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Verfahren zur alphaspektrometrischen Bestimmung der
spezifischen Aktivitaten von Plutoniumisotopen in Fisch

1 Anwendungsbereich

Das beschriebene Verfahren dient zur Bestimmung der spezifischen Aktivitaten der
Plutoniumisotope Pu-238 und Pu-(239+240) von weniger als 1 mBqg-kg™ in der Frisch-
masse (FM) von Fischfleisch und Gesamtfisch.

Das Verfahren wird vor allem im IMIS-Routinebetrieb [1] und fiir radiodkologische Unter-
suchungen eingesetzt. Es ist sehr zeitaufwandig und erfordert qualifiziertes, erfahrenes
Laborpersonal.

2 Probeentnahme

Zur Probeentnahme wird auf das Verfahren G-y-SPEKT-FISCH-01 verwiesen.

3 Analyse

3.1  Prinzip des Verfahrens
Das Probenmaterial wird entsprechend des Verfahrens G-y-SPEKT-FISCH-01 verascht.

Zur Bestimmung der spezifischen Aktivitat von Plutonium wird als interner Standard eine
definierte Aktivitat des Tracers Pu-242 zugegeben. Sollen die spezifischen Aktivitaten von
weiteren Radionukliden bestimmt werden, werden entsprechende Tracer, z. B. Ameri-
cium-243 (Am-243) als interner Standard und Strontium-85 (Sr-85) zur Ermittlung der
chemischen Ausbeute von Strontium, zugesetzt.

AnschlieBend wird die Asche mit Salpetersdaure ausgelaugt. Durch die nachfolgende
FlUssig-Flissig-Extraktion mit Tri-n-octylphosphinoxid (TOPO) in Cyclohexan wird der
Extrakt gereinigt, bevor das in der Probe enthaltene Uran durch einen anschlieBenden
Anionenaustausch vom Plutonium abgetrennt wird. Die Plutoniumisotope werden
elektrochemisch auf einem Edelstahlplattchen abgeschieden und deren Aktivitaten mit
einem Low-level-Alphaspektrometer ermittelt.

Anmerkung:

Zur Qualitatssicherung wird die Analyse von zertifizierten Referenzmaterialien aus dem marinen Bereich
empfohlen, die beispielsweise von der Internationalen Atomenergiebehorde (IAEO) bezogen werden
kénnen.
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3.2 Probenvorbereitung

Die Probenvorbereitung wird gemal Verfahren G-y-SPEKT-FISCH-01 durchgefiihrt. Der
nachfolgend beschriebene Trennungsgang ist fiir Aschenmassen bis zu 100 g ausgelegt;
in der Regel werden 50 g Fischasche eingesetzt. Zusatzlich wird pro Analysencharge eine
Blindprobe mitgefihrt, aus der ein Blindwertpraparat hergestellt wird.

Die eingesetzten Glasgerate. werden vor ihrer Verwendung gemaB Abschnitt 8.3.1 und
die Anionenaustauschersaule gemaB Abschnitt 8.3.2 vorbereitet.

3.2.1 Probenvorbereitung aus Fischasche

3.2.1.1 Die Asche wird zunachst in einem Muffelofen bei einer Temperatur von maxi-
mal 500 °C bis zu 48 Stunden nachverascht. Unmittelbar nach dem Abkihlen wird die
Masse der Asche ermittelt. Die Asche wird dann bis zur weiteren Verarbeitung in Kautex-
Flaschen gelagert.

3.2.1.2 Vor Analysenbeginn muss die gesamte Asche eine Stunde bei 110 °C ge-
trocknet werden. Sie kann dann maximal 12 Stunden im Exsikkator aufbewahrt werden.

Anmerkung:

Aschen sind sehr hygroskopisch. Ohne Verwendung eines Exsikkators beziehungsweise zu langer Lagerung
gilt das berechnete Verhaltnis Frischmasse zu Aschemasse bei Verwendung eines Aliquot nicht mehr. Die
Asche muss dann noch einmal dem Schritt 3.2.1.2 unterzogen werden.

3.2.1.3 In ein 600-ml-Becherglas werden 50 g trockene Fischasche eingewogen.
3.2.1.4 Als interner Standard wird eine bekannte Aktivitdat von Pu-242 zugesetzt;
ublicherweise werden etwa 0,05 Bg verwendet.

Anmerkung:
Falls aus derselben Probe auch die spezifische Aktivitat von Am-241 bestimmt werden soll, wird als interner
Standard zusatzlich eine bekannte Aktivitat von etwa 0,05 Bq Am-243 zugegeben.

3.2.1.5 Die Asche wird mit 300 ml Salpetersiure (8 mol-I"") versetzt. Die Lésung wird
anschlieBend auf einem Heizriihrer unter Rihren zum Sieden erhitzt und unter Sieden
30 Minuten lang weitergerihrt.

3.2.2 Probenvorbereitung nach Strontium-Abtrennung

3.2.2.1 Sind Strontium-90 (Sr-90) und Plutoniumisotope aus derselben Probe zu be-
stimmen, werden die vereinigten Niederschldage der zwei Acetatfallungen und der Eisen-
hydroxidfallung nach Abschnitt 3.3 des Verfahrens G-Sr-90-FISCH-02 in 300 ml Salpeter-
saure (8 mol-I"") geldst.

3.2.2.2 Die Losung wird anschlieBend auf einem Heizriihrer unter Rilhren zum Sieden
erhitzt und unter Sieden 30 Minuten lang weitergeruhrt.

Der weitere Analysengang erfolgt gemaB Abschnitt 3.3 dieser Messanleitung.
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3.3 Radiochemische Trennung

3.3.1 Zur erhitzten L6sung werden unter Ruhren vorsichtig 5 ml Natriumnitritldsung 1
(7,25 mol-I""y zugegeben.

Anmerkung:

Bei Zugabe der Natriumnitritldsung ist mit einer starken Reaktion unter Bildung von nitrosen Gasen zu
rechnen. Natriumnitrit dient zur Reduktion des Plutoniums von der Oxidationsstufe VI in die Oxidations-
stufe IV.

3.3.2 Nach dem Abkuhlen wird die Losung in Zentrifugenbecher tberfihrt. Anschlie-
Bend wird 30 Minuten bei etwa dem 3160fachen der Erdbeschleunigung (3160 g) zentri-
fugiert.

Anmerkung:

Falls an der Zentrifuge nur Umdrehungen pro Minute eingestellt werden kénnen, muss fir eine korrekte
Umrechnung in der Bedienungsanleitung fir die Zentrifuge beziehungsweise fiir den Rotor nachgesehen
werden.

3.3.3 Der Uberstand wird in ein 1000-ml-Becherglas tberfiihrt und bis zur Weiterver-
arbeitung verschlossen aufbewahrt.

3.3.4 Der verbleibende Niederschlag wird mit wenig Salpetersiure (8 mol-I"") in ein
600-ml-Becherglas tGberfihrt.

3.3.5 Das Volumen der Lésung wird mit weiterer Salpetersiure (8 mol-I"") auf 300 ml
erhoht.

Anmerkung:
Vorsicht: Es ist mit der Bildung nitroser Gase zu rechnen.

3.3.6 Die Losung wird unter Rihren zum Sieden erhitzt, bis keine nitrosen Gase mehr
freigesetzt werden.

3.3.7 Zur Losung werden unter Ruhren nochmals 5 ml Natriumnitritldsung 1
(7,25 mol-I"") gegeben.

3.3.8 Nach dem Abkuhlen der Losung wird Schritt 3.2.2 wiederholt.

3.3.9 Das Zentrifugat aus Schritt 3.3.8 wird mit dem Zentrifugat aus Schritt 3.3.3 ver-
einigt und in einen 1000-ml-Scheidetrichter Gberfihrt. Der Niederschlag wird verworfen.

Anmerkung:

Falls die Losung sofort weiterverarbeitet wird, liegt Plutonium noch in der Oxidationsstufe IV vor. Anson-
sten muss die Oxidationsstufe IV des Plutoniums mit 5 ml Natriumnitritldsung 1 (7,25 mol-I-") vor Beginn
des Schritts 3.3.10 wieder eingestellt werden.

3.3.10 Zur Extraktion des Plutoniums aus der salpetersauren Lésung werden 25 ml
TOPO-L&sung in Cyclohexan (0,2 mol-I"") zu der Lésung im Scheidetrichter hinzugefiigt.
AnschlieBend wird der 1000-ml-Scheidetrichter mit der Losung 15 Minuten lang ge-
schuttelt.
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3.3.11 Die salpetersaure Phase (untere Phase) wird in ein 1000-ml-Becherglas abge-
lassen und die organische Phase (obere Phase) in einen 250-ml-Scheidetrichter Gberfihrt.

3.3.12 In den bereits in Schritt 3.3.10 verwendeten 1000-ml-Scheidetrichter werden die
salpetersaure Phase aus Schritt 3.3.11 und 25 ml TOPO-L&sung in Cyclohexan (0,2 mol-I'")
gegeben. Der Scheidetrichter wird anschlieBend 15 Minuten lang geschittelt.

3.3.13 Die salpetersaure Phase wird erneut in das im Schritt 3.3.11 verwendete 1000-ml-
Becherglas abgelassen, z. B. mit einem Uhrglas abgedeckt und aufbewahrt, falls die spe-
zifische Am-241-Aktivitat entsprechend des Verfahrens G-a-SPEKT-Fisch-02 bestimmt
werden soll. Ansonsten kann die Losung verworfen werden.

3.3.14 Die organische Phase aus Schritt 3.3.12 wird in den 250-ml-Scheidetrichter zur
organischen Phase aus Schritt 3.3.11 Uiberfiihrt. Die vereinigten organischen Phasen wer-
den dreimal mit je 50 ml Salzsdure (3 mol-I'") finf Minuten lang geschittelt. Die Wasch-
|6sungen (untere Phasen) werden verworfen.

3.3.15 Zur Rickextraktion des Plutoniums aus der organischen Phase werden 25 ml
Ascorbinsaure (0,5 mol-I™") in Salzsdure (1 mol-I"") zugegeben, und der 250-ml-Scheide-
trichter 15 Minuten lang geschiittelt.

3.3.16 Die Ascorbinsaureldsung (untere Phase) wird in ein 250-ml-Becherglas tGberfuhrt.
3.3.17 Der Schritt 3.3.15 wird einmal wiederholt.

3.3.18 Die Ascorbinsaureldsung wird mit der aus Schritt 3.3.16 vereinigt. Die organische
Phase wird verworfen.

3.3.19 Zur Entfernung des restlichen TOPO aus der wassrigen Phase wird die Ascor-
binsaurelésung dreimal mit jeweils 30 ml Cyclohexan im 250-ml-Scheidetrichter zwei Mi-
nuten lang geschiittelt. Die organische Phase (obere Phase) wird nach jedem Schuttel-
vorgang verworfen.

3.3.20 Die ascorbinsdurehaltige Losung wird anschlieBend in das 250-ml-Becherglas
Uberflhrt und Uber Nacht in einem Sandbad bei 60 °C bis 80 °C bis zur Trockne einge-
dampft.

3.3.21 Zur Veraschung des dunklen Eindampfriickstands wird das Becherglas in einen
Muffelofen gestellt und nachstehendes Temperaturprogramm verwendet: Innerhalb von
zwei Stunden auf 200 °C aufheizen, diese Temperatur zwei Stunden halten, anschlieBend
innerhalb von zwei Stunden die Temperatur auf 450 °C erhdhen, diese Temperatur fur
60 Stunden halten und anschlieBend abkihlen lassen.

3.3.22 Nach der Veraschung wird der dunkelgraue Rickstand mit 2 ml bis 5 ml kon-
zentrierter Schwefelsdure (18 mol-I"") und 5 ml bis 10 ml konzentrierter Salpetersiure
(14,4 mol-I"") auf einem Sandbad bis zur Trockne abgeraucht. Das Abrauchen wird so oft
wiederholt, bis der Riickstand deutlich heller geworden ist und seine Farbe sich nicht
mehr andert.
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3.3.23 Der Riickstand wird in 50 ml Salpetersiure (8 mol-I'") gelést, und die Lésung bei
50 °C bis 70 °C auf dem Heizrihrer geriihrt. Es werden 0,25 ml Natriumnitritldsung 2
(1,74 mol-I""y zugegeben und weitere 15 Minuten geriihrt.

3.3.24 AnschlieBend wird das Becherglas mit der Lésung in einem Eisbad auf Raum-
temperatur abgekuhlt.

3.3.25 Die abgekihlte Losung wird auf eine vorbereitete Anionenaustauschersaule
(siehe Abschnitt 8.3.2) aufgegeben und mit einer Geschwindigkeit von 1 ml pro Minute
bis 2 ml pro Minute durchlaufen gelassen.

3.3.26 Sobald die Lésung durchgelaufen ist, wird die Sdule zunachst mit 100 ml Sal-
petersaure (8 mol-1™") und anschlieBend mit 150 ml Salzsaure (9 mol-I"") gewaschen. Die
Waschldsungen werden verworfen.

3.3.27 Das auf der Saule verbliebene Plutonium wird mit 10 ml einer Mischlésung aus
Salzsaure (0,36 mol-I"") und Flusssaure (0,01 mol-I"") bei einer Elutionsgeschwindigkeit
von 1 ml pro Minute in eine Kristallisierschale eluiert.

3.3.28 Das Eluat wird mit 1 ml Salzsdure (12,1 mol-I"") versetzt und bei 100 °C bis 120 °C
auf einem Sandbad zur Trockne eingedampft.

Anmerkung:

Da das Plutonium tragerfrei vorliegt, sollten keine Riickstande sichtbar sein. Sind dennoch Ruckstande,
beispielsweise Harzpartikel aus der Anionenaustauschersdule, vorhanden, wird mit 2 ml konzentrierter
Salzsdure (12,1 mol-I"") und 1 ml konzentrierter Salpetersaure (14,4 mol-I"") solange abgeraucht, bis kein
Rickstand mehr erkennbar ist.

3.4 Herstellung des Messpréaparates

Die zur Herstellung des Messpraparates verwendeten Elektrodepositionsapparaturen
und Edelstahlplattchen werden gemafB Abschnitt 8.3.3 vorbehandelt.

3.4.1 Der Eindampfrickstand im Kristallisierschalchen wird mit 0,4 ml Salzsaure
(4 mol-I"") geldst, und die Lésung quantitativ in ein vorbereitetes ElektrolysiergefaB
Uberflhrt.

3.4.2 Das Kristallisierschalchen wird anschlieBend dreimal mit je T ml Ammoniumoxa-
latlésung (0,32 mol-I"") und einmal mit 0,6 ml destilliertem Wasser gespiilt. Die Lésungen
werden mit der Plutoniumldsung im Elektrolysiergefal3 vereinigt.

3.4.3 Die Elektrodeposition erfolgt Uber vier Stunden bei einem konstanten Strom von
300 mA. Das ElektrolysiergefaB (siehe Abschnitt 8.2.2, Abbildung 1) wird mit einer Kihl-
birne abgedeckt, um verdampfte Losung riickzufihren.

3.4.4 Vor dem Abschalten des Stroms wird 1 ml Ammoniaklésung (13,4 mol-I") zuge-
setzt und die Elektrodeposition noch eine Minute lang weitergefihrt.

3.4.5 Die L6sung wird ausgegossen und verworfen. Erst danach wird der Strom ab-
geschaltet.
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3.4.6 Die Platinelektrode wird entnommen und mit destilliertem Wasser gesplilt.
AnschlieBend wird sie in Salpetersaure (14,4 mol-I'") aufbewahrt.

3.4.7 SchlieBlich wird das ElektrolysiergefaB mit dem noch darin enthaltenen Mess-
praparat mit schwach ammoniakalischem Wasser (pH-Wert 8) ausgespult.

3.4.8 Das Messpraparat wird aus der Elektrodepositionsapparatur genommen, noch-
mals sorgfaltig mit schwach ammoniakalischem Wasser (pH-Wert 8) und anschlieBend
mit Ethanol gesplilt. Die Trocknung erfolgt auf einer Heizplatte.

4 Messung der Aktivitat

4.1 Allgemeines

Das Allgemeine Kapitel a-SPEKT/GRUNDL dieser Messanleitungen enthalt grundlegende
Ausfuhrungen zur Kalibrierung, Messung und Auswertung [2].

Bei den zu erwartenden niedrigen Aktivitaten von Plutoniumisotopen im IMIS-Routine-
betrieb empfiehlt sich ein Abstand zwischen Messpraparat und Detektor von etwa 1T mm.
Die Linien des Pu-239 und Pu-240 im Impulshéhenspektrum liegen dicht zusammen und
uberlagern sich, so dass die Summe der Aktivitaten beider Isotope bestimmt wird.

Wegen der sehr niedrigen spezifischen Aktivitaten in den zu analysierenden Proben sind
Messdauern im Bereich von mehreren Tagen bis zu drei Wochen erforderlich. Die zu
erwartende spezifische Pu-(239+240)-Aktivitat ist deutlich kleiner als 1 mBg-kg™' in der
Frischmasse. Das Aktivitatsverhaltnis Pu-238 zu Pu-(239+240) liegt zwischen 0,04 in
Fischen aus StBwasser und bis zu 0,20 in Fischen aus der Nordsee.

4.2 Nulleffekt und Blindwert

Der Untergrund in den jeweiligen Linienbereichen wird durch Messung von Blindwert-
praparaten erfasst. Diese weisen meist Impulsraten auf, die sich vom Nulleffekt nur
geringfigig unterscheiden. Weitere Informationen kdnnen dem Allgemeinen Kapitel
RAD-CHEM/GRUNDL dieser Messanleitungen entnommen werden [3].

4.3 Kalibrierung

Die Energiekalibrierung in den betrachteten Energiebereichen wird mit Praparaten, deren
Nuklidzusammensetzung bekannt ist, durchgefihrt.

Zur Bestimmung des Nachweisvermdgens des Detektors wird ein Kalibrierpraparat be-
kannter Aktivitat, das auf ein nationales Primadrnormal rickfihrbar ist, verwendet. Die
Zahlausbeuten koénnen im interessierenden Energiebereich als konstant angesehen
werden.
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44 Messung

Die Messdauer wird individuell an die zu erwartende Aktivitat angepasst und betragt bei
Routinemessungen meist drei Wochen. Das Messpraparat wird im selben Abstand zum
Detektor wie die Kalibrier- und Blindwertpraparate gemessen.

5 Berechnung der Analysenergebnisse
5.1 ErgebnisgroBe

Die Berechnung der auf die Frischmasse (FM) zu beziehenden spezifischen Aktivitaten
von Pu-(239+240) und Pu-238 erfolgt nach Gleichung (1):

Aty Pa,Tr fl ) f3
ar = @ * Ry Ma G Par Rn,Tr ( b,r or n,BL,r) @)

mit den Hilfsgleichungen (2) bis (6) zur Berechnung des verfahrensbezogenen Kalibrier-
faktors und der Nettozahlraten in den ausgewahlten Bereichen des Impulshéhenspek-

trums:
Ry 1r = Rp1r — Ror — RnBLTr (2)
RnpBLr = ABLr " € Par 3)
RnpLTr = ABLTr " € " Po,Tr 4)
fi= et (5)
fz = e~ ATrtrr (6)

In den Gleichungen (1) bis (6) bedeuten:

ApL,r Aktivitat des Plutoniumisotops r im Blindwertpraparat, in Bg;

ApLtr  Aktivitat des Pu-242-Tracers im Blindwertpraparat, in Bg;

Ay spezifische Aktivitdt des Plutoniumisotops r, in Bq-kg™' Frischmasse (FM);

Aty zugegebene Aktivitat des Pu-242-Tracers bezogen auf das Bezugszeitpunkt der
Tracerldsung, in Bg;

f Korrektionsfaktor fir den radioaktiven Zerfall des Plutoniumisotops r zwischen
Probeentnahme und Beginn der Messung;

f3 Korrektionsfaktor fur den Zerfall des Pu-242-Tracers im Zeitraum zwischen dem
Bezugszeitpunkt der Tracerlésung und dem Beginn der Messung;

mp Masse der zur Analyse eingesetzten Asche, in kg;

Por Summe der Emissionsintensitaten der Alphalinien im Bereich des Plutonium-
isotops r;
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Po,Tr Summe der Emissionsintensitaten der Alphalinien im Bereich des Tracers Pu-242;

qr Verhaltnis Frischmasse zu Aschemasse;

Ro,r Nulleffektzahlrate im Bereich des Plutoniumisotops r, in's™;
Rn Nettozahlrate des Plutoniumisotops r, in's™;

Ry Bruttozahlrate des Plutoniumisotops r, in s7;

Rytr  Nettozahlrate des Pu-242-Tracers, in s™';

Rp1r  Bruttozahlrate des Pu-242-Tracers, in s™';

Ro,r Nulleffektzéhlrate im Bereich des Pu-242-Tracers, in s™';

RnpL1r Nettozdhlrate im Bereich des Pu-242-Tracers im Blindwertpraparat, in s™;

RnBLr Nettozahlrate im Energiebereich des Plutoniumisotops r im Blindwertpraparat,

ins

ta Zeitdauer zwischen Probeentnahme und Beginn der Messung, in s;

trr Zeitdauer zwischen Bezugszeitpunkt der Tracerl6sung und Beginn der Messung,
ins;

€ Nachweiswahrscheinlichkeit der verwendeten Messeinrichtung, in Bq™'-s™.

Ay Zerfallskonstante des Plutoniumisotops r, in s7';

A1y Zerfallskonstante des Pu-242-Tracers, in s™';

@ verfahrensbezogener Kalibrierfaktor, in Bq-kg™'-s;

Die Korrektionen fir den Zerfall wahrend der Messung sind in der Regel vernachlassigbar.
Im vorliegenden Fall des Pu-242-Tracers mit seiner sehr langen Halbwertszeit ist auch die
Korrektion f3 nahe eins. Die Summen der Emissionswahrscheinlichkeiten der Alphalinien

im Bereich des Plutoniumisotops r liegen nahe bei eins.

Die in Gleichung (1) nicht explizit auftretende chemische Ausbeute n wird nach Gleichung
(7) berechnet und kann als Gutekriterium herangezogen werden:

_ Rn,Tr
1 E" ATI‘

(7)

5.2 Standardunsicherheit der ErgebnisgroB3e

Unsicherheitsbeitrage aus der Probeentnahme werden im Rahmen dieser Messanleitun-
gen nicht berlcksichtigt, da diese von vielen, oft nicht quantifizierbaren Faktoren ab-
hangen kdnnen.

Die Varianz der Nettozahlrate des Analyten im Blindwertpraparat lautet:

uz(Rn,BL,r) = [ulgel(ABL,r) + u?el(g) + ulgel (pot,r)] ) Rg,BL,r (8)
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Die kombinierte Varianz der Nettozahlrate des Analyten wird nach Gleichung (9)

uz(Rn,r) = HUor" Rr%,r + Uyt Rn,r + Uz 9)

mit den HilfsgroBen:

Hor = 0 (10)
1
Hir = t_ (1 1)
m
1 1 Ry g1,
for = Rop- (=) + 222 4 w2 (Ry 1) (12
m 0 m
berechnet.

Darin bedeuten:

tm Messdauer, in s;

to Messdauer des Nulleffektspektrums, in s.

In analoger Weise wird die Varianz der Nettozahlrate des Tracers berechnet:

R 1 1 R
uZ(Rn,Tr) = tn,Tr + RO,Tr ) (t_ + t_) + M + u2 (Rn,BL,Tr) (1 3)
m m 0 m
u?(RypLrr) = [u?el(ABL,Tr) + uly (&) + uly (pot,Tr)] “RABLTr (14)

Der verfahrensbezogene Kalibrierfaktor wird als verallgemeinertes Produkt dargestellt, so
dass seine relative Varianz am Einfachsten nach Gleichung (15) aus den relativen Varian-
zen der EingangsgroBen berechnet wird:

u?el((p) = u?el(ATr) + urz'el(mA) + urz'el(QF) + u?el (Rn,Tr) + u?el (pa,r) + u?el (pa,Tr) (1 5)

Die Varianz der spezifischen Aktivitat u(a,) wird mit Gleichung (16) berechnet:
u?(ay) = R - u() + @® - u*(Ry,) = af - uly(9) + 0* - u*(Ry,) (16)

Die kombinierte Standardunsicherheit, d. h. die Wurzel aus der Varianz, beinhaltet neben
der zahlstatistischen Standardunsicherheit auch die Standardunsicherheiten der chemi-
schen Trennung, der Ausbeutebestimmung und der Kalibrierung. Die Aktivitaten der Plu-
toniumisotope liegen im Allgemeinen im Bereich der Erkennungsgrenze, so dass der
zahlstatistische Anteil dominiert. Die kombinierte Standardunsicherheit betragt Gblicher-
weise 10 % bis 30 %.
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6 Charakteristische Grenzen des Verfahrens

Die Berechnung der charakteristischen Grenzen erfolgt entsprechend der Normenreihe
DIN EN ISO 11929 [4]. Fur weiterfliihrende Betrachtungen wird auf die Allgemeinen
Kapitel CHAGR-ISO-01 und CHAGR-ISO-02 dieser Messanleitungen verwiesen [5, 6].

6.1 Erkennungsgrenze

Die Erkennungsgrenze ay lasst sich mit der HilfsgréBe u, wie folgt berechnen:

ar=kigq ¢ Jlia (17)

Darin bedeutet:

ki-«  Quantil der Standardnormalverteilung zum Fehler 1. Art a.

6.2 Nachweisgrenze

Die Gleichung zur Berechnung der Nachweisgrenze a* lautet

* 2
g _ G YV, _0 ( _tas
af == 1+\/1 WZ (1 e (18)

mit den HilfsgroBen:

0 =1—ki_p-(ula(e)+ 1), (19)
K2,

_ o 20

% 1+2_a: @iy (20)

Darin bedeutet:

ki-p  Quantil der Standardnormalverteilung zum Fehler 2. Art B.

6.3  Grenzen des Uberdeckungsintervalls

Eine Betrachtung der Grenzen des Uberdeckungsintervalls ist nicht erforderlich.

7 Rechenbeispiel

Die Auswertung kann manuell (siehe Abschnitt 0) oder softwaregestiitzt mit Excel® oder
UncertRadio (siehe Abschnitt 7.2) erfolgen. Ein Excel®-Tabellenblatt sowie eine Projekt-
datei zum Programm UncertRadio sind auf der Internetseite dieser Messanleitung abruf-
bar.
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7.1  Manuelle Auswertung

Bei der manuellen Auswertung werden die Zwischenergebnisse und das Endergebnis mit
vier signifikanten Stellen gerundet angegeben.

Fir die beispielhafte Berechnung der spezifischen Aktivitat von Pu-(239+240) in 2,3 kg
Fischfleisch (FM) werden folgende Zahlenwerte verwendet:

Rb,pu-(239+240) = 61,73-10°s7"; u(Rb,pu-(239+240)) = 5833-10°s7;
Ry pu-242 = 13,63-103s7,; u(Rp,pu-242) = 86,64:10°s7";
Ropu-(239+240) = 3,0-10°%s7", u(Ro,pu-(239+240)) = 1,225-10°%s7";
Ro pu-242 = 2,0-10°%s7"; u(Ro,pu-242) = 1,0-10%s"
ABLpu-(239+240) = 12,13-10° Bq; Urel(ABL,Pu-(239+240)) = 0,3550;
Apy-242 = 56,38-102Bq; Urel(Apu-242) = 5625-103
ABL,Pu-242 = 0,180-107 Bg; Urel (ABL,Pu-242) = 07222
PapPu-(239+240) = 1,00; Urel(Po,Pu-(239+240)) = 0,001;
Da,Pu-242 = 1,00; Urel(Po,Pu-242) = 0,001,

qr = 32,33 Urel(qr) = 0,02

€ = 0,3603Bq's™; Urel(€) = 13,05-10°3
mp = 70,4103 kg; Urel(ma) = 2,841-10°3.

Die Standardunsicherheiten folgender EingangsgréBen sind vernachlassigbar:

tm = 1,814-10°s; i = 1,0
to =  2-10°s; fs = 10
ta =  45,88-10°s.

Die in den Gleichungen (1) bis (4) angefiihrten Nettozahlraten betragen:

Rp BLpu—(239+240) = 12,13 1076 - 0,3603 - 1,00 s~ ~ 4,370 - 106 s~
RnsLpu—z4z = 0,180 - 1073+ 0,3603 - 1,00 51 ~ 64,85 - 1076 571
Rp pu—(2394+240) = (61,73 — 3,0 — 4,370) - 1076 51 ~ 54,36 - 1076 571

Rypu_z4z = (13,62-1073—-2,0-107¢—64,85-107°)s7' = 13,55- 1073 s7*

Mit der Varianz der Nettozahlrate des Analyten im Blindwertpraparat und den Hilfsgro-
Ben u; und u, wird die Varianz der Nettozahlrate des Analyten im Messpraparat be-
rechnet.
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u?(Ry B pu—(239+240)) = [0,3550% + (13,05 -107%)2 + 0,0012] - (4,370 - 107°)? 572 »~
~ 2,410-10712 572

H1,pu-(239+240) = Tg12 106 5 0,5512-107¢s7?

1 4 1 ) 4 4,370-107¢s7?
1,814-10°s 2,0-10°s 1,814 -10%s

+2,410-10712s7%2 ~ 797310712 572

Ha,pu-(239+240) = 3,0+ 1070 s+ (

u?(Rypu_(239+240)) = 0,5512-107°s71-54,36-107°s7* + 7,973 - 10712572 ~
~ 37,94-10712 572

In analoger Weise wird die Varianz der Nettozahlrate des Tracers berechnet:

Q

u?(RpBLpu—z4z) = [0,72222 + (13,045 - 1073)% + 0,001%] - (64,85 - 107¢)2 572

~2,194-107%s72

= ~ .10-6 -1
Uipu-242 = m ~ (0,5512-107°s

1 N 1 ) N 64,85-107°%s1
1,814-10s 2,0-10%s 1,814 -10° s
+2,194-107°s72~2,232-107%s72

Uzpu—242 = 2,0 1076s71- (

u?(Rypu_242) = 0,5512-107°s71-13,55-10"3s71 +2,232- 107572 »
~ 9,701 -107° 52

Der in Gleichung (1) definierte verfahrensbezogene Kalibrierfaktor betragt:

56,38-1073 1,00 1,0-1,0

= ' ' Bg-s-kg~!~1,828Bq-s-kg !
70,4-10-3-32,33 1,00 1355-103 1 ° & q-s-kg

Y

Die spezifische Aktivitat im Fischfleisch bezogen auf FM betragt nach Gleichung (1):
Apu—(239+240) = 1,828 Bq-s-kg™'-54,36-107° s~ ~ 99,37 - 107° Bq - kg "} (FM)

Die relative Varianz des verfahrensbezogenen Kalibrierfaktors ist nach Gleichung (15):

98,49 -10°°

2
1355 103 10_3> +0,001% +

uZ, (@) = (5625-1073)2 + (2,841-107%)%2 + 0,022 + <

+0,001% ~ 0,495 - 1073
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Die Varianz der spezifischen Aktivitat ist nach Gleichung (16):
u?(apy—(239+240)) = (99,37 -107° Bq - kg™1)%-0,495- 1073 +
+ (1,828 Bq-s-kg™1)2:37,94-1071% 572 ~
~ 0,1317 - 107° Bq? - kg2

Die kombinierte Standardunsicherheit betragt somit:

u(@py_(239+240)) = /0,1317 - 1072 Bq2 - kg2 ~ 11,47 - 107° Bq - kg~* (FM)
Damit lautet der Wert der spezifischen Aktivitdat von Pu-(239+240) in einer Fischfleisch-
probe bezogen auf Frischmasse:

apu_(239+240) = (99,37 i 11,47) - 10_6 Bq " kg_l (FM)
Unter Verwendung des Werts von ki_, gleich 3 und den oben genannten Zahlenwerten

sowie dem Wert der HilfsgroBe 17 py.(239+240) wird flr die Erkennungsgrenze der spezifi-
schen Aktivitat a}?u_(239+240) nachstehender Wert ermittelt:

Tpu_(239+240) = 3+ 1,828 /7,973 10712 ~ 15,48 - 1076 Bq - kg (FM)

Mit dem Wert fir kq_g gleich 1,645 und den Werten der HilfsgroBen
0 =1-1,6452-[0,495-1073 + 0] ~ 0,9987

1,6452

2-15,48-10° Bq - kg_l -1,828Bq-s- kg—l .

w=1+ ~ 1,088

1,814 -10°s

betragt die Nachweisgrenze der spezifischen Aktivitat aﬁ@u_(239+240) nach Gleichung (18):

" 15,48-107° - 1,088 0,9987 1,6452 1
Apy—(239+240) = 0,.9987 ) + - 1,0882 ) T T3z Bq-kg ™ =

~ 27,66 -107° Bq - kg"1(FM)
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7.2
7.2.1

p1
p2
p3
p4
p5
pb6
p7
p8
p9
p 10
p 11
p12
p13
p 14
p15
p16

h1
h2
h3
h4
h5
h6

Das zugehorige Excel®

Softwaregestiitzte Auswertung

Ansicht des Excel®-Tabellenblatts

Verfahren zur alphaspektrometrischen Bestimmung der spezifischen Aktivitdten von Plutoniumisotopen in Fisch

G-0.-SPEKT-FISCH-01

Version Marz 2025

Messanleitungen fiir die Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung (ISSN: 1865-8725)

PROBENBEZEICHNUNG:

17379, Hering (Gesamtfisch)

ANALYT: Pu-(239+240)

#Anzahl der EingangsgroBen 16 Anwender: Definition GroBen / Excel-Variablen
k_alpha 3 Erstellenvon
k_beta 1,645 Excel-Variablen Eingabe Werte EingangsgrofBen
gamma 0,05 Excel-VBA: #Schliisselworter
Werte aus VBA
DATENEINGABE UNSICHERHEITSBUDGET
#Werte der EingangsgroBen Einheit Excel-Variabl¢ Eingabewerte abs. StdUns.|partielle Unsicherh.- Budget
Ableitungen Budget in%
#Bruttoimpulsanzahl Nb Nb 112 1,00762E-06  1,0664E-05 86,36457439
Nulleffektzahlrate Analyt Pu-(239+240) 1/s RO 3,000E-06 -1,82781471 2,2385E-06 3,805849552
Bruttozahlrate Tracer Pu-242 1/s RbTr 1,362E-02 -0,00733377  6,3536E-07 0,306598289
Nulleffektzahlrate Tracer 1/s ROTr 2,000E-06 0,007333781 7,3338E-09 4,08492E-05
Messdauer S tm 1,814E+06 -6,2212E-11 0 0
Aktivitat des Analyt-Blindwerts Bq ABL 1,213E-05 -0,65856164  2,8359E-06 6,107999773
Aktivitat des Tracer-Blindwerts Bq ABLT 1,800E-04 0,002642362  3,435E-07 0,089613274
Akt.Konz. Lsung Tracer Bg/ml _CT1 2,255E-01 0,000440715 4,9801E-07 0,188364772
verwend. Volumen L&sung Tracer ml V11 2,500E-01 0,000397525 2,6237E-07 0,052280983
Masse der Asche kg ma 7,040E-02 -0,00141166 2,8234E-07 0,060544889
Masseverhaltnis "Frischmasse/Asche" qF 3,233E+01 -3,074E-06 1,9876E-06 3,000509539
AlphaEmissintensitat Tracers PaT 1,000E+00 9,98568E-05 9,9857E-08 0,007573261
AlphaEmissintensitat Analyten PaA 1,000E+00 -0,00010737  1,0737E-07 0,00875566
Detektorzéhlausbeute eps 3,603E-01 -2,0851E-05 9,8004E-08 0,007294765
Abklingfaktor f1 _f1 1,000E+00 9,93812E-05 0 0
Abklingfaktor f3 f3 1,000E+00 9,93812E-05 0 0
(Liste hier verlangerbar)
MODELL Erg = phi * Rn
Abgeleitete GroBen (Formeln)
#Bruttozahlrate Rb 1/s RbA 6,174E-05
Blindwertzahlrate des Analyten 1/s RBL
Blindwertzahlrate des Tracers 1/s RBLT
Nettozahlrate des Tracers 1/s RnT
Aktivitat des Tracers Bq ATr
Chemische Ausbeute eta
(Liste hier verlangerbar)
Rechnen!
#Nettozdhlrate Rn 1/s Rn
#Kalibrierfaktor, verf.-bez. Bqg*s/kg phi
#Ergebniswert Bg/kg Erg 9,938E-05| 2,7672E-05 <-- von VBA modifizierb. Ergebniswert
#kombin. Stdunsicherheit Bqg/kg uErg 1,147E-05
#Erkennungsgrenze Ba/kg 1,548E-05
#Nachweisgrenze Bq/kg 2,767E-05
WEITERE ABGELEITETE GROBEN
Hilfsgr6Be Omega Omega 1
Bester Schiatzwert Bg/kg BestWert 9,938E-05
Stdunsicherheit des b. Schatzwerts Bg/kg 1,147E-05
u. Grenze d. Uberdeckungsintervalls  Bqg/kg 7,689E-05
o. Grenze d. Uberdeckungsintervalls  Bg/kg 1,219E-04

Sicherung: Originalwert von Nb

fugbar.

112
-Tabellenblatt ist auf der Internetseite dieser Messanleitung ver-
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7.2.2

UR UncertRadio: Calculation of uncertainty budget and detection limits -

Ansicht der UncertRadio-Resultatseite

G-alpha-SPEKT-FISCH-01_ap_G52025-02-05_MOA txp

Datei Bearbeiten Optionen Hilfe

DB ERF 2EHE C

Verfahren Gleichungen

Gesamtes Messergebnis fur a239 :

Beste Schatzwerte nach Bayes:

Monte Carlo Simulation:
Anzahl der simul. Messungen 100000
Anzahl der Runs: |

primarer Messwert: 9,94555E-05

Unsichh. primarer Messwert: 1,14478E-05
Wert der Ergebnisgrée: 9,94555E-05
erweiterte Unsicherheit: 1,14478E-05
relative erw. (Std.-)Unsicherheit: 11,510 %
untere Bereichsgrenze: 7,72083E-05

obere Bereichsgrenze: 1,22055E-04
Erkennungsgrenze (EKG): 1,53627E-05
Nachweisgrenze (NWG): 2, 74624E-05

aktiver Run: 1 IT: 10

Werte, Unsicherheiten

Wert der ErgebnisgrdBe: — Ba/kg FM
e er brgebnisgrofe: 9,93651E-05 a/kg Wahrscheinlichkeit (1-gamma): 0,950
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: ~ Ba/kg FM
) . : ) ) LU 0S . ks Erkennungs- und Nachweisgrenze fur a239 :
relative erw.(Std.-)Unsicherheit: 11,546 Yo Erkennungsgrenze (EKG): 1,5484E-05 Ba/kg FM Iterationen: 1

min. Uberdeck.-Intervall Nachweisgrenze (NWG): 2,7672E-05 Ba/kg FM Iterationen: 4

Wert der ErgebnisgroBe: 9,93651E-05 Barkg FM
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: 1,14731E-05 Barkg FM k_alpha=3,000, k_beta=1,645 ihtﬂf,t:t?\?e: 1SO 11929:2019,

untere Bereichsgrenze: 7,68782E-05 Ba/kg FM

obere Bereichsgrenze: 1,21852E-04 Ba/kg FM

min. Uberdeck.-Intervall

relSD%:
Ba/kg FM 0,036
Ba/kg FM 0,224
Ba/kg FM 0,036
Ba/kg FM 0,224

Ba/kg FM 0,125
Ba/kg FM 0,079
Ba/kg FM 0,873
Ba/kg FM 0,521

s a = |_ fix) Save to csv

Unsicherheitsbudget

Hilfe

Resultate Text Editor

Erweiterungsfaktor k: 1,0

Start MC

Die zugehorige UncertRadio-Projektdatei ist auf der Internetseite dieser Messanleitung

verflgbar.

8 Verzeichnis der Chemikalien und Gerate

8.1 Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollen analysenrein sein.

Ammoniaklésung, NHs:

Ammoniakalisches Wasser:

Ammoniumoxalatldsung:

Anionenaustauscherharz:

Ascorbinsaure enthaltende
Salzsaure, HCI:

13,4 mol-I™":

destilliertes Wasser mit Ammoniaklésung,
pH-Wert ca. §;

0,32 mol-I'",

4,6 g (NH4)>C,04-H20 in destilliertem Wasser 16sen und auf
100 ml auffallen;

DOWEX 1 x 2, 50 mesh bis 100 mesh, Chlorid-
form;

0,5 mol-I""Ascorbinsaure in 1 mol-I"" HC|,

8,3 mlI HCl (12,1 mol-I"") und 8,81 g Ascorbinsdure (0,05 mol)
mit destilliertem Wasser auf 100 ml auffillen. Immer frisch
herstellen!
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—  Flusssaure, HF:

— Mischlésung aus Salz- und
Flusssaure:

— Natriumnitrit, NaNOg;

— Natriumnitritldsung 1:

— Natriumnitritlésung 2:

— Pu-242-Tracerlosung:
— Quarzwolle;

— Reinigungsldsung:

— Salpetersaure, HNO::
— Salpetersaure, HNO::

— Salzsaure, HCI:

— Salzsaure, HCI:

— Salzsaure, HCI:

— Salzsaure, HCI:

— Salzsaure, HCI:

— Schwefelsaure, H>SOu:

— Tri-n-octylphosphinoxid
(TOPO) in Cyclohexan:

22,6 mol-I";

0,36 mol-I"" HCl in 0,01 mol-I"" HF,
7,5 ml HCI (12,1 mol-I"") und 0,13 ml HF (22,6 mol-I'") mit
destilliertem Wasser auf 250 ml auffillen;

7,25 mol-I7,
25 g NaNO; mit destilliertem Wasser auf 50 ml auffillen.
Immer frisch herstellen!

1,74 mol-I'",
0,6 g NaNO; in 5 ml destilliertem Wasser. Immer frisch
herstellen!

ca. 200 mBg-ml™" in HNO3 (8 mol-I™");

stark basisches Laborreinigungsmittel, pH-Wert
groBer als 13, als 2 %ige Losung;

14,4 mol-I'";

8 mol-I7,
1108 ml HNOs (14,4 mol-I'") mit destilliertem Wasser
auf 2000 ml auffallen;

12,1 mol-I";

1 mol-I",
83 ml HCI (12,1 mol-I"") mit destilliertem Wasser auf
1000 ml auffullen;

3 mol-I7,
248 ml HCI (12,1 mol-I"") mit destilliertem Wasser auf
1000 ml auffullen;

4 mol-I",
331 ml HCI (12,1 mol-I"") mit destilliertem Wasser auf
1000 ml auffullen;

9 mol-I",
744 ml HCI (12,1 mol-I"") mit destilliertem Wasser auf
1000 ml auffullen;

18 mol-I™":

0,2 mol-I",
77,13 g Tri-n-octylphosphinoxid (TOPO) mit Cyclohexan
auf 1000 ml auffullen.
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8.2 Gerate
8.2.1 Laborgerate
Fur dieses Verfahren wird die Ubliche Laborausstattung bendtigt.

Darlber hinaus werden nachstehende Gerate bendtigt:

— Becherglaser (250 ml, 600 ml, 1000 ml);

— Edelstahlplattchen (Durchmesser 25 mm, V2A-Stahl, Materialbezeichnung 1.4301g);
— Elektrodepositionsapparatur (siehe Abbildung 1);

— Glasfaserfilter (PorengroBe 0,45 um), angepasst an den Innendurchmesser der ver-
wendeten Glassaule;

— Glassaule mit Vorratsbehalter und Teflonhahn (Ldnge 10 cm, Innendurchmesser
8 mm) flir das Anionenaustauscherharz;

— Konstantstromversorgung (max. 30 V, 5 A).

— Scheidetrichter (250 ml, 1000 ml);

— Sandbad;

— Zentrifuge mit Zentrifugenbechern aus Polyethylen (400 ml, 1000 ml);

8.2.2 Elektrodepositionsapparatur zur Abscheidung von Plutonium
Die Elektrodepositionsapparatur ist in Abbildung 1 schematisch dargestellt.

Um Querkontaminationen zu vermeiden, wird fiir jede Elektrodeposition ein neues Elek-
trolysiergefaB verwendet. Nach Abschnitt 8.3.3.2 vorbereitete Edelstahlplattchen missen
dicht mit dem Kunststoffgefall verbunden sein und elektrischen Kontakt zum Minuspol
der Konstantstromversorgung haben. Die aus der Salpetersdaure entnommene und mit
destilliertem Wasser gesplilte Platinelektrode wird im seitlichen Schlitz des Elektrolysier-
gefaBes so befestigt, dass der Abstand zum Edelstahlplattchen etwa 10 mm betragt.

Eine zentrale Bohrung von 6 mm im Edelstahlblock erlaubt es, das aufliegende Praparat
von unten mit einem Stab nach oben herauszuheben.

Durch die Gasentwicklung und die Erwéarmung wird die Analysenldsung wahrend der
Elektrodeposition standig durchmischt. Das oben offene Kunststoffflaschchen wird mit
einer passenden Kihlbirne abgedeckt (nicht eingezeichnet), um Verdampfungsverluste
wahrend der Elektrodeposition zu vermeiden.
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Legende:

1 Platindraht (@ 1 mm) mit einer Gesamt-
ldnge von 7 cm, wobei ein Ende zu einer
Spirale mit einem Durchmesser von 1,5 cm
gewickelt ist;

2 Elektrolysiergefal3 aus Kunststoff (z. B. LSC-
Z&hlflaschchen mit abgeschnittenem
Boden) und seitlichem Schlitz;

3 Analysenldsung;

4 Edelstahlgewindering;

5 Edelstahlplattchen;

6 Edelstahlblock (Hohe 4 cm, @ 5,8 cm);

7 Anschluss der Konstantstromversorgung;
8 Bohrung (@ 6 mm).

Abb. 1:  Apparatur zur elektrochemischen Abscheidung des Plutoniums,
(nicht maBstabsgetreu)

8.2.3 Messgerate

Alphaspektrometriemesseinrichtung mit ionenimplantierten Halbleiterdetektoren mit
einer Flache von mindestens 300 mm und einer Halbwertsbreite besser als 20 keV.

8.3  Vorbereitende Arbeiten
8.3.1 Vorbereitung der Glasgerite

Die zu verwendenden Glasgerate werden tber Nacht in eine 70 °C warme 2 %ige Reini-
gungslésung gelegt. Danach werden sie zunachst griindlich mit Leitungswasser gespilt,
dann kurz in Salzsaure (1 mol-I"") getaucht und mit destilliertem Wasser griindlich nach-
gespult.

8.3.2 Vorbereitung der Anionenaustauschersaule

8.3.2.1 Uberfiihrung des Anionenaustauscherharzes
von der Chlorid- in die Nitratform

Das Anionenaustauscherharz wird in die Nitratform Uberfihrt, indem es mindestens
24 Stunden in Salpetersaure (8 mol-I"") gelagert wird.

AnschlieBend wird das Harz zwei- bis dreimal mit ca. 1,5 Bettvolumen Salpetersaure
(8 mol-I™") gespiilt, wobei nach jedem Spiilvorgang - je nach Qualitat des Harzes — die
Flissigkeit entweder dekantiert oder abgenutscht wird. Es folgt ein zweimaliges Spulen
des Harzes mit je 1,5 Bettvolumen destilliertes Wasser, wobei wieder nach jedem Spul-
vorgang die Flussigkeit entweder dekantiert oder abgenutscht wird. Die Lagerung des
Harzes erfolgt in 1,5 Bettvolumen destilliertem Wasser.
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8.3.2.2 Packen der Anionenaustauschersaule

Stehen nur Glassaulen ohne Fritten zur Verfliigung, wird zuerst Quarzwolle in die Glas-
saule eingebracht. Darauf wird ein dem Innendurchmesser angepasstes Glasfaserfilter mit
einer PorengréBe von 0,45 um platziert. AnschlieBend wird das in die Nitratform Uber-
fuhrte Anionenaustauscherharz DOWEX 1 X 2 ca. 5 cm hoch in die Glassaule gefillt und
mit einem weiteren Glasfaserfilter abgedeckt.

8.3.2.3 Konditionierung der Anionenaustauschersaule

Das Harz mit 50 ml Salpetersaure (8 mol-I") bei einer Durchlaufgeschwindigkeit von 1 ml
pro Minute gewaschen.

Anmerkung:
Das Anionenaustauscherharz muss bei allen Arbeitsschritten stets mit Lésungsmittel benetzt sein. Die mit
dem Harz bestlickte Saule darf nie trocken laufen.

8.3.3 Vorbereitung der Elektrodeposition
8.3.3.1 Reinigung und Funktionstest der Elektrodepositionsapparatur

Zur Vermeidung von Querkontaminationen wird der Edelstahlblock analog der Glas-
gerate gemaB Abschnitt 8.3.1 gereinigt.

Zur Uberpriifung des Edelstahlblocks und der Platinelektrode auf méglicherweise vor-
handene Kontaminationen wird in regelmaBigen Abstédnden eine einstiindige Elektro-
deposition (Abschnitt 3.4) ohne Tracer zu Reinigungszwecken durchgefiihrt und das Edel-
stahlplattchen zur Kontrolle gemessen. Erfolgte diese Elektrodeposition nur als Funk-
tionstest, darf das Edelstahlplattchen verworfen werden.

8.3.3.2  Vorbereitung der Edelstahlplattchen

Die zur Verwendung kommenden Edelstahlplattchen werden zunachst in 2 %iger Reini-
gungslésung bei 50 °C fur finf Minuten im Ultraschallbad behandelt. Danach werden sie
grundlich mit destilliertem Wasser sowie einmal mit Ethanol abgespult und unter abso-
lutem Ethanol aufbewahrt. Vor Gebrauch werden sie auf einer Heizplatte bei ca. 70 °C
getrocknet.
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