
Einsatz extraktionschromatographischer 
Harze im Rahmen der Umwelt- 

und Inkorporationsanalytik

Steffen Happel
Mirion Workshop Alphaspektrometrie

Münster 24.04.2024 1



Übersicht

• TrisKem International
• Extraktionschromatographie
• Bestimmung von Pu, Am und U in Wasser- und Urinproben
• Am, Pu (Np) in großen Bodenproben
• Neue Produkte

• TK200 (U, Th, Pu)
• TK221 (Am, U)
• TK101 (Ra)

• Disks – imprägnierte Membranfilter
• Andere F&E Projekte

2



TrisKem International

 Basiert in Rennes (Bretagne, Frankreich)
 Unabhängig seit 02.07 

• Zuvor Teil von Eichrom Europe
• ISO 9001 seit 2007  

 Angestellte : 20
 F&E, QC und TechSupport group: 

• 4 RadChem PhD, 2 Techniker

 F&E: Entwicklung von Trennmaterialien (meist Harze) und Methoden
 Anwendung in verschïedenen Domänen
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https://www.youtube.com/watch?v=oKehFpXgu4Y


Extraktionschromatographie

Kombination von Flüssig-Flüssig Extraktion und 
Chromatographie

Flüssig-Flüssig Extraktion : Verteilung eines
Analyten zwischen zwei nicht mischbaren Phasen

• Generell: organische und wässrige Phase

Chromatographie: Verteilung eines Analyten
zwischen fester und flüssiger Phase
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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
• Geringe Elutions- und Spülvolumina
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Extraktionschromatographie

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

– Auswahl des Resin gemäß Trennproblem
– Kombination mehrerer Resins möglich
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Horwitz et al.

Extraktionschromatographie
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Typische Extraktanten
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Elutionsexperiment
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V1∝ k’1

V3

V2∝ k’2

V3∝ k’3

 k’proportional zum Elutionsvolumen

k’ = Elutionsvolumen bis Peakmaximum / fcv

Beispiele Abschätzung Elutionsvolumina:

•2 mL Säule: fcv = 1,3 mL

 k’= 1000
V ~ 1000*1,3 mL ~ 1300 mL

1,3 L bis Peakmaximum -> später
Durchbruch, geeignet zum Beladen

 k’= 5
V ~ 5*1,3 mL ~ 6,5 mL

Früher Durchbruch, geeignet zum Eluieren

Zusammenhang Elutionskurven / k’
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k’ vs Säurekonzentration 
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DW vs k’
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‘Reale’ k’ Graphen 

Oft grosser 
Unterschied 
HNO3 / HCl
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From Horwitz (1)
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k’ Graphen vs Interferenzen 



From Horwitz (1)

Zugabe von Al –> Al komplexiert
durch Phosphat -> Niedrigere
Konzentration freien Phosphates -> 
geringere Interferen

Zugabe eines Reduktionsmittels: 
Fe(III) -> Fe(II)
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k’ Graphen vs Interferenzen 



Resolution R

k’1A k’1B

k’2Ak’2B

k’1A k’1B

σ1Α σ1B

σ2Aσ2B
σ1Α σ1B

σ1Α σ1B

σ2 < σ1 ∆k2 > ∆k1 

Höhere Resolution R
 Schmalere Peaks: z.B. Partikelurchmesser, Flussrate
 Höhere Unterschied der k’ Werte : Änderung der stationären oder der 
flüssigen Phase, Valenz, Komplexbildner,…
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Verbesserung der Trennung
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Verbesserung der Trennung



Säulen vs Kartuschen

Säulen: A grade Harz und Gravitationsfluss
• Geringere Probenzahlen

• Mehrere Analysenmethoden

• Geringere zeitlich Einspannung

• Benötigt mehr Zeit

• Nicht trocken laufen lassen

Kartuschen: S grade und Vakuumbox oder Pumpen
• Höhere Probenzahlen

• Multi-Kartuschenmethoden

• Limitierte Anzahl von Methoden (oder mehrere Vakuumboxen)

• Mehr Zeit vor der Box

• Höherer Probendurchsatz

• Trocken laufen lassen
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Aufgesteckte Kartuschen
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•Xiongxin Dai, Sheila Kramer-Tremblay, Anal. Chem. 2014, 86, 11, 
5441–5447, Publication Date:May 6, 2014, 
https://doi.org/10.1021/ac500572g

Taken from: Rösch, Frank. Volume 1+2 [Set 
Rösch: Nuclear- And Radiochemistry, Vol 
1+2, De Gruyter, 2023. Referring to Maxwell 
et al. 2017

• Kombination mehrerer 
Kartuschen zur Analyse 
mehrerer Analyte aus einer 
Probe

• Wahl der Kartuschen 
abhängig von Matrix (Fe,…) 
und Analyten (Am, Np/Pu)



Bestimmung von Pu, Am und U in
Wasser- und Urinproben
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• Aufeinander gesteckte TEVA und TRU Kartuschen (optional Sr 
Kartusche falls Sr-90 mitbestimmt werden soll)

• 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 Kartuschen

• Spülen mit 3M HNO3

Pu, Am und U in Wasser- und Urinproben
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Scheme: Rapid method for actinides and Sr in aq. and urine samples, Sherrod et al. 2007

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

U(VI), Am(III)

Sr
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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
24



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
25



Dietz et al. 2004
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SR Resin



Dauer der Trennung: 3 – 4h 
Ausbeuten > 80 - 90%

S. Maxwell at 2007
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Am, Pu (Np) in großen 
Bodenproben
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 Geforderte Nachweisgrenzen sehr niedrig
Analyse von 30 – 100g Bodenproben
 Zeitaufwendig
Matrix

•Ausbeute
•Qualität der Spektren
•Oftmals spezielle Matrixabtrennung nötig

 Z.B. Oxalat-Fällung

 Arbeiten zur Entwicklung einfacher Verfahren
•Aufkonzentrierung und Matrixabtrennung über DGA
•Einfache und schnelle Mitfällungen

Kontext
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DGA Resin

R = C8

 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
30



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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Modifizierte Horwitz Methode: Tait et al. (2010)

• 100g Bodenasche (kann ebenfalls für veraschtes Heu, Mais, Sedimente
und Klärschlamm eingesetzt werden)

• Probenveraschung für 18h bei 700°C
• Mikrowellen-unterstütztes Auslaugen (10 bar)
• Filtration durch 3 Glasfaser-Filter und einen Membran- Filter zur

Entfernung feiner Partikel
• Aufkonzentrierung / Matrixentfernung über DGA
• 2 TEVA Säulen vor der 2ten DGA Säule

– Th Entfernung

• Gegen validierte Labormethode getestet
– Sehr gute Übereinstimmung der Ergebnisse

• Chemische Ausbeuten:
– Pu: 87% ± 11%; Am: 72% ± 14% 32



RN
PTB

ref value 
(Bq/kg dm)

Mean of lab 
means 

(Bq/kg dm)
238Pu 19.6 (s=1.3) 20 (s=1.4)

239/240Pu 1.1 (s=0.1) 1.2 (s=0.3)
241Am 154 (s=5) 133 (s=12)

Total analysis in 2-3 days
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• 30g Bodenasche (und Sedimente)
• Probenveraschung für 15h bei 500°C
• Auslaugen mit 6M HCl (+H2O2)
• Filtration
• Aufkonzentrierung / Matrixentfernung über DGA

– Ersetzt Oxalat-Fällung
• Pu über Anionenaustausch
• UTEVA Säule vor der 2ten DGA Säule

– Th Entfernung
• Gegen validierte Labormethode getestet

Jaeggi et al. (2012)
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Die Trennmethode für die Aktiniden als Schema

Ca!



 Sherrod Maxwell (SRS laboratories)
– CeF3 Mitfällung

• Unter oxidierenden Bedingungen zur U Entfernung
– TEVA/TRU/DGA
– Komplettaufschluss (Pu/Am/Np)

• (Na2O2 / NaOH Schmelze) bis 10 g Boden
• Schnellmethode (Ergebnisse in 24h möglich)
• Hohe Ausbeuten (> 80%)

– Ausgelaugte Bodenproben bis 200 g (Pu/Am)
• Auslaugen mit HNO3/HCl
• Ausbeuten 80 – 90%
• NWGs: 1 mBq/kg (16h Messzeit)

Andere Matrixeliminierungsschritte
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Sherrod et al. 2007
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Neue Harze
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TK200 Resin

Extractant: TOPO
Sehr gute Aktiniden Retention

• U, Th Retention höher als UTEVA
• In HNO3 werden einige trivalente Extrahiert

Extrahiert einige Aktinide aus pH 1 - 2 (HNO3)
• Aufkonzentrierung und Abtrennung auf der selben Säule
• ‘In the field’? 

TOPO

39



Actinides on TK200 – HNO3 
(all data N. Vajda and VanEs)

40
vanEs et al.



Actinides on TK200 – HCl 
(all data N. Vajda and vanEs)

VanEs et al.
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U/Th Trennung auf TK200

Probenaufgabe: 3M HNO3 oder ≥ 1L pH2 (HNO3)

Gute U/Th Trennung

U Elution via Oxalat statt Karbonat
42



Recent publication by Huang et al. 
Better U removal: Df(U) > 109

Additional U removal via He+NH3

Overall Df(U) > 1013

Pu isotopes incl. Pu-238 via ICP-MS/MS

43

TK200 Resin - U/Pu separation

Zhao Huang, Xiaolin Hou, Xue Zhao, Rapid and Simultaneous Determination of 238Pu, 239Pu, 240Pu, 
and 241Pu in Samples with High-Level Uranium Using ICP-MS/MS and Extraction Chromatography, 
Anal. Chem. 2023, 95, 34, 12931–12939, https://doi.org/10.1021/acs.analchem.3c02526



Aktinide auf TK200 – laufende Arbeiten

• Daten von N. Vajda (RadAnal)
• Laufende Methoden Entwicklung 
• Direktes Laden von U, Th und Pu aus 

angesäuertem Wasser (hier 900 mL auf 
1g TK200 mit ~10 mL/min)

• Sequentielle Trennungauf TK200
• Automatisierung & ‘in the field’ ? 44



TK200 – direktes Pu Laden/Trennung

Angesäuerte Wasserprobe (1 L)
Eine TK200 Kartusche (2 mL)

• Aufkonzentrierung und Trennung

Automatisierte Trennung
Flussrate 15 mL/min
Df(U): 104 - 105

DL: 
• 0.32 µBq/L Pu-239
• 2.00 µBq/L Pu-240

45



Maxwell et al 2011, Concrete 
and brick samples

TK221 Resin

Maxwell et al.
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TK221 Resin

Basiert auf DGA, N und Phosphinoxide + langkettiger Alkohol + 
aromatischer inerter Supprt

• Hauptanwendungen
Radiopharma: 
• Lu, Tb Aufkonzentrierung und 

Elution in verd. HCl
• Ac-225 Abtrennung

• Potentiell interessant im
Rahmen der 
Aktinidentrennung
• Höhere U Retention als DGA 
• Höhere Am Retention als

TRU

Data by Papp et al.
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TEVA/TK221 Methode

Zusammenarbeit mit Nora Vajda

Methodenentwicklung für 
Wasserproben
Ca Phosphat Mitfällung
TEVA/TK221 Methode

• TEVA: Pu(IV)/Np(IV) und Th(IV) Abtrennung
• TK221: U(VI) und Am(III) Abtrennung

Später Boden- und Rückbauproben

Papp, I., Vajda, N. & Happel, S., An improved rapid method 
for the determination of actinides in water. J Radioanal Nucl
Chem 331, 3835–3846 (2022). 
https://doi.org/10.1007/s10967-022-08389-9

48

https://doi.org/10.1007/s10967-022-08389-9


TK221 Resin

• Tests an Trink- und  
Meerwasser

• Gute Ausbeuten (>88% for U 
and Am)

• IAEA-TEL-2021–03 WWOPT 
• Laufende Tests: Bodenproben

Th and Pu entfernt via TEVA. 
Am/ U Trennung auf TK221 Am Elution vor U
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Tandem TK200/TK221
 Ling Zhang, Emilia Vassileva, Determination of 

ultra-trace level 241Am in marine sediment and 
seawater by combining TK200-TK221 tandem-
column extraction chromatography and SF 
ICP-MS, Talanta, 271, 2024, 125724, 
https://doi.org/10.1016/j.talanta.2024.125724 

Conclusion:
For DGA separation, the decontamination factors
(DFs) for Pu, U, and Th were calculated to be (1.8
± 0.4) × 103, (3.0 ± 1.0) × 104, and 24±6,
respectively.
For TK221 separation, the DFs for Pu, U, and Th
were (1.5 ± 0.2) × 104, (2.1 ± 0.3) × 5 104, and
(1.2 ± 0.1) × 103, respectively.
It can be seen that the TK221 resin displayed
remarkably better performance for the
removal of Pu and Th than DGA resin, while
with an excellent decontamination ability of U,
close to DGA.
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Ra Trennung auf TK101 Resin

• TK101 Resin => ähnlich TK100 aber ionische Flüssigkeit anstelle

von HDEHP
• Beide Harze basieren auf dem SR Resin Kronenether

• TK100 entwickelt zur Extraktion von Sr und Pb zwischen pH ~2 und 7 

(DGT)
⇒ Wagner et al. TK100 discs

⇒ Enthält HDEHP, entsprechend Extraktion einer Reihe von Elementen

• Ersatz des HDEHP durch ionische Flüssigkeit (=> TK101 Resin) erlaubt

die Retention of Pb, Sr, Ba, Ra,… aus pH ~2 – 7 ohne Extraktion anderer

Elemente wie U, Th,… 51



TK101 - Radium

• Ra Retention aus Wasser / verdünnter Säure bis ~0.5M HNO3/HCl 
• Bei höheren Säurekonzentrationen Selektivität nahe SR Resin/TK102 Resin 

52

Data provided by 
Russel et al. (NPL)



TK101 Resin

Data provided by 
Russel et al. (NPL)

• Sehr niedrige/keine Selektivität für ÜM, Th/U, Ac
• Sehr starke Pb Retention => Elution in 6 – 8M HCl oder Zitrat
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Ra purification 

• Ra Abtrennung auf TK101 Resin
• Entfernung von Matrixelements beim Laden und Spülen
• Ra Elution in 3M HNO3, Ba in 8M HNO3. Sr, Pb verbleiben auf der Säule
• Zusätzliche Ba/Ra Trennung auf TK102 Resin möglich

TK101 Resin



TK102 Resin

• Modifizierte Version des SR Resin
• Selber Kronenether
• Unterschiedlicher Diluent => fluorierter Alkohol anstelle von Oktanol
• Höherer Kronenether-Gehalt
• Bessere Sr, Pb und Ba Retention als SR Resin
• Deutlich geringeres ‘bleeding’

• Poster von Illarion Dohvyi (ERA14), Marine Bas, Soumaya 
Khalfallah, Nora Vajda, Steffen Happel

https://www.triskem-
international.com/scripts/files/63317f16990d61.93025432/poster-tk102---
v1.pdf
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https://www.triskem-international.com/scripts/files/63317f16990d61.93025432/poster-tk102---v1.pdf
https://www.triskem-international.com/scripts/files/63317f16990d61.93025432/poster-tk102---v1.pdf
https://www.triskem-international.com/scripts/files/63317f16990d61.93025432/poster-tk102---v1.pdf
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TK102 Resin vs SR Resin – Ra/Ba Trennung

Bessere Ba Retention 
auf TK102 im Vergleich 
zu SR Resin



TK102 Resin vs SR Resin – Sr Trennung
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Vergleichbare 
Elutionsprofile
TK102 idealerweise 
längeres Spülen mit 8M 
HNO3 => Ba 
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TK102 Resin vs SR Resin – Pb Trennung

Vergleichbare 
Elutionsprofile
TK102 leicht höheres 
Pb Elutionsvolumen



In Entwicklung: Disks
Laufende Arbeiten: Imprägnierte 
Membranfilter
Erste Disks im Beta Test:
• TK100 (DGT von Sr, Pb, Zn, LN in 

Bodenproben)
• TK201 (Tc-99 in ¨Wsserproben)
• 25mm and 47mm
• Nächste Tests: TK101 für Ra

Laufende Tests: Gesamt-Alpha Disk
• Einstellen auf pH 2
• Filtration mit 10 mL/min
• Hohe Actiniden Ausbeute
• Aufkleben auf Stahlplättchen, 

trocknen, Alpaspektrometrie
Weitere Disks in Entwicklung 59

Alpha sprectrum, Am-241 & Pu-239, ~50mBq each



Weitere laufende F&E Projekte

• Radium Abtrennung
• Cs Abtrennung über Calixarene 

Resins
• DTMs

• Zr, Mo, Nb, Fe, Ni,…
• SE Resin für Selenium

• « In the field » Aufkonzentrierung
• Disks
• Kartuschen

• Passive Sampling/DGT
• Schnelltests

• Test Strips

• Imprägnierte Plastikszintillator
Partikel

• TK-TcScint, neu TK-SrScint

• Nuklearmedizin…
60

https://www.triskem-international.com/scripts/files/661b886cce77b2.57883188/tk-srscint-jpg-ht_print_0424-test.pdf


Vielen Dank für Ihre
Aufmerksamkeit!

shappel@triskem.fr
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U und Th in Bodenproben

• Kleine Probenmengen (typischerweise 0,5 - 2g)
• Vorzugsweise Komplett-Aufschluss

– Schmelze (NaOH, Li-Metaborat,…)
• Schnell
• Automatisierbar

– HF
• Abrauchen zur HF Entfernung
• Arbeitschutz…

• Interne Standards: U-232 und Th-229
– Aufreinigung des U-232 -> Th-228 Entfernung

• Sofern nur U und Th bestimmt werden soll ist eine Matrix-
Entfernung über Fällung nicht notwendig

• Beispiel modifizierte Eichrom Methode ACS07-15 62



U/Th Bestimmung – modifizierte ACS07
Methode

• 0,5 – 1g Probenmasse
• Trocknen (12h bei 110°C) und Veraschen (510°C über Nacht)
• Auslaugen mit Königswasser
• Aufschluss mit HNO3 / HF
• Mehrfaches Abrauchen mit HNO3 zur Entfernung von HF
• Aufnehmen des Rückstandes in 10 – 15 mL 3M HNO3 / 1M

Al(NO3)3
• Filtration/Zentrifugation
• Zugabe 3 mL Fe(II)-Sulfamat + Vitamin C (approx. 200 mg)

– Spatelspitze Thiocyanat als ‚Redox-Indikator‘
– Reduktion von Pu zu Pu(III)

• Trennung auf UTEVA
63



UTEVA Resin

- Extraktant: DPPP (or DAAP)

- Für Uranium and TEtraVAlent 

elements
64



Trennmethode
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 Laden aus 3M HNO3 
• U, Th und Np(IV) extrahiert
• Pu(IV) ebenfalls
•Pu(III) und Am/Cm laufen 
durch z.B. auf TRU
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 Phosphat stört U (und Th) 
Aufnahme
 Zugabe von Al(III): Al bindet 
freies Phosphat => Abnahme der 
Konzentration freien Phosphates
 Bessere U (und Th) Retention
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 Konversion auf HCl mit 9M HCl 
 U und Np(IV) (und Pu(IV) 
zurück gehalten)
 Th teilweise eluiert
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 Th Elution mit 5M HCl möglich
 U zurück gehalten 
 Np(IV) (und Pu(IV)) schwach 
zurückgehalten
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 Np(IV) (und Pu(IV)) Retention 
bereits bei niederen Oxalat-
Konzentrationen gestört (z.B. 
0.05 M Oxalat) 

 Oxalat erleichtert die Elution 
tetra-valenter Aktinide von 
UTEVA

70

UTEVA Resin



 Kaum Interferenz der U 
Retention

71

UTEVA Resin



 U Elution von UTEVA  
mit ≤ 1M HCl

72



(Pb-210 /) Po-210 in
Umweltproben

73



 1.0M 4,4'(5')-Di-t-Butylcyclohexano 18-Krone-6 in 1-Oktanol

Dietz et al. 2004

SR Resin
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Po Elution mögich mit höher konzentrierter HNO3, Pb wird zurückgehalten

Horwitz (HP199-192-292)

SR Resin

75



Vajda et aL; 1997

 Pb und Po werden in 2M HCl sehr gut zurückgehalten

 Po kann mit 6M HNO3 eluiert werden

 Pb Elution höher konzentrierter HCl

SR Resin
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Po in Wasser

Sherrod Maxwell Publication

Po Abtrennung auf DGA

Micro-Mitfällung an Bi Phosphat

77



Ra-226 in
Umweltproben
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Schnellmethode für Umweltproben – Ra-226

• Für feste Proben Verwendung von MnO2 Resin zur
Aufkonzentrierung / Ca Abtrennung nicht möglich

– Nach Aufschluss oftmals hohe Matrixlast, kann bei pH 7 ausfallen

• Feste Proben enthalten oft größere Mengen Ba
– Problematisch bei der Herstellung von Messproben für die -

Spektrometrie via BaSO4 Mikro-Mitfällung

– Polyatomare Interferenzen bei ICP-MS Messung

• Ba Entfernung notwendig
– Ba/Ra Trennung (z.B.SR Resin)

– Ba-133 kann nicht als interner Standard verwendet werden

– Alternative: Ra-225/At-217 (aus Th-229), Vorteil: -Spektrometrie 79



• Schnellmethode Sherrod Maxwell (SRS)
– Filter, 5g Pflanzen, 1g Boden, Ziegel oder Beton, Wasserproben (150 

mL)
– Veraschung (2h bei 700°C, Nass-Aufschluss, 5 – 10 min bei 600°C)
– NaOH Schmelze im Zr Tiegel
– Carbonat Fällung
– Kationenaustausch (Ca Entfernung)
– Optional: SR Resin (für Ba reiche Proben)
– LN Resin (Entfernung Ac, Ca,…)
– Mikromitfällung undα-Spektrometrie

Schnellmethode für Umweltproben – Ra-226
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Nach Maxwell, 2012 81



Nach Maxwell, 2012
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Maxwell, 2012
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Ergebnisse gespikete Realproben

• Ausbeuten zwischen 75 und 90%

• Gute Übereinstimmung mit Referenz-

werten

•Saubere Spektren

Maxwell, 2012

Nach
Maxwell, 2012
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Ra-226 via Ra NucFilm Plättchen

• Feine MnO2 Schicht auf Nylon Plättchen
– Sehr glatte und ebene Oberfläche

• Direkte Ra Extraktion aus der Wasserprobe
– 100 mL
– Min. 4 – 6h, pH 4 – 8
– EDTA zur Minderung von Matrixeffekten

• Ausbeute via Ba-133
• Probe nach dem Spülen bereit für -Spektrometrie
• Ausbeuten typischerweise 75 – 90% (matrixabhängig)

– Ca, Ba

Surbeck 2010
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• Probenvolumen 50 - 100 mL (filtriertes Wasser, auf pH = 0,5 – 2 angesäuert)
• Zugabe von Ba-133 (10 - 100 Bq) als interner Standard
 Ba Gehalt der Probe < 10µg

• Zugabe von EDTAzur Komplexierung von Interferenten

Ra-226 Bestimmung via MnO2 Plättchen 
Akkreditierte Methode (Subatech, Frankreich)

• pH Einstellung auf 7 - 8,5 mit NaOH und Zugabe von NaHCO3 (Puffer)
• Messung der ursprünglichen Ba-133Aktivität in der Lösung (ψ-Spektrometrie)

• Platzieren des MnO2 Plättchens im Probenbehälter
• 10 h Rühren

• Entnahme des MnO2 Plättchens, Spülen und Trocknen
• Messung der Ba-133Aktivität in der Lösung nach Extraktion (ψ-Spektrometrie)

• Alphaspektrometrie

NWG: 5 - 10 mBq.L-1 für 50 – 100 mL Proben und 24 – 48h Messzeit
86



Surbeck 2010
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