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Ausgewahlte Gerate, Versuche und Methoden
zur Demonstration radiochemischer Experimente in der

reformierten Oberstufe (i)

Von Robert Schwankner in Traunstein

1. Einleitung

In der nachstehenden Arbeit soll versucht werden,
die Grundlagen zur Behandlung der Radiochemie
in der reformierten Oberstufe (Kollegstufe) in ein-
facher Form an Hand von ausgewihlten Experi-
menten darzustellen [1 bis 8] 1). Zu diesem Zweck
wurden etwa 100 in der in- und auslindischen
Literatur beschriebene Versuche ausprobiert, grof3-
tenteils durchgefithrt und diejenigen, die mit einem
Minimum an Vorbereitungszeit, Strahlenbelastung
und Kosten mit einfachsten Schulmitteln durchge-
fuhrt werden konnen, ausgewihlt sowie eigene Ex-
perimente. Die Reproduzierbarkeit war dabei ein
ebenso entscheidendes Kriterium, wie die Auswahl
solcher Versuche, die die Grundlagen der Radio-
chemie vermitteln, sowie Modelle, die in der Praxis
der Forschung tatsichlich angewendete Methoden
darstellen.

Der erste Teil beschiftigt sich ausschlieflich mit
den Meflgeriten, Methoden und dem Strahlen-
schutz, deren Beherrschung unbedingte Vorausset-
zung fir die Durchfithrung radiochemischer, prak-
tischer Arbeit ist. Es wurde weitgehend auf tiefer-
gehende Theorien bzw. auf ausfiihrliche mathema-
tische Herleitungen verzichtet, also ausschliefllich
das fir den Praktiker notige ,,Handwerkszeug®
(in Teil I) zusammengestellt. Zahlreiche Literatur-
angaben sowie Anfithrungen von Bezugsquellen

1) Die Literaturangaben finden sich am Schlufl von
Teil 11

durch die ganze Arbeit hindurch, sollen das tiefere
Eindringen in die Problematik erméglichen. Im
zweiten Teil werden die mefitechnischen und an-
deren Grundlagen vorausgesetzt und nach kurzem
geschichtlichen Uberblick iiber die Radiochemie,
die Experimente vorgestellt. Viele gefahrlose Un-
tersuchungen kdnnen auch von Kollegiaten unter
Aufsicht selbst durchgefithrt werden, weshalb eine
Zusammenfassung moglicher Themen fiir eine
Facharbeit am Schluf} steht. Moge diese Arbeit ein
wenig zur Verbreitung der Theorien und dem
grundlegenden Verstindnis des Gebietes der Ra-
diochemie beitragen, das alle Naturwissenschaften
so entscheidend befruchtet hat.

2. Radiochemie in der Kollegstufe

2.1. Die Radiochemie im Curriculum

Die Radiochemie war jahrzehntelang Stiefkind des
naturwissenschaftlichen Unterrichts an den Schulen;
dies ist einerseits auf eine mangelnde Koordinie-
rung der Physik-Chemielehrpline, andererseits auf
das mangelnde Angebot geeigneter Apparaturen
durch die Lehrmittelfirmen zuriickzufithren. So
beschrinkte sich die Chemie oft nur auf die un-
mathematische Behandlung dessen, was in der
Physik, speziell an den naturwissenschaftlichen
Gymnasien, sowieso Pflichtstoff war, oder man be-
fafite sich nur mit Kernreaktionen unter dem
vagen Begriff Kernchemie [9, 10]. Oft auch wurde
Reaktorchemie und die Anreicherung des Urans
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theoretisch abgehandelt, jedoch Tracerversuche (to
trace — aufspiiren) nur am Rande erwihnt, ganz
zu schweigen von einer experimentellen Darstel-
lung. Auch blieb bei dem mit Biochemie gut gefiill-
ten Lehrplan der Abiturklassen die Kernchemie
ganz zuriick.

Mit den curricularen Plinen fiir den Chemieunter-
richt an den Kollegstufen-Versuchsschulen wurde
dies anders [11]. So heifit es in [11], ,der Kolle-
giat soll die Bedeutung der Untersuchung radio-
aktiver Vorginge fiir die Aufklirung des Atom-
baus kennenlernen®, wofiir 20 Stunden im 4. Kurs-
halbjahr vorgesehen sind, neben zusitzlicher Zeit
fur die geschichtlichen Aspekte der Kernchemie.
Hier kann man nun etwa 5 Stunden nach vorher-
gegangener Erarbeitung der Grundlagen von Ra-
dioaktivitit und Kernreaktionen, fiir die Radio-
chemie abzweigen und sich durch geeignete Experi-
mente in die Chemie der Radionuklide und der
Indikatoranalyse einarbeiten. Man kann damit
direkt in den letzten Abschnitt des Kurshalbjah-
res Uibergehen, der sich mit Aufklirung der Reak-
tionsmechanismen und der Struktur chemischer
Verbindungen befaflt, da ja gerade in diesen Be-
reichen der radioaktiven Markierung grofie Bedeu-
tung zukommt. Der Kollegiat erhilt durch aus-
fihrliche Behandlung der Mefimethoden, sowie
deren Ausfithrung Grundlagen, die er in jedem
Studienfach aus dem Bereich der Naturwissen-
schaften spiter nutzbringend verwerten kann, was

ja gerade ein erklirtes Ziel der Oberstufenreform
ist.

2.2. Strablenschutz

Grundsitzlich ist vorweg zu bemerken, daf} die
Strahlenbelastung bei radiochemischen Demonstra-
tionsversuchen im Schulbereich verschwindend ge-
ring ist, d.h., dafl sich niemand von einer der-
zeitig in der Offentlichkeit vorherrschenden ,nu-
klearen Umwelthysterie“ abschrecken lassen soll,
derartige Experimente auszufiihren; wobei die
strikte Beachtung der Vorschriften der 1. u. 2.
Strahlenschutzverordnung [12], die in jeder Leh-
rerbibliothek stehen sollte, oberstes Gebot ist.

Die zweite Strahlenschutzverordnung gewihrt im
Rahmen der gesetzlichen Bestimmungen dem Leh-
rer freie Hand (§ 14), der die erforderliche Fach-
kunde bei einer von der Aufsichtsbehdrde beauf-
tragten Ausbildungsstelle erworben hat. So fiihrt
zum Beispiel die Gesellschaft fiir Strahlenschutz
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und Umweltforschung in Neuherberg bei Miinchen
seit Jahren eine derartige Ausbildung durch, die
bis jetzt leider hauptsichlich nur von Physikleh-
rern besucht wurde [13]., Hat ein Lehrer diese
Kurse besucht und ist dies der Aufsichtsbehorde
angezeigt worden, so gilt er gemafl der 2. SSVO
als ,ermichtigter Lehrer®, hat damit iiber den Ein-
kauf und Verbrauch von Isotopen Buch zu fithren
und z.B. deren Dichtigkeit zu {iberpriifen. Auch
diirfen Schiiler unter seiner Leitung mit bauart-
gepriiften Vorrichtungen und offenen Isotopen
unterhalb der Freigrenze experimentieren. Er hat
dafiir zu sorgen, dafl die Summe der Bruchteile
der Freigrenzen aller offenen Isotope den Wert 1
nicht iiberschreitet. (In dieser Arbeit wurde nur
Uran, Freigrenze 100 Mikro-Curie/300 g und Tho-
rium, Freigrenze: 1 Mikro-Curie/10g verwendet
[13] 2). Ebenfalls ist darauf zu achten, dafl jede
Moglichkeit einer Inkorporation auf alle Fille
ausgeschlossen wird. Auch empfiehlt sich die An-
schaffung eines Fiillhalterdosimeters, um so die
Strahlenbelastung zu kontrollieren (Abb. 5) 3).
Von der Durchfithrung von Versuchen gemeinsam
mit Schiilern, die das 18. Lebensjahr noch nicht er-
reicht haben, wird abgeraten. Ein weiterer Grund
dafiir, dafl die Radiochemie bisher nur sehr ver-
einzelt Eingang in den Schulunterricht gefunden
hat, ist, dal das Angebot an preiswerten Strah-
lungsmefigerdten bisher Zuflerst beschrinkt und
nur auf die Anforderungen der Physik zugeschnit-
ten war. Auch waren die bis jetzt vorliegenden
Praktikumsbiicher der Radiochemie ausschlieflich
fir den Hochschulgebrauch bestimmt, weshalb sie
grofitenteils von Lehrkriften unbeachtet blieben,
auflerdem ein Grofiteil der in ihnen beschriebenen
Versuche mit Schulmitteln undurchfiihrbar ist [4].
Einen neuen begriifienswerten Weg beschritt erstmals
Bernard Heinrich mit seinen ,Radiochemischen
Demonstrationsversuchen® [1], der sich streng an
die fiir Schulen geltenden gesetzlichen Bestimmun-
gen hilt, andererseits jedoch eine Fiille eindrucks-
voller Experimente anbietet. Auch finden sich ver-
einzelt Arbeiten [14], die Experimente mit Schul-
mitteln beschreiben. Es sei ferner auf das weite
Feld der angelsichsischen Literatur [5, 6] hinge-
wiesen.

?) MEerck 9426 Uranylnitrat p.A. 25 g, 8162 Thorium-
nitrat p.A. 25 g

%) Z.B. Rontgendosimeter SEQ 61, KurT RIEDEL
Strahlentechnik, 8771 Tennfeld, Friedenstrafle 19;
ca. 200,— DM



Abb. 1. Das Strahlungsmeflgerit FH 49 (Photo: Ver-
fasser)

3. Strahlungsmefigerite

3.1. Zablgerite

3.1.1, FH 49 bzw. FH 90 (Abb. 1) der Firma
FriESEKkE HOEPENER

In den letzten Jahren stellen sich immer mehr
Forschungsinstitute von den herkdmmlichen Gei-
ger-Miiller-Zihlgeraten auf moderne Halbleiter-
bzw. Szintillationszihler und Gammaspektrometer
um, wobei es fiir eine benachbarte Schule durchaus
im Bereich der Moglichkeiten liegt, fiir eine geringe
Ablssezahlung oder gar kostenlos etwa ein noch
voll funktionsfahiges FH 49- bzw. FH 90-Gerit
zu bekommen, das jeglichen Anforderungen des
Schulunterrichts voll entspricht (Abb. 1). So kann
die Meflzeit vorgegeben, ein Oszillograph bzw.
Mefischreiber angeschlossen, die Hochspannung
variiert, Szintillationskopfe bzw. Methandurch-
fluflizihler, die ebenfalls erhiltlich sind, ebenso
wie Fliissigkeitszahlrohren angeschlossen werden.
Auch kann man die Ansprechschwelle des Ver-
stirkers verindern, womit die Energieverteilung
eines Strahlers grob untersucht werden kann, Man
sollte sich aus diesen Griinden nicht scheuen, bei
Kernforschungszentren, Reaktorverwaltungen, Uni-
versititen, Landesanstalten vorstellig zu werden,
da man dort ja die Gerite ohnehin ausmustert!

3.1.2. BF-LB 2040 4)
der BF-Vertriebsgesellschaft 3)

Dieses speziell fiir das naturwissenschaftliche Prak-
tikum entwickelte Gerit geniigt allen Anforderun-
gen radiochemischer Meftechnik. Es vermag Im-

1) BF-Vertriebs-GmbH Miinchen 40, Karl-Theodor-
Strafle 29

Abb. 2. Scaler-Timer-Ratemeter 245 (Photo: TEecH-
NOWA)

pulsfrequenzen bis zu 10 MHz zu registrieren,
verfiigt iiber einen analogen Zihlratenmesser und
einen Lautsprecher. Auch hier ist ein sogenannter
Diskriminator eingebaut, um die Mindestenergie
eines Eingangimpulses festzulegen. Als Zubehor
sind neben normalen Endfensterzihlrohren auch
Neutronen-, Halbleiter, Szintillations- und Neu-
tronendetektoren anschlieflbar. Das einzige ,,Nach-
teilige“ diirfte der Preis sein, der ohne Zubehdr
schon bei 3600,— DM liegt und damit gerade an
der Grenze dessen liegt, was sich eine Schule nor-
malerweise leisten kann. Gerade auf Grund seiner
Einsatzfihigkeit und universellen Anwendbarkeit
sei es jedoch besonders empfohlen. Vielleicht wire
ein gemeinsamer Einkauf durch die Biologie-, Che-
mie- und Physikfachlehrer im Rahmen der in der
Kollegstufe unerlifllichen Zusammenarbeit der
Fachschaften ratsam, da man sich ja hinsichtlich
des Lehrstoffes so absprechen konnte, dafl jede
Fachschaft zu der Zeit des Schuljahres iiber das

Gerit verfligen kann, in der es tatsichlich benotigt
wird.

3.1.3. Zihlgerit 245 (Abb. 2)5)

Fiir einen Preis von etwa 1000,— DM erhilt man
von der Firma TecHNowA ein gut durchdachtes,
einfach zu bedienendes Gerit mit 5-stelliger Digi-
talanzeige sowie Meflinstrument fiir Zihlrohr-
spannung und Analogwert. Die Siecbensegment-
anzeige ist weithin sichtbar, auflerdem ist das Ge-
rit mit einem Lautsprecher, der die Impulse hér-
bar macht, ausgestatter. Da das Gerit auch als
Zeit-Intervall- und Digitalmefgerit verwendet

%) Tecunowa GmbH, Neuss, Breite Strafle 110
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Abb. 3. Kleines LeysoLp-Zihlgerit (57545) mit Finger-
und Endfensterzihlrohr (Photo: Verfasser)

werden kann, wire auch hier eine preisgiinstige
gemeinsame Anschaffung empfehlenswert. Interes-
senten seien auch auf das Zihlgerit 237 der glei-
chen Firma hingewiesen.

3.1.4. Kleines Zihlgerit (LEysoLD-HERAEUS) 9)
Katalog-Nr. 57 545 (Abb. 3)

Dieses erst im September 1976 auf dem Markt
erschienene Gerit ist nicht nur wegen seines nied-
rigen Preises von etwa 650,— DM fiir Schiilerver-
suche geeignet, sondern es lassen sich damit fast
alle der beschriebenen grundlegenden radiochemi-
schen Versuche ausfithren. Das mit 4 Dekaden aus-
geriistete Gerdt verfiigt iiber einen Lautsprecher.
Eine begriiflenswerte Neuerung stellt sicher die
frontseitige Digit-Stop-Taste dar, mit der der mo-
mentane Zihlstand festgehalten werden kann, das
Gerit jedoch intern weiterzihlt, der Zihlvorgang
also nicht unterbrochen werden muf}! Diese Eigen-
schaft ist insbesonders bei der Bestimmung kleiner
Halbwertszeiten von Nukliden von grofler Bedeu-
tung, da man nicht mehr Zeit durch Riickstellen
und neues Starten verliert. Damit kdnnen Halb-
wertszeiten im Minutenbereich sehr genau ermittelt
und damit Isotope identifiziert werden, bei denen
dies bisher experimentell mit Schulmitteln nicht
moglich war.

Das Fehlen einer Mefzeitvorwahl macht sich beim
Bestimmen von Aktivititen zwar unangenehm be-
merkbar, jedoch kann man sich mit befriedigender
Genauigkeit mit einer Armbanduhr behelfen und
bei langen Mef3zeiten mit einer Stoppuhr. Auch ist
es moglich, das Geridt extern iiber eine Uhr zu
steuern. Damit die Anzeige fiir die meisten Expe-

%) LeysoLp-HerAeus GmbH u. Co. KG, Koln
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Abb. 4. Strahlungsdetektoren. IT: VarLvo 18505 in Selbst-
baufassung; IT1: Frieseke Hoerrner FHZ 80; IV: LEy-
soLD-Fingerzihlrohr; V: FHZ 12 Endfensterzihlrohr
in vertikaler und Frontansicht; VI: Becherglaszihlrohr:
FHZ 83; VII: kleine Fliissigkeitszahlrohren von Frik-
sEkE HoEeprNER; VIII: Szintillationszihler FH 451 und
selbstgebaute Bleikammer zur Herabsetzung der Null-
rate (Photo: Verfasser)

rimente ausreicht, ist eine Untersetzung der Impulse
um 1:10 und 1:100 moglich. Etwas teuer geraten
sind die Detektoren, besonders das Fensterzihl-
rohr, (Alle Preisangaben sind nur als Anhalts-
punkt zu verstehen!)

3.2. Strahlungsdetektoren
3.2.1. Geiger-Miiller-Zihlrohre (Abb. 4)

Schon Marie Curie verwendete bei ihren ersten
Untersuchungen iiber die Uranstrahlen (1898) zur
Aktivititsbestimmung eine Ionisationskammer,
niitzte somit die Emission ionisierender Teilchen
eines Strahlers zu dessen quantitativer Beschreibung
aus [15].

Eine entscheidende Fortentwicklungstellten Ruther-
ford und Geiger schon 1908 vor [16], die bis
heute auf breiter Basis allgemeine Anwendung
findet. Es handelt sich um eine Verbesserung der
Ionisationskammer, aber mit einer als Draht
(Spitze) ausgebildeten zentralen Anode, die gegen
das Gehiduse eine Spannung von mehreren Hun-
dert bis ca. 3000 Volt, je nach Typ, aufweist.

Das Endfensterzahlrohr z. B. ist ein einseitig, zum
Strahleneintritt mit Glimmer belegter zylinderfor-
miger Korper, mit zentraler Anode, die gut gegen
das Gehiduse isoliert ist. Es weist einen Restgas-
druck von 100—200 Torr an Argon oder anderen
Edelgasen und Halogenen (Cly; Bry,) als Losch-
substanzen auf. Alkohol wird heute fast nicht
mehr als Loschgas verwendet, da er im Gegensatz
zu den Halogenen verbraucht wird und so die



Lebensdauer eines Zihlrohres stark begrenzt. Halo-
genzihlrohre dagegen haben oft sehr lange Lebens-
dauergarantien vom Hersteller, so z.B. Endfen-
sterzihlrohr FHZ 80 mehr als 3><X10° Impulse.
Der Loschmechanismus kann hier leider nicht wei-
ter dargelegt werden, es sei jedoch auf die vor-
ziiglichen Biicher von Keller [17] und Richter [18]
verwiesen. Tritt ein ionisierendes Teilchen in das
empfindliche Zihlrohrvolumen ein, so kann es ein
Restgasmolekiil ionisieren (Primirionisation). Die
freiwerdenden Elektronen erfahren im elektrischen
Feld eine so starke Beschleunigung, daf} sie ihrer-
seits zur lonisation befihigt werden. (Sekundar-
ionisation u.s.f.) Dieses fiihrt schlieflich zur Koro-
narentladung entlang der Drahtelektrode, was als
Spannungsabfall von der nachgeschalteten Zihl-
einrichtung registriert wird. Bevor das Stadium
der kontinuierlichen Gasentladung erreicht ist,
reifft die Entladung durch einen in Serie geschal-
teten hochohmigen Schutzwiderstand ab.

Die Zihlrohren sind in den verschiedensten For-
men 7) auf dem Markt, je nach Verwendungs-
zweck, jedoch alle weisen gegeniiber Gammaquan-
ten eine im Vergleich zu anderen Teilchen stark
verminderte Ansprechempfindlichkeit (1%/) auf,
auch ist allen gemeinsam, dafl sie sich gegeniiber
Temperaturschwankungen weitgehend indifferent
verhalten. (Weitere Versuche: Teil I: 6.1. und
Abb. 4!)

Es bleibt noch anzumerken, dafl man die hohen
Preise der Lehrmittelfirmen durch selbstgebastelte
Fassungen umgehen kann, wenn man direkt beim
Hersteller kauft.

3.2.2. Der Methandurchfluflzihler

Der grofiflichige Methandurchflufzdhler hat sich
besonders bei der Betaaktivititsbestimmung be-
wahrt und stellt eine Fortentwicklung des Gei-

7) Glimmerfensterzihlrohre: BF Vertriebsges.: FHZ 12,
FHZ 80
Varvo GmbH Hamburg, Postfach 993: Nr. 18505;
18503
Becherglaszahlrohren:
FHZ 83 (100 ml)
VaLvo 1081 (100 ml)
1802 (10 ml)
Eintauchzihlréhren aus Glas: Varvo 1080
Durchfluffzihlréhren zur kontinuierlichen Uberwa-
chung der Aktivitit durchstromender Fliissigkeiten:
VaLvo 18510
Diese Aufzdihlung erhebt keinerlei Anspruch auf
Vollstindigkeit. Abb. 4 zeigt einige der angefiihrten
Zihlrohren.

gerschen Zihlrohres dar, nur wird das Zihlgas
bei Atmosphirendruck kontinuierlich erneuert.

3.2.3. Der Szintillationszdhler (Abb. 4)

Schon der Pionier der Radioaktivitit, Rutherford,
beniitzte bei seinen bahnbrechenden Streuungsex-
perimenten von Alpha-Teilchen an diinnen Metall-
folien Zinksulfidschirme zum Strahlungsnachweis.
Eine originalgetreue Nachbildung steht in der Ab-
teilung Kernphysik des Deutschen Museums [15].
Das miihevolle Auszihlen der einzelnen Licht-
impulse unter dem Mikroskop in der Dunkelkam-
mer, nimmt heute ein sogenannter Photosekundir-
elektronenvervielfacher ab, mit dem ein bis zu
109-facher Verstirkungsfaktor erreicht werden
kann. Deshalb darf man bei angelegter Hoch-
spannung einen PSEV niemals dem vollen Tages-
licht aussetzen, da er sonst sofort irreparabel ge-
schidigt werden wiirde! Interessante Experimente
mit Szintillationszihlern sind in dem empfehlens-
werten Band der Praxis-Schriftenreihe Physik von
Gunter Lind enthalten [19]. Heute verwendet
man als Szintillatoren meist thalliumdotiertes Na-
triumjodid, jedoch kommen auch organische Ver-
bindungen (Transstilben) zur Anwendung. Es gibt
auch sogenannte Bohrlochkristalle, in die man ein
Reagenzglas mit Probe einfithren kann, was einer
4 n-Zihlung nahekommt. Der Szintillationszihler
bietet den Vorteil noch winzigste Aktivititen auf-
spiiren zu konnen. Damit werden Schulversuche
zur Pflanzenphysiologie etc., die ja gemifl der 1.
u. 2. Strahlenschutzverordnung mit kleinen Ak-
tivititen auskommen miissen, moglich.

3.2.4. Der Halbleiterzihler

Der Strahlungsdetektor, der dabei ist, den Szin-
tillationszahlkopf weitgehend zu verdringen (wes-
halb man letztere wie auch die dazugehorigen
Zihlgerite giinstig von Instituten bekommen kann,
wo sie ausrangiert werden — ... siche 3.1.1.) ist
der Kristallzihler, der aus der stiirmischen Halb-
leiterentwicklung hervorging. Es handelt sich ge-
wissermaflen um einen Kondensator, bei dem Ge
bzw. Si die Rolle des Dielektrikums {ibernehmen.
Legt man an den Kristall eine Spannung an, so
flieft ein rein thermisch bedingter Dunkelstrom,
welcher durch Kithlung mittels eines Kryostaten
unterdriickt werden kann. Einfallende Strahlung
generiert zusitzlich Elektronen und Defektelek-
tronen (positive ,Locher®).
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Die Elektronen wandern im elektrischen Feld in
Richtung Anode, die positiven Locher zur Kathode.
Der dadurch entstehende Stromstoff kann von
empfindlichen Peripheriegeriten energetisch ausge-
wertet werden. Genauere Funktionserklirungen
sind nur mit dem Bindermodell der Festkorper-
physik moglich, weshalb auf die einschligige Lite-
ratur [20] und die vorziigliche Broschiire ,,Halb-
leiterzdhler® der Fa. VaLvo verwiesen sei. Ein
Halbleiterzihler eignet sich wie der Szintillations-
zihler besonders zur Aufzeichnung des Energie-
spektrums von Strahlern. Hervorzuheben ist au-
Berdem die geringe Aufldsungszeit, also die Zeit,
bis ein neuer Impuls von ca. 1078 Sekunden re-
gistriert werden kann. (Beim Geiger-Miiller-Rohr
etwa 1074 Sekunden.) Leider kann man ihn im
Unterricht noch nicht einsetzen, da die erforder-
lichen Verstirkeranlagen sehr hohe Kosten ver-
ursachen.

4. Bezugsquellen von Priifstrahlern

Abb. 5 zeigt eine ganze Reihe von Strahlungs-
quellen, die man ohne grofle Kosten, meistens als
Muster von Firmen erhalten kann. Sie zeigen
zwar nur schwache Aktivitit, haben sich aber als
Priifstrahler als sehr niitzlich erwiesen. Hervor-
ragend eignen sich Thoriumschweiflelektroden, die
zur Verminderung der Eigenemission beim Erwir-
men 1—49/y thoriert sind. 8)

Ra-226-Leuchtmuster,
elektroden (thoriert), Thoriannit, Uhrzeiger, Instrumen-
tenskalen, Uranyl- und Thoriumnitrat. Auflerdem Fiill-
]fmlterdosimeter und Markierungsetiketten (Photo: Ver-
asser)

Th-232-Glithstrumpf, Schweif3-

8) Von Fall zu Fall als kostenloses Muster bei: Gesell-
schaft fiir Wolframindustrie, 8220 Traunstein
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Promethium-147 ist als Muster bei Leuchtfarben-
firmen ?) zu erhalten. Das gleiche gilt fiir Tritium
und Radium-226. Bei einem Uhrmacher sind oft
noch alte radioaktive (Ra-226) Uhrzeiger erhilt-
lich, mit denen sich schone Versuche anstellen las-
sen, beispielsweise bei der Autoradiographie oder
als Strahler in der kontinuierlichen Nebelkammer
[21]. Gliihstriimpfe von Campinggaslampen sind
in jedem Kaufhaus fiir wenig Geld erhiltlich, sie
enthalten 1—29/¢ Thorium. Skalen von alten Mef3-
instrumenten und Uhren weisen ebenfalls Aktivi-
tit auf und manchen Ziindern von Leuchtstoff-
lampen ist zur Herabsetzung der Ziindspannung
radioaktives Krypton beigemengt.

Jede Mineralienborse ist eine wahre Fundgrube
genchmigungsfreier Strahler, so z.B. Thorannit
oder Pechblende, die man im Labor unter den
notigen Vorsichtsmafinahmen aufarbeiten kann [1].
Viele Uran- und Thoriumsalze sind als analytische
Reagenzien zu beziechen, nur muff man darauf
achten, daff die Freigrenze niemals iiberschritten
wird.

5. Technik der Probenmessung
5.1. Statistik und Feblerbetrachtung

Die Radioaktivitit ist ein stochastischer Prozef},
d.h. man kann iiber ein einzelnes Ergebnis gar
keine, sondern nur iiber die Gesamtheit aller Emis-
sionsereignisse eine statistische Ausage machen. Die
Stochastik a8t sich wunderschon zeigen, wenn man
den Ausgang eines Strahlenmefigerits mit dem
Vertikaleingang eines Oszillographen verbindet
(Abb. 6). Man erkennt bei einem derartigen Oszil-
logramm, oder auch nur bei der akustischen Im-
pulsiiberwachung, dafi ihre Abfolge vollkommen
unregelmifig erfolgt. Es 1ifit sich feststellen, daf}
unter gleichen Bedingungen durchgefithrte Aktivi-
titsmessungen um einen Mittelwert schwanken:
n
ﬁzvzlf\,’i___ Ny +Np+...+ Ny (1)
n n

Die genaue Hiufigkeitsverteilung dieses Phino-
mens fithrt zur Gaufschen Verteilungskurve. Das
bedeutet, unter Vernachlissigung mathematischer
Herleitung, dafl 68,3% der Messungen in den

9 W. Maier, Radium-Chemische Industrie, Postfach
126, Schwenningen; Radium-Chemie AG, CH-9053
Teufen



Abb. 6. Oszillogramm zur Demonstration der statisti-
schen Impulsverteilung (Photo: Verfasser)

Bereich einer sogenannten Standardabweichung
vom Mittelwert fallen, bei 2 Standardabweichun-
gen sind es schon 99,5% und im Bereich von drei
99,7%.

ost = £ VN (2)
Fiir grofle Mefiraten gilt somit:
N N
Ru= =% ]/ 3 (3)

Bei kleinen Impulsraten miissen auch die Schwan-
kungen des Nulleffekts fiir die Beurteilung des
Meflergebnisses herangezogen werden.

Grundsitzlich gilt: Nutzrate =Mefirate — Nullrate

Ry=(Ry—R,) Lt ogt (4)
Somit folgt aus (2):
N N, N | N,
RNz(t1 = t2)—_t-1/ 2t (5)

(Es ist nicht notwendig, zur Bestimmung von Ry
und R, die gleichen Mefzeiten zu verwenden.)
Die Standardabweichung sollte bei allen genauen
Messungen und vor allem bei dem Vergleich von
Meflergebnissen herangezogen werden.

Will man die Meflzeit bei vorgegebenem Fehler
ermitteln, so kann man sich bei einer ungefihr be-
kannten Impulsrate mit folgender Bezichung hel-
fen [2]:

1002
= n.pz (6)

Der Fehler F ist in Prozent in obige Formel ein-
zusetzen. Fiir weitere statistische Untersuchungen
sei neben den Praktikumsbiichern der Radiochemie
vor allem auf das Buch von G. Gottschalk [22]

verwiesen, das iibrigens in keiner naturwissen-

schaftlichen Fachbticherei fehlen sollte.

5.2. Die Messung eines Prdparats

Zum 1.1.78 wird eine neue Aktivititseinheit per
Gesetz eingefithrt. Das Curie, das seit dem radio-
logischen Kongref3 1910 in Briissel auf Radium-
Radon bezogen war und in neuerer Zeit allge-
mein die Aktivititseinheit fiir 3,7< 1010 Teilchen
pro Sekunde bedeutete, ist damit abgeschafft [23,
24]. Die neue SI-Einheit fiir Aktivitit ist die rezi-
proke Sekunde und erhilt den Namen Becquerel
(Bq) nach dem Entdecker der Radioaktivitit [25].
Zur relativen Aktivititsbestimmung sind folgende
Punkte zu beachten:

a) Bei Versuchsreihen jede Messung unter gleichen
Bedingungen durchfiihren!

b) Bei kleinen Zihlraten Nulleffekt beachten!

c) Bei hohen Impulsraten macht sich die Totzeit
eines Detektors bemerkbar und Korrekturrechnun-
gen miissen ausgefithrt werden. (s. Versuch 2)

d) Bei Fensterzihlrohren, deren Glimmerfenster
nicht mit Graphit vom Hersteller lichtdicht ver-
schlossen wurden, ist zu beachten, daff UV-Licht-
quanten (Neonrohren) erhebliche Storfaktoren sein
konnen.

e) Immer auf der gleichen Unterlage messen, da
Betastrahlung an verschiedenen Materialien unter-
schiedlich zuriickgestreut werden kann.

f) Miflit man niedrige Impulsraten bei grofflichi-
gen Strahlern, so kann man diese durch Unterle-
gen von Materialien hoher Ordnungszahl, durch
den Riickstreueffekt bis um 80°% anheben. Am
besten eignet sich eine Nickelplatte 19). (Von dieser
Methode macht man vor allem bei der Untersu-
chung von Radiochromatogrammen Gebrauch.)

g) Immer gleichen Meflabstand einhalten. Schon
wenige Zehntel eines Millimeters konnen die Im-
pulsrate entscheidend verindern!

h) Ein Geigerzihler bringt nach Ruhepause nie
mehr genau die gleichen Ergebnisse wie zuvor,
deshalb sind solche Ergebnisse nur relativ zu ver-
gleichen. Dies gilt vor allem fiir R6hrengeriite.

1) Niederschlige werden in Probeschilchen ge-
trocknet. (Am besten mit Alkohol, Aceton und
einer Infrarotlampe, damit kein storender Fliissig-
keitsrest zuriickbleibt.)

10) Muster auf Anfrage von: Vereinigte Deutsche Nik-
kelwerk AG, 5840 Schwerte
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k) Die Aktivitit ist nicht proportional der Schicht-
dicke, da sich die sogenannte Selbstabsorption be-
merkbar macht. Deshalb sind die Schichten so diinn
wie moglich zu wihlen. Die andere Alternative
stellt eine sehr dicke Schicht dar, diese weist dann
Aktivititskonstanz innerhalb eines grofleren Inter-
valls auf.

1) Niemals die Spannung eines Detektors zu hoch
einstellen! Kommt es dennoch zu einer Gasentla-
dung, so sind die Zihlrohre mindestens eine Woche
zur vollstindigen Regeneration nicht zu benutzen
um wieder reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten.
m) Niemals die kritische Spannung eines Szintilla-
tionszihlers iiberschreiten, da hierbei sehr rasch
irreparable Schiden auftreten konnen.

n) Der ideale Schulmefplatz ist in Abb. 7 wieder-
gegeben. Das Priparat ruht in Probeschilchen und
gegebenenfalls wird Nickel zur Ausniitzung des
Riickstreueffekts unterlegt. Eine verstellbare Hebe-
bithne, deren genaue Hohe iiber ein fixiertes Lineal
angepeilt werden kann, vervollstindigt den Mef3-
platz, ebenso ein schweres Stativ, das den zugent-
lasteten Detektorkopf trigt.

Abb. 7. Idealer Schulstrahlenmeflplatz: Priparat in Pro-
beschdlchen auf Nickelriickstreuplatte und verstellbarer
Hebebiihne; fixiertes Lineal zur Hohenpeilung (Photo:
Verfasser)
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6. Versuche zur Einiibung der Mefltechnik

6.1. Die Bestimmung des Plateaus von
Geiger-Miller-Zablrobren

Durch folgende Versuche sollen die notigen Fertig-
keiten der Strahlenmefipraxis erarbeitet sowie die
notige Theorie dargeboten werden, die zur Durch-
filhrung der in Teil II beschriebenen radiochemi-
schen Experimente unbedingt vorausgesetzt wird.
Die Experimente sind z.B. zum Einarbeiten von
Kollegiaten gedacht.

Zwischen der Impulsrate und der Zihlrohrspan-
nung herrscht beim Geigerschen Rohr ein charak-
teristischer Zusammenhang. Bei einer festgelegten
Einsatzspannung beginnt die Registrierung. Die
Zihlrate schnellt empor, um dann je nach Typ
tiber einige Hundert Volt hinweg unmerklich an-
zusteigen. Wir befinden uns im sogenannten Pla-
teaubereich. Danach steigt die Zihlrate bis zur
Gasentladung (Vorsicht!) rasch wieder an!

Die Plateaulinge und -steilheit charakterisieren
die Giite und das Alter eines Zihlrohres. Abb. 8
und 9 zeigen die Charakteristik eines Zahlrohres.
Im ersten Fall mit geringer Plateausteilheit, im
zweiten dagegen mit einem kaum ausgeprigten
Plateau. So handelt es sich in der Tat bei Abb. 8
um die Charakteristik eines neuen, bei Abb.9 um
die eines zehn Jahre alten, stark gealterten Roh-
res.

Auch steigt die Einsatzspannung eines Zihlrohres
im Laufe der Zeit an. Die Arbeitsspannung wihlt
man meist in der Mitte des Plateaus, da sich hier

Impulsrate

Zahlspannung

Einsatz-
spannung xJ

Abb. 8. Zihlrohrcharakteristik eines neuen VaLvo 18505-
Endfensterzihlrohres: scharfer Einsatz, geringe Plateau-
steilheit, ausgeprigtes Plateau

11000V~




Impulsrate

ahlspannung

Einsatzspannung STk
— —

Abb.9. Zihlrohrcharakteristik eines stark gealterten
FHZ-12-Endfensterzihlrohres: unscharfer Einsatz, kur-
zes Plateau mit grofler Steilheit

Impuls- ‘

amplitude fee—td-smjems— tpo — o

Ansprech-
schwelle

Zeit

to  100ps

Abb. 10. Wichtige Zeiten am Geiger-Miillerrohr: tq=
Totzeit; tres=Auflosungszeit; tRec=Erholungszeit

geringe Spannungsschwankungen kaum auswirken
koénnen.

Versuch: Man erhoht schrittweise die Detektor-
spannung bis die ersten Impulse registriert werden.
Als Strahlungsquelle kommt einer der in 4. be-
schriebenen Priifstrahler in Betracht. Nachdem die
Einsatzspannung bestimmt ist, wird im Abstand
von zunichst 20, spiter dann 50 Volt die Mefirate
bestimmt. Pro Einzelmessung sind dabei im Pla-
teau etwa groflenordnungsmiflig 104 Impulse aus
Griinden der Genauigkeit erforderlich.

6.2. Bestimmung der Totzeit eines
Geiger-Miiller-Ziblrobres

Nach einem Impuls ist der Detektor fiir eine ge-
wisse Zeit fiir weitere Teilchen unempfindlich, man
spricht von der sogenannten Totzeit, Die Verhilt-
nisse werden sehr gut durch Abb. 10 veranschau-

licht: Nur iiber der Ansprechschwelle des Verstir-
kers liegende Impulse werden registriert. In der
Totzeit (t4) kann kein weiterer Impuls registriert
werden, da die Spannung zusammenbricht, um sich
erst nach Ausbreitung der entstehenden Raumla-
dungswolke langsam erneut aufzubauen.

tree (to recover!) ist die Erholungszeit, die vergeht,
bis sich eine neue Entladung einstellt.

tres (to resolve) ist diejenige Zeit, die vergeht, bis
der Verstirker wieder Impulse wahrnimmt; diese
missen Uber der Ansprechschwelle liegen (Abb. 10)
[4].

Fir die Mefipraxis hoher Impulsraten ist es sehr
wichtig, den Abstand zwischen resolving- und
dead time (Totzeit) mdglichst zu verkleinern, was
mit elektronischen Verstirkern gut gelingt.

Es gilt: Bei jedem gezihlten Impuls geht die Zihl-
zeit von tq verloren. Bei beobachteter Impulshiu-
figkeit N/sec wird N-t; Sekunden nicht registriert.

Die tatsichliche Zihlzeit betrigt somit: 1 —N-t4
Sekunden.
Damit gilt:

7]!'331:,51 ) 1

. — _ ]Ywen, (7)
1-nty

Rgemess.

Kennt man also die Totzeit, so kann man die tat-
sachliche Impulszahl angenihert errechnen.

Versuch: Legt man zwel starke Quellen (Priif-
strahler, s. 4.) unter das Zihlrohr, so erhilt man
eine Impulszahl, die kleiner ist als diejenige, welche
man erhidlt, wenn man die Ergebnisse der Einzel-
messungen der Strahler addiert.
Durch die hohe Impulsrate sind Verluste durch
die Totzeit eingetreten, die etwa im Bereich von
2-5-10*s beim Geigerrohr liegen und span-
nungsabhingig sind.
Man mifit Quelle I und erhilt Ny, legt Quelle I1
dazu und erhilt Ny und nimmt schliefilich Quelle
I fort, damit wird Ny erhalten.
Nun mufl fiir die tatsiachlichen Ziblraten gemifd
(7) gelten:

Ni+Nu=Nyn (8)

Bringt man diese Briiche auf gleichen Nenner, so
erhilt man durch Grenzwertbildung in erster Ni-
herung:

Nym  _ Ni N
1—nynta 1—nitg 1—nty
Ni+Nn—Nyn
td: 2 NI NII (9)
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Damit ist die Totzeit ermittelt. Ihr reziproker
Wert gibt an, wieviel Impulse man mit dem Rohr
maximal pro Zeiteinheit zihlen darf, ohne Tot-
zeitverluste durch Gleichung (7) korrigieren zu
miissen [32].

6.3. Volumbestimmung durch
Isotopenverdiinnungsanalyse

Oft ist es von Interesse, unbekannte Fliissigkeits-
volumen zu bestimmen, die selbst nicht direkt zu-
ganglich sind. So z.B. die Ausdehnung unterir-
discher Gewisser, wobei man bei der Verwendung
von Isotopen nicht mehr auf die unsichere Farb-
stoffmethode angewiesen ist (Fehler: Adsorption
des Farbstoffs oder Zerstdrung durch Mikroorga-
nismen).

Besonders in der Medizin hat die Totalkdrperwas-
ser- und Blutvolumenbestimmung grofle Bedeu-
tung, z. B. bei genauer Dosierung besonderer Me-
dikamente.

Versuch: Gibt man dem unbekannten Volumen Vx
ein definiertes Meflvolumen V' zu, desen Aktivitit
bekannt ist (Ryj), wartet die Durchmischung ab
bzw. fiihrt sie herbei, entnimmt Vjy und mifit
erneut (Ry 1), so gilt:

_Vu _ Ryn
Vx+Vy  Ryi (10)
Daraus folgt:
RNI )
——3 L] S = 1
Vx=Vu (RNH 1 (11)
Wenn Vx wesentlich grofler als Vy, so gilt:
Ry )
Vx=V ( : 12
X M RN I ( )

Es ist hierbei unbedingt notwendig, die Nullrate
gemif} (4) zu subtrahieren! Man kann das Experi-
ment z.B. mit 50 m/ einer 0,5%igen Thorium-
bzw. Uranylnitratldsung durchfithren und erhilt
bei einem ,unbekannten Volumen® gut reprodu-
zierbare Ergebnisse. Es ist von Vorteil, mit destil-
liertem Wasser zu arbeiten, da sich dann kein
schwerldsliches Th(OH), bilden kann. Auch kann
man gemifl 9.2.1. (Teil II!) Blei-212 mit seinen
10,6 Stunden Halbwertszeit verwenden, was
der Praxis, die solche Messungen ausschlief3-
lich mit kurzlebigen Isotopen durchfiihrt, niher-
kommt. Das Blei wird mit 2 M Salpetersiure von
der Platinelektrode abgelost und mit 2ml! einer
Bleilosung (10 mg Pb*2 pro ml) getragert. Um
Storungen durch Bleihydroxid und Bleisulfat zu
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verhindern, kann hier nur mit destilliertem Was-
ser und sauberen Gefiflen gearbeitet werden!

6.4. Bestimmung der Fiillstandshéhe

Oft ist es notwendig, die Fiillstandshhe von
Schmelzen oder aggressiven Losungen zu bestim-
men. Dabei kann u. a. wie folgt vorgegangen wer-
den: Unter dem Gefifl wird ein Strahler ange-
bracht und die Nutzrate bestimmt. Aus einem gra-
duierten Schiitteltrichter 1ifit man vor jeder Mes-
sung 25, spater 50 m/ Wasser ein. Somit ergibt
sich aus Volumen- (bei gleichem Querschnitt auch
Maf fiir die Hohe!) und Nutzratendiagramm eine
Funktion des Typs:

I (x)=1I, eux

I =Intensitit, e=2,718..
Schwichungsfakror.

Man kann nun die Schwichungsfaktoren verschie-
dener Flissigkeiten ermitteln.

(13)

., x=momentane Hohe, #=

6.5. Bestimmung einer kurzen Halbwertszeit

Die Bestimmung kurzer Halbwertszeiten ist im
Schulunterricht zur Isotopenidentifizierung und
auch bei der Untersuchung des mit Neutronen-
quelle aktivierten Silbers (oder anderen Metalls)
wie auch zur Demonstration des Zerfallsgesetzes
tiblich. An vielen Schulen wird dies mit einem in
einer Polydthylenflasche eingeschlossenen Thorium-

priparat vorgenommen, bei dem man die
Emanation (= Thoron = Rn-220, Halbwerts-
zeit 54,5 sec., s. Abb. 13 Teil II) in eine

Ionisationskammer mit nachgeschaltetem Mef3ver-
stirker einblasen kann. Dieses Experiment lafit
sich mit einem Geiger-Miiller-Zahlrohr einfacher
gestalten, indem man dieses mittels durchbohrtem
Gummistopfen in einen Erlenmeyerkolben mit seit-
lichem Ansaugstutzen einbringt und Thoron ein-
blast. Ebenso kann man mit einem Tauchzihlrohr
verfahren, bzw. ein abgedecktes Becherglaszihlrohr
verwenden. Man startet das Zihlgerdt und liest
auf Kommando eines Assistenten wenigstens auf
die Zehnerstelle genau die fortlaufende Anzeige
ab, somit braucht der Meflvorgang nicht unter-
brochen zu werden 11). Nach 10 Minuten subtra-
hiert man die erhaltenen Werte voneinander und
zieht auch noch den mittleren verbliebenen Unter-
grund ab.

1) Verfiigt man dagegen iiber das kleine Zihlgerit von
LeEysoLp (s.3.1.4.), das den Meflwert alle 10 sec.
anzeigen kann, jedoch intern weiterzahlt, so ist ecine
Steigerung der Genauigkeit moglich



Durch Zeichnen des Aktivitits-Zeitdiagrammes be-
stimmt man die Halbwertszeit zu etwa 55 sec.
Auch empfiehlt es sich, halblogarithmisches Papier
zu verwenden, indem dann die e-Funktion als
Gerade erscheint, was eine graphische und rechne-
rische lineare Regression mit dem Taschenrechner
SR 51 A 12), der ein Programm zur linearen Opti-
mierung von Geraden aufweist, erleichtert.

Es wurde versucht, eine Auswahl der notwendigen
Gerite und Meflimethoden darzustellen, deren
Kenntnis notwendige Voraussetzung fiir die Durch-
fihrung der im II. Teil folgenden radiochemischen
Versuche ist.

12) Texas INSTRUMENTS
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