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In dieser Broschüre sind 1 3  Versuche zur Abtrennung kurzlebiger 
Nuklide zusammengestellt, die sich zur Demonstration in Vorle- 

sungen oder als Praktikumsaufgaben gut eignen. Diese Versuche 

werden U. a, in den Vorlesungen über Radiochemie an der 

Technischen Hochschule Karlsruhe verwendet. Die Versuchsvor- 

schriften sind aus den Praktikumsaufgaben hervorgegangen, welche 

im Verlauf der radiochemischen Isotopenkurse im Institut für 

Radiochemie durchgeführt werden. Sie geben einen Einblick in 

die verschiedenen Arbeitsmethoden. Bei ihrer speziellen Über- 

arbeitung in Hinblick auf ihre Verwendung zu Demonstrations- 

zwecken wurde den besonderen Gegebenheiten der Vorführung vor 

einem Zuhörerkreis Lechnung getragen, 

Alle Versuche sind in einem Zeitraum von 5 - 20 Minuten durch- 
führbar, In einer doppelten Vorle sungss tunde (90 Ninuten) 

lassen sich daher bequem 3 - 5 Versuche durchführen. Die ver- 
wendete Aktivität liegt - außer bei den Versuchen mit den 
radioaktiven Kühen - unter der Freigrenze für offene Präparate 
der I. Strahlenschutzverordnung laut Bundesgesetzblatt Nr. 31 
vom 30, Juni 1960 Teil I .  

Die Herausgeber sind für weitere Anregungen sowie Vorschläge 

zur Verbesserung der Versuche immer dankbar. 
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1 ) Abtrennung des Rh-106 von Ru-106 

Aufgabenstellung: - - - - - - - - -  
Abtrennung des Rh-106 von Ru-106 durch Fällung mit einem nicht- 

isotopen Träger, Aufnahme der Abfallskurve, Bestimmung der Halb- 

wertszeit des Rh-106 und des Trennfaktors der Trennung RU/R~. 

Einführung: - - - - - -  
Ru-106 ist ein Uranspaltprodukt mit einer kumulativen Spaltaus- 

beute von 0,38 $. Es ist ein reiner B-Strahler und zerfällt mit 
einer Halbvertszeit von einen Jahr in Rh-106, das mit 30 sec 

Halbwertszeit in das stabile Pd-106 übergeht. 

B - RU-106 > ß - 
Rh-106 30 sec' Pd-? 06 (stabil) 

PB-1 06 stabil 

In einer Ruthenlösung, die vor nicht zu langer Zeit aus frischer 

Spalturanlösung hergestellt wurde, ist neben Ru-106 auch Ru-103 

vorhanden, das eine Halbwertszeit von 40 Tagen besitzt und mit 
einer größeren kumulativen Spaltausbeute (3 $) gebildet vird. 



Ist die Lösung jedoch bereits ein Jahr alt oder älter, so ist der 

Gehalt an Ru-103 im Verhältnis zu Ru-106 sehr klein. Bei der Ab- 

trennung von Rh-106 wird bei Gegenazrt von Ru-103 auch ~ h - 1 0 3 ~  

(HVZ = 50 min) mitgefällt. Die beim mergang des ~ h - I  Ojm in den 

Grundzustand des stabilen Rh-I03 ausgesandten y-Strahlen werden 

im GI[-Zähler nur nit einem geringen Wirkungsgrad gemessen, während 

die durch die y-Strahlen hervorgerufenen Konversionselektronen 

(eK/? = 40, E = 23,2 k e ~ )  infolge ihrer geringen Energie im Nie- 

derschlag und im Fenster des GM-Zählrohres bereits vollständig 

absorbiert werden. 

Die Gewinnung einer Spaltruthenlösung aus bestrahltem Uran 

geschieht durch Destillation des leichtflüchtigen Ruthentetroxyds 

Ru0 das in schwefel- oder salpetersaurer Lösung durch Oxydation 4 ' 
nit Kaliumbromat, Kaliumdichromat oder Kaliummanganat erhalten 

ver den kann. 

Versuchsbeschreibung: . . - - - - - - - - - -  

Zu der kaliumnitrithaltigen schwach sauren RU-106-Lösung, der 

einige ng Ru-Rückhalteträger zugesetzt sind, wird bei ca. 50' 

1 ml lYatr iumhexani t r i tocobal ta t  (111) Na LCO(NO~)~] - Lösung 
3 

gegeben und so das Kaliumsalz des Co-hexanitrit Komplexes ausge- 

fällt, Nach Umrühren wird Sofort abgesaugt und die Stoppuhr bei 

der mittleren Filtrationszeit gestartet. Der Niederschlag wird 

einmal mit 10 %iger Essigsäure gewaschen, das feuchte Filter mit 

Klebecellophan aufgeklebt und sofort gemessen. Die Ablesung er- 

Tolgt in kurzen Abständen bei laufendem Zählgerät. 

Vorsichtsmaßnahmen: - - - - - - - - - -  
Da nur 0,2 pC Ru-106 verwendet werden, sind keine Strahlenschutz- 

naßnahmen erforderlich. Wegen der relativ langen Halbwertszeit 

des Ru-106 von einem Jahr muß sauber gearbeitet werden, um einer 

lang anhaltenden Kontamination vorzuheugen. Es ist daher ratsam, 

den Versuch in einer Schale als Unterlage durchzuführen. 



Materialien: - - - - - - -  
Ru-? 06-Lö sung (0,2 p~/rnl) 

R U C ~  -Lösung (1 o mg ~u/mi) 
2 K N O ~  LCO(NO~)~- - Lösung (20 ng/ml, frisch hergestellt) 

Eisessig 

Essigsäure (I 05ig) 

Becherglas 50 ml 

Meßzylinder 5 ml 
Hahnfsche Nutsche 4 cn fl mit Saugflasche 
Nenbranf ilter 

Klebecellophan 

Stoppuhr 

log. Papier (3 Pot.) 
ß-Detektor 

Hinmei s t - - - - -  

Bei der Rh-106-Abtrennung ist eine gute Vorbereitung erforderlich, 

da Rh-106 eine Ivlinute nach der Abtrennung bereits zu 75 % zer- 
fallen ist. Es muß also möglichst eine halbe Minute nach der 

Abtrennung mit der Messung begonnen werden. 

Ausführung: - - - - - -  

I . Zu 1 nl Ru-I 06-Lö sung werden ein Tropfen RuCl Lösung als 3 - 
Rückhalteträger, 5 ml 2n KN02- Lösung sowie 3-5 Tropfen 
(0!5 ml) Eisessig gegeben. Die gesamte Lösung wird auf etwa 

50° erwärmt und ca. 1 nl einer frisch bereiteten Na [co(No~)~]- 
3 

Lösung zugetropft. 

2. Der gebildete Niederschlag wird über ein Membranfilter abfil- 

triert und die Stoppuhr bei der mittleren Filtrationszeit 

gestartet. Nach Waschen mit 5 nl l%iger Essigsäure wird das 

Filter montiert und zur Messung gebracht. 

3. Aus den Filtrat kann die Abtrennung des Rh-I06 nach 5 Minuten 
niederholt werden. Es muß lediglich Na ~o(No~)$ Lösung 

3 - 
erneut zugegeben werden. Sollte noch Niederschlag nachgefal- 

len sein, so wird das Filtrat vor der Trennung noch einmal 

filtriert. Es ist jedoch ratsan, nach 3-4 Abtrennungen des 



Rhodiums die Lösung einzuengen und erneut mit KN02 zu versetzen. 

IiIessung und Auswertung: - - - - - - - - - - - -  
Die Messung erfolgt bei laufendem Zählgerät zunächst alle 15 sec, 

Solange die Zählrate hoch ist, vrerden nur die Tpsender und Hunder- 

ter notiert. Nach 3 nin wird etwa alle 30 sec abgelesen. Nach 5 min 
wird die Restaktivität (mitgefälltes RU-106) bestimmt. Die erhalte- 

nen Meßwerte werden nach Abzug der Nullrate bei der mittleren Meß- 

zeit (mittlerer Zeitpunkt zwischen zwei aufeinanderfolgenden Mecsunr 

gen) auf halblog. Papier eufgetragen und nach der Kurvenanalyse die 

Ralb~~ertszeit des Ru-106 abgelesen und der Trennfaktor bestimmt. 

Unter den Trennfaktor versteht man das Verhältnis der Endaktivität 

zur Anfangsaktivität in Prozenten ausgedrückt. Eine Trennung mit 

einem guten Trennfaktor besitzt deshalb eine kleine Prozentzahl. 

Literatur: - - - - - -  

W. Seelmann-Eggebert, Zeitschrift für Kernforschung 2a, 569 (I 947) 
V. Seelnann-Eggebert, Fiat Review of German Science during the Var, 

Vol. Inorg. Chem. 108 

W. E. Grunnit, G. Wilkinsen, Nature E, 163 (1946) 

L. E. Glendenin, E. P. Steinberg, NNES-PPR-9, 793 (1 951 ) in C. D* 

Goryell, N. Sugarman, Radiochenical Studies: 
The FissTon Products Eook 2 

Trennf aktor 250 '00 = 1 ,25 $ 
20 000 

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 min 



2) Abtrennung des Ba-? 37m von Cs-: 37 

Abtrennung eines kurzlebigen Tochternuklids durch Fällung der 

Iillutteraktikität bzm. der Tochteraktivität. Messung dnr Abfalls- 

kurve der Tochter bzw. der Anstiegskurve der Tochtrr in dsr abge- 

trennten Mutt,ersubs tanz. 

a) Fällung der Tochter unter Zusatz von Träger u m  Bückhalteträger, 

b) Abtrennung der trägerfreien Tochter durch EaSinrenaustauscher, 

C) Fällung des Cs-137 unter Zusatz von nichtisotopem Träger und 

Nessung der Nachbildung der Tochteraktivit2t im Niederschlag 

sonie der Abfallskurve der Tochter in Filtrat der Fällung. 

Einführung : - - - - - -  
Cs-137 ist ein Uranspaltprodukt mit einer kumulativen Spalteusbeute 

von 6,15 %. Es vird von Uran und den anderen Spaltprodukten durch 
Ionenaustauschverfahren oder durch Fällung als C~sium~e~chlorat, 

Cäsiumhexac3lcrojlatinat bzn. Cäsiumsilicowolframat abgetrennt. 

Cs-I 37 zerfällt mit einer Halbvertszeit von 30 Jahren unter 8-- 

Emission in Ba-137, jedoch führen nur 8% der Zerfälle zum Grundzustand 

des Bq-137. Die übrigen 92% gehen mit einer B-Naximelenergie von 

520 keV in den metastabilen Zustand Fa-13T2 iiber, der mit einer 

Halbwertszeit von 2,6 min unter Emission von y-Strahlung mit einer 

Energie von 662 keV zum Grundzustand des stabilen Ba-137 führt.. 

Die 7-Strahlen sind zu etrie 9% konvertiert (eg/7 = 0.098), d. h. 

in 9% der Zerfälle werden Ka- Röntgenstrahlen d ~ s  Bariums mit einer 

Energie von 32 keV (~ifferrnz der Bindungsenergien eines Elektrons 

der K- und L-schale) und monoenergetische Elektronen von 630 keV 

ausgesandt. 

CS-I 37 

BEL- 1 37m 
0,662 

0,52 MeV (92%)' 

1 ,I8 MeV ( 8$) 

Ba-I 37 stabil 



Ein y-Spektrum eines Cs-1 37 + Ba-1 37m- Präparats mit einem NaJ-Kristall, 
einem Dumont-Fotoverstärker und einem Telefunken-Einkanal aufgenommen, 

hat folgendes Aussehen: 

Als Ordinate ist die Aktivitätsrate in 1mp/rnin, als Abszisse 

Energie aufgetragen. 

die y- 

Die Nachbildung der Tochteraktivität in der Muttersubstanz nach der 

Abtrennung der Tochter läßt sich heim System Cs-137 + ~a-13Tm besonderfi 
gut beobachten. Die Halbwertszeit der Tochter ist groß genug, um in 

einer begrenzt vorgegebenen Zeit einen Anstieg messen zu können. Ist 

dagegen die Ralbwertszeit der Tochter im Verhältnis zur Trennzeit 

klein, so ist der Aktivitätsanstieg, der di~ekt nach der Abtrennung 

sehr hoch ist (nach einer Halbwertszeit sind bereits wieder 50% der 

Sättigungsaktivität erreicht) meßtechnisch nicht gut zu verfolgen, 

Für die Anstiegsmssung ist außerdem günstig, daß Ca-137 ein reiner 

B-9trahler ist, während Ba-1 37m vorwiegend y-Strahlen aussendet . 
m 

Vernendet man daher einen y-Detektor, so wird nur das Ba-137 gemessen. 

Venn die Aktivität der Mutter mitgemessen wird, ist ein Aktivitätsan- 

stieg maximal auf den doppelten Wert zu erwarten, vorausgesetzt, daß 

die Enpfindlichkeit des Detektors für beide Strahlungen gleich ist. 

Torsichtsmaßnahmen: - - - - - - - - - - -  
Bei der verwendeten Cs-137-Aktivität sind keine Strahlenschutzmaßnahmen 

erforderlich. Wegen der langen Halbwertszeit des Cs-137 sind jedoch 

Kontaminationen zu vermeiden. Die bei Versuch C+) verwendeten r-Szintil- 

lationsdetektoren sollten deshalb durch Berzug einer Plastikhülle 

geschützt merden. 

- 7 -  



a) Trennung durch Fällung von Ba-I 37m als BaS04 
............................................ ............................................ 
Versuchsbeschreibung: - - - - - - - - - - -  
Eine Lösung von Cs-137 in verdünnter Schnefelsäure wird mit CsCl 

als Rückhalteträger versetzt und in der Siedehitze durch Zugabe von 

BaC12- Lösung %SO gefällt. Der Niederschlag wird abfiltriert, mit 4 
heißem Wasser gewaschen und im GE-Zähler die Abfallskurve des ~a-ljTm 

aufgenommen. 

Materialien: - - - - - - -  
C s-I 37-Lö sung 0,5 p~/ml 

2 Bechergläser 50 ml 
Meßzylinder 5 D1 
Saugflasche mit Bahntscher Nutsche 

Membranfilter 4 'cm fl 
Iit6tt60 1 ml und Peleusball 

Präparateschieber 

Klebecellophan 

Stoppuhr 

halblog. Papier 3 Pot. 

B- odery-Detektor 

Ausführung: - - - - - -  
1 . In ein 50 ml Becherglas werden 1 ml CS-~ 37-Lösung, 1 ml CsC1-Lösung 

als Rückhalteträger, 3 ml H SO (ln) und 5 ml Wasser gegeben, 
2 4 

und die gesamte Lösung zum Sieden erhitzt. 

2, Die siedende Lösung wird mit I ml BaC12-Lösung versetzt und 

der entstandene BqSO Niederschlag durch ein Membranfilter 4- 
abfiltriert. Wenn die Hälfte der Lösung filtriert ist, wird 

die Stoppuhr in Gang gesetzt (~rennzeit gleich mittlere 



Filtrationszeit), Dpr Niederschlag wird anschließend dreimal 

mit je 3 ml heißem tTasser gewaschen, wobei beim letzten Waschen 
der Ring der Rahn'schen Nutsche abgenommen wird. Das Filter wird 

danach mit Klebecellophan auf einen Präparateschieber montiert 

und die Abfall skurve des Ba-I 3Tmauf genommen. 

Einweis : - - - - -  
Im Filtrgt der Fällung kann beliebig oft wieder Ba-1 37m abgetrennt 

werden. Ein weiterer Zusatz von CsCl ist nicht mehr erforderlich. 

Evtl. muß die Lösung nach mehreren Trennungen wieder eingeengt werden. 

Messung und Auswertung des Versuchs siehe Seite 11. 

Trennung Cs-1 37/~a- 1 37m durch Kationenaustauscher 
iL=r=========tt=================================== 

Tersuchsbeschreibung: - - - - - - - - - - -  
+ Auf einen mit Na beladenen Kationenaustauscher wird I pC Cs-137 

aufgegeben. Das im Gleichgewicht mit Cs-I 37 befindliche Ba-1 37m 
wird mit 0, $iger Komplexonlö sung (Äthylendiamino te traessigsäure) 

von p, I1 pluiert. Das Eluat wird in einem Flüssigkeitszählrohr auf- 
LI m 

gefangen und die Abfallskurve des Ba-? 37 gemessen. 

Materialien: - - - - - - -  
Cs-? 37-Lösung 1 p~/ml 

starksaurer Kationenaustauscher, mit ~ a +  beladen (Amberlite IR 120, 
Domex 50 oder Merck I) 
Austauschersäule nit7'Eahn, siehe Abb . 3. 
Komplexon (11)- Lösung (0, 2$ig, mit verdünnter Natronlauge auf BEI 1 

eingestellt) 

Pipette und Peleusball 

Stoppuhr 

Flüssigkei tszählrohr 

halblog. Papier 3 Pot. 



Ausführung: - - - - - -  
I .  Die Ionenaustauschmasse wird etwa 10 cm hoch i n  d i e  Säule e i n g e f ü l l t .  

2. Es wird 1  m l  C s - ?  37-Lösung ( I  p ~ )  auf d i e  Säule gegeben, danach 

n i r d  der ~ r i c h t e r  au fgese t z t  und d i e  Säule m i t  etwa 20 m l  d e s t i l l i e r -  

tem Wasser durchgespült .  

3. I n  den Tr i ch t e r  werden 15  m l  Konplexon (11) - Lösung (0,  2%ig' , 
pRI I )  g e f ü l l t .  Man ö f f n e t  den Hahn, wobei g l e i c h z e i t i g  d i e  Stoppuhr 

g e s t a r t e t  wird und l ä ß t  das Elua t  m i t  dem Ba-13Tm i n  das F lüss ig-  

ke i t s zäh l roh r  f l i eßen .  Sobald das F lüs s igke i t s zäh l roh r  g e f ü l l t  i s t ,  

n i r d  m i t  der Messung begonnen. 

S o l l t e  der Austauscher noch n i c h t  i n  Na+ Form vor l iegen ,  so l ä ß t  mcrn 

so lange NaC1-Lösung (lO$ig) durch d i e  Säule laufen ,  b i s  das Eluat  

n e u t r e l  r e a g i e r t  ( l nd ika to rpap ie r ) .  Danech v i r d  m i t  d e s t i l l i e r t e m  

Wasser nachgenaschen b i s  das Elua t  c h l o r i d f r e i  i s t  (prüf  ni m i t  ver-  

dünnter s a lpe t e r sau re r  AgNO - ~ ö s u n g ) .  Die F l ü s s i g k e i t  s o l l  s t e t s  3 
mindestens 1 cm über der  Austauschermasse s tehen,  damit s i c h  keine 

LufYYlasen b i lden ,  d i e  d ie  Durchlaufgeschwindigkeit  ver r ingern .  

Ein einmal m i t  Cs-137 beladener Austauscher kann immer wieder f ü r  

e ine  Ba-1 37u ~Abtrennung verwendet nerden. 

Messung und Auswertung des Versuchs s iehe S e i t e  11, 

L i t e r a t u r :  - - - - - -  
Tracer log N r .  67, 3 ( I  955) 
E. S. ~ i l l e r  and G. E. Kl ine AECD-2932 

Reaction of t r a c e  amounts of C s  with i o n  exchange r e s i n s  



Fällung des CE-1 37 und Beseung des Anstiegs von ~a-13Tm im Niederschlag ----------------------=====--------==-----------------------==----====- .-----W - 

Versuchsbeschreibung: - - - - - - - - - - -  

Cs-137 wird nach Zugabe von Kaliumionen als Träger und Bariumionen 

als Rückhalteträger in schnachsaurer Lösung mit Kalignost (~a-~etra- 

ph~nyloborat) als Kaliumtetraphenyloborat ausgefällt. nie Tochter 

~a-13TU bleibt hierbei in Lösung und wird auf diese Teise von Cs-137 

getrennt. Bei der Verwendung eines y-Detektors wird das Cs-137 nicht 

mitgemessen, Durch fortlaufende Messung der y-Aktivität im Cs-137- 

Niederschlag läßt sich die Nachbildung des ~a-13Tm verfolgen. Gleich- 
m 

zeitig kann im Filtrat der Cs-137-Fällung der Abfall des Ba-137 

mit einem zweiten y-Detektor aufgenommen werden. 

Materialien: - - - - - - -  
Cs-i 37-Lösung (I p~/ml) 

BaC12 -Lösung (50 mg ~a/ml) 

KC1-Lösung (2,5 mg ~/ml) 

Pufferlösung (10 mg Na-Acetat + 10 mg ~ssigcäure/ml) 
Kalignostlösung (o,? m Ca. 0,l mg AlCl /ml) 3 
Bechergles 25 ml 

Pipette 1 ml und ~eleusball- 

Saugfinger mit Hahn Ca. 30 cm lang 

Hahnlsche Nutsche 4 cm fl 
Membrenf ilter 4 cm fl 
3 Meßzylinder 5 ml 
2 y-Szintillationszähler mit dazugehörigen Zählgeräten (möglichst mit 

~atemeter) 

Schreiber 

Stoppuhr 

halblog. Papier 3 Pot. 

Die Nessungen der Anstiegs- und Abf allskurven des ~a-1 37u können auch 
in getrennten Versuchen einzeln nacheinander durchgeführt werden. 

- 11 - 



Als Demonstrationsversuch i s t  d i e  g l e i c h z e i t i g e  Aufnahme der  Abfal ls-  
n  

kurve des Ba-137 und des Anstiegs des ~a-137"  i n  Cs-1 37 zu enpfehlen. 

Die experimentelle Anordnung dazu z e i g t  d ie  Abbildung 1 am Ende d i e ses  

Versuches S e i t e  13. 

Da 2 , 6  n i n  nach dcr Fä l lung  des Cs-137 wieder 5076 der  Endak t iv i t ä t  
m 

des Ba-137 vurhanden s ind ,  muß der  Versuch p t  v o r b e r e i t e t  s e i n ,  

La nenige Sekunden nach der  Fäl lung des Cs-137 m i t  der Messung beginnen 

zu können. Die Dießgeräte müssen deshalb vor  Eeginn des Versuchs e in-  

g e s t e l l t  nerden. 

Ausführung : - - - - - -  
I .  I n  1  Becherglas ~ e r d e n  I n l  Cs-? 37-Losung ( I  P ~ ) ,  I n l  K C 1 -  

Lösung, 1 n l  BaC12- Lösung sor-ie 3 m l  dcr  cngtgebecen Fuf f i r -  

l ö  sung gegeben. 

2 .  Zur Brient ierenden Bestimnung des En~aussch lags  des Bzteneters  

wird d i e  v o r b e r e i t e t e  Lösung auf d i e  S e r e i t s  mont ier te  Eehnizche 

Nutsche g e s t e l l t  und d i e  Entfernung des S z i n t i l l a t i o n s z ä h l e r s  

von der  Rahn'schen Nutsche so v a r i i e r t , d a ß  das Ratemeter b e i  

e inen e inzus te l lenden  I m p u l ~ k ~ s e i o h  etwa ~ ~ a x i n a l a u a ' S c h l u g ' z e i g t ~  

Ev t l .  l ä ß t  s i ch  außerdem durch eine k le ine  Änderung der 

Hochspannung des S z i n t i l l a t o r s  e ine  wei te re  Korrektur e r re ichen .  

0 
3. Die Lösung s i r d  auf 70 C ernärmt ( n i c h t  zum Sieden e r h i t z e n ) ,  

2  m l  Kalignostlösung zugegeben und d ie  Stoppuhr i m  Augenblick 

der  Fä l lung  g e s t a r t e t .  Der Niederschlag i-rird s o f o r t  üb r r  d i e  

Rahn'sche Nutsche a b f i l t r i s r t  und m i t  nenig IVasser nechgecraschen. 

Messung und Auswertung: 

Messung der  Abfal l  skurve des Ba-I 37n 

Am Anfang wird m i t  j e n e i l s  30 sec Neßzeit  i n  I n t e r v a l l e n  

von 1 min gemessen, nach etwa 5 min m i t  e i n e r  I min Meßdauer. 

Nach 10 min genügt e ine  Messung pro Hcilbnertszeit ,  Der 

Untergrund wird nach 25-30 min etwa 10 n in  lang  gemessen. 



Die Messungen werden nach Abzug der Nullrate bei der mittleren 

Meßzei t (mittlerer Zeitpunkt zosis chen zwei auf einanderf olgenden 

~essungen) auf halblog. Papier (3 Pot., 1 min = I cm) aufgetra- 

gen, aus der Abfallskurve nach Abzug des Untergrundes die Zer- 

fallsgerade eingetragen und auf ihr die Halb~vertszeit von 
m 

Ba-I 37 abgelesen. Zur Bestimu~g der Anfangsaktivität, d. h. 

der Aktivität zur Trennzeit nird die gemessene Abfallskurve 

bis zum Schnittpunkt nit der Ordinate verlängert. Aus den Ak- 

tivitätsnerten des Untergrundes und der Anfangsaktivitgt wird 

der Trennfaktor berechnet. 

l.!essung des Ba-1 37m- Anstiegs in Cs-Niederschlag 

Steht zur Messung des Aktivitätsanstiegs ein Neßgerät mit 

Ratemeter zur Verfügung, so nird die Impulsrate in den ersten 

heiden lfiinuten alle 1 5  sec abgelesen. Danach kann die Zeit 

zwischen zv~ei Messungen auf 30 sec erhöht werden. 6 min nach 

der Fä11LLng des Cs-1 37 nird nur noch jede nin abgelesen und 
zwar so lange bis ein nahezu konstanter Wert erreicht ist. 

Dies ist nach Ca. 15 min der Fall. 

Besitzt das Zählgerät kein Ratemeter, so wird in den oben an- 

gegebenen Zeiten bei laufendem lfießgerät die Aktivitätsanzeige 
- 

abgelesen. Nach 6 min kann die Messung des Aktivitätsanstiegs 
in Intervallen von 1-2 min vorgenommen werden. Bei Zeitvorvahl 

~ i r d  30 oder 60 sec Einstellung empfohlen. 

Steht ein Einkanalspektrometer zur Verfügung, so wird die Lage 
m 

des Kanals auf die y-Linie des Ba-1 37 eingestellt. Die Kanal- 

breite wird dabei so gewählt, daß die Fotolinie vollständig 

erfaßt nird. 

Die Abfalls- oder Anstiegskurve des ~a-1 37m kann durch Anschluß 
eines Schreibers autonatisch registriert verden. Fells eine 

logarithmische Untersetzung vorhanden ist, ergibt die registrierte 

Abfallskurve direkt eine Gerade. 



Versuohsapparatur zur  gleichzeitigen Messung des Ba-1 3P-~bfalla 

und des ~a-l37~-~nstie~s in Ce-I 37 

Szintillationszähler I 

Zur Nessung des Anstieg 
von Ba-13-i 

Szintillationszähler I1 

Zur Messung des Abfalls 
von Ba- 1 3 7m 

Abb. 1 

Literatur: - - - . . - -  
Fällung mit Kalignost: 

P. Raff U. W. &otz Zeitschr. f. Analytische Chemie M, 241 (1 951) 

H. Flaschka, Zeitschr. f. Analytische Chemie B, 99 (1952) 
W. RÜdorff U. H. Zannier Zeitschr. f. Analytische Chemie lJJ, 1 (1 952) 

Ergebnisse: - - - - - -  
Halbwertszeit des ~ a - 1  37m, Anstieg des ~ a - I  37n im CS-~ 37, Trennfaktor 
der Trennung C s-Ba. 



I I I '-. I t I C 

4 8 12 16 20  24 28 32  min 

Abf allskurve des Ba-1 37m 
- 



Aufgenommen mit Telefunken-Einkrrnalepektrometer mit NaJ-Kristall 

1 1 /2 X 1 ", linear gemeeean. 
Heohepannunga 920 Velt 

Prpisrcrorsohub r 600 nm/h 

Dämpfpnga 10 eeo , später 30 . eeo 



Aufgenommen mit Telefunken-Einkanal-Spektrometer mit XaJ-Kristall 1 1 /2 X 1 " , log. gemessen. 
~ochspppllmgt 920 ~ o l t  Papiervorschub t 600 mm/h 
Sohwachung t 1 t2 Dämpfung : 10 sec, später 30 sec 
Kanalbreite t 2 Volt Aktivität . 1 pc cs1 j7  



3) Versuche mit der ThB (AcB) - Kuh 

Herstellung trägerfreier Pb-212- bzn. Pb-211-Präparate mit Folgeprodukten 

durch Elektrodeposition. Abtrennung der Folgeprodu-kte dieser Bleiisotope 

durch Fällung, Extraktion, Ionenaustausch, elektrochenischen Austausch 

und a-Rückstoß. 

a-d) Abtrennung von Tl-208 bzm, Tl-207 durch a-BüokatoB, Fällung, Extraktion 

und Iunenaustauacher.. i 
i 

e )  Abtrennung von Bi-211 durch elektrochenischen Austausch.und Messung des ' 
Anstiegs von Tl-207 in abgetrennten Bi-21 1 . 

Einführung: - - - - - -  
Trägerfreie Radionuklide können durch Elektrodeposition der Folgeprodukte 

der aktiven Edelg~ee in einer llKuhl' auf einem Metallblech gesammelt werden. 1 
Bei den hier beschriebenen Versuchen werden die Folgeprodukte der kurz- 

lebigen aktiven Radonisotope Rn-220 und Rn-219 gesammelt, welche sich 

aus einem emanierenden Präparat lauf end nachbilden. Diese "Kuh1', deren 

Name daher rührt, daß aus ihr laufend "aktiver Riederschlag" entnomnen 

merden kann, hat folgendes Aussehen: 

Drahtnetz 

Th-228-Präparat 



A l s  emanierendes Präpara t  wird Th-228 bzw. Ac-227 verwendet, das durch 

Mi t fä l lung  m i t  F ~ ( O H )  aq e r h a l t e n  wird und s i c h  auf dem Boden der  
3 -  

Kuh be f inde t .  Der Z e r f a l l  des  Th-228 f ü h r t  über das  Rn-220 zum s t a b i l e n  

Pb-208, der  Z e r f a l l  des Ac-227 über  das Rn-219 zum s t a b i l e n  Pb-207. 

s t a b i l  

Ac t in iumre ihe  : 

B- a a 
Ac-227 X Th-227 , 8 , 2  Ra-223 ~*$ Rn-219 3 ~ 9 2  

Die durch rad ioak t iven  Z e r f a l l  geb i lde ten  Tochternuklide entweichen (emanieren: 

nur  zum T e i l  aus  den Präpara t .  Das Ehaniervermögen d i e s e r  Präpara te  

(EV) hängt von der Oberfläche und der  R r i s t a l l s t r u k t u r  des P räpa ra t e s  

ab. Amorphe Substanzen m i t  i h r e r  großen Oberfläche zeigen e i n  hohes, 

oberflächenarme und k r i s t a l l i n e  Substanzen e i n  ger inges  Emaniervermögen. 

i~dan v e r s t e h t  darun te r  das  Verhä l tn i s  der  aus  dem Präpara t  entweichende3 



zu der  insgesamt i m  Präpara t  nachgebi ldeten Nenge e i n e s  gasförmigen I 

I 

Nuklids. Die Radonfolgeprodukte en ts tehen  a l s  p o s i t i v  geladene Ionen 

i n  dem das Präpara t  umgebenden Luftraum, da das  Restaton i n f o l g e  der  1 
1 

beim a -Ze r f a l l  au f t r e t enden  Rückstoßenergie Hfüllenelektronen v e r l i e r t .  

Diese p o s i t i v  geladenen Restatome werden an einem nega t iv  geladenen 

Metal lblech abgeschieden, von dem s i e  s p ä t e r  l e i c h t  abge lös t  nerden 

können. 

Das p o s i t i v  geladene G i t t e r  ve rh inde r t ,  daß Ra-224, melches durch 

a-Rückstoß i n  den Gasraum ge langt ,  an dem nege t iv  geladenen Blech 

abgeschieden wird, 

Die Rückstoßenergie, d i e  e i n  Kern m i t  der Masse A b e i  der  Emission 

e i n e s  a-Teilchens e r h ä l t ,  e r rechne t  s i c h  nach folgender  Formel: 

EA = 
Rückstoßenergie 

m = Masse des n-Teilchens 
a 

A = Masse des Restkerns 

Ea = k ine t i s che  Energie des  e m i t t i e r t e n  a-Teilchens 

Die Rückstoßreichweite der  Restkerne beim a -Ze r f a l l  b e t r ä g t  etwa 

0 , l  - 0,2 mm i n  Luf t .  

Bei l änge re r  Exposi t ion t > ~ ~ / ~  Bi-212 bzw. Bi-211 be f inde t  s i c h  des  

System i n  rad ioak t iven  Gleichgewicht. Exponiert  nan jedoch nur  kurze 

Z e i t ,  so kann sowohl m i t  dem ß-Detektor a l s  auch m i t  dem a-Detektor 

e i n  Anst ieg der  A k t i v i t ä t  beobachtet  merden, der von d r r  Halbwertszei t  

der  nachgebi ldeten a- bzm. B-aktiven Folgeprodukte abhängt. 

1 .  Die Abhängigkeit des Emaniervermögens e i n e r  Substanz von der  Temperatur 

g i b t  Auskunft über Strukturkinderungen ( ~ a h n ' s c h e  ~maniermethode).  

2. Auch d i e  ak t iven  Folgeprodukte der  Spa l tgase  können i n  anzloger  

Weise durch Elek t rodepos i t ion  gesammelt merden. 



Vorsichtsnaßnahmen: - - - - - - - - - -  
Die stark y-aktive "Kuh" soll in einem Bleibehälter aufbewahrt werden, 

Des Öffnen der Kuh soll nur beS laufendem Abzug erfolgen. Bein Arbeiten 

mit den Folgeprodukten ist jedoch kein Strahlenschutz erforderlich und 

eine evtl. Kontamination durch die aktiven Niederschläge klingt bald ab. 

a) Trennung des Tl-208 (207) von Pb-212 (211 ) und Bi-212 (21 1 ) durch C<-Rückstoß ------------------------------------------------------------=-------------- - - - - _ - _ - - _ _ - _ _ _ - _ _ _ - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -  _-_--__-__---- 

Bersuchsbeschreibung: - - - - - - - - - - -  
Ein mit Pb-212 und seinen Folgeprodukten beladenes Platinblech, das 

durch Einhängen in eine “ ThE-Kuh“ hergestellt vmrde , wird auf eine 
glatte Unterlage gelegt. (~adurch soll eine Kontamination mit Pb-212 

weitgehend verhindert werden). Nach Entfernen des Bleches wird der 

Abfall des durch den a-Rückstoß Don Bi-212 auf der Unterlag@ nie-: 

dergeschlagenen Tl-208 gemessen. Außer dem Tochternuklid wird auoh 

eine geringe Aktivität der Mutter mitgerissen, so daß der langlebige 

Untergrund mit der Expositionszeit ansteigt, 

Einwei s : - - - - -  
Der gleiche Versuch läßt sich auch mit dem aus einer "Ac-Kuh" gewonne- 

nen Pb-211 und seinen Folgeprodukten durchführen. 

Materialien: - - - - - - -  
Thorium- bzm. Actinium-Kuh mit Ca. 100 pC 

Xit "aktivem Niederschlagf' beladenes Pt-Blech ( c a .  5 xTO m) 

Pinzette 

Klebecellophan 

Schieber 

Stoppuhr 

halblog. Papier 3. Pot. 
B-Detektor 



Ausführung: - - - - - . .  

Das m i t  dem Itaktiven Niederschlag" beladene Pt-Blech wird auf den 

m i t  Klebecellophan beklebten Schieber g e l e g t ,  Bach ca ,  I mln vrird 

das Pt-Blech e n t f e r n t  (Trennze i t )  und anschließend sofozz d i e  Ab- 

f a l l s k u r v e  des Tl-208 aufgenommen. 

Messung und Auswertung s iehe  S e i t e  28. 

L i t e r a t u r r  - - - - - -  
Hers te l lung  emknierender Präparate :  

A.C. Wahl and X. A. Banner, R s d i o a c t i v i t y  Applied t o  Chemistry, 
John Wiley Sons Inc.  ITew York, S. 294 (1951) 

Gmelin's Handbuch der anorg. Chemie: Thorium und I so tope ,  S. 369(1955) 

K ,  E ,  Zimen, Ze i t schr .  Physikal ische Chemie, Abt lg .  L ,  Hd. 191 ,$ (1942) 

Rückstoß: 

G. von Hevesy und F. Paneth, Lehrbuch der  Radioaktivit%it, Verlag 
J. A. Bar th ,  Le ipz ig  1923, S.  51 f f .  , 150 

S t .  Meyer, E. v. Schweidler,  R a d i o a k t i v i t ä t ,  Verlag 3. G .  Teubner, 
Leipzig ,  B e r l i n  I91 6 ,  S. 129 f f .  

0. Hahn, Phys. Z. 10, 81 (1 909) 

0. Hahn, L. Meitner,  Verb. D. Phys. Ges. 11, 55 (1909) 
~ h y s .  Z. 3, 6 9 7  (1909) 

J. C .  McLennan, Nature 80, 490 (1  909) 

K. Fajanc  und W. Makomer, Fh i l .  Mag. (6) 20, 875 (1970) 

b )  Abtrennung von Tl-208 (SI-207) von Pb-21 2 ( ~ b - 2 1 1 )  und Bi-21 2 ( E - 2 1  ? ) 
durch Fä l lung  

..................................................................... 

Versuchsbeschreibung: - - - - - - - - - - -  
Der i n  der  Kuh an e inen  geladenen Blech g e s a m e l t e  tlal:i:S.-ie Bieder- 

sch lag t t  wird m i t  verdünnter  Sa lpe te rsäure  a b g r l ö  st und zc d i e s e r  

Lösung Eisen-I11 und Thallium-I a l s  Trägerionen zugegeben. I n  

der  S i edeh i t ze  wird verdünnter  Ammoniak zugetropf t und Pb-21 2 (21 1 ) 
und Bi-21 2 (21 1 ) zusammen m i t  dem Eisenhydroxj-d a u s g e f ä l l t  , 

I m  F i l t r a t  wird das Thallium durch Zugabe von I<aliumjodld g e f ä l l t  

und d i e  Abfal lskurve gemessen. 

- 22 - 



Mit "akt iven Niederschlag" beladenes Ft-Blech; s iehe  Versuch a) 

J3303 ( 2 4  

NE3 (6n) 

Fe ( ~ 0 ~ ) ~ -  Lösung (1 0 ng F'e/ml) 

TlN03 - Lösung (1 0 ng ~ l / n l )  

KJ-Lösung ( 5 0  mg ~/ml) 

3 Becherglaser  50 m l  

Meßzylinder 5 m l  

2 Hahn1 sche Nutschen 4 cn $ 
li!embranfilter 4 cn fl 
Saugfinger m i t  Hahn 

Saugflasche 

Klebecellophan 

U toppuhr 

halblog.  Pap ie r  4 P o t ,  

B-Detektor 

Ausführung : - - - - - -  
I .  Das Pt-Blech wird Ca.. 5 min l a n g  i n  2 n l  HNO (2n) g e l e g t ,  wodurch 

3 
der  a k t i v e  Niederschlag abge lös t  wird. 

2. Zu d i e s e r  Lösung werden 3 n l  H20, 10 Tropfen  PO^)^- Lösung 

und 5 Tropfen T l N O  Lösung gegeben. 3 - 
3. Die Lösung wird zum Sieden e r h i t z t  und solange NH (6n) zuge t ropf t ,  3 

b i s  s i c h  e i n  b raun ro t e r  Fe (OH) - Niederschlag g e b i l d e t  ha t .  
3 

Es wird noch einmal kurz aufgekocht und dann über e i n  Membran- 

f i l t e r  i n  den Saugfinger a b f i l t r i e r t .  Bei der  m i t t l e r e n  F i l t r a -  

t i o n s z e i t  wird d i e  Stoppuhr g e s t a r t e t .  

4. Nach Belüftung des  Saugfingers l ä ß t  man das F i l t r a t  i n  e i n  50 m l  

Becherglas l au fen ,  i n  das man vorher  5 Tropfen KJ-Lösung gegeben 

h a t t e .  Der ents tandene Niederschlag wird a b f i l t r i e r t  und zur  

Messung gebracht ,  



Messung und Auswertung siehe Seite 28, 

C) Abtremung des Tld208 (Tl-207) von Pb-212 (~b-211) und Bi-212 (~i-211) 
durch Extraktion 

P================3===E;IE;IE;I--======------------===------k---------------- 

Versuchsbeschreibung: - - - - - - - - - - -  
Das von Pt-Blech mit Shlzsäure abgelöste Pb-212 mit seinen Folgepro- 

dukten wird mit Thalliunträger sowie mit Blei und Wismut-Rückhalte- 

träger versetzt und das TI+ zu ~l~~ oxydiert. Der Chlorokomplex des 

dreimertigen Thalliums wird durch Extraktion mit Methylisobutylketon 

(~exon) von Blei und Wisnut abgetrennt. Die rasche Trennung der bei- 

den Phasen erfolgt durch Filtration über ein mit Taaaßr angefeuchtetes 

Feltenfilter, wobei nur die väasrhge Phase durchläuft. 

Materialien: - - - - - - -  
Mit aktivem Niederschlag beladenes Pt-Blech; siehe Versuch a) 

HC1 (8n) 

Me thyli sobutylke t on (~exon) 

Pb-Acetatlösung (1 0 mg ~b/ml) 

Bi ( ~ 0 ~ ) ~ -  Lösung (10 mg ~i/rnl) 

T1NO Lösung (1 0 mg ~l/ml) 
3- 

H202 (3%ig) 
2 Weithals-Erlenmeyerkolben 200 ml 

2 Trichter 7 cn 
2 Schütteltrichter 50 ml 

2 Feltenfilter 1 1  cn $ 
2 Bechergläser 50 ml 

Stoppuhr 

halblog. Papier 3 Pot. 
Flüssigkeitszählrohr 



Ausführung: - - - - . . -  

I, Das aus der Kuh entnommene Pt-Blech mit dem aktiven Niederschlag 

wird Ca. 5 min lang in 5 ml HC1 (8n) gelegt, wodurch das Pb-212 
(211) mit seinen Folgeprodukten abgelöst wird. Zu dieser Lösung 

gibt man je 1 ml Pb-Acetat-Lösung, Bi ( ~ 0 ~ ) ~  - Lösung und TlNO 3- 
Lösung. Man versetzt mit einigen Tropfen H202 (~($5.~) und erhitzt 

zum Sieden, wobei sich evtl. vorher gebildetes TlCl durch die 

Oxydation zu ~l~~ wieder löst. 

2. Die Lösung wird nach dem Abkühlen in einen Schütteltrichter über- 

führt und mit dem gleichen Volumen Hexon versetzt. Es wird Ca. 

1/2 min geschüttelt, nach Beendigung die Stoppuhr gestartet und 

die beiden Phasen über ein mit Wasser befeuchtetes Faltenfilter 

getrennt. Die organische Phase, die das T1 enthält, wird dabei 

von dem feuchten Filter zurückgehalten. (siehe auch Seite 35). 

3. Nach der Trennung der beiden Phasen wird die organische Phase 
in den zweiten Schütteltrichter gegossen, der bereits 5 ml H C I  (8n) 

und je 3-4 Tropfen Pb-und Bi-Rückhalteträger zum Waschen enthält. 
Man schüttelt nochmals Ca. 30 sec und trennt die beiden Phasen 

wieder über ein feuchtes Faltenfilter. 

4. Die organische Phase wird nach der Trennung in ein Flüssigkeits- 
znhlrohr gefüllt und gemessen. 

Messung und Auswertung siehe Seite 28. 

Literatur: - - - - - -  
k ,  A. Noyes, W. C. Bray, E. B. Spear, J. An. Chen. S O ~ .  E, 516, 559 (1908) 



d) Trennung des  Tl-208 von W-212 durch Anionenaustauscher ....................................................... ------------------------------------------------------- 

Versuchsbeschreiburig: 
- - - - - - - - L - -  

Aus einer Lösung von Pb-212 und seinen Folgeprodukten wird das 

Bi-.208 nach Zugabe von Wismutträger mit Nr,tronlauge gefällt, 

während das Pb-212 durch Komplexbildung mit Äthylendianintetra- 

essigsaure in Lösung gehalten wird. Der Wismuthydroxydnieder- 

sahlag wird in Salzsäure (0,~ n) gelöst und die erhaltene 

Lösung auf eine mit CI- Beladene stark basische Anionenaustauscher- 

säule gegeben, Durch Eluieren mit Salzsäure (0,5 n) mird das 

Thallium von Wismut getrennt und das Eluat in einen Flüssigk&%s- 

zi ih l rahr  eagefangen. 

Diesbr Versuch kann nur nit den Folgeprodukten der ThB-Kuh durch- 

geführt werden, da das Bi-211 der Actiniumreihe eine für diesen 

Versuch zu kurze Holb~~ertszeit besitzt. 

Materialien: - - - - - - -  
h'li t Pb-21 2 beladenes ? %-Blech aus der ThB-Kuh 

stark basischer Anionenaustauscher (~owex 1 ) mit Cl- beladen 
Austausohersäule mit Rahn (~änge ca. 158 an, fl 10 mn, Füllhöhe 100 m n )  

mo3 (Zn) 
HC1 (0,5 n) 
NaOH (lO$ig) 

NaOH ( l%ig) 
Pb-Acetatlösung (10 mg ~b/ml) 

Bi ( ~ 0 ~ ) ~ -  Lösung (10 mg ~i/nl) 

EDTA (~om~lexon~1)- Lösung (2$ig) 

Phenolphthaleinlösung 

Hahnlsche Nutsche 4 cm $ 
1,fembranfilter 4 cn fl 
Saugflasche 

3 Bechergläser 50 nl 
2 Meßzylinder 10 ml 

Trichter 5 cm fl 
Stoppuhr 

halblog. Papier 3 Pot. 
Flüssigkeitszählrohr 

siehe kbb. 3 



Ausführung : 

1 .  Das der  ThB-Kuh entnommene Pt-Blech wird zum Ablösen des  Pb-212 

und se ine r  Folgeprodukte Ca. 5 n i n  l ang  i n  5 n l  HNO (Zn) ge leg t .  
3 

Danach merden zu der  erhal tenen Lösung 10 Tropfen Pb-Acetatlösung, 

5 Tropfen B i  (NO ) - Lösung und 5 n l  EDTA-Lö sung sowie e in ige  
3 3 

Tropfen Phenolphthaleinlösung gegeben. 

2. Die Lösung wird zun Sieden e r h i t z t  und das V?ismut durch Zutropfen 

von NaOH (lO$ig) b i s  zur schwachen Phenolphthaleinrotfarbung aus- 

g e f ä l l t ,  Das B le i  b l e i b t  dabei durch Komplexbildung i n  Lösung. 

Der e rha l t ene  Niederschlag wird über e i n  Menbranfi l ter  abgesaugt 

und m i t  NaOH (l$ig).,, der etwas Konplexonlösung zugesetzt  w r d e ,  

gewaschen. 

3, 3 e r  B i  (OH) - Niederschlag wird i n  5 m l  H G 1  (0 ,5  n )  ge lös t  und 
3 

d i e  Lösung auf d ie  m i t  CI- beladene Austauschersäule gegeben. Bach 

etwa 10 n i n  h a t  s i ch  wieder genügend Tl-208 nachgebildet  und nan 

e l u i e r t  m i t  H C 1  (0,511). Das E lua t  wird i m  F lüs s igke i t s zäh l roh r  auf- 

gefangen und zur Messung gebracht .  E ~ i n  effssn des 'Rahm.nird d i e  

Stoppiikr  ges ta r te t  i. 

Es i s t  n i c h t i g ,  daß d i e  Fä-llung von B i  (OH)  i n  he ißer  Lösung vorge- 
3 

nomen wird, da das Vismut sons t  nur sch lech t  a u s f ä l l t .  S o l l t e  +ro tz -  

den kein Niederschlag en ts tehen ,  so f ü g t  man 1 mg ca2+ Ionen zu. 

Messung und Ausnertung s iehe  S e i t e  

F. ITelson and K. A. Krens, J. Am. Chen, Soc, 16, 5916 (1954) 

F. T. Lima, A. Abrao, Analyt. Chem. 32, 492 (1960) 

K .  Glen U. a .  , Zei t schr .  anorg. a l l g .  Chem. z, 270 (1957) 



e) Abtrennung des Ei-21 1 von Pb-21 1 durch elektrochemischen Austausch .................................................................. .................................................................. 

Versuchsbeschreibung: 
- - . . - i - - - + i i  

In eine ealpetersaure Lösung von Pb-211 und seinen Folgeprodukten, 

das durch Elektrodeposition in einer "Ac-Kuh" erhalten rmrde, wird 

ein Nickelblech eingelegt, auf dem sich das elektrochemisch edlere 

Wismut (X-211) abscheidet. Durch Messuxxg des Aktivitätsabfalls in 

a-Detektor erhält man die Abfallskurve des Bi-211. Falls sich das 

Nickelblech nicht länger als eine halbe Hinute . . in  der 

Lösung befand, erhält man dagegen bei der Iviessung im ß-Detektor einen 

Aktivitätsanstieg. Dieser Anstieg ist durch die Einstellung des 

Gleichgemichts zwischen Bi-211 und Tl-207 bedingt. 

Materialien: - - - - - - -  
Pt-Blech mit aktivem Niederschlag von Pb-211 und seinen Folgeprodukten 
aus der1IAc-Kuh" 

HNOJ (14n) 

HN03 (2n) 

Pb-Acetat-Lösung (1 0 mg ~b/ml) 

2 Nickelbleche Ca. 1 X I cm 

Becherglas 20 ml 

Pinzette 

Stoppuhr 

halblog. Papier 3 Pot. 
B- und a-Detektor 

Ausführung: - - - - - -  

I. Die beiden Nickelbleche werden durch kurzes Eintauchen in HXO (14x1) 3 
angeätzt. 

2. Der auf dem Pt-Blech befindliche aktive ITiederschlag wird mit 2 nl 

HNO (2n) abgelöst und in diese Lösung 1 ml Pb-Acetat-Lösung als 
3 

Rückhalteträger gegeben. 

3. Man erwärmt die Lösung auf etna 70' C und taucht das Ni-Blech 



Ca. 15-20 sec lang ein. Beim Herausnehmen wird die Stoppuhr gestartet, 

das Blech mit Wasser abgespült, mit Zellstoff abgetupft und sofort in! 

a- bzw. B-Detektor gemessen, 

Hinmei s : 
C I - -  

Sollen die Messungen im a- und B-Detektor-gleichzeitig ausgeführt werden, 

so legt man zwei Ni-Bleche in die Lösung. Werden die Versuche nacheinan- 

der ausgeführt, so ist zu beachten, daß die Aktivität der Mutter (~b-211) 

mit einer Halbwertszeit von 36 min abnimmt, 

Messung und Auswertung: - - - - - - - - - - - -  
I, Pvlessung der Abfallskurven des Tl-208 (91-207) und des Bi-21 1 

Zu Beginn der Messung wird jeweils 1 rnin lang mit einem Intervall 

von 1 min gemessen. Nach etwa 10 min genügt eine Messung pro Halb- 

wertszeit. Der Untergrund wird nach 40 min während eines längeren 
Zeitraums bestimmt. 

Nach Abbug der Nullrate werden die Meßwerte auf halblag. Papier auf- 

getragen, der Untergrund von der erhaltenen komplexen Kurve abgezogen 

und die Halbwertszeit und der Trennfaktor abgelesen, 

2. Messung der ~1-207-AnstieGkurve im ß-Detektor. 

Um zu vermeiden, daß bei der Messung der Anstiegskurve noch ein Teil 

der U-Strahlung des Bi-211 mitgemessen wird, deckt man das Ni-Blech 
2 

mit einer dünnen Al-Folie (etwa 5-10 mg ~l/cm ) ab, 

Zu Beginn der Messung wird bei laufendem Zählgerät und laufender 

Stoppuhr alle 15 sec abgelesen, nach 5 min jede Minute. Nach 10 min 
genügt eine Messung pro Halbwertszeit. 

Nach Abzug der Wullrate und Auftragen der gemessenen Aktivitätsrate 

EI?-f halblog. Papier erhält man nach der Kurvenanalyse aus dem gerad- 

linigen Teil der Abfallskurve die Halbwertszeit des Tl-207. 



Literatur: - - - - - -  
F. Soddy, Die Chemie der Radioelemente, Verlag J. Anbrosius Barth, Leipzig 

1912, 153 
G. V. Hevesy U. F. Paneth, Lehrbuch der Radioaktivität, Verlag J, A. Barth, 

Leipzig 1923, S. 101, 149 
F, V, Lerch, Ann. D. Physik (4) l2, 745 (1903) 

Wiener Berichte 114, 553 (1905) 

Ergebnisse : - - - - - -  
Abfallskurven und Halbwertszeiten von Ti-207 (~1-208), Trennfaktoren 

der verschiedenen Tl-Trennungen 

fmstiegskurve des Tl-207 i r n  abgetrennten Bi-211 

Abfallskurve des Bi-211 durch Messung mit dem a-Dztektor 

Abfallskurve des Tl-208 - 30 - 



Anstiegskurve des Tl-207 in abgetrenntem Bi-211 



4) Ahtrennung P ~ - ~ ~ L $ ~ ( U X ~ )  von Uran und Th-234 (UX~ ) 

Aufgabenstellung: 

Abtrennung eines kurzlebigen Tochternuklids durch Fällung, Extraktion 

oder Ionenaustauscher; Messung und Analyse seiner Abfallskurve, Bestim- 

mung der Halbwertszeit und des Trennfaktors. 

a) Fällung tnit nichtisotopem Träger. Einfluß der An- bzw. Abwesenheit 

von Rückhalte träger auf den Trennf aktor (~h/Pa). 

b) ~xtraktibn von trägerfreien Pa-234m 

C) Trennung durch Kationenaustauscher ohne Trägerzugabe 

Mit den beiden letzten Verfahren ist ein besonders guter Trennfaktor 

zu erreichen. 

Einführung: - - - - - -  

U-238 zerfällt unter ~-Emission in Th-234 (UX~ ), das durch B-Zerfall 
: in ~a-234m (ux~) übergeht. Ca. 99% des P a - 2 ~ 4 ~  zerfallen direkt durch 

D-Zerfall in U-234 (uII), während <1 (die Angaben in der Literatur 

schwanken zwischen 0,63$ und 0,15$) über den Grundzustand des Pa-234 

in U-234 übergehen. Die nitabgetrennte Aktivität des Pa-234 ist deshalb 

sehr gering. 

U- 238 a 
'1Eh-234 

D- ~a-234m ß - u-234-\ 01 

9 *  4,5 . 10 a 24,1 d 2;5.15a 

1,2 m Pa- 2 34 
6 , 7  h 

Hinweiu: - - - - -  
Bei dem verwendeten Uran ist darauf zu achten, daß in den letzten 

4 Wochen keine Thoriumtrennung vorgenommen morden ist. 



Strahlenschutznaßnahnen sind nicht erforderlich. Wegen der langen 

Halbwertszeit des Urans besteht jedoch Kontaninationsgefahr. 

Die Versuche sollten deshalb in einer Schale als Unterlage aus- 

geführt werden. 

a) Trennung durch Fällung mit nichtisotopem Träger 

Versuchsbeschreibung: - - - - - - - - - - -  
Aus zwei phosphationenhaltigen, salzsauren Vranylnitratiö- 

sungen, von denen eine Thoriunnitrat als Rückhalteträger 

für Th-234 enthslt, wird durch Zugabe einer Zirkonoxychlorid- 

lösung Zirkonphosphat gefällt. Turch zeitliche Verfolgung 

des Abklingens der ß-Aktivität und anschließende Kurvenana- 

lyse wird die Halbwertszeit von ~a-234n abgelesen und der 

Trennf aktor der ~a-234~/~h-234-~rennung ni t und ohne Rück- 

halteträger bestimmt. 

Hinwei s : 

Die Abtrennung des ~a-234n kann aus der gleichen Lösung nach 

einigen Minuten wiederholt werden, da pa-2j4m sich wegen 

seiner kurzen Halbwertszeit rasch nachbildet; nach 5 min - 
sind bereits wieder über 95% der Gleichgewichtsaktivität 
vorhanden. Die zweite Abtrennung liefert meist einen besseren 

Trennfaktor, da evtl. vorhandene Radiokolloide mit der 

ersten Fällung entfernt werden. 

Materialien: - - - - - - -  
10 ml Uranalynitratlösung (enthält pro ml 15 mg Uran, 4 mg 
Thorium, 15 mg Na2HP0 und ist 4 n salzsauer). 4 
10 nl Uranaylnitratlösung (wie oben, jedoch ohne Th (NO ) ) 3 4 



Z*OC12 (4 ng ~r/ml in 1 n H c ~ )  
HC1 (2n) 

Hahnlsche Nutsche 4 cm fl mit Saugflasche 
2 Bechergläser 50 ml 

Glasstab 

Menbranfilter 4 cm jd 
Klebecellophan 

Schieber 

Stoppuhr 

halblog. Papier 3 Pot. 
ß-Detektor 

Vorbereitung: - - - - - - -  
rn 

Da die Halbwertszeit des Pa-234 nur 1 min beträgt, nuß der Versuch 

vor der Ausführung der Trennung sorgfältig vorbereitet werden. Es 

soll spätestens 1 min nach dt'trennung mit der Xessung begonnen werden. 

1. Nutsche mit Filter auf die SaugXlasche montieren 

2. Klebecellophanstreifen vorbereiten und Schieber bereitlegen 

3. Stoppuhr am Arbeitsplatz bereithalten 

4. Das l!Ießgerät nuß zählbereit sein (~ählformulaz und ~leistift) 

5. Etwa 10 ml HC1 (2 n) zum Nachwaschen erhitzen 

liusf ührung: - - - - - -  

I. Zu der siedenden thoriumhaltigen Uranlösung gibt nan 2-3 Troofen 

ZrOC12- Lösung und filtriert den kaum sichtbaren Niederschlag 

durch ein Menbranfilter ab. Ist die Hälfte der Lösung durch das 

Filter gslaufen, wird die Stoppuhr in Gang gesetzt (nittlere 

Filtrationszeit gleich ~rennzeit ) . 
2. Der Niederschlag wird anschließend 2-3 nal nit je 2-3 nl heißer 

HC1 (2n) gewaschen, wobei beim letzten Waschen der Ring abgenommen 

wird. Das Filter wird sofort feucht gjit Klebecellophan auf den 

Schieber aufgeklebt und genessen. 

- 34 - 



3. Aus der zweiten Uranlösung, die kein Th als Rückhalteträger für Th-239 . 

enthält, wird auf die gleiche Weise das ~a-2j4n abgetrennt und gemessen. 

sollte ein Versuch mißlingen, so kann er nach 10 min aus dem jeweiligen 

Filtrat wiederholt werden. 

Messung und Auswertung siehe Seite 38. 

Literatur: - - - - - -  
A. V. Grosse, Naturwiss. 15, 766 (1927) 

Berichte fi, 233 (1928) 

Zu den Zerfallsschenen: 

H. Schneider, F, W. De Lange and J. W. L. De Villiers, 

Nuovo Cimento, U, 11, 681 (1 959) 

0 .  Hahn, Ber. 54 I, 1131 (1 921 ) 

X. Feather and E. Bretscher, Proc. Roy. Soc. (~ondog), 165 A, 530 (1938) 

W. L. Zijp, Sj. Tom and G. J. Sizoo, Physica 3, 727 (1954) 

I. H. Forest, S, J. Lyle, G. R. Martin and J. J, J.Iaulden, 

J. Inorg. Chem. 5, 210 (1960) 
- 

b) Trenniing durch Extraktion durch trägerfreien ~a-2j4n ..................................................... -----_--__________--------------------_-------------- 

Die Extraktion des Protactinium-Chlorokomplexes mit Butylacetat ist 

aus konzentrierter Salzsäure nit einen guten Trennfaktor möglich, und 

ist sehr spezifisch für das Protactinium. 

E&r Trennung wird eine F n salzsaure Uransalzlösung mit dem gleichen 

Volumen Heutylncetat kurze Zeit geschüttelt, Die wässrige Phase wird 

verworfen, die organische Phase durch Schütteln mit 8 n HC1 gewaschen 

und anschließend im Flüssigkeitszählrohr gemessen. 



Die Trennung der beiden Phasen gelingt an schnellsten durch Filtration 

über ein mit Wasser angefeuchtetes Faltenfilter, wobei die organische 

Phase zurückgehalten wird und nur die wässrige Phase durchläuft, 

Materialien: - - - - - - -  
U02 (NO~)~- Lösung ( 2 5 0  mg ~/nl in 8 n H C ~ )  

n-Butylace tat 

2 Schütteltrichter 50 ml 

2 Trichter 7 cn fl 
Faltenfilter 11 cn jd 

Stoppuhr 

halblog. Papier 4 Pot. 
Flüssigkei tszählrohr 

fusf ührung : - - - - - - -  
I. Vor Beginn der Ab'-trennung feuchtet rian die Faltenfilter mit 

Wasser an und füllt in den zweiten Schütteltrichter ca. 5 ml 
HC1 (8n). 

2. 5 nl der Uranlösung werden Ca. 1 /4 nin mit dem gleichen Volunen 
Butylacetat geschüttelt und das Ende des Schüttelns als Trenn- 

Zeit genommen. 

3. Die beiden Phasen werden über ein mit Wasser befeuchtetes 
Faltenfilter getrennt. 

4:Nach vollständigem Ablauf der wässrigen Phase wird 6as Falten- 

filter aus dem Trichter herausgenommen und an oberen Ende so 

zusammengehalten, daß die organische Phase aus einer Falte 

in den zweiten Schütteltrichter gegossen werden kann. 

5. Man schüttelt erneut kurze Zeit und trennt die beiden Phasen 
über das zweite Faltenfilter. 



6 ,  Die organische ~ h a s e  wird, i n  das F l ü s s i ~ k e i t s z ä h l r o h r  gegossen und 

s o f o r t  gemessen. 

Rinnei s : 
. . - - - . i  

S o l l  der  Versuch aus  der  wässrigen, u ~ a n h a l t i g e n  Phase noch e inna l  wie- 

de rho l t  werden, so g i b t  man vor  der Ext rak t ion  noch 1 ml HC1 (12n) zu, 

Meszun.g unci Auswertung des Versuchs s iehe  S e i t e  3f:. 

L i t e r a t u r :  . . - - - - -  
A ,  G. BRaddoc!~, J. Inorg.  ITucl. Cheri. I, 94 (1958) 

J. Pleggenheimer, PhD-Arbeit, ~ a n b r i d ~ e / E n ~ l a n d  (1959) 

C )  T~ennung durch Kationenaustauscher ___--- _ _  _-.-__ _ _ L  ------- - ---- ------- 
_---U- _------------ ---- 

VersgchsSeschreibung: - - . . . - - - - - - - -  
+ 

ALI? eineii nit,  Ma beladenen Kationenaustauccher ( d n b e r l i t e  I R  120 oder 

Donex 50) wird e ine  Uranyln i t ra t lösung ,  i n  der s i c h  Uran i m  Gleichgewicht 
m 

n i t  Fh-234 und s o n i t  auch m i t  Pa-234 befLndeJ, sufgegrben.  Anschließend 

v i r d  das uran n i t  Salzsäure  (2n) ausgew::3sc3en, während das Thorium u n t e r  
m 

diesen Sedingungen am Austauschsr gebunden b l e i b + ;  Pa-234 wird durch 

Elu ie ren  ni- i  e i n e r  auf pH 2,-5 e i n g e s t e l l t e n  Z i t r a t l ö sung  von Th-234 

ceJ~?ennt  und das Elua t  i m  F lüs s igke i t s zäh l roh r  gemessen. 

Uo, L (??oj),- Lösung (250 mg u j o l )  
~ ' a r k  -Eurer Kaiioneneustauscher (~owe:: 50, Amberlite I R  720) m i t  ~ a +  beladen 

h u s t a ~ ~ s c ~ i e r s 2 i u l e  (ca.  10 mn @, Skinge ca, 150 mm) ni-b G 0- F r i t t e ,  NS 10 

u ~ c i  IIah:i (30hrung 2-3 mn @) s iehe  Abb. 'j 

Trich >er m i t  BS 10 (oberer  @ ca ,  50 nm) 

>I21 (2?) 

Zitroncnsäurelösuny: (5$ig, m i t  1?H OH auf + 2,5 e i n g e s t e l l t ,  e n t h ä l t  zur  4 T<onsc~vierung 0,1 mg Sa l i cy l säu re  pro 31) 
I- K4 LLTe ( ~ 2 ) ~ j -  Lösung (2,5 e. K [Fe  CI')^] . 5 H ~ O  und I n i  H C I  In / I O O  m i )  4 

;Ta~;riurnzcetst f e s t  



Becherglas 250 nl 

Stoppuhr 

halblog. Papier 3 Pot. 
Flüssigkeitszählrohr 

Ausführung: - . - - - - - -  

+ I. Die Austauschersäule nird ca, 80 nm hoch mit dem Na - beladenen Aus- 
tauscherharz gefüllt und anschlieEend 4 ml Uranylnitratlösung 
(entsprechend 1 g U) bei einer Tropfgeschmindigkeit von Ca. 3-4 nl/nin 
auf die Säule gegeben. Danach xird das Uran mit HC1 (2n) ausgewaschen, 

wozu etwa 150 ml HC1 erforderlich sind. 

2, Um festzustellen, ob alles Uran aus der Säule entfernt worden ist, 

werden etna 3 ml des Eluats nit Na-Acetat auf p$ 3-4 abgestumpft 
und 5 Tropfen K [Fe  CE)^]- Lösung zugetropft. Bei Anwesenheit von 4 
Uran entsteht ein Niederschlag bzw. eine braunrote Färbung. Ist d ~ s  

Uran vollständig ausgewaschen, nird nochmals mit 15 ml Wasser nach- 
ge sj-ül t . 

3 .Das ~a-23dU wird aus der mit Th-23!+ beladenen Säule mit 15 nl 
Zitratlösung eluiert. Um das Flüssigkeitszählrohr möglichst rasch 

zu füllen, wird der Hahn der Säule völlig geöffnet. Gleichzeitig wird 

die Stoppuhr gestartet. Das gefiillte Flüssigkeitszählrohr wird sofort 

gemessen. 

Rinnei s n - - - - -  
Die Pa-234-Abtrennung kann nach wenigen Minuten wiederholt werden. Es 

ist zv~eckmäßig, erst die zweite Trennung auszumerten,da bei der ersten 

Trennung die Säule noch nicht vollständig mit E,Ptratlösung durchmischt 

ist. 

Th- 234 kann mit P~calsäure (0,5 n) eluiert werden. 



I~Iessung und Auswertung der  Versuche a 2 - - - - - - - - - - - - - - - - - - -  .-. 

Das Zählnerk oder das  Ratemeter wird 5 n i n  l a n g  a l l e  30 sec abgelesen 

ohne d i e  Uhr oder das  Zählwerk zu stoppen. Nach 6 ;8  und 10 min mird 

nochmals e i n e  we i t e r e  Messung durchgeführt  n i t  e i n e r  Meßzeit von I min. 

Nach ca.15 n i n  wird der  Untergrund 3 - 5 n i n  l ang  gemessen. 

Nach Abzug der  Nu l l r a t e  werden d i e  Meßwerte auf halblog.  Pap ie r  aufge- 

t ragen.  Nach Durchführung der Kurvenanalyse wird d i e  Halbwertszei t  ab- 

gelesen und de r  Trennfaktor de r  jewei l igen Trennung bestimmt. 

L i t e r a t u r :  - - - - - -  
D. Dy-rssen, Svensk Kemisk T i d s k r i f t  N r .  1, 153 ( I  950) 

F. Barendregt e t  S.  Tom, Physica X ,  81 7 (1 951 ) 

Ergebnisse : - - - - - -  
Halbrer t  s z e i  t des ~a-2)4*  aus  d r e i  verschiedenen Trennverf ahren,  

Trennfzktoren der ~ a - 2 3 4 ~ / ~ h - 2 3 4 - ~ r e n n u n ~  durch Fäl lung,  Ext rak t ion  

und Ionenaus tausch 

I \ 
ohne Rückhalt e t r ä g e r  

L i  t Ruckhalte t r i g e r  - .- - __  . 
\ 
\ 
\ -. e 

I I I I i t I I 1 I 
1 2  3 4 5 ' 6  7 8  9 1 0  11 min 

m 
Abfal lskurve des Pa-234 . , 



Zerfallsschemen von ~a-234m und Pa- 234 



Fritte G 0 

7 Hahn 2-3mm 

oder Glaswolle 

Bohrung 

Abb. 3 



Zu trennende Nuklide 

- 

Tabellarische Zusammenstellung der beschriebenen Versuche _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ - _ - - - - - - - _ -  _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ - - _ - - - - - - _ - -  - 

i 
I T 1/2 P(Ie thode Detektor 

30 S Fällung mit N~~(CO(NO~)~) 
2,6 n a) Fällung mit BaSO 

b) Fällung ni t N ~ ( B ~ c ~ H ~ ) ~ )  

Fällung mit F~(OH ) und an- 
schließender Fllg?n?t KJ o .K2Cr0 4 

X 

Trennung durch Ionenaustausch - - - - - - - - - - - - - - -  
1,2 m Elution mit Zitratlsg. pH 2,5 

2,6 m Elution mit EDTA-Lsg. pH 11 

3 ,6  Elution mit 0,5 n HC1 

Trennung durch Extraktion - - - - - . . - - - - - - -  I 
1,2 n Extraktion mit Butylacetat 

3 , 6  m I I Hexon 

3 , 8  m I! 1 1  I I 

Elektrochemischer Austausch - - - - - - - - - - - - - -  
I 60 m Abscheidung auf Nickelblech I 

Trennung durch a-Rückstoß - - - - - - - - - - - - -  
3,1 In Abscheidung auf einer 

glatten Unterlage 

Geiger-Müller-Flüssigkeitsz. 
I I 

Gei :.er-Müller-Zähler 

a-Zahler, GM-Zähler für 
Ans tiegskurve T1-207 


