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• Extraktionschromatographie 

• Aktinide und Sr in wässrigen Proben 

• Schnellmethode zur Bestimmung von Sr-89/90  

• Aktinide und Sr in Boden-, Nahrungs-, Beton- 

und Ziegelproben 



Schnellmethoden 

• Stör- und Ereignisfall 

– Schnelle Ergebnisse, hoher Probendurchsatz 

– Situationseinschätzung, Ergreifen geeigneter 

Maßnahmen 

– Meist recht geringe Probemengen und kurze Messzeiten 

• Routineanalytik 

– Höherer Probendurchsatz 

– Probenvolumen /-masse und Messzeit abhängig von 

Nachweisgrenzen  

 



Extraktionschromatographie 

 Organischer Extraktant imprägniert auf inertem Träger 

– « Supported solvent extraction » 

– Verteilung zwischen zwei Phasen 

– Schnelle Kinetik  höhere Flussraten 

– Hoher Anteil des Extraktanten am Resin 

• Hohe Dichte funktioneller Gruppen 

• Hohe Kapazität 

• Kleine Säule 

• Niedrige Elutions- und Spülvolumina 

 

 

 
 

 
 

 

 



Selektivität ähnlich der Flüssig-flüssig Extraktion 

– Sehr breite Auswahl unterschiedlicher Extraktanten 

 Flüssige Kationenaustauscher (z.B. HDEDP)  

 Amine und Ammonium Salze (z.B. Aliquat 336)  

 Solvatisierende und chelatisierende Extraktanten, hauptsächlich 

P=O Funktionalitäten (z.B. CMPO, TBP, DPPP)  

 Kronenether 

– Resins gemäß Trennproblem 

– Kombination mehrerer Resins möglich 

Extraktionschromatographie 



Bestimmung von Sr, Pu, Am und U in 

Wasser- und Urinproben 



• Aufeinander gesteckte TEVA, TRU und Sr Kartuschen  

• Trennung in < 6h (Vakuumbox/Kartuschen) 

– Flussraten: 1 mL.min-1 (Laden und Eluieren), 3 mL.min-1 (Spülen) 

• Resultat kann in < 8h erhalten werden  

– inkl. Messung, « Ereignisfall-Niveau » ≈ einige Bq.L-1 

• 1 L Probenvolumen: Wasser (pH 2) oder mineralisierter Urin 

• Zugabe von internen Standards und Sr-Träger (oder Sr-85) 

• Ca-Phosphat Mitfällung 

• Aufnahme in 3M HNO3 /  1M Al(NO3)3 

• Redox (Pu(IV)): Fe(II) / NaNO2 

• Laden über die drei Kartuschen 

• Spülen mit 3M HNO3 



 

Scheme: Rapid method for actinides and Sr in aq. And urin samples, Sherrod et al. 2007 

Th(IV), Pu(IV), Np(IV) 

U(VI), Am(III) 

Sr 



TEVA Resin 

- Extraktant: Aliquat 336® 

- TEVA: TEtraValent Actinides 

- Retention von Pu(IV), Th(IV), Np(IV) 

- Sr, Am(III) und U(VI) nicht zurückgehalten 

- Th Elution mit 9M HCl 

- Np/Pu Co-Elution mit 0.1M HCl / 0.05M HF / 0.03M TiCl3 oder Rongalit  

 

 



TRU Resin 

- Extraktant:  CMPO / TBP 

- TRansUranium elements 

- Retention von Am(III) und U(VI) 

- Am Elution mit 4M HCl 

- Spülen mit 4M HCl / 0.2M HF zur Th Entfernung 

- U Elution mit 0,1M Ammonium Oxalat 



Sr Resin 

 

 

 

 1.0M 4,4'(5')-di-t-butylcyclohexano 18-Krone-6 in 1-Oktanol 

Dietz et al. 2004 



Sr Resin 

 

 

 

 Retention von Sr, Selektivität für Sr über Ca, Ba, Ra 

 Tetravalente Aktinide und Lanthanide von TEVA/TRU zurückgehalten 

 Spülen mit 3M HNO3 / 0.05M Oxalsäure nicht notwendig 

 Sr Elution mit verd. HNO3, Pb verbleibt auf dem Resin 

 Proben mit sehr hohem Pb-210 Überschuss problematisch 

Elution mit 2M HCl oder vorherige Pb-210 Abtrennung (z.B. AIX) 



Dauer der Trennung: 3 – 4h 

Ausbeuten > 80 - 90% 

 
S. Maxwell at 2007 



 



Sr-89/90 Schnellmethode 

• Wasserproben 

• Cerenkov Messung (GPZ prinzipiell auch 

möglich) 

– Sr-89 

– Y-90 (Ggw. mit Sr-90 angenommen) 

• Sr Resin / DGA Resin 

• Ähnliche Methode: Z. Molnar und N. Vajda 
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Probenaufgabe: 

8M HNO3 / 0.5M Al(NO3)3 

Rinse 8M HNO3 
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Spülen: 

8M HNO3 

3M HNO3 / 0.05M Oxalsäure 

8M HNO3 

Elution: 

0.05M HNO3 

Sr Fraktion 

2 

Y Elution: 

0.5M Essigsäure 

oder 0.1M HCl 

Abfall 

1   

1   2 

Spülen: 

8M HNO3 

0.1M HNO3 

3M HCl 
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Sr Resin 

 



DGA Resin 

 



 

DGA Resin 

Optionell Spülen mit 8M HCl 



 



Elutionsstudie 

C. Dirks, 2012 



Aktinide und Sr in Boden-, Nahrung-, 

Beton- und Ziegelproben 

 

 



• Methoden zur Analyse größerer Probenmengen anpassbar 

• Zugabe interner Standards und Sr Träger (oder Sr-85) 

• Mineralisation im Muffelofen bei 700°C 

• NaOH Schmelze  

• Zwei Mitfällungen zur Matrix-Entfernung 

– Fe(OH)3 / Ca-Phosphat 

– LaF3 unter reduzierenden Bedingungen (TiCl 3 -> U(IV)) 

• Aufnahme in 3M HNO3 /  1M Al(NO3)3 / 0.25M Borsäure 

• Redox (Pu(IV)): Fe(II) / NaNO2 



Probenvorbereitung 

S. Maxwell et al. 2011 

1-2g soil sample or 1g concrete or 10g food 

Add tracers (Pu242/Pu236, Am243, U232, Sr 

carrier). Heat on hot plate 100g  food sample 

Add tracers 

Ash 12h at 550°C 

5g soil sample 

Add tracers 

HNO3-HF Digestion, Heat on hot plate 

< 1 Tag  



• Vakuumbox 

• Probenaufgabe auf aufeinander gesteckte TEVA, TRU und DGA 

Kartuschen -> Retention der Aktinide 

• Spülen mit 3M HNO3 

• Trennung der Kartuschen (TEVA und TRU/DGA) 

– Th, Pu (Np) Aufreinigung über TEVA 

– Am/U Aufreinigung über TRU/DGA 

• Mikromitfällung 

• Probenaufgabe-Eluat und erster Spülschritt vereinigt und zur 

Trockene eingedampft  

• Sr Aufreinigung über 3 mL Sr Resin Säule oder  Kartuschen (2 mL 

+ 1 mL) 



Trennschema (Sr optional) 

S. Maxwell et al. 2011 

Np(IV), 

Th(IV), 

Pu(IV) 

U(VI), 

Am(III)  

U(VI) Am(III)  

< 6 - 8 h 



DGA Resin 

 DGA, Normal  (N,N,N’,N’-tetra-n-octyldiglycolamid), TODGA = DN 
− Hauptsächlich Radioanalytik 

 DGA, Branched (N,N,N’,N’-tetrakis-2-ethylhexyldiglycolamide), 

TEHDGA = DB 
− Hauptsächlich Radiopharmazie 

R = C8 

Extraktant: 

Extractionsggw.: 

mit X= NO3
- or Cl- 



DGA Resin 

 Sehr hohe k’ für Am 

 Am / U Trennung mit 0,1M HNO3 , U eluiert / Am (und Pu/Th) zurückgehalten 

 Am Elution mit verdünnter HCl  

 DGA sehr robust gegen Matrix-Interferenzen (Fe(III), Ti, Ca) 

Im salzsauren erhöht Fe(III) die Am Retention 

DGA, Normal
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Ergebnisse Referenzproben (MAPEP) 

Sample Code 
Am yield 

(%) 

Pu yield 

(%) 

U yield 

(%) 

Sr yield 

(%) 

MAPEP-18 soil 96.2±6.33 102.2±10.5 84.0±5.64 60.0±2.8 

MAPEP-20 na na na 66.0 +/- 6.0 

10g baby food 84.6±7.5 93.5±8.1 77.9±13.1 na 

10g apple  93.4±9.1 97.5±12.1 88.9±10.9 na 

10g squash 88.5±3.5 97.5±5.9 77.9±13.1 na 

MAPEP-18 

concrete  
85.3±6.5 89.6±7.9 76.9±4.4 na 

MAPEP-18 brick  93.7±2.9 94.7±9.0 88.1±5.4 na 

 Gute Übereinstimmung (Bias 15%  B  -15%) 

 Hohe Ausbeuten für Aktinide, gute Ausbeuten für Sr 

S. Maxwell, 2010/11 



Alphaspektren 

  

Alphaspektren, Betonproben, Mikromitfällung 

 

S. Maxwell, 2011 



  

 

Vielen Dank     

für Ihre 

Aufmerksamkeit! 


