bei Anwendung des Fehlerfortpflanzungsgesetzes auf Gleichung
(5) und unter Beriicksichtigung der Tatsache, daB Gize, V,
Nepe Moo tBM,P und tBM,E geniligend genau gemessen werden
konnen, erhdlt man fiir den Fehler von C, fc

Gypocertso(tm,p-tEM,E)
f = + x

c
V’Tlch‘(R130,E - Ro’E )

(R130,P - RO,P)Z

1 m 1 m
il (Rlso’P'+é; RO,P) + t_ (R130,E + — R

o,E
M. P M, E 2n

(Riso,E = Ry g)?

Als Nachweisgrenze ist der Grenzwert von fc anzusehen der erreicht
wird, wenn Ryso,p = Rog,p und 99,7 % Vertrauensgrenze gefordert
werden: Die Nachweisgrenze NWGs;g betrdgt:

KD IR
NWG = fize . ertsotgy,p 1, J0,P (2n+m)

('R130,E - RO,E);e'}\lso'tBM,E V.nch‘VtM’P zn

(8)

Die Nachweisgrenze ist umso kleiner, desto kleiner das Verhdltnis
von Gize ,E zur Zdhlrate des Eichprdparates bei Bestrahlungsende ist,
desto friher die Probe gemessen wird, desto grofer das Produkt

V-nCh ist,desto niedriger die Untergrundrate ist und desto Ténger
gemessen wird., Die erste Forderung bedeutet, daf

G129 M129

RlSo,E'eAISO’tBM’E L'nph‘H‘Olzs‘@ (1_e'A130tB)

so klein wie moglich sein soll. Dies kann erreicht werden, wenn
direkt am Ge(Li)-Detektor mit kleinem Prdparat eine y-Energie
hoher Emissionshdufigkeit gemessen wird. Die NeutronenfluBdichte



und die Bestrahlungszeit sollen moglichst groB sein. Da V und
Neh nicht unabhdngig voneinander sind, sollte mit einem opti-
malen V und U d.h. mit einem maximalen V-nch analysiert
werden, '

RO resultiert aus dem Nulleffekt des Detektors und den Unter-
grundraten der auBer dem '3°J entstandenen y-Strahler 2*Na,
11ompag, 128J ynd des zur Bestimmung der chemischen Ausbeute
zugegebenen '*'J. R, bleibt niedrig wenn **Na und '!°MAg vor

der Messung abgetrennt werden, der Zerfall des !2%J abgewartet
und die bendtigte '3'J-Aktivitdt so niedrig wie moglich gehalten
wird,

OPTIMIERUNG DER BESTRAHLUNGSDAUER

Die Nachweisgrenze fir '2°J ist proportional der Wurzel der
Untergrundrate im Bereich der zur Messung verwendeten 536-keV-
Linie des '*%J., Diese Untergrundrate wird im wesentlichen
verursacht durch die im AgJ-Katalysator gebildeten Aktivierungs-
produkte '28g, '!0MAg ynd 2*Na, sowie durch das zur Ausbeuten-
bestimmung zugegebene !31!J,

VernachTHssigt man den Nulleffekt des Detektors und berUcksichtigt
den EinfluB von '31!g, 1223, '10MAg ynd 2*Na, erhdlt man fiir den
relativen Fehler der '3%J-Messung, frel.130°

' |
-VRlso + 2 RO’IZG + 2 R0’131 + 2.R0,110 + RO,Z‘*

Rel,130

R130

(10)

- Untergrundraten von !31gJ, 1283

R R R R
0’128’ 0,131° “g,110° "o,

110MpAg und 2*Na im Bereich der
536 keV-Linie des '%°Jin s™!



Fiir die einzelnen Untergrundraten gilt:

Riso v (1-e A120°%B) o ~A1so-tpy (11)
Ry 12e © (1-eTh12e7tB) g"hize ten (12)
o isn v (1meTMIOTEB) TR T (13)
oo ™ (1-e-A11°.tB)'e-x11°.tBM (14)
Ro,on ™ (1me7 247y en Ton (15)

Ai2s, Ai1s1, A110, A24.... Zerfallskonstante der Nuklide
IZBJ’ 131J, 110mAg und 2‘+Na
in s !

LdRt man zwischen Bestrahlung und der !'31J-Messung eine Woche

vergehen, verwendet man einen NaJd(T1)-Detektor zur Messung

und nimmt ldngere MeBzeiten in Kauf, kann die bendtigte '3!J-

Aktivitdt auf einige nCi reduziert werden. Aus organisatorischen

und arbeitstechnischen Grinden muB ein tgy & 15 h akzeptiert

werden. Daher ist RO 1 ZUr Zeit der Messung praktisch Null
geworden. Ein Minimum von fRe],lso als Funktion von tB

R ist. (10) geht dann

interessiert nur, wenn Rijzo<< Ro,11o’ 0,24

uber in:

|
‘er + R
f s 0,119 0,%" (16)

Re]’lao

Riso

Berechnet man mit (11), (14) und (15) das Minimum von fRe],lao

einmal flir Ro’110 = 0 und einmal fiir Ro,zu = 0, so erhdalt man

fir die dem Minimum von fRe]’laoentsprechenden tB = 3{5 d bzw.
0,9 d. Fiir die Anwesenheit beider Nuklide Tiegt die Bestrahlungs-
dauer, welche den relativen Fehler minimiert, zwischen diesen
Werten. Diese langen Bestrahlungszeiten sind aus wirtschaftlichen
Grinden nicht tragbar. Nimmt man eine um den Faktor 2 hdhere
Nachweisgrenze in Kauf, so verkiirzen sich die Bestrahlungszeiten

auf 5 bzw. 2 h.
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3. EXPERIMENTELLE ARBEITEN

REAGENZIEN

Der bendotigte AgJ-Katalysator wird wie folgt hergestellt:

200 g AC-6120*%) werden in eine 1 1-Weithalsflasche aus braunem
Glas gefillt. In einem offenen Becherglas werden ca. 80 ¢

CHsJ in die Flasche gebracht. Die verschlossene Flasche bleibt
mehrere Tage im Dunkeln stehen. Der rotbraune Agd-imprdgnierte
Si0,~-Trdger wird 2 Stunden bei 110° getrocknet, um J2, CH3d
und CHsNOs auszutreiben. Der so erhaltene AgJd-Katalysator ist
gelb und praktisch unbegrenzt haltbar. Alle anderen verwendeten
Chemikalien haben p.arQualitdt und stammen von der Fa. Merck,
Darmstadt. Der Anionenaustauscher Dowex 1 x 2, 100-200 mesh,
Cl -Form wurde von der Dow Chemical Company, Michigan, USA
bezogen. Trdgerloses '*!'J in verdiinnter Na2S203-Losung wurde
von der Amersham Buchler GmbH & Co KG, Braunschweig, gekauft.

VORPRUFUNG DES AgJ-KATALYSATORS

100 m1 Wasser (1000 m1) wurden mit 30 ug J° (300 pg J4 ), 1 ml

3 M Hydrazin, geeigneter '®!J-Aktivitdt und 5 g AgJd-Katalysator
versetzt. Intensive Durchmischung von Wasser und Katalysator
wurde durch einen Riihrer sichergestellt. Nach festgesetzten
Zeiten wurden je 1 ml (je 10 ml) der wdssrigen Losung ent-
nommen und die Proben mit einem Einkanal-y-Spektrometer und
einem NadJ(T1)-Detektor gemessen.

APPARATUREN ZUR Y-SPEKTROMETRIE UND AUSBEUTEBESTIMMUNG

Zur Messung der Proben wurde ein Ge(Li)-Detektor der Fa. Canberra
Elektronik, Wiesbaden, Taunusstr. 12 mit etwa 5 % relativer Zdhl-
ausbeute und einer Aufldosung von ca. 4-5 keV bei 1.332 keV

*) Das Material, welches mit der Bezeichnung AC-6120 KorngrioBe
1-2 mm, von der Fa. Bayer, Leverkusen verkauft wird, besteht
aus 10 % Ag (als AgNOs3) und einem SiO,-Trdger.
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y-Energie in Verbindung mit einem Nuclear Data ND 4410 Viel-
kanalanalysatorsystem benutzt. Die Software dieses Systems
erlaubt sowohl automatische Peaksache und -Auswertung als

auch Einzelauswertung von Linien iliber Schirmbild und Tasten-
bedienung. Messungen der chemischen Ausbeute wurden soweit

es die Aktivitdt der Probe gestattete mittels Nad(T1)-Detektor
als Brutto-y-Messungen durchgefiihrt, andernfalls mittels
Ge(Li)-Detektor.

MESSUNG DER AUSBEUTE DES ISOTOPENAUSTAUSCHES UNTER
VERSCHIEDENEN BEDINGUNGEN

11 Probe wurde mit 0,5 - 3,0 uCi !%!J versetzt, gut durchge-
mischt, und 5 g Agd-Katalysator in eine Ionenaustauschersdule
mit 12 mm ¢1 gebracht. Die Agd-bedeckten Kugeln, 1-2 mm ¢ ,
wurden mit Hz0 bedeckt und eine halbe Stunde stehen gelassen.
Die gebildeten Luftblasen muBten durch Umriihren entfernt werden.
Mit destilliertem Wasser, Stoppuhr und Mefzylinder wurde die
gewiinschte DurchfluBgeschwindigkeit eingestellt. Dann Tleitete
man die Probe fiber den AgJ-Katalysator.

Ein Liter Wasser getrdgert mit ca. 10 mg J wurde mit der gleichen
181)-Aktivitdat wie die Probe versetzt. Die iiber den AgJ-Katalysator
geflossene Probe wurde ebenfalls getrdgert und beide LOsungen bei
gleichen geometrischen Bedingungen mit einem NaJ(T1)-Detektor und
einem y-Spektrometer gemessen. Aus den um den Nulleffekt redu-
zierten Impulsraten errechnet man den Anteil des '3!J, welcher

im AgJd zuriickgehalten wurde und damit die chemische Ausbeute

der Analysenmethode.

Zu den Proben in Tabelle II wurde C1~ als NaCl bzw. HC1 zugegeben.
Bei einem Teil dieser Proben und den Proben zur Bestimmung der
DurchfluB- und Trdgerabhdngigkeit der chemischen Ausbeute wurde
als Reduktionsmittel NaHy bzw. Na2S0s zugefiligt. Um die Trdger-
abhdngigkeit der chemischen Ausbeute zu messen wurden geeignete

J -Mengen als KJ-Lésung in die Proben gebracht.
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ABHANGIGKEIT DER NACHWEISGRENZE VOM PROBEVOLUMEN

Zu 5 1 Leitungswasser wurden 0,015 Mole N2Hy, 1,5 mg J° und
4,0 uCi '3'J gefiigt. Diese Probe wurde liber 5 g AgJ-Kataly-
sator in einer Ionenaustauschersdule mit 20 m1/min DurchfluB-
geschwindigkeit geleitet. Nach dem DurchfluB von jeweils 0,1,
0,2, 0,3, 0,5, 1,0, 2,0, 3,0 und 4,5 1 der Probe wurde die

im Wasser verbliebene y-Aktivitdt des *3!J mit einem Nad(T1)-
Detektor und einem y-Spektrometer bestimmt. Aus diesen
vy-Aktivitdten und den y-Aktivitdten gleich grofRer Proben mit
der gleichen spezifischen Aktivitit wie die 5 1-Probeldsung,
wurden die chemischen Ausbeuten des Isotopenaustausches be-
rechnet.

ABTRENNUNG VON RADIOJOD AUS BESTRAHLTEM AGJ-KATALYSATOR
MIT NapS—LOSUNG

1g des bestrahlten AgJ-Katalysators wurde mit 6 ml 0,1 M
NazS-Losung bedeckt und 10 min gekocht. Die Ldsung wurde
abdekantiert oder, wenn notwendig, filtriert. Der Kata-
lysator wurde ein zweites Mal mit 5 m1 0,1 M Na,S-Losung
bedeckt und wieder 10 min gekocht. Nach dem Abdekantieren
oder Abfiltrieren wurden beide LOsungen vereint und zur
y-Spektroskopie gebracht.

129

ARBEITSVORSCHRIFT FUR DIE BESTIMMUNG VON J IN ABWASSERPROBEN

1. Eine Ionenaustauschersdule mit 12 mm ﬁi wird mit wenig
Glaswolle verschlossen und 5 g Agd-Katalysator werden in
die Sdule gebracht. Es wird mit destilliertem Wasser ge-
spiilt und die Luft zwischen den Katalysatorkugeln durch
Rihren entfernt.

2. In 1 1 Abwasser wird mit NaoH der pH 10 eingestellt. 10 ml
einer 3 M Na,SO3-LOsung, 1 ml einer J -Trdgerldosung mit
30 ug J /m1 und 1 ml einer '3'J-LGsung mit 100 nCi/ml
werden zugegeben. Es wird mehrere Minuten mit einem Glas-
stab gut geriihrt.
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Mit 5 m1 1M H,SO04 wird der pH 2 einQeste]]t. Die Probe wird
gut gemischt und in den 1 T-Aufsatz der Sdule gebracht. Der
DurchfluB wird mit MeBzylinder und Stoppuhr auf 20 ml/min
eingestellt.

Bevor der AgJd-Katalysator trocken lduft, werden 100 ml

1 MHNO3/3M NH4NOs in die Sdule gebracht und bei 20 ml/min
iber den Katalysator geleitet. Dann wird mit 100 ml destil-
lTiertem H20 bei 20 ml/min gespiilt.

.- Der Agd-Katalysator wird aus der Sdule gespiilt und auf einem

Uhrglas bei 150°C 20 Minuten getrocknet. Die 5 g werden in
eine Kautexflasche mit Schraubverschluf und 10 ml Inhalt ge-
fiillt und diese wird beschriftet.

In eine gleiche Kautexflasche wird 1 ml1 '2°J-Standard mit
Gize 9 *2°J/ml1 LOsung gebracht. 9 ml einer 0,28 %igen NHs-
Losung werden zugefligt. Die Eichprobe und die mit AgJd-
Katalysator gefiillten Fldschchen kommen zur Neutronen-
aktivierung.

Die Neutronenaktivierung erfolgt bei einer NeutronenfluBdichte
von 2<10**Neutronen/cm?+s. Die Bestrahlung soll 6-10 Stunden
dauern. Bestrahlungsanfang und Ende werden notiert. Erfolgt
die Bestrahlung in der Rohrpost, dann soll die Bestrahlungs-
dauer 2 min nicht liberschreiten.

Die Proben werden am ndchsten Morgen ins Labor gebracht. Die
Eichprobe gelangt sofort zur Messung. Die Messung soll so
nahe wie moglich am Ge(Li)-Detektor erfolgen. MeRzeit und
MeRdauer werden notiert. Die Nettoimpulsrate bei 536 keV wird
berechnet (siehe (6)).

Die 5 g bestrahlter AgJd-Katalysator werden in einen 100 ml
Rundkoiben gebracht, mit 50 m1 1 M Hydrazinldsung bedeckt
und im RickfluB 2 Stunden gekocht. Die Losung wird liber ein
grobes Faltenfilter filtriert und die Katalysatoren mit

50 m1 H,0 bedeckt. Es wird abermals 15 min gekocht, liber

das gleiche Faltenfilter filtriert und beide Filtrate in
einem Becherglas vereint.
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10 m1 Anionenaustauscher Dowex 1 x 2, 100-200 mesh,

Cl1 -Form, werden mit H,0 aufgeschlammt und in eine
Ionenaustauschersaule mit 20 mm ¢1 und grober Glas-
fritte als Boden gebracht. Die 100 ml Losung, welche
unter 9. erhalten wurden, werden mit 2 ml/min liber

den Ionenaustauscher geleitet. Danach wird mit 100 ml

1 M NHyoH bei 5 m1/min DurchfluB gespiilt. Der nasse
Ionenaustauscher wird in eine Kautexflasche mit 10 ml
Volumen gebracht und diese wird verschlossen.

Diese Probe wird in der gleichen Position lber dem
Detektor wie die Eichprobe gemessen. MeBdauer, MeRzeit
und die Nettoimpulsraten von **'J(364 keV-Linie) und
1303 (536 keV-Linie) werden festgehalten.

1 mg J -Trager mit 1 mg J /ml wird in eine 10 ml-Kautex-
flasche gebracht; 1 ml '3'J-Aktivitdt (mit 100 nCi/ml
aus 2.) wird zugegeben und mit destilliertem Wasser wird
aufgefillit. Diese 100 %-Probe wird in der gleichen Posi-
tion Uber dem Ge(Li)-Detektor wie die Eichprobe gemessen.
MeBdauer, MeBzeit und die Nettoimpulsrate von '3!J

(364 keV-Linie) wird notiert.

Die Konzentration von '2°J im Wasser wird wie folgt be-
rechnet:

Nettoimpulsrate des '3!J der Probe

n =
ch Nettoimpulsrate des '3'J der 100 %-Probe
G R - R
C = 129, . 130,P O,P . e>\13oo(tBM’P—tBM’E)
Venen Riso,E = Ro,E g/1

Oder wenn die Nachweisgrenze bestimmt werden soll:

3¢Gizs pret?0" tBM,P 1 R (2n+m)

0,P

A1so°tpM,E V°nc £ 2n

(R].SO’E_RO’E).e h M’P
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4, DISKUSSION DER ERGEBNISSE

Die hohe Beweglichkeit des J -Ions und die damit zusammenhéngende
Eignung von AgJd fiir schnelle Isotopenaustauschreaktionen sind aus
der Literatur bekannt £91, C£l101, £ll1, £l21. Das verwendete AgJ
muf sehr feinkdrnig sein, d.h. eine.groBe Oberfldache haben.

H. Jacobs und D. Lehmann verwendeten zur Abtrennung von !'31J

aus Wasserproben mit AgJd impragnierten Asbest C£131. Die komplexe
Zusammensetzung des Asbestes macht ihn ungeeignet fiir die Neu-
tronenaktivierungsanalyse von '2°J, Daher wurde von uns ein mit
AgNOs impragnierten Si0,-Trdger, dessen Struktur die erforderliche
Feinkdornigkeit des AgJd zur Folge hat, verwendet. Durch die
Reaktion mit gasformigen CHsJ nach

AgNO3 + CHsJd » AgJ + CH3NO;
wurde eine geeignete AgJd-Imprédgnierung hergestellt.

Als zundchst plausibelstes Verfahren wurde das UbergieBen des
Agd-Katalysators mit 100 bzw. 1000 ml Probefllissigkeit gepriift
(siehe Vorpriifung des Katalysators). Dabei wurde die Abnahme
der spezifischen '3'J-Aktivitdt durch mehrmalige Probeentnahme
beobachtet. Die Abnahme der *3!J-Aktivitdt beruht auf der
Reaktion: | ‘

A9127J + 131J- > A9131J + 127J-

Wihrend filir den Einbau der ersten 50 % des '%!'J aus 100 m1 L6sung
in den AgJ-Katalysator nur 0,7 h bendotigt wurden, waren nur 1 1
Losung flir die ersten 25 % bereits 1 h notwendig. Diese Ge-
schwindigkeit des Isotopenaustausches ist so gering (Abb.1l), daB
ein einfaches Obergiefen der AgJ-Katalysatoren mit der Probe zu
sehr Tangen Analysenzeiten gefiihrt hatte. Alle -spdter hier be-
schriebenen Experimente wurden daher mit einer Ionenaustauscher-
sdule durchgefiihrt.
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Da nur die chemische Form J  (und weniger gut J,) zum Isotopen-
austausch mit AgJ geeignet sind, missen die oxidierten Formen
JOH, J0s , J0y und J2 zu J  reduziert werden. Der Reduktions-
prozess ist umso vollstandiger, desto groBer die Differenz von
Normalredoxpotential der Jodform und dem Normalredoxpotential
des Reduktionsmittels ist. Fiir das letztere limitierend ist die
Reaktion des Agd zu Ag-Metall:

Agd + e ~+ Ag + J°

Das Normalredoxpotential dieser Reaktion betrdgt -0,174 Volt.
Wahrend des Isotopenaustausches darf das Redoxpotential der
Probeldsung nicht wesentlich unter diesem Wert liegen, da

sonst das AgJd in Ag-Metall umgewandelt wird und alles Jod als
J~ in L6sung geht. Die pH-Abhingigkeit der Redoxpotentiale

von J,/J", HOH/J , J0s /J  und der von uns verwendeten
Reduktionsmittel S0,/SO04H  und N2H5+/N2 wird in Abb.2 dar-
gestellt. Im basischen Gebiet ist die Differenz der Redox-
potentiale AE; am groBten und der Reduktionsprozess verldauft
quantitativ. Gleichzeitig wiirde aber eine Reduktion von Agd

zu Ag erfolgen. Im schwach sauren Gebiet ist das AEj; auch fur
J,/J  noch groB genug, aber das AEAg wird sehr klein oder nega-
tiv. Aus Abb.2 ist zu ersehen, daf mit NapSO; keine Reduktion
des AgJ erfolgt und mit N,Hy eine begrenzte Reduktion zu Ag+d
zu erwarten ist. Unsere Erfahrungen bestdtigen diese Erwartung;
ein EinfluB auf die Ausbeute wird aber erst ab einer NaHy-
Konzentration von 0,01 Mol/1 spiirbar (Tab.II, Probe 6 und 7).

Die Reduktion der verschiedenen oxidierten Jodformen und die
Gleichgewichtseinstellung mit dem zur Ausbeutenbestimmung ver-
wendeten '31J erfolgt daher am besten durch basisch machen der
Probe, Zugabe von NapS03, durchmischen und ansduern der Probe
vor der eigentlichen Analyse.

Die in Tabelle II dargestellten Ergebnisse wurden mit Wasser-
proben mit '3!J, Reduktionsmittel und C1~ erhalten.
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Eine Abhdngigkeit der chemischen Ausbeute von der DurchfluB-
geschwindigkeit der 1 1-Probe durch den AgJd-Katalysator ist
bei den Proben 1-4 in Tabelle II deutlich zu erkennen. Die
Anwendbarkeit dieser Methode auf destillierte und vollent-
salzte, radioaktive Abwdsser (simuliert durch destilliertes
Wasser) und auf Abwdsser (der ungefdhre Salzgehalt simulier-
bar durch Leitungswasser) konnte bestdtigt werden. Der Ein-
fluB begrenzter C1 -Mengen nach

Agd + C1~ » AgCl + J°

kann vernachlassigt werden.

Da die chemische Ausbeute mit der DurchfluBgeschwindigkeit

sinkt, und andererseits kurze Analysenzeiten gewiinscht werden,
wurde eine DurchfluB-Ausbeuten-Abhdngigkeit flir destilliertes

und Leitungswasser gemessen. Die Zusammenhdnge werden in Abb.3
wiedergegeben. Bei 1 1 Probe erscheint eine DurchfluBgeschwindig-
keit von 20 ml/min und eine zugehdrige Ausbeute von 80-90 % als
optimal, Die Analysenzeit betrdgt dann ca. 1 h.

In einer wédssrigen Probe mogen sich *NL,o Atome Radiojod und
127NL,0 stabiles Jod befinden; im Katalysator sind vor dem
Isotopenaustausch 0 Atome Radiojod und 127NK,0 Atome stabiles
Jod. Bringt man Losung und Katalysator in Kontakt und wartet

die Gleichgewichtseinstellung ab, so erhdlt man fiir die chemische
Ausbeute des Isotopenaustausches im glinstigsten Fall

Daraus ist zu entnehmen, daB Nep Umso kleiner wird, desto mehr
stabiles Jod in der Losung ist. Wegen der Adsorptionsgefahr beim
Arbeiten mit ungetrdgerten Radiojodspuren an Glas und Kunststoff
muB mit 273" getrdgert werden. Die Abhdngigkeit der chemischen
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Tabelle II: Abhdngigkeit der chemischen Ausbeute des Isotopen-
austausches zwischen AgJd und J° von der Zusammen-
setzung verschiedener wdssriger Proben. Verwendet
wurden 1 1 Probe, 5 g AgJd-Katalysator und je
0,5 - 3 uCi %13/1

Proben- Probenzusammensetzung Durchflup Chemische

Nr. in ml/min Ausbeute

in %

1 destilliertes H,0 20 91

2 destilliertes H,0 75 79

3 dest. H,0, 0,3g C1° 18 92

4 dest. H,0, 0,3g C1~ 42 79

5 Leitungswasser, 3,99 C1 , pH 1 23 43

6 dest. H,0, 0,003 M NyH, 20 89

7 dest. H,0, 0,01 M NyHy 8 82

8 Leitungswasser 20 77

9 Leitungswasser, 0,003 M NyHy 19 87

10 Leitungswasser, 0,01 M NazS0s, pH 2 20 89
0,3 mg J~

11 Leitungswasser, 0,01 M Na2S0s3, pH 2 20 88
0,3 mg &

12 Leitungswasser, 0,01 M Na,S0s, pH 2 20 93
0,3 mg J~

13 Leitungswasser, 0,03 M Na,S0;, pH 2 20 97
0,03 mg J~

214 Leitungswasser, 0,1 M Na,S0,, pH 2, 20 92

0,03 mg J~
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Ausbeute von der Trdgermenge wird in Abb.4 wiedergegeben.
Aufgrund unserer Erfahrungen geniligt bereits eine Trdgerung
mit 30 pug *27J , um Adsorptionsverluste ausschlieBen zu
konnen. Dieser Trdagermenge entspricht eine Ausbeute von 80 %.

Entsprechend Gleichung (8) wird die Nachweisgrenze der Methode
umso kleiner, desto kleiner 1/V-nch ist. Da Neh mit dem Volumen
der Probe abnimmt ist das Probenvolumen das potimale, bei
welchem 1/Ven ein Minimum wird. Mit 5g Agd-Katalysator wurde
Nen fiir Probenvolumina zwischen 0,1 und 4,5 1 Leitungswasser
bestimmt. In Abb.5 wurde die Abhdngigkeit der Nachweisgrenze
von VonCh wiedergegeben. Die kleinste Nachweisgrenze wurde

mit 4,5 1 Probe erhalten. Dies bedeutet, dap das Probenvolumen
so groP wie moglich sein soll. 1 1 wird im allgemeinen, bis

4 1 in Ausnahmefdllen, als praktisches Probenvolumen anzusehen
sein.

Der verwendete AgJ-Katalysator besteht im wesentlichen aus Si0,,
AgJd und wenig Al120s5. Durch eine (n,y)-Reaktion entstehende
Nuklide sind: '°0,28A7, ®!Si, 108Ag, 108mpg, 110pq 110Mag pqg
1283, Wegen der kurzen Halbwertszeiten und wegen der aus arbeijts-
technischen Griinden notwendigen Wartezeit von ca. 15 h zwischen
Bestrahlungsende und Messung sind die Nuklide *°0(t;=29,1 s),

2

28A1(t%=2,31 min), '°%Ag(t;=2,42 min), '!'°Ag(ty=24,4 s) und
2 2
1283 (t1=25,0 min) zur Zeit der Messung vollstdndig zerfallen.
2
30Si bildet nur 3,1 % des natiirlichen Si und hat nur 0,11 barn

Einfangquerschnitt. Da die einzige y-Energie welche von 3!Si

nur mit 0,07 % Haufigkeit emittiert wird und *!Si eine t;=2,62 h
hat, ist auch dieses Nuklid zu vernachldssigen. Die Messang des
1303 im aktivierten Katalysator wird daher beeintrachtigt durch
die y-Strahlung der Nuklide '°®MAg (t, > 6 a), '*°MAg (t,=253 d)
und der im geringen AusmaP als deren éolgeprodukte geb11éeten
Nuklide *°%Ag und '!°Ag C61, C£141, Neben diesen wurde eine be-
achtliche Aktivierung geringer Mengen von 23Na zu 2%Na
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(t1=15,0 h) beobachtet. y-Spektren von zwei 5g-Proben des AgJ-
Katalysators ohne 12°J und mit 5,9 pg 2°J, aufgenommen mit

einem Ge(Li)-Detektor und 4000-Kanal-y-Spektrometer, sind in

den Abbildungen 7A und 8A wiedergegeben. Da das Auflosungs-
vermdgen des eingesetzten Detektors eine getrennte Messung der
v-Energien der Nuklide *1°Mag, 1393 ynd 2*Na erlaubt, wurde

eine *2%J-haltige Probe des AgJ-Katalysators 1 h mit 2¢10**n/cm2s
bestrahlt und die Abnahme der !'3°J-Aktivitdt iiber ca. 15 Halb-
wertszeiten von '3°J beobachtet. In Tabelle II sind die y-Energien
von 13%J, deren Emissionshiufigkeiten und die Zihlausbeute am
Detektor filir die einzelnen y-Energien wiedergegeben. Die Abnahme
der *30J-Aktivitdt gemessen mit diesen y-Energien wird in Abb.6
dargestellt. Die Hdufigkeit der gemessenen y-Quanten ist ent-
sprechend H-nph flir die 536 keV-Linie am groften; da auch die
Abnahme wahrend 15 Halbwertszeiten der theoretischen Erwartung
entspricht und daher kein anderes Nuklid filr diese Impulse
verantwortlich ist,wird die 536 keV-Linie zur Messung des 393
und damit des '2°J verwendet. |

Tabelle III: y-Energien von '®%°J, deren Emissionshdufigkeiten
und die Zahlausbeute des Ge(Li)-Detektors fiir
diese y-Energien

Energie Emissionshaufigkeit Relative Zdhl- H-nph
in keV Hin % ausbeute Nph

418,0 30,5 1,00 30,5
536,0 100,0 0,75 75,0
668,5 94,3 0,60 56,6
739,5 79,7 - 0,53 42,2
1157,2 14,1 0,35 4,9

Da die hier interessierenden Abwdsser haufig Uran und Plutonium
enthalten, ist eine sorgfdltige Reinigung der Katalysatoren vor
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der Bestrahlung notwendig. '*°J ist zwar kein Spaltprodukt
(Abschirmung durch das stabile Tellur), wohl aber emittieren
die Spaltprodukte '*°Ba (t;=12,8 d) und '*°Nd (t1=1,9 h)
y-Quanten mit den Energien2537 keV und 542 keV [151. Die
Reinigung des AgJ-Katalysators erfolgt durch Waschen mit
HNO3/NH4NO3s=-LOsung.

Zur Berechnung der Nachweisgrenze nach Gleichung (8) wurden
5g Agd, *2°J-frei, 6 Stunden mit 2.10''Neutronen/cm?+s be-
strahlt. Mit einer gleichzeitig bestrahlten 5g-Probe mit
bekanntem '2°J-Gehalt wurde der Wert von

Gi290,F _
’ = 1,2:1077g s

(Rlao’E_RO,E)eA130°tBM,E

bestimmt.

Bei dieser Messung wurden 10 % Totzeit in Kauf genommen. Als
Probenvolumen waren 1 1, als chemische Ausbeute 90 % und als
Wartezeit zwischen Bestrahlungsende und Messung ca. 20 h an-
genommen worden. Als MeBdauer wurden 100 min eingesetzt und
es galt 2n = m; die Untergrundsrate RO betrug 138 ips.

Mit diesen Daten wurde als NWG35 ein Wert von 0,27 ug '2°3/1
berechnet. Dies sind ca. 2 % der MZK fiir '2%J in Wasser oder
ca. 45 pCi '2°J/1. Fiir Strahlenschutzfragen reicht diese
Empfindlichkeit aus; eine Verbesserung um den Faktor 10 ist
durch Verlangerung der Bestrahlungsdauer, der Mefzeit und
des Probevolumens moglich,

Sind zur Beantwortung radiodkologischer Fragen geringere !'2%%J-
Konzentrationen zu messen, muB das *3!913%3 yom !1°MAg und dem
2%Na abgetrennt werden und die erhaltene Jodfraktion muB ge-
messen werden. Dies wurde von uns durch die Umwandlung des wasser-
unloslichen AgJd in das ebenfalls unldsliche Ag.S erreicht:

2 AgJd + Na2S » Ag,S + 2 Nad
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Das 16sliche Nad wird zur y-Spektroskopie gebracht. Ziel war
aus 1lg bestrahlten AgJ-Katalysator mit moglichst wenig 0,1 M
Na,S-Losung (spater Probevolumen) méglichst viel J° zu eluieren.
Fir die ersten Experimente wurde eine Austauschersdule mit

8 mm ¢i verwendet. In jedem ml der durchtropfenden Losung
wurde die spezifische Aktivitdat bestimmt. Eine so aufgenommene
Elutionskurve wird in Abb.9 dargestellt; die integrale Elution
dieses Experimentes und von zwei anderen in Abb.10 wiederge-
geben. Bei 65°C und 1 ml/min DurchfluBgeschwindigkeit erhdlt
man in den ersten 10 ml Na,S-LOsung 94 % des in 1g Agd-Kataly-
sators enthaltenen Radiojodes.

Durch zweifaches, rasches Auskochen von je 1g AgJ-Katalysator
mit 6 ml bzw. 5 ml 0,1 M Nap,S-Losung und Filtration der LGsung
erhdalt man bei gleichem Zeitaufwand und Probevolumen eine
chemische Ausbeute von 92 % (Tabelle IV). Da diese Methode

die gleichzeitige Bearbeitung von bis zu 15 Proben erlaubt
wurde sie der Saulenelution vorgezogen. Ein Nachteil dieser
Methode ist, daB nur 1lg des zur Analyse verwendeten Agd-
Katalysators eingesetzt werden kann. Die Dekontaminations-
faktoren fir '!°MAg liegen zwischen 500 und 2000; die
Dekontamination von dem im AgJ-Katalysator aktivierten Natrium
ist aber sehr gering.

Tabelle IV: Chemische Ausbeuten der 1. und 2. Extraktion von
J” mit siedenden 6 ml und 5 m1 0,1 M Na,S und

die Gesamtausbeute. Es wurde 1g AgJ-Katalysator
mit '*1J verwendet.

Proben- CHEMISCHE AUSBEUTE DER EXTRAKTION
Nr.
1 2 1+ 2
1 73 75 93
2 73 55 88
3 76 84 96
4 74 65 91
5 70 78 | 94
Mittelwert 73 71 92
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Tabelle V: 5 g AgJ-Katalysator wurden mit NpHy-Ldsung in der

Siedehitze extrahiert, LOsung und Waschwasser

filtriert und Uber 10 ml Anionenaustauscher Dowex
1 x 2, 100-200 mesh, C1"-Form, mit 2 mi/min ge-

leitet; es wurde mit 20 ml H,0 gewaschen. Die

chemischen Ausbeuten der Extraktion und/oder des

Gesamtprozesses werden angegeben. Das Kochen erfolgte

unter RiickflufB.

be~-
PEO € EXTRAKTION DES AgJ—-KATALYSATORS CHEMISCHE AUSBEUTE IN %
r.
Konzentration Volumen| Dauer | nach der nach dem
an NaHy in ml in h Extraktion| Ionenaus-
tausch

1.Zyklus 1M 25 . --

1 2.72yklus 1M 25 s 74

2 1.Zyklus 3 M 50 1,0 69 62

3 1.Zyklus 3 M 50 1,0 49 -

4 1.Zyklus 7,5 M 25 1,0
Waschen oM 25 0,25 86 77
1.Zyklus 7,5 M 25 1,0

5 Waschen oOM 25 0,25 85 71
1.Zyklus 1M 25 1,0

6 2.Zyklus 3 M 25 1,0
Waschen M 50 0,25 75 70

7 1.Zyklus 1M 50 2,0
Waschen oM 50 0,25 -- 94
1.Zyklus 1M 50 2,0

8 Waschen OM 50 0,25 -- 96

Probe 1 wurde im Becherglas bearbeitet, Probe 2 und 3 in ver-

schiedenen Soxhlet-Extraktoren.
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Das Auskochen von 5g bestrahlten AgJ-Katalysator mit 0,1 M
Nap,S-Losung, nachfolgendes Ansduern und Verkochen des H,S
und F&1lung des J° als AgJ brachten stark schwankende Aus-
beuten zwischen 47 % und 81 %. Die Dekontamination der
Proben von Na' war zufriedenstellend. Zur Verbesserung der
chemischen Ausbeute wurde der Si0,-Trager mit HF entfernt
und das verbleibende AgJ mit Na,S oder NH,NH, behandelt.
Ziel war die Bildung von Ag,S und J° bzw. Ag und J . Das
koagulierte AgJd 1ieB sich aber praktisch nicht umwandeln.
Ein Losungsversuch mit KCN und eine dann durchgefiihrte
Fdallung von Ag,S verliefen vom Standpunkt einer Ausbeuten-
verbesserung negativ.

Erfolgreich war eine Behandlung der 5g AgJ-Katalysator mit

1 M NHyNH, bei der Siedehitze und eine danach durchgefiihrte
Adsorption des J° 1in einem Anionenaustauscher. Die Ergebnisse
dieser Experimente sind in Tabelle V festgehalten. Die
Dekontaminationsfaktoren fiir **°MAg Tiegen zwischen 400 und
1300, die fiir 2*Na Tiegen zwischen 290 und 360. Eine weitere
Verbesserung ist durch Waschen des Anionenaustauschers mit
verdliinntem NH; moglich,

Die Nachweisgrenze wird berechnet mit 0,37 % Z&hlausbeute
(am Detektor!), Nep = 0,80, Ro,P =0,128 und den bei der
Berechnung der Nachweisgrenze ohne Abtrennung des Radiojodes
angegebenen Bedingungen. Man erhdlt als Nachweisgrenze
910 °g '2°J/1 Abwasser. Dies sind 0,07 % der MZK von 12%J
in Wasser.

AbschlieBend soll noch darauf hingewiesen werden, daB eine
Verldngerung der MePBzeit und eine VergroBerung des Probe~
volumens eine Nachweisgrenze von ca. 1 ng '2%J/1 Probe mdglich
machen. Die oben zu Grunde gelegten 1 1 Probe und 100 min Mef-
zeit sind aber gut praktizierbar. Ebenso ist eine Erhohung

des NeutronenfluBes nur begrenzt sinnvoll; wdhrend die hier be-
schriebene Technik, 6 h mit 2:10''Neutronen/cm? s, eine chemische
Aufbereitung im Abzug ermdglicht,ist bereits bei 1 h Bestrahlung
mit 8.10!'*Neutronen/cm? s eine Aufarbeitung in einer heifen Zelle

notwendig.
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