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1 Zweck der Uberwachungsmafnahme

Mikrowellengerdte (im Folgenden ,,MW-Geréte*) finden sich immer héufiger in chemisch -
analytischen Laboratorien. Die Mikrowellen (MW) unterstutzten Verfahren sind inzwischen auch fur
die Uberwachung der Umweltradioaktivitat anwendbar. Dieses Lose Blatt soll einen Uberblick tiber
die Grundlagen der Mikrowellentechnologie, derzeit eingesetzte Geratetypen und deren
Einsatzmdglichkeiten im radiochemischen Laboratorium geben.

2 Grundlagen

Wesentliche Grundlagen der Technologie von Labor-MW-Gerdten werden beschrieben und
prinzipielle MW-Techniken werden erldutert. Grundsatzlich moégliche MW-Anwendungen im
radiochemischen Laboratorium werden genannt, ohne sie im Einzelnen vorzustellen. MW-Verfahren
werden im Vergleich zu konventionellen Verfahren diskutiert (Labororganisation, Probendurchsatz,
Avrbeitssicherheit, Chemikalienersparnis), und es werden Hinweise zur Arbeitssicherheit gegeben.

2.1 Einflihrung

Erste Anwendungen der MW-Heiztechnologie in chemisch-analytischen Laboratorien wurden vor
etwa 30 Jahren beschrieben. Ausgehend von den fir Laboranwendungen nur sehr eingeschrénkt
einsetzbaren Haushalts-MW-Geraten wurden zunédchst Aufschlussverfahren zur Probenvorbehandlung
[1] entwickelt. Inzwischen gibt es eine breite Palette von Labor-MW-Geréten fur unterschiedlichste
chemische Anwendungen [2 bis 7] wie z. B. Synthese, Veraschung, Feuchtebestimmung oder auch
Losemittel-Extraktion.
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Abbildung 1: Das elektromagnetische Spektrum

Abbildung 1 zeigt das elektromagnetische Spektrum und den Ort der Wechselwirkung der Strahlung
mit Materie auf atomarer und molekularer Ebene. Die bekannt schnelle Erhitzung von z. B.
Nahrungsmitteln beruht auf der direkten Anregung der Molekilschwingungen. Diesen Effekt nutzen
Laborgerate aus. Die Wéarmelbertragung basiert auf der Wechselwirkung der elektro-magnetischen
Strahlung mit heteropolaren Molekilen. Sie ist umso stérker, je groRer das Dipolmoment bzw. das
Dielektrikum der Stoffe ist. In wassrigen Losungen sind die Haupteinflussparameter die Anzahl der
lonen und die Mobilitat der lonen. Je mehr lonen vorhanden sind, umso mehr werden diese im
Mikrowellenfeld beschleunigt, und es finden mehr ZusammensttRe statt. Dabei nimmt die absorbierte
und umgewandelte Energie zu. Die zugeflihrte Energie gelangt unmittelbar in die Probenmatrix.
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Dadurch erhéht sich die Reaktionsgeschwindigkeit enorm, weil der Energietransfer Uber die
klassischen Wege der Wérmestrahlung, der Konvektion und der Konduktion entfalit.

Die Mikrowellenerwédrmung stellt einen Spezialfall der Erhitzung dar. Im Gegensatz zur konvektiven
Erhitzung, bei der die Energie von auRen zugefiihrt und durch Warmeleitung innerhalb der Probe
verteilt wird (Oberflachenheizung), entsteht die Warme bei der Mikrowellenerhitzung innerhalb der
Probe selbst (Volumenheizung). Bei der Mikrowelle wechselt das elektrische Feld seine Polaritét
periodisch. Das zugehérige Magnetfeld trégt nicht zur Erwdrmung bei. Polare Molekiile wechseln
infolge des oszillierenden elektrischen Feldes zwischen geordnetem und ungeordnetem Zustand.
Dieses bewirkt eine Rotationsanregung von Dipolen sowie eine Intensivierung der Bewegung der
lonen und Molekiile. Durch die erhohte intermolekulare Reibung erhdht sich die Temperatur der
Probe. Einzelheiten zu den physikalischen Eigenschaften der Mikrowellen finden sich in der Literatur

[7].

Labor-MW-Geréte wurden zunéchst hauptsachlich zum Aufschluss schwerléslicher Substanzen
eingesetzt. Klassische Anwendungsfelder liegen in der chemischen Spurenanalytik an Feststoffen in
Geologie, Mineralogie oder Metallurgie. Moderne analytische Anwendungen sind Aufschliisse z. B. in
der Schwermetallanalytik, Umweltanalytik oder Toxikologie, die auch fiir géngige organische
Matrices geeignet sind. Weitere Anwendungsfelder von Labor-MW-Geraten liegen im Bereich der
Feuchtebestimmung, der Veraschung organischer Proben, der Proteinhydrolyse oder auch der
chemischen Synthese. Aktuelle, z. T. umfangreiche, Literatur- und Prozedurensammlungen liefern
einige Hersteller mit den MW-Geraten aus oder bieten sie auf ihrer Homepage im Internet zum
Herunterladen an.

2.2 Prinzipielle Geratetechniken

Text Labor-MW-Gerdte unterscheiden sich in ihrer Bauart und besonders in ihren
Sicherheitseinrichtungen wesentlich von den Haushalts- oder Gastronomie-MW-Geraten. An
chemische Anwendungen, wie z. B. Saureaufschliusse, werden erheblich strengere Anforderungen
hinsichtlich der Korrosionsbestdndigkeit, Materialienauswahl fir die Reaktionsgefédle oder
Reagenzien-Dosiersysteme gestellt. Gemeinsam ist den Laborgeraten, dass sie im Allgemeinen ein
gleichmaRigeres MW-Feld erzeugen, eine feiner abgestufte Regelung der MW-Einstrahlleistung
und/oder MW-Einstrahlzeiten bieten. Stand der Technik sind Geréte, die programmierbare Speicher
fur eine individuelle, optimal abgestimmte und temperaturiiberwachte Reaktionsfiihrung besitzen.

Im radioanalytischen Labor gehdren Totalaufschlisse zu den zeitaufwendigsten Analysenteilschritten,
weshalb MW-Aufschlussgerate eingehender beschrieben werden. Technische Details zu MW-Geraten
fir Trocknung, Veraschung, Feuchtebestimmung, oder sonstige analytische oder préaparative
Anwendungen finden sich auf den Internetseiten der Hersteller oder auf Marktibersichten in
Verbands-Publikationen (z. B. im Internet unter http:\\www.labo.de).

MW-Aufschlussgerate gibt es in zwei grundsatzlich unterschiedlichen Bauweisen. Als ,,offene MW-
Aufschlussgerate”, auch ,,drucklose MW-Aufschlussgerate” genannt, oder als ,,geschlossene MW-
Aufschlussgeréte” bzw. ,,MW-Druckaufschlussgerate”. Die offenen MW-Aufschlussgeréte erlauben
es, wahrend des Reaktionsablaufes Reagenzien zuzusetzen. Geschlossene MW-Aufschlussgerate
wurden bis vor einigen Jahren nur fir kleine Probeneinwaagen bis zu einigen Gramm eingesetzt.
Diese Einwaagen kénnen mit wenig Reagenz in einem Schritt aufgeschlossen werden. Neuere MW-
Druckaufschlussgerate erlauben auch Aufschliisse von Einzel-Probenmengen bis zu 200 g. Es gibt
»Mitteldruck-MW-Aufschlussgerate” (bis ca. 10 bar) und ,,Hochdruck-MW-Aufschlussgerate” (> ca.
100 bar). Zur Temperaturmessung in der N&he der Proben und zur optimalen Reaktionsfiihrung
befinden sich die Reaktionsgefale bei einigen Geraten in einem Behalter mit einer ,,Grundlast”. Diese
besteht Ublicherweise aus einer Mischung aus entionisiertem Wasser, H,SO, und H,0,. H,SO, dient
zur Angleichung der Bedingungen in Grundlast und Proben fur die MW-Absorption. H,O, wird zur
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Absorption von aus dem Reaktionsgefal} ausgetretenen nitrosen Gasen zugesetzt (Korrosionsschutz).
Eine zweite konstruktionsbedingte Unterscheidung ergibt sich dadurch, dass sich offene MW-
Aufschlussgerate grundsatzlich auch mit einer Dosierautomatik fiir Reagenzien betreiben lassen. Diese
Dosierautomatik ist besonders vorteilhaft, wenn mehrere Dosierpumpen fur verschiedene Reagenzien
gleichzeitig betrieben werden, so dass sich individuelle Aufschlussprogramme fur unterschiedliche
Probenmatrices erstellen lassen. Eine weitere Zugabe von Reagenzien ist bei MW-
Druckaufschlussgeraten in Standardausfiinrung wegen des Uberdrucks bisher nicht mdglich. Ein
weiteres Unterscheidungsmerkmal ist die Ausfihrung des MW-Aufschlussgerdtes. Es kann als
Einfachgerdt mit nur einem Reaktionsgefdl? ausgelegt sein oder als Mehrfachgerdt mit derzeit
steigender Anzahl von ReaktionsgefaRen, die jeweils mit Dosiereinrichtungen ausgestattet werden
konnen. Im Fall der MW-Druckaufschlussgeréte sind Gerate mit Probenkarussells fir 6 und bis zu 40
Reaktionsgefalien (je nach Probeneinwaage) auf dem Markt. Der gleichzeitige Aufschluss der Proben
erfolgt hierbei meist mit matrixspezifischen Temperatur- und Heizleistungsprogrammen ohne die
Madglichkeit einer weiteren Reagenzienzugabe.

2.3 MW-Anwendungen in chemischen Laboratorien

Alle im Folgenden diskutierten Verfahren sind als ,,Laborverfahren” zu verstehen. Sie werden wegen
des Einsatzes von Chemikalien von ,haushaltsiblichen MW-Verfahren“ unterschieden.
Haushaltsiibliche MW-Verfahren sind nicht Gegenstand dieses Losen Blattes. ,,Haushaltsibliche MW-
Verfahren®, kénnen allenfalls zur Probenvorbereitung (z.B. Angaren von Fisch, Fleisch, Gefligel,
Salat oder Gemuse) von Lebensmittel-Proben mit Haushalts- oder Gastronomie-MW-Geréte
durchgefiihrt werden. Sobald jedoch irgendeine chemische Reaktion (z. B. auch nur eine Trocknung
oder eine Veraschung!) an der Probe durchgefiihrt werden soll, wird aus den im Kapitel 2.5
LArbeitsschutz* genannten Grinden vom Einsatz der Haushalts- oder Gastronomie-MW-Gerdte im
Labor dringend abgeraten.

2.3.1 Trocknung / Veraschung

Diese Prozesse werden zur Volumenreduktion einer frischen Analysenprobe und/oder zur Entfernung
organischer Bestandteile in organisch/anorganischen Mischproben durchgefiihrt. Zu Beginn einer
Veraschung sollte ggf. die Luftzufuhr gedrosselt werden, falls eine Uberhitzung der Probe vermieden
werden muss. Moderne Veraschungséfen bieten die Mdoglichkeit zur Programmierung
probenspezifischer Veraschungsprozeduren und werden auch in der MW-Ausfilhrung angeboten.
Beim Einsatz eines MW-Veraschungsofens kommt der Entfernung organischer Bestandteile ein
wichtiger Sicherheitsaspekt zu. Wegen der intensiven Energiezufuhr tber die Mikrowelle besteht im
Vergleich zu ,klassischen* Ofen eine erhéhte Explosionsgefahr.

2.3.2  Extraktion / Aufschluss

Bei einer Extraktion werden die zu bestimmenden Bestandteile der Analysenprobe geldst, ohne die
Probenmatrix vollstdndig zu zerstdren. Dagegen ist das Ziel des Aufschlusses die vollstdndige
Auflésung der Probe. Die Aufschlusslosung soll alle interessierenden Elemente und Verbindungen in
unverénderter Menge enthalten. Anorganische Substanzen sollen dabei vollstdndig in l6sliche
Komponenten dberfiihrt und organische Substanzen vollstdndig zerstort werden. Eine neuere
Ubersicht (iber die angewendeten Verfahren findet sich z. B. in [13]. Bei beiden Prozeduren kommt es
darauf an, dass ein zugesetzter Trager und/oder der radiochemische Ausbeute-Tracer mit den zu
bestimmenden Radionukliden aus der Probe in die gleiche chemische Form gebracht wird.

Mikrowellenextraktionen und -aufschliisse sind besonders geeignet fir silikat- und sulfat- oder
phosphatreiche Proben, wie Boden, Sediment, Gras und einige Gemise (z. B. Kartoffeln), deren
Asche nur relativ schwer in Saure 16slich ist. AufRerdem kdnnen schwer I6sliche Oxalatniederschlége,
die haufig in der Radioanalytik anfallen, unter Zerstérung des Oxalates aufgeschlossen werden.
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2.3.3 Einengen / Abrauchen

Die Volumenreduktion fllssiger Proben oder Lésungen aus Analysenteilschritten wie Filtrationen oder
Extraktionen lasst sich mit MW-Geraten ebenfalls schnell durchfiihren. Analog lassen sich auch z. B.
Séauren leichter abrauchen. Da MW-Geréte mit Abgaswascher erhéltlich sind, kann ein solches Gerat
evtl. auRerhalb eines Abzugs betrieben werden, so dass im Abzug mehr Platz fir andere Arbeiten zur
Verfligung steht.

24 MW-Verfahren im Vergleich zu konventionellen Verfahren

Aus den im Kapitel 2.1 beschriebenen physikalischen VVorgéngen der Energielibertragung ergeben sich
fur Laborprozeduren erhebliche Zeitgewinne, was einen groRen Vorteil fir die Arbeitsorganisation,
besonders in Laboratorien mit hohem Probendurchsatz, bedeuten kann. In einem MW-Gerét stellen
sich die Verteilungsgleichgewichte zwischen den Tragern bzw. Tracern und den zu bestimmenden
Bestandteilen der Probe schneller und vollstdndiger ein. Benutzerdefinierte Programme erlauben
matrixspezifisch optimierte Verfahrensabldufe. Dadurch lassen sich Verfahren automatisieren, wobei
sich oft sowohl die Reproduzierbarkeit als auch die Vollstdndigkeit der Reaktionen verbessern.
Literatur zum Vergleich von konventionellen und MW-unterstiitzten Verfahren siehe z. B. [9, 10, 11]
sowie die z. T umfangreichen Literatursammlungen auf den Internetseiten der Hersteller.

2.4.1 Beispiel Veraschung:

Erfahrungen beim DWD bei der MW-Veraschung von Luftstaubproben zeigen, dass im Vergleich zum
konventionellen Muffelofen die Zeit bis zum Erhalten einer weill bis hellgrau gefarbten
Luftstaubasche um mindestens den Faktor 3 reduziert wird.

2.4.2 Beispiel Druckaufschluss:

Generell bietet ein Druckaufschluss folgende Vorteile gegeniuiber einem Aufschluss in einem offenen
MW-System:

- Bei Gasreaktionen wird die Reaktionsgeschwindigkeit um den Faktor 10° bis 10° erhoht, da
sich sowohl die Konzentration der Reaktanden als auch die Geschwindigkeitskonstanten
erhéhen.

- Das Gleiche gilt fiir gasformig/flissig — Reaktionen. Hierbei erhéhen sich die Loslichkeit der
Gase in der Flissigkeit und die Stofftransportgeschwindigkeit zwischen den Phasen.

- Der hohe Druck erlaubt Temperaturen bis tber 200°C, ohne den Siedepunkt der Sdure zu
erreichen.

- Bei Reaktionen, die unter Molzahlverringerung ablaufen, wird das Reaktionsgleichgewicht auf
die Produktseite verschoben.

- Der Aufschluss erfordert weniger konzentrierte Sauren.

- Keine aggressiven Saure-Dampfe entweichen in das Labor.

Praktische Erfahrungen zeigen im Vergleich zur drucklosen Nassveraschung, dass auf den Einsatz von
Konigswasser oder konzentrierter Salpetersaure verzichtet werden kann, da das Oxidationspotenzial
z.B. der 5mol/L Salpetersdure bei 230°C genlgt, um organische Bestandteile ausreichend zu
zerstoren.
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Tabelle 1: Ubersicht uiber wesentliche Vor- und Nachteile der MW-unterstiitzten Probenbehandlung
im Vergleich zu konventionellen Verfahren*.

Vorteile Nachteile

Geschlossenes System moglich Relativ hohe Beschaffungskosten

Ermdglicht Druckaufschlisse (bis 10 bar oder Druckaufschlisse sollten nur an Probenasche

20 bar, je nach Behéltervolumen) durchgefiihrt werden.

Daher hohere Temperaturen, groRere Bei Uberschreitung des hochstzulassigen Drucks
r__adiochemische Ausbeuten, schnellere ventiliert der Druckbehélter — dabei Freisetzung
Aquilibrierung von Tracer, Trager und zu erheblicher Mengen an Séureddmpfen —
bestimmendem Element. Korrosion im Inneren des MW-Gerétes sowie in

der Umgebung.

Freisetzung von Sduredampfen in die Laborluft Daher Anschluss einer effizienten
vermeidbar — weniger Korrosion der Abzlige, der | Absaugeinrichtung direkt am Abluftausgang des
Laborgerate und sonstiger Laborinstallationen Gerates erforderlich: Zusétzlicher Kostenfaktor

(Aufstellung in einem Laborabzug verhindert
nicht die Korrosion im Inneren des MW-
Gerétes!)

Bessere Temperaturkontrolle durch die
Maglichkeit der sofortigen Abschaltung der MW- | Abkiihlzeit (Temperatur des Behélters mit Inhalt

Einstrahlung (einzige - und zwar direkt in die kann mehr als 200 °C betragen!) muss beim
Probe wirkende — Warmequelle!) Schétzen der Prozessdauer beriicksichtigt
werden.

Automatisierbar, Aufschlussprogramme maglich,
automatische Uberwachung und Dokumentation Ermittlung der optimalen

des Prozesses, bessere Reproduzierbarkeit der Aufschlussbedingungen fiir unbekannte Proben
Reaktionsfuhrung, Bindung von Personal wird ist aufwendiger.
minimiert.

Keine Probenverluste und keine Kontamination der
Umgebung durch Spritzen der siedenden
Probenldsung. Begrenzter Probendurchsatz: Pro Bestrahlung
eine Probe Bodenasche (100 g bis 200 g), oder
sechs Proben Grasasche zu je 10 g.

Geringerer Verbrauch von korrosiven und
gefahrlichen S&uren, insbesondere von Flusssaure. | Wartung, Ersatzteile und Erweiterungen (z. B.
zusatzliche Behélter) sind relativ teuer.

*Anhand dieses Beispiels (Sdureextraktion von Probenaschen mit einem Mitteldruck-Aufschlussgerat, BFEL,
Standort Kiel) sollen typische Vor- und Nachteile einer MW-unterstiitzten Reaktion gezeigt werden. Die Vor-
und Nachteile bei der genannten Prozedur kénnen sich bei anderen Verfahren und/oder Geraten unterscheiden.
Die Gewichtung von Vor- und Nachteilen kann vom jeweiligen Labor letztlich nur in Abh&ngigkeit von seinen
eigenen analytischen und labororganisatorischen Anforderungen beurteilt werden.

25 Arbeitssicherheit

Vom Einsatz von Haushalts- oder Gastronomie-MW-Geraten wird aus Griinden der Arbeitssicherheit
dringend abgeraten. In der dlteren Fachliteratur werden chemisch-analytische Prozeduren unter Einsatz
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»,modifizierter kommerzieller* MW-Gerédte beschrieben. Dabei besteht jedoch eine erhebliche
Unfallgefahr durch Siedeverziige, Explosionen, Korrosionsfolgen oder Brande. Zu diesem Thema hat
die Berufsgenossenschaft der chemischen Industrie bereits 2001 einen Beitrag in ihrer Zeitschrift
»Sichere Chemiearbeit” [8] publiziert.

Die berufsgenossenschaftlichen Unfallverhitungsvorschriften, die Sicherheitsbestimmungen der MW-
Gerétehersteller sowie eigene Betriebsanweisungen fur den Gebrauch der MW-Geréte sind in der
aktuellen Fassung am Arbeitsplatz vorzuhalten und unbedingt einzuhalten.

Labor-MW-Geréte sind gekennzeichnet durch:
- ein homogenes, ungepulstes MW-Feld im Reaktionsraum,
- eine robuste Konstruktion,
- eine Vielzahl von Sicherheitseinrichtungen,
- integrierte Steuerungen zur Druck- und Temperaturregelung,
- teflonbeschichtete Ofenauskleidung,
- Auslegung fur den Dauerbetrieb (d. h. elektronisch hochwertige Bauteile),
- Ableitung giftiger und korrosiver Gase aus dem Gerateinneren direkt in die Abluftleitung,
- an Reaktionen und Reaktionsmedien angepasste Behéltertypen etc.

Grundsatzlich besteht wegen der bereits erwéhnten intensiven und direkten Energiezufuhr in das
Innere der Probe eine im Vergleich zu den ,klassischen® Verfahren erhdhte Explosionsgefahr.
Besondere Vorsicht ist geboten, wenn beim ersten Aufheizen einer Probe oxidierende Reagenzien im
Reaktionsgefal} enthalten sind.

Beispiel 1:

Ein Gesichtspunkt bei der Veraschung mit MW-Veraschungsofen ist die Mdoglichkeit, die
Energiezufuhr schnell zu unterbrechen. Dies kann bei einer starker exotherm als erwartet verlaufenden
Reaktion von entscheidender Bedeutung sein: Abbildung 2 zeigt den Temperaturverlauf in einem
CEM Phoenix bei der Veraschung von 20mL Pflanzendl zur Bestimmung der **'Cs-
Aktivitatskonzentration. Die Temperatur im Veraschungsraum wurde Uber eine serielle Schnittstelle
auf einen PC Ubertragen und aufgezeichnet. Im Fall B war die Temperatur im Ofen nach Erreichen des
Sollwertes (315 °C) konstant. Im Fall A setzte wenige Minuten nach Erreichen der Solltemperatur
(325 °C) eine stark exotherme Reaktion ein, die die Temperatur im Ofen zeitweilig auf ber 500 °C
ansteigen lieR. In diesem Fall muss nicht nur mit **'Cs-Verlusten gerechnet werden, sondern es kann
im Extremfall das MW-Gerét zerstort werden. Das Beispiel zeigt, dass kleine Verédnderungen der
Betriebsparameter zu stark unterschiedlichen Ergebnissen des Veraschungsprozesses flihren konnen.
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Abbildung 2: Temperatur-Zeit-Verlauf bei zwei Veraschungen A und B (jeweils 20 mL der gleichen
Charge Pflanzendl, Kurve A: Solltemperatur 325°C, Kurve B 315°C, Anstiegszeit
jeweils 2 h)

Die Angaben der Hersteller zur maximal moglichen Beladung eines Gerétes mit organischen Matrices
missen unbedingt eingehalten werden. Bei davon abweichenden Probeneinwaagen missen die
speziellen Betriebsbedingungen (z. B. MW-Leistung, Einstrahldauer, Hochsttemperatur, Vordruck)
der MW-Gerate sorgféltig ermittelt werden. Besonders bei geschlossenen MW-Geraten ist diese
Vorgehensweise erforderlich. In diesem Zusammenhang empfiehlt es sich, z. B. einen Aufschluss
nicht mit einer Ursubstanz durchzufiihren, in der noch organische Anteile vorliegen kénnen. Aus der
Uberlegung ,,Zuerst zur Sicherheit Veraschen, dann AufschlieRen®, lasst sich daher ein allgemein
anwendbares, laborspezifisches  Aufschlussverfahren ableiten, das mit nur minimalen
matrixspezifischen Modifikationen fir alle ,,durchoxidierten* Aschen anwendbar ist.

Beispiel 2:

Vorsicht ist beim Einsatz von Oxidationsmitteln wie z. B. H,0, (30 %ig) in Kombination mit 5 mol/L
HNO; (s. Niederschlag, Kap. 3.2.1) oder HCIO, (s. Aerosole, Kap. 3.1.2) geboten.

Umweltproben enthalten oft katalytisch wirksame Stoffe, die wegen des intensiven Energietransfers
direkt in die Probe zu einem explosionsartigen Reaktionsverlauf filhren kénnen. Daher wird vor einem
Einsatz des Wasserstoffperoxids generell zur Durchfiihrung von Vorversuchen geraten, besonders
wenn ein DruckgefaR eingesetzt werden soll.

3 Detaillierte Verfahren aus den radiochemischen Labors der Autoren

Im Folgenden werden einige Anwendungen von Labor-MW-Geréten im Detail beschrieben. Diese,
teilweise sehr geratespezifischen Verfahren, haben sich in den Laboratorien der Autoren bewahrt. Die
eingesetzten Chemikalien haben die ,,p. A.* - Qualitat. Tabelle 3 im Anhang gibt einen Uberblick tiber
die im Folgenden beschriebenen Verfahren.

14
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3.1 Aerosolproben

3.1.1 Veraschung zur Bestimmung von Strontium, Uran, Americium und Plutonium

Beispiel 1
Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium, Uran, Americium und Plutonium (DWD, Offenbach)

MW-Gerét

Pyro1200, Fa. MLS.

Es hat ein Innenraumvolumen von 3,3 Litern (B X H X T ca. 40 mm x 100 mm x 140 mm), so dass
maximal zwei Porzellanschalen mit einem Durchmesser von 120 mm Platz finden.

Anmerkung
Im Vergleich zum konventionellen Muffelofen wird die Veraschungszeit um mindestens den Faktor 3

reduziert. Die auf diese Weise erhaltene Filterasche erscheint, abhdngig von den Matrixbestandteilen,
weil3 bis hellgrau oder hellbraun. Der durchschnittliche Probendurchsatz betrégt zwei Filter pro Tag.

Einwaage
Je 10 g des besaugten Filtermaterials pro Porzellanschale.

Chemikalien
keine

Verfahren

Das Filtermaterial wird zunéchst in Stiicke von ca. 10 mm x 10 mm geschnitten und in flache (25 mm
Hohe) Porzellanschalen mit einem Durchmesser von 100 mm gegeben. Die o. g. Einwaage entspricht
einem halben Aerosol-Filter, bestehend aus 80 % Cellulose und 20 % Glasfaser.

Beginnend bei Raumtemperatur werden diese Filter mit Hilfe eines Temperaturprogramms verascht,
das aus mehreren Teilschritten mit unterschiedlichen Einstellungen fur die Mikrowellenleistungen,
Reaktionszeiten und -temperaturen besteht:

1. 15 min auf 250 °C, 1000 W maximal

2. 10 min bei 250 °C halten, 500 W max.

3. 15 min auf 500 °C erhitzen, 1000 W

4, 1 h bei 500 °C halten, 500 W max.
Abkiihlung im Ofen auf maximal 200 °C innerhalb von ca. 2 h.

Gefahrenhinweise
Es gelten die allgemeinen Hinweise aus Kap. 2.5.

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal: 0,5 h (pro Filter)
Zeitbedarf Gerét: 3 h bis 4 h (inkl. Abkuhlzeiten)

Beispiel 2
Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium, Uran oder Plutonium (GSF, Neuherberg)

MW-Gerét
Phoenix/MIV der Fa. CEM.
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Anmerkung
Keine

Einwaage
150 g des besaugten Filtermaterials

Chemikalien
Keine

Verfahren

Die Filterpresslinge (Gesamtmasse ca. 150 g) werden in eine Porzellan- oder Quarzschale gegeben.
Die Schalen missen groR genug sein, da sich die Filterpresslinge beim Erhitzen ausdehnen. Die
Veraschung wird (Uber das Wochenende) nach folgendem Programm durchgefihrt:

80 °C, 0,5 h aufheizen

200 °C, 13,5 h aufheizen und Temperatur 10 h halten
550 °C, 10 h aufheizen und Temperatur 20 h halten
Abkiihlung auf Raumtemperatur

NS

Die so erhaltenen Aschen sind hellbraun.

Gefahrenhinweis: siehe Kap. 2.5

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal:  0,5h
Zeitbedarf Gerét: 54 h (Uber Wochenende)

3.1.2  Offener Aufschluss zur Bestimmung von Strontium, Uran oder Plutonium

Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium, Uran, Americium oder Plutonium in Luftstaub-Asche (PTB,
Braunschweig)

MW-Gerét

Prolabo Microdigest 401 (nicht mehr erhdltlich)

Das Gerdt ist ein offenes MW-Aufschlussgerét, das mit einem dreifachen Dosiersystem ausgestattet
ist.

Anmerkung
Im Beispiel ist der Aufschluss einer Luftstaubasche gezeigt. Das Verfahren ist in modifizierter Art

analog fir entsprechend durchoxidierte Aschen anderer Matrices geeignet. Es wurde auch erfolgreich
fur Bodenaschen, Sedimentaschen und Pflanzenaschen angewendet.

Einwaage
Bis zu ca. 25 g Luftstaubasche

Chemikalien

Konigswasser

konzentrierte HNO; (65 %ig)

HNO; (konz.)/HF (1:3; Vol/Vol)

HCIO,4 (konz.)/HF (1:3; Vol/Vol)

Destilliertes Wasser (zur Spulung der Dosierpumpen)
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Verfahren

Die Aschemasse l&sst sich bei Bedarf durch einen vor dem eigentlichen Aufschluss durchgefihrten
Konigswasser-Auszug reduzieren, der zudem evtl. noch unerkannt vorhandene organische
Bestandteile entfernt.

1. Die Asche (bzw. der Rickstand des Konigwasser-Auszugs) in das Reaktionsgefal
geben (Es besteht wie die Komponenten der Reagenzien-Dosiereinrichtung
aus Teflon-Material).

2. Die Asche mit 65 %iger HNOz im MW-Aufschlussgefal’ aufschlammen.

3. MW-Reaktionsschritt Nr. 1 (auch ,,Sicherheits-Reaktionsschritt” zur Entfernung
evtl. noch vorliegender organischer Reste in Aschen!)

Reagenz mL/min mL Leistung, %, Zeit, min
HNOyHF 10 40 15 5

4. je nach Probenmenge MW-Reaktionsschritt Nr. 2 bis Nr. 10
Reagenz mL/min mL Leistung, %, Zeit, min
HF/HCIO, 10 15 35 14

Die Erfahrung zeigt, dass Aerosolaschen nach 12 bis 15 Wiederholungen des Punktes 4
aufgeschlossen sind. Als Faustregel gilt: ,,Etwa 1 Schritt pro 1,5 g Asche®. Diese Faustregel beruht auf
den Eigenschaften dieses MW-Gerdates und auf der Zusammensetzung der lokalen Luftstaubaschen.

Durch Verlangerung der Dauer eines MW-Reaktionsschrittes kann das Volumen der Reaktionslésung
eingeengt werden, falls das nachfolgende Reagenz-Volumen das im Reaktionsgefall zur Verfligung
stehende VVolumen uberschreiten wirde (individuelle Erfahrungswerte).

Gefahrenhinweise

siehe Kap. 2.5.

Unter den beschriebenen Randbedingungen (offenes Mikrowellensystem, durchoxidierte Aschen,
Sicherheitsschritt, genannte Reagenzien-Mischungen) ist auch die normalerweise nur mit &uferster
Vorsicht anzuwendende HCIO, einsetzbar.

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal:  1,5h
Zeitbedarf Gerat: 4 h bis 5 h (je nach Aschemasse)

3.1.3  Séure-Extraktion unter Druck zur Bestimmung von Strontium, Uran, Americium und
Plutonium

Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium, Uran, Americium und Plutonium in Luftstaubasche (DWD, Offenbach)

MW-Gerat

Hochdruckaufschlusssystem Ultra Clave I, Fa. MLS, ausgelegt bis 200 bar. In diesem kénnen sechs
AufschlussgefaRe mit jeweils 100 mL Fassungsvermdgen, wahlweise aus TFM (Teflon™-Derivat)
oder Quarzglas, eingesetzt werden. Die Reaktionsgefélle befinden sich in einem Behélter mit der
Grundlast aus Wasser, H,SO, und H,0,.
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Anmerkung
Das Verfahren ist zum Nassaufschluss von vorher trocken veraschten Aerosolfiltern geeignet. Die

maximale Ascheneinwaage pro Aufschlussgefdl betragt 10,5 g. Auf die Vorveraschung kann
verzichtet werden, falls der Kohlenstoffanteil im beaufschlagten Filter weniger als 10 % betragt.

Einwaage
Je Gramm Luftstaubasche werden 8 mL 5 mol/L HNOj; eingesetzt, insgesamt jedoch immer
mindestens 15 mL der S&ure.

Chemikalien
5 mol/L HNO;
H,SO, (96 %ig)

Verfahren
Die Filterasche wird in dem Hochdruckaufschlusssystem mit 5 mol/L HNO; extrahiert.
Die Grundlast im Autoklavenbehélter, die der besseren Ubertragung der Mikrowellenenergie dient,
besteht aus 350 mL Leitungswasser, 30 mL H,0, (30 %ig) und 5 mL H,SO, (96 %ig).
Als Vordruck werden 80 bar bei 20 °C gewéhlt, die Auslaugung wird innerhalb 125 min bei maximal
165 bar und 230 °C durchgefihrt.
Die Prozedur besteht aus drei Schritten:
1. Erhitzen innerhalb 30 min auf 230 °C und ca. 165 bar mit den oberen Grenzen von
200 bar und 1000 W.
2. 15-minutiges Halten der Temperatur bei 230 °C.
3. 80-mindtiges Abkiihlen auf ca. 60 °C und ca. 85 bar sowie anschliellendes
Entspannen mit einer Rate von 14 bar/min.

Gefahrenhinweise

Vorsicht ist beim Einsatz von H,O; (30 %ig) in Kombination mit 5 mol/L HNO; geboten. Dabei kann
es zu einem explosionsartigen Reaktionsverlauf kommen. Daher wird generell vom Einsatz des
Wasserstoffperoxids als Aufschlussreagenz abgeraten. Im vorgestellten Verfahren wird H,O, nur in
die so genannte Grundlast gegeben (s. o. Punkt ,Verfahren“), d.h. es gelangt nicht in die
Aufschlussgefale und kommt daher nicht mit der Probe in Kontakt.

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal: 0,5 h pro Probe
Zeitbedarf Gerat: 2,5 h (inkl. Druckaufbau und -abbau)

3.1.4  Druck-Aufschlussverfahren zur Bestimmung von Strontium, Uran, Americium und Plutonium

Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium, Uran, Americium und Plutonium in Luftstaub-Asche (BfS, Freiburg)

MW-Gerat

Ethos Plus (MLS)

Das Gerét ist mit dem Rotor HPR-1000/10 S fur 10 PTFE-HT-Behélter mit einem Fassungsvermaogen
von je 100 mL ausgestattet.

Einwaage
bis ca. 5 g Luftstaubasche
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Chemikalien

konzentrierte HNO;

30 %iges Wasserstoffperoxid

Sr-Tragerldsung

Tracerldsungen zur U-, Am- und Pu-Bestimmung

Verfahren
1. Die Asche wird in einem 100 mL PTFE-Behalter mit mind. 15 mL konz. HNO;,

2 mL H,0,, 1 mL Sr-Tréagerlosung sowie den ggf. erforderlichen Tracerlésungen
versetzt. Generell wird von einem Saure-/Ascheverhéltnis von 8 mL pro Gramm
ausgegangen.
Die Mischung einen Moment offen reagieren lassen.
3. Den Druckbehalter schlieBen und nach folgendem Programm aufschlieR3en:

-in 7 min auf 90°C

- in 5 min auf 170°C

-in 3,5 min auf 210°C

- 20 min bei 210°C halten

- 60 min abkihlen (bis die Temperatur der Probenlésung unter 80°C liegt)
4. Den Druckbehélter langsam offnen (Restdruck!) und die Probenldsung

entnehmen.

N

Gefahrenhinweise
siehe Kap. 2.5

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal: 1 h (fir 10 Proben)
Zeitbedarf Gerat: 1,5 h (incl. Abkihlzeiten)

3.2 Niederschlag

3.2.1  Séure-Extraktion unter Druck zur Bestimmung von Strontium, Uran, Americium und
Plutonium

Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium, Uran, Americium und Plutonium in eingedampftem Niederschlag (DWD,
Offenbach)

MW-Gerat

Hochdruckaufschlusssystem Ultra Clave I, Fa. MLS, ausgelegt bis 200 bar. In diesem kénnen sechs
Aufschlussgeféle mit jeweils 100 mL Fassungsvermogen, wahlweise aus TFM (Teflon™-Derivat)
oder Quarzglas, eingesetzt werden. Die Reaktionsgefalie befinden sich in einem Behélter mit der
Grundlast aus Wasser, H,SO, und H,0,.

Anmerkung
Das Verfahren ist zum Nassaufschluss der Niederschlagsriickstande von Monatsproben geeignet. Die

Einwaagen dieser Riickstdnde betragen im Mittel 0,5 Gramm. Sollten Einwaagen in der
GrélRenordnung von 1 Gramm und mehr unvermeidbar sein, ist eine trockene Vorveraschung
empfehlenswert, besonders bei einem hohen organischen Anteil im Niederschlagsriickstand.
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Einwaage
Bis zu mehreren Gramm. Je g Niederschlagsruckstand werden 30 mL 5 mol/L HNO; eingesetzt,

insgesamt jedoch immer mindestens 15 mL der Séure.

Chemikalien
5 mol/L HNO;
H,SO, (96 %ig)

Verfahren

Der Riickstand der eingedampften Niederschlagsproben wird in dem Hochdruckaufschlusssystem mit
5 mol/L HNO; extrahiert.

Die Grundlast im Autoklavenbehélter besteht aus 350 mL Leitungswasser, 30 mL H,0, (30 %ig) und
Als Vordruck wird 80 bar bei 20 °C gewéhlt, die Extraktion wird innerhalb 125 min bei maximal 165
bar und 230 °C durchgefiihrt.

Die Prozedur besteht aus drei Schritten:
1. Erhitzen innerhalb 30 min auf 230 °C und ca. 165 bar mit den oberen Grenzen von
200 bar und 1000 W.
2. 15-minutiges Halten der Temperatur bei 230 °C.
3. 80-miniitiges Abkiihlen auf ca. 60 °C und ca. 85 bar sowie anschlielendes
Entspannen mit einer Rate von 14 bar/min.

Gefahrenhinweise
Vorsicht ist beim Einsatz von H,O; (30 %ig) in Kombination mit 5 mol/L HNO; geboten. Dabei kann
es zu einem explosionsartigen Reaktionsverlauf kommen. Daher wird generell vom Einsatz des
Wasserstoffperoxids als Aufschlussreagenz abgeraten. Im vorgestellten Verfahren wird H,O, nur in
die Grundlast gegeben, d.h. es gelangt nicht in die Aufschlussgefale und kommt daher nicht mit der
Probe in Kontakt.

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal: 0,5 h pro Probe
Zeitbedarf Gerat: 2,5 h (inkl. Druckaufbau und -abbau)

3.3 Boden

3.3.1 Extraktion von Boden zur Bestimmung von Strontium, Americium und Plutonium

Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium, Americium und Plutonium (IRA, Lausanne)

MW-Gerdéte

Ultra Clave (MLS)

Der Ultra Clave (MLS) erlaubt 6 Proben parallel in einem gemeinsamen Druckgefal? zu behandeln.
Das Gefall wird zuerst unter Druck gesetzt (60 bar bis 80 bar). Danach werden die Proben auf 170 °C
erhitzt, wobei der Druck auf ca. 120 bar steigt. Die ReaktionsgefélRe befinden sich in einem Behdlter
mit der Grundlast aus Wasser und H,0,.

Anmerkung
Die Extraktion kann ausgehend von der Trockensubstanz erfolgen, falls die Probenmasse nicht allzu

grof3 ist. In Anwesenheit von organischem Material wird empfohlen, vorher zu veraschen. Bei
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unvollstdndiger Veraschung, ist es notwendig, H,O, als Oxidationsmittel der HNO; hinzufligen. Der
organische Anteil der Bodenprobe darf die zuldssige Menge geméaBR den Anweisungen des
Gerateherstellers keinesfalls tiberschreiten.

Bei der Probenvorbehandlung wird eine Oxalat-Féllung durchgefiihrt, um die Erdalkali-Oxalate zu
zersetzen und in Losung zu bringen (siehe Kap 3.7).

Einwaage
15 g Asche

Chemikalien

konz. Salpetersdure (65 %ig)
Wasserstoffperoxid (30 %ig)
Tréager- und Tracerldsungen

Verfahren
Veraschung und Extraktion werden nacheinander durchgefunhrt.
Extraktion (Ultra Clave)
1. Die Bodenprobe (20 g bis 30 g) wird bei 600 °C verascht und auf Raumtemperatur
abgekadhlt.
2. Zu 15 g Asche werden 100 mL 8 M HNO; gegeben
3. Trager (Sr-Bestimmungen) und ggf. Tracer (Pu- und Am- Bestimmungen) werden
zugefugt.
4. Vordruck im Ultra Clave wird mit N2 auf 60 bar gebracht.
5. Auf 170 °C erhitzen, wobei der Druck auf ca. 120 bar steigt. Temperatur noch 30
min lang halten. AnschlieRend I&sst man abkihlen.
6. Die Probe wird zentrifugiert, der Riickstand wird gewaschen und dann verworfen.
Die erhaltene Lésung wird weiter verarbeitet.

Gefahrenhinweise
siehe Kap. 2.5

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal: 0,5 h (fuir 6 Proben)
Zeitbedarf Gerét: 3 h (incl. Abkuhlzeiten)

3.3.2  Extraktion von Bodenasche zur Bestimmung von Plutonium und Americium

Anwendungsbereich
Séureauszug von Plutonium und Americium (BFEL, Standort Kiel)

MW-Gerat
MLS-Ethos plus 2, ausgestattet mit einem 1-Liter-Druckbehélter (pmax = 10 bar)

Anmerkung
Die Nutzung dieses Ofens fihrt zur deutlichen Erhdhung der chemischen Ausbeuten bei der

Séureextraktion dieser Elemente aus der Asche vieler Bodenarten, bei deutlich verringertem Gebrauch
von Saure. Mit Hilfe des MW-Systems ist die Extraktion des Plutoniums ohne die Nutzung von
Flusssdure effizient. 100 g Bodenasche reichen fiir eine Einzelbestimmung der Radionuklide aus.

Einwaage
100 g Bodenasche
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Chemikalien

8 mol/L wassrige Salpetersdure

30 %iges Wasserstoffperoxid

Plutonium-242- und Americium-243-Tracerldsungen (wéssrig)

Verfahren
1. Zu 100 g Bodenasche im PTFE-Druckbehalter werden folgende Reagenzien
zugegeben:

- 100 mL 8 mol/L Salpetersdure

- 6,0 mL 30 %iges Wasserstoffperoxid

- je 1 mL Pu-242- und Am-243-Tracerldsungen

Gegebenenfalls die Mischung bis Ende der ersten Reaktion reagieren lassen

Druckbehalter schlieen und in die MW-Bestrahlungskammer stellen.

Temperatur der Probe durch MW-Bestrahlung regeln:

- bis 80 °C in 10 min

-von 80 °C bis 170 °C in 30 min

- bei 170 °C 50 min halten.

Bestrahlung beenden.

6. Probe und Behélter in der geschlossenen Bestrahlungskammer etwa 0,5 h bis 1,0 h
(bis die Temperatur des Inhalts weniger als 80 °C betrdgt — siehe
Gefahrenhinweise) abkihlen lassen.

7. Druckbehélter 6ffnen und Probenlésung entnehmen.

o

o

Gefahrenhinweise
Perchlorsdure bei einem Druckaufschluss NICHT anwenden: Explosionsgefahr.

Vor der MW-Bestrahlung: Saure-Asche-Mischung mindestens 2 h lang bei offenem Druckbehalter
reagieren lassen.

Wiahrend der MW-Bestrahlung: Bei Uberschreitung des maximalen Druckes von 10 bar ventiliert der
Druckbehalter automatisch. Dadurch werden heiRe Sauredampfe in erheblichen Mengen freigesetzt.
Daher soll das Gerét direkt an ein wirksames Abluftsystem angeschlossen werden.

Nach der Bestrahlung: Druckbehalter erst nach dem Abkihlen auf Inhaltstemperaturen von maximal
80 °C offnen. Sonst besteht die Gefahr des Siedeverzugs oder der Freisetzung von Sauredampfen des
noch siedenden Inhalts.

Zeit- und Personalbedarf

Zeitbedarf Personal: 0,5 h

Zeitbedarf Gerat: 2,5 h (incl. Abkiihlzeiten)

Das fiir 100 g Ascheproben benutzte Volumen von 108 mL Flissigkeit bendtigt eine Abkihlzeit von
maximal einer Stunde im Gerét. Bei einer Bestrahlungs- und Abkuhlzeit von etwa 2,5 h pro Probe
kann eine Person drei 100-g-Probenaschen (entsprechend der bendétigten Menge fir 3
Einzelbestimmungen) an einem Arbeitstag behandeln.

3.4 Gras, Heu und Futtermittel

3.4.1 Extraktion aus Gras-Asche zur Bestimmung von Strontium

Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium (IRA, Lausanne)

MW-Gerdate
Ultra Clave (MLS): siehe Kap. 3.3.1
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Ethos Plus (MLS):
Im Gegensatz zum Ultra Clave (MLS) werden im Ethos Plus (MLS) die Proben in 6 geschlossenen
Behaltern separat erhitzt. Der Druck wird nur durch Erwarmen der Proben erzeugt (ohne Vordruck).

Anmerkung
siehe Kap. 3.3.1

Chemikalien
konz. Salpetersaure (65 %ig)
Wasserstoffperoxid (30 %ig)
Tréagerldsung

Einwaage
5 g Asche

Verfahren

Veraschung und Extraktion werden nacheinander durchgefuhrt.

Die Grasprobe wird bei 600 °C verascht und auf Raumtemperatur abgekihlt. Zu 5 g ausgeglihter
Asche werden 50 mL 8M HNO;, 5 mL Wasserstoffperoxid und Tréger zugefugt.

Ultra Clave: Der Vordruck im Ultra Clave wird mit N2 auf 60 bar gebracht. Dann wird auf 170 °C
erhitzt, wobei der Druck auf ca. 120 bar steigt. Die Temperatur wird noch 30 min lang gehalten.
Anschlielend l&sst man abkihlen. Die Probe wird zentrifugiert, der Rlckstand gewaschen und dann
verworfen.

Ethos Plus: Die Probe wird innerhalb von 10 min auf 120 °C erhitzt, anschlieBend wird die
Temperatur in 10 min auf 170 °C erhéht. Diese Temperatur wird 10 min lang gehalten, dann lasst man
abkuhlen. Dann werden zur Ldsung evtl. ungeldsten Strontiumnitrats 30 mL Wasser hinzugefugt. Die
Probe wird bis zum Sieden erhitzt, nach einigen Minuten ldsst man abkihlen. Die Probe wird
zentrifugiert, der Riickstand gewaschen und dann verworfen.

Die erhaltene Lésung wird weiterverarbeitet.

Gefahrenhinweise
siehe Kap. 2.5

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal: 0,5 h (fuir 6 Proben)
Zeitbedarf Gerét: 3 h (inkl. Abkiihlzeiten)

3.4.2 Extraktion von Thorium aus Heu- und Futtermittelaschen

Anwendungsbereich
Extraktion von Thorium aus Heu- und Futtermittelaschen (BFEL, Standort Kiel)

MW-Gerat
MLS-Ethos plus 2, ausgestattet mit einem 1-Liter-Druckbehélter (pmax = 10 bar)

Anmerkung
Der Mikrowellenofen MLS-Ethos plus 2 wird bei der Extraktion von Thorium aus den Aschen von

Heu- und Futtermittelproben benutzt. Die Nutzung dieses Ofens flhrt zur deutlichen Erhéhung der
chemischen Ausbeuten des Thoriums aus Heu- und vielen Futtermittelaschen, bei deutlich
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verringertem Gebrauch von Flusssdure. 20 g Probenasche reichen fur eine Doppelbestimmung der
Radionuklide aus.

Einwaage
10 g bis 20 g Asche

Chemikalien

entionisiertes Wasser

konz. Salpetersaure (65 %ig)
konz. Flussséure (48 %ig)
Wasserstoffperoxid (30 %ig)
22Thorium-Tracerldsung

Verfahren

1. Zu 20 g der vollstandig trocken veraschten Proben in dem PTFE-Druckbehalter
werden folgende Reagenzien zugegeben:
- 160 mL entionisiertes Wasser
- 180 mL konz. Salpeterséure
- 2,0 mL konz. Flusssaure
- 2Thorium-Tracerlésung (wassrig)

2. Mischung mindestens 2 h bei offenem Druckbehélter reagieren lassen.

3. 60 mL Wasserstoffperoxid zugeben. Warten bis die Reaktion abnimmt (einige
Minuten).

4. Druckbehélter schlielen und in die MW-Bestrahlungskammer stellen.

5. Temperatur der Probe durch MW-Bestrahlung regeln:

- bis 85 °C in 3 min

- von 85 °C bis 145 °C in 9 min
-von 145 °C bis 170 °C in 4 min

- bei 170 °C 20 min halten

-von 170 °C bis 180 °C in 14 min.

6. Bestrahlung beenden.

7. Probe und Behdlter in Bestrahlungskammer etwa 2 h abkiihlen lassen.

8. Den Druckbehélter aus der Kammer entfernen, ggf. weiter abkihlen lassen bis die
Temperatur der Probe deutlich weniger als 80 °C betragt (siehe
Gefahrenhinweise).

9. Druckbehélter 6ffnen und Probenlésung entnehmen.

Zur Extraktion von nur 10 g Probenasche werden lediglich die Volumina der Reagenzien halbiert. Das
Bestrahlungsprogramm ist gleich.

Gefahrenhinweise
siehe Kap. 3.3.2

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal:  0,5h
Zeitbedarf Gerét: 3 h (inkl. Abkiihlzeiten)

Die Bestrahlung einschliellich der Beladung und Bedienung des Gerétes betrdgt etwa eine Stunde. Die
Abkuihlzeit nach der Bestrahlung ist direkt proportional zum Volumen der Flussigkeit im
Druckbehalter. Das fiir 20 g Ascheproben benutzte Volumen von etwa 400 mL Flussigkeit benétigt
eine Abkuhlzeit von 2 h im Gerét. Bei einer Bearbeitungszeit von etwa 3 h pro Probe wird ein
Durchsatz von 3 Proben/Tag erreicht, wenn die dritte Probe iber Nacht im Gerat abkihlt. Daher kann
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eine Person bis drei 20-g-Probenaschen (entsprechend der Menge fiir 3 Doppelbestimmungen) an
einem Arbeitstag behandeln.

3.5 Kartoffeln

3.5.1 Druckaufschluss von Kartoffel-Asche zur Bestimmung von Strontium

Anwendungsbereich
Bestimmung von Strontium in Kartoffeln und anderen Lebensmitteln, deren Aschen schwer in Losung
zu bringen sind (IRA, Lausanne).

MW-Gerat
Ultra Clave (MLS): siehe Kap. 3.3.1

Anmerkung

Im Ultra Clave (MLS) kdnnen 6 Proben gleichzeitig in einem gemeinsamen Druckgefald
behandelt werden.

Der Aufschluss im Ultra Clave erfolgt von der Asche aus. Bei unvollstandiger Veraschung ist es
notwendig, H,0, als Oxidationsmittel zur HNO3 hinzuzuftigen.

Bei der Probenvorbehandlung wird eine Oxalat-Fallung durchgefiihrt um die Erdalkali-Oxalate zu
zersetzen und in Lésung zu bringen (siehe Kap 2.7.1).

Einwaage
15 g Asche

Chemikalien
konz. Salpetersaure (65 %ig)
Wasserstoffperoxid (30 %ig)
Tréagerldsung

Verfahren
Veraschung und Aufschluss werden nacheinander durchgefihrt.
1. Ineinem Porzellantiegel ca. 300 g Kartoffeln (getrocknet und gemahlen) einwéagen.
2. Wahrend ca. 4 h bis 6 h die Temperatur vorsichtig auf 600 °C erhtéhen, dann ca. 10 h
ausgluhen.
3. Zu 5¢g bis 15g Asche 100 mL 8 M HNO;, zugeben; gegebenenfalls noch 5 mL
30 %iges Wasserstoffperoxid und Trager zufligen.
Vordruck im Ultra Clave mit N, auf 60 bar bringen.
Auf 170 °C erhitzen, wobei der Druck auf ca. 120 bar steigt.
Diese Temperatur 30 min lang halten. Anschliel3end abkdihlen.
Die Probe wird zentrifugiert, der Riickstand wird gewaschen und dann verworfen.

No ok

Gefahrenhinweise
siehe Kap. 2.5

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal: 0,5 h (fiir 6 Proben)
Zeitbedarf Gerat: 3 h (inkl. Abkihlzeiten)
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3.6 Klarschlamm

3.6.1  Veraschung und Aufschluss zur Bestimmung von Plutonium, Americium und Uran

Anwendungsbereich
Extraktion von Plutonium, Americium und Uran (LAFA, Diisseldorf)

MW-Gerat
CEM Mars5, ausgestattet mit XP-1500 Hochdruckbehéltern (ausgelegt fiir 12 Proben)

Anmerkung
3 g bis 5 g Klarschlamm reichen fiir eine Einzelbestimmung der Radionuklide aus, um die geforderten

Nachweisgrenzen nach StrVG zu erreichen. Zunéchst wird der Kl&rschlamm verascht. AnschlieRend
wird fir jedes zu bestimmende Radioelement ein Aliquot der Asche mit dem entsprechenden
Ausbeutetracer versetzt und ein eigener Aufschluss durchgefiihrt! Das vorgestellte Verfahren
beschreibt die Kombination von Veraschung (Schritte 1 bis 6) und anschlielendem Aufschluss
(Schritte 7 bis 11).

Einwaage
3 g bis 5 g getrockneter Klarschlamm

Chemikalien

Salpeterséure (65 %ig)

Salzsdure (32 %ig)

23%plutonium-, #*Uran-, und **Americium-Tracerldsungen (wassrig)

Verfahren
Veraschung:
1. Zu 3 g bis 5 g getrocknetem Klarschlamm im PTFE-Druckbehélter werden folgende
Reagenzien zugegeben:
- 10 mL 65 %ige Salpetersaure
- 10 mL 32 %ige Salzséure
Dann werden die Ausbeutetracer zugegeben.

2. Gegebenenfalls die Mischung bis Ende der ersten Reaktion reagieren lassen.

3. Druckbehélter schliefen und in die MW-Bestrahlungskammer stellen.

4. Temperatur der Probe durch MW-Bestrahlung regeln:

- bis auf 110 °C in 15 min bei maximal 5 bar Druck. Haltezeit 60 min.
-von 110 °C bis 150 °C in 15 min bei maximal 20 bar Druck. Haltezeit 60 min.

5. Bestrahlung beenden.

6. Probe und Behélter in der geschlossenen Bestrahlungskammer etwa 0,5 h bis 1,0 h
(bis die Temperatur des Inhalts weniger als 80 °C betrégt — siehe Gefahrenhinweise)
abkuhlen lassen.

Aufschluss:

7. Druckbehélter 6ffnen.

8. 20 mL 65 %ige HNO; zugeben

9. Druckbehdlter schliefen und in die MW-Bestrahlungskammer stellen.

10. Temperatur der Probe durch MW-Bestrahlung regeln:

- bis auf 110 °C in 15 min bei maximal 20 bar Druck. Haltezeit 30 min.
-von 110 °C bis 150 °C in 15 min bei maximal 20 bar Druck. Haltezeit 30 min.
- von 150 °C bis 220 °C in 15 min bei maximal 50 bar Druck. Haltezeit 60 min.
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11. Probe und Behdlter in der geschlossenen Bestrahlungskammer etwa 0,5 h bis 1,0 h
(d. h. bis die Temperatur des Inhalts weniger als 80°C betrdgt — siehe
Gefahrenhinweise) abkihlen lassen.

Die Schritte 1 bis 6 entfallen, wenn der getrocknete Klarschlamm vorher verascht
wurde. Bei Schritt 8 werden dann statt 20 mL nur 15 mL 65 %ige HNO; + 15 mL
32 %ige HCI zugegeben.

Gefahrenhinweise
Siehe Kap. 2.5

Zeit- und Personalbedarf

Zeitbedarf Personal: 0,5 h

Zeitbedarf Gerét: 4 h bis 7 h (inkl. Abkiihlzeiten)

Die Dauer der o. g. Bestrahlung einschlieBlich der Beladung und Bedienung des Gerétes betrégt etwa
4 h bis 7h, je nachdem, ob die Schritte 1 bis 6 entfallen oder nicht. Die Abkihlzeit nach der
Bestrahlung ist direkt proportional zum Volumen der Flissigkeit im Druckbehalter. Es kénnen bis zu
12 Aufschlisse gleichzeitig mit dem genannten MW-Gerat durchgefuhrt werden.

3.7 Oxalatniederschléage

Im Zuge einer radiochemischen Abtrennung fallen Oxalatniederschldge an. Diese lassen sich mit
einem MW-Gerat im Vergleich zu herkdmmlichen Methoden besser aufschliel3en.

Beispiel 1
Anwendungsbereich
Aufschluss von Erdalkali-Oxalatniederschlagen mit Salpetersaure (IRA, Lausanne).

MW-Gerat
Ultra Clave (MLS): siehe Kap. 3.3.1

Anmerkung
Es kénnen 6 Proben gleichzeitig behandelt werden.

Einwaage
Die Menge an Oxalat entspricht ca. 15 g bis 30 g Bodenasche oder 15 g Kartoffelasche.

Chemikalien
konz. Salpetersaure (65 %ig)
Wasserstoffperoxid (30 %ig)

Verfahren
1. Die Oxalat-Probe in 20 mL HNO; (65 %ig) I6sen. Bei Strontium-Bestimmungen 5 mL
30 %iges Wasserstoffperoxid zufuigen.
2. Den Vordruck im Ultra Clave mit N, auf 60 bar bringen.
3. Auf 170 °C erhitzen, wobei der Druck auf ca. 120 bar steigt. Die Temperatur 45 min
halten, um das Oxalat vollstandig zu zersetzen.
4. Anschlielend abkiihlen lassen.

Gefahrenhinweis
siehe Kap. 2.5
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Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal: 0,5 h (fur 6 Proben)
Zeitbedarf Gerat: 3 h (inkl. Abkihlzeiten)

Beispiel 2

Anwendungsbereich

Zerstorung eines Oxalat-Niederschlags, der z. B. bei der Pu-Bestimmung in Boden oder der Th-
Bestimmung in Heu oder Futtermitteln anfallt (BFEL, Standort Kiel).

MW-Gerat
MLS-Ethos plus 2, ausgestattet mit einem 1-Liter-Druckbehélter (pmax = 10 bar)

Anmerkung
Die Menge an Oxalat entspricht der Menge von 100g Bodenasche bzw. 10g Heu- oder

Futtermittelasche.

Einwaage
s. Anmerkung

Chemikalien
Salpeterséure (65 %ig)

Verfahren
1. Der Oxalat-Niederschlag wird in ca. 50 mL 65 %iger Salpetersdure aufgeschlammt,
und dann in den PTFE-Druckbehalter tiberfuhrt.

Druckbehalter schliefen und in die MW-Bestrahlungskammer stellen.

3. Temperatur der Probe durch MW-Bestrahlung regeln:

- bis 170 °C in 45 min
- bei 170 °C 60 min halten.

4. Bestrahlung beenden.

5. Probe und Behélter in der geschlossenen Bestrahlungskammer etwa 0,5 h bis 1,0 h
(bis die Temperatur des Inhalts weniger als 80 °C betragt — siehe Gefahrenhinweise)
abkihlen lassen.

6. Druckbehalter 6ffnen und Probenldsung entnehmen.

n

Gefahrenhinweise
siehe Kap. 3.3.2

Zeit- und Personalbedarf

Zeitbedarf Personal: 0,5 h

Zeitbedarf Gerét: 3 h (inkl. Abkihlzeiten)

Die Bestrahlung einschlie3lich Beladung und Bedienung des Gerates betrégt etwa 2 h. Die Abkuhlzeit
nach der Bestrahlung ist direkt proportional zum Volumen der Flussigkeit im Druckbehalter. Das fir
100 g Ascheproben benutzte Volumen von etwa 50 mL Flussigkeit ben6tigt eine Abkihlzeit von 0,5 h
bis maximal 1 h. Die Probe bleibt aus Sicherheitsgrinden im Gerat. Dieses kann lediglich einen 1-
Liter-Druckbehalter aufnehmen, d.h. die Proben werden nacheinander behandelt. Bei einer
Bearbeitungszeit von etwa 2,5h bis 3 h pro Probe kann eine Person die Niederschlage von drei
Oxalatfallungen (entsprechend 3 Einzelbestimmungen) an einem Arbeitstag behandeln. Die Nutzung
kleinerer (250 mL oder 100 mL) Behalter, die als Zusatz erhéltlich sind, konnte eine Erh6éhung des
Probendurchsatzes bei diesem Anwendungsbereich ergeben.
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Beispiel 3
Anwendungsbereich

Thermische Zersetzung von Oxalat-Niederschldgen (GSF, Neuherberg)

MW-Gerét
CEM Phoenix

Verfahren

1. Der auf einem Membranfilter gesammelte Niederschlag wird in eine Porzellanschale

gegeben.

2. Anstiegszeit auf 550 °C in 0,5h bis1 h
3. Haltezeit bei dieser Temperatur in Abhédngigkeit von der Niederschlagsmenge

zwischen 0,5 h bis 2 h.

4. AnschlieRend abkihlen lassen.

Zeit- und Personalbedarf
Zeitbedarf Personal:  0,5h
Zeitbedarf Gerit:

1 h bis 2 h (inkl. Abkhlzeiten)

4 Gerate-Eigenschaften und -Bezugsquellen

4.1 Charakteristische technische Daten der in den Labors der Autoren eingesetzten MW-Geréte

(Stand: Juni 2006)

CEM; Phoenix/MIV (Veraschungsofen):
Zahl der Magnetrons:
Mikrowellenleistung:
Leistungsaufnahme:
Mikrowellenfrequenz:

Probenbehalter:

Max. Probenanzahl pro Bestrahlung:
Abgaswascher am Gerat vorhanden?:
Besondere Abluftfihrung/Abzug notig:
Maximal erlaubter Druck:

Drehteller / Rihrwerk fir Probenbehalter?:

AuBen-Abmessungen / Platzbedarf:
Gewicht:

MLS, Pyro1200 (Veraschungsofen):
Zahl der Magnetrons:
Mikrowellenleistung:
Leistungsaufnahme:
Mikrowellenfrequenz:
Probenbehalter:

Max. Probenanzahl pro Bestrahlung:
Abgaswascher am Gerat vorhanden?:
Besondere Abluftfihrung/Abzug nétig:
Maximal erlaubter Druck:

Drehteller / Rihrwerk fur Probenbehalter?:

1

975 W £ 50 W (max. 1400 W)

ca. 2,5 kVA

ca. 2,46 GHz

ca. 5 L (Ausfiihrung mit grolem Muffeleinsatz:
24,6 cm x 16,7 cm x 10,1 cm)

1 Probe

optional

ja

offenes System

nein
BxTxH=50cmx80cmx60cm
45 kg

1

1200 W

2,4 kVA

2,45 GHz (Wellenlange = 12,25 cm)
Porzellanschalen oder Quarzglasschalen, maximaler
Durchmesser 15 cm

2 Proben

nein

ja

1 bar

nein
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Aulen-Abmessungen / Platzbedarf:
Gewicht.

MLS, Ethos Plus 2:
Zahl der Magnetrons:
Mikrowellenleistung:

BxTxH=75cmx61cmx64cm
70 kg

2
Leistungsabgabe je 800 W, reduziert auf je 500 W, bzw.
insgesamt 1000 W.

0 W bis 1000 W, durch ,,Pulsweiten-Modulation* geregelt.

Leistungsaufnahme:
Mikrowellenfrequenz:
Probenbehalter:

Max. Probenanzahl pro Bestrahlung:

Abgaswascher am Gerat vorhanden?:
Besondere Abluftfiihrung/Abzug notig:
Maximal erlaubter Druck:

Drehteller / Ruhrwerk fiir Probenbehélter?:
Aulen-Abmessungen / Platzbedarf:

Gewicht;

Prolabo, Microdigest 401:

Gleichstromspeisung ca. 4 kV

2,45 GHz (Wellenléange = 12,25 cm)

Gesamtvolumen 1 Liter, Material PTFE, abschliebar
mit 1-L-Druckbehalter 1 Probe,

mit 250-mL-Druckbehalter 6 Proben,

mit 100-mL-Druckbehdlter 10 Proben,

nicht héher als 50 % der Maximalhéhe zu befiillen.
ja (Zubehor; Verwendung beim Abrauchen/Einengen)
ja

10 bar/100 bar (je nach Proben-Rotor,

automatische Uberdruck-Ventilierung)

Ja, Behalter rotiert im Strahlungsfeld / nein
BxTxH=100cmx 70 cm x 80 cm

zusétzlich fur Abgaswéscher ca.: B =40 cm

ca. 80 kg

(Nachfolgemodell bei der Fa. CEM erhéltlich)

Zahl der Magnetrons:
Mikrowellenleistung:
Leistungsaufnahme:
Mikrowellenfrequenz:

Probenbehalter:

Max. Probenanzahl pro Bestrahlung:
Abgaswascher am Gerat vorhanden?:
Besondere Abluftfiihrung/Abzug notig:

Maximal erlaubter Druck:

Drehteller / Ruhrwerk fiir Probenbehalter?:
AuRen-Abmessungen / Platzbedarf:
Steuergerét:

Mikrowellenofen:
Dreikanal-Dosierpumpe:

Abgaswascher:

Gewicht:
Steuergerét:
Mikrowellenofen:
Dreikanal-Dosierpumpe:
Abgaswascher:

MLS, Ultra Clave:
Zahl der Magnetrons:
Mikrowellenleistung:

1

300 W, regelbar in 5%-Schritten von 0 % bis 100%
770 W (Gesamtsystem inkl. Abgaswascher)
2,45 GHz (Wellenléange = 12,25 cm)
Nutzvolumen ca.100 mL, Material PTFE

1

ja

nein, aber wegen nebenstehender Reagenzien-
Vorratsflaschen vorteilhaft

offenes System

nein

BxTxH

=30cmx21cmx 10cm
=22cmx52,5cmx 36 cm

=22 cmx 28 cm x 20 cm, Stellplatz auf
Mikrowellenofen

=47cmx 26 cmx 35cm

=15kg

=15 kg

=2kg

=20 kg (inkl. Neutralisations- und Waschlésungen)

1000 W
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Leistungsaufnahme: 3,6 kVA
Mikrowellenfrequenz: 2,45 GHz (Wellenlange = 12,25 cm)
Probenbehalter: 1L, Material PTFE, abschlie3bar
Max. Probenanzahl pro Bestrahlung: 6 Proben
Abgaswascher am Gerat vorhanden?: nein
Besondere Abluftfuhrung/Abzug nétig: nein
Maximal erlaubter Druck: 200 bar
Drehteller / Riihrwerk fiir Probenbehdlter?:  nein / optional erhéltlich, dann nur max. 1 Probe
AuRen-Abmessungen / Platzbedarf: BxTxH=68cmx 100 cm x 164 cm
Gewicht: ca. 250 kg (je nach Ausfihrung)

4.2 Hersteller und Lieferanten

Tabelle 2 (Stand: November 2005) zeigt eine Anbieter-Ubersicht, die der Homepage
Lhttp\www.labo.de* als PDF-Datei enthommen wurde. In der Rubrik ,,Fachwissen® sind dort unter
dem Stichwort ,,Markttbersichten* Informationen zu Laborgeréten abrufbar (Stand: November 2006).

Tabelle 2: Hersteller und Lieferanten

Firmenname Anschrift Telefon Fax Internet

Anton Paar GmbH ﬁf‘gggfg"’;;ftraﬁe 20 0043-316/257-0 | 0043-316/257257 | www.anton-paar.com
otments Gmbti | 75300 Eningen 07128040 | 07120894300 | PRI
EaEb'\é'rt'\:C'E;?r’eG'r'ﬁEH g?g';gf:g;:ﬁ?g;ts”age 9 00842/96440 | 02842/964411 | www.cem.de
aborsysteme | 83595 1 autkirch 075611081810 | 07561eB1812 | LT
E’gg'?mfr'];eéma ggﬂ@ﬂg&gg&s"he'm”g 17 10800/1810032 |0800/1810031 | www.perkinelmer.com
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Bitte beachten Sie den Hinweis im Losen Blatt 1.3 ,,Erlauterungen zur Loseblattsammlung®.

6 Anhang: Ubersicht ,,MW-unterstiitzte Verfahren und wesentliche Betriebsparameter"

Tabelle 3 zeigt wesentliche Betriebsparameter, die fir die beschriebenen MW-unterstiitzten Verfahren
charakteristisch sind. Fir Aufschlussverfahren ist zum Vergleich mit den klassischen Verfahren auch
der Zeitbedarf genannt. Leere Felder bedeuten, dass im betreffenden Institut ein grundsatzlich
mogliches Verfahren zum Zeitpunkt der Erstellung dieses LB nicht eingesetzt wurde.
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Tabelle 3, Teil 1: diverse Verfahren
Umweltproben Sonstige
Matrix Aerosole Nieder- Boden Gras, Heu, Futtermittel Kartoffeln Klar-schlamm ] Oxalat-
schlag Kap. 3.4 Kap. 3.6 Filterkuchen
Kap. 3.1 Kap. 3.2 Kap. 3.3 P Kap. 3.5 ap- = Kap. 3.7
Institut DWD BfS GSF PTB DWD IRA BFEL IRA BFEL IRA LAFA IRA BFEL GSF
Eindampfen/Trocknung maglich maglich maglich
. mehrere Proben-
:Eyilr}ll\ir[::;:;en Gramm bzw. Matrix-
Riickstand abhangig
500 °C, 550 °C, . . . 1580 °C,
Veraschung offen offen 600 °C 600 °C 600 °C 20 bar
typische 12 Proben- Proben-
P Groftflachen- 150 g 10g-20g - - 3g-5g
Einwaagen Filtar abhangig abhangig
Druck Exiraki 230°C, 170°C. | 170°C, 1170%0' 170 °C,
ruck-txtraxtion 165 bar 120 bar 10 bar bar 10 bar
(Gerat 1)
E 100g
typische 1049 15¢g bis 200 5g 1M0g-20g
Einwaagen Asche Asche (bis 9) Asche Asche
Asche
max. 3 max. & max. 3 max. 6 max. 3
Bemerkungen F'roben-f’ Ta Proben / Proben / Proben / Proben /
' 1ag Charge Tag Charge Tag
Gerat 4 bzw. & 1 2 3 5 5 1 1bzw. 5 1 5 6 5 1 2
Gerat 1= MLS, Ethos Plus 2 BFEL = Bundesforschungsanstalt fir Ernahrung und Lebensmittel, Kiel
Gerat 2 = CEM; PhoenixMIV BfS = Bundesamt fir Strahlenschutz, Freiburg
Gerat 3 = Prolabo, Microdigest 401 ("offenes” Gerat, Machfolgemodell bei CEM erhaltlich) DWD = Deutscher Wetterdienst, Offenbach
Gerat 4 = MLS, Pyro1200, ("geschlossenes” Gerat) IRA = Institut de Radiophysique Appliquée, Lausanne
Gerat 5= MLS, Ultra Clave GSF = Forschungszentrum fir Umwelt und Gesundheit, Meuherberg
Gerdt 6 = CEM Mars5, mit XP-1500 Hochdruckbehaltern LAFA = Landesanstalt fiir Arbeitsschutz Mordrhein-Westfalen, Disseldorf
LUFA-ITL = Landwirtschaftl. Untersuchungs- und Forschungsanstalt,
¥ = Routine-Prozedur des Instituts. Keineg kritischen Randbedingungen (Einzelheiten 5. Text). Inst. f. Tiergesundheit und Lebensmittelqualitat, Kiel
PTB = Physikalisch-Technische Bundesanstalt, Braunschweig
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Tabelle 3, Teil 2: Aufschlussverfahren
Umweltproben Sonstige
Matrix Aerosole ':::?1[::; Boden Gras, Heu, Futtermittel| Kartoffeln | Klarschlamm Filtce):::i:]_en
Kap. 3.1 Kap. 32 Kap. 3.3 Kap. 3.4 Kap. 3.4 Kap. 3.6 Kap 3.7
Institut DWD BfS GSF PTB DWD IRA BFEL IRA BFEL IRA LAFA IRA BFEL GSF
230°C 170°C, 170 °C 220°C 170 °C 170 °C 550 °C
Aufschluss 100 bar offen 165 bar 10 bar 12[]“bar 10 bar 190 bar 50 bar 120 bar 10 bar offen
(Gerat 5)
typische 1g9-54g 10g-25¢ meist ca. | 15 g Asche .1[][] g 5q 10g-20¢g 5g-15¢q Asche aus Proben- bzw. Matrix-
Einwaagen Asche Asche 059 (entspr. 20 g 1 (bis 200 g) Asche Asche Asche 3g-59 abhangig
Rickstand | 30 g Boden) | Asche Klarschlamm
max. 10 Zeiten ~ max. 3 max. 6 max. 6 max. & Proben max. 12 6 Proben / max. 3 Zeiten ~
Bemerkungen Proben / Einwaage Proben/ Proben / Proben / ! Charge Proben / Charge | Proben/ Tag| Einwaage
Charge 9 Tag Charge Charge ) g Charge 9 ' ag 9
Zeitbedarf, 1h 15h 05h 0.5h 0.5h 0.5h 0.5h 0.5h 0.5 h 0.5h
fiir Personal
Zeitbedarf, Gerat
(incl. Abkiihlzeiten) 1,5h 4h-5h 25 3h 3h 3h 3h-4h 3h 4h-Th 3h 3h 1h-2h
Gerat 4 bzw. & 1 2 3 5 5 1 1bzw. 5 1 5 6 5 1 2
Gerat 1= WMLS, Ethos Plus 2 BFEL = Bundesforschungsanstalt fur Ernahrung und Lebensmittel, Kiel
Gerat 2 = CEM, PhoenixMIVv BfS = Bundesamt fur Strahlenschutz, Freiburg
Gerat 3 = Prolabo, Microdigest 401 ("offenes” Gerat, Machfolgemodell bei CEM erhaltlich) DWD = Deutscher Wetterdienst, Offenbach
Gerat 4 = MLS, Pyro1200, ("geschlossenes” Gerat) IRA = Institut de Radiophysigue Appliquée, Lausanne
Gerat 5= MLS, Ultra Clave GSF = Forschungszentrum fir Umwelt und Gesundheit, Neuherberg
LAFA = Landesanstalt fir Arbeitsschutz Mordrhein-VWestfalen, Dusseldorf

Gerat 6 = CEM Mars5, mit XP-1500 Hochdruckbehaltern

X = Routine-Prozedur des Instituts. Keine kritischen Randbedingungen (Einzelheiten s. Text).

LUFATL = Landwirtschaftl. Untersuchungs- und Forschungsanstalt,
Inst. f. Tiergesundheit und Lebensmittelqualitat, Kiel
Physikalisch-Technische Bundesanstalt, Braunschweig

FTB =




