CHEMICKE ZVESTI 18, 203—208 (1964) 203

Prispevok k oddelovaniu niektorych prvkov alkalickych zemin
na vymienacoch iénov

E. HANTABAL, M. FOJTK, V. RUSEK, T. TRNOVEC

Ustav hygieny prdce a choréb z povolania, Bratislava

Vypracovala sa metéda na stanovenie rddioizotopov Sr, 14°Ba a 226Ra
v modi, v tzitkovej a pitnej vode. Po pridani soli strontnatych a bédrnatych
ako nosidov sa prvky alkalickych zemin vyzrdzaju ako uhli¢itany. Vépnik
sa oddeli dusiénanovou metdédou. Stroncium, béryum a rddium sa oddelia
na vymienaci iénov katex S eluciou 4 9, roztokom citranu aménneho o pH
7,8—8,1.

Umelé radioizotopy prvkov alkalickych zemin, najméd ®Sr, %Sr a 14Ba
patria k najtoxickej$im zlozkam Stiepnych splodin. Do skupiny prvkov alka-
lickych zemin patri aj 22Ra.

Pre uréenie stupriia internej kontaminacie uréitym radioizotopom sa obvykle
stanovuje jeho mnozstvo v moéi exponovanej osoby [1].

Vapnik sa oddeluje dusiénanovou metédou [2—4] alebo extrakdénymi
metédami [5—7]. Baryum sa zraza ako chréman barnaty pri pH 4,6 [2, 8],
alebo mozno vyuzit mald rozpustnost chloridu barnatého v koncentrovanej
kyseline chlorovodikovej [4, 9].

Najviésie tazkosti pri oddelovani prvkov alkalickych zemin robi oddelenie
radia od barya.

Pre stanovenie radia boli vypracované viaceré postupy: spoluzrazanie stop
radia so solami barya alebo olova ako neizotopickymi nosiémi [10—22],
separacia stép radia na vymieniadoch iénov [15, 23, 24], sorpcia radia na sklend
dosku s vrstvou Zelatiny, v ktorej je dispergovany adsorbent [25], a napokon
emanometricka metéda [26—28], pre radium selektivna, ktora sa pouziva pri
stanoveni stupia internej kontaminacie radiom na zaklade merania aktivity
radénu vo vydychovanom vzduchu.

Experimentalna ¢ast

Chemikdlie a pristroje

Nosié stroncia v roztoku ako octan (1 ml = 1 mg Sr).
Nosié barya v roztoku ako chlorid (1 ml = 1 mg Ba).
Nasyteny roztok uhlié¢itanu sodného.

Koncentrovany roztok amoniaku.

65 9, kyselina dusiénd.

Dymivé kyselina dusiéné (b = 1,52).

2 9, roztok chloridu Zelezitého.
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5 9( kyselina chlorovodikové.

4 9, roztok citranu aménneho o pH 7,8—38,1.

Vymienaé iénov katex S o zrnitosti 50/100 mesh, vyrobca Vyzkumny ustav syntetic-
kych pryskyfic, Pardubice.

Roztok 9°Sr, 14°Bg, a 226Ra vo forme chloridov.

Vsetky pouzité chemikalie boli éistoty p. a.

Aktivita sa merala Geigerovou—Miillerovou trubicou so sludovym koncovym okien-
kom, pH elué¢ného ¢inidla sa meralo na laboratérnom pH-metri typu PHK-1. pH eluéného
¢inidla sa nastavovalo pomocou roztoku hydroxidu sodného.

Pracovny postup

Prvky alkalickych zemin sa izoluju z p6vodnej vzorky mocdu alebo vody vyzrdzanim
ako uhliditany. Po pridani 20 mg baryového a 30 mg stronciového nosic¢a sa pridd 10 ml
nasyteného roztoku uhli¢itanu sodného a 10 ml koncentrovaného amoniaku. Zrazenina
sa po 12 hodinovom stati odcentrifuguje. Vapnik sa oddeli dusiénanovou metédou [29].
Zrazenina, obsahujica zmes dusiénanov stroncia, barya a rddia, rozpusti sa asi v 10 ml
vody, pridé sa 1 ml 2 9, roztoku chloridu zelezitého a po kvapkédch za stédleho miesania
1 ml koncentrovaného amoniaku. Vylideny hydroxid zelezity sa odcentrifuguje a zahodi
sa (odporuda sa zrdzat plynnym amoniakom).

Dusiénany stroncia, bérya a rddia sa prevedu na chloridy niekolkondsobnym odparenim
do sucha so zriedenou kyselinou chlorovodikovou. Vodny roztok takto vzniknutych
chloridov sa preleje cez kolénku o rozmeroch 13 X 1 em, naplnend katexom S vo vodi-
kovom cykle do vysky 10 em. Elucia sa robi 4 9, roztokom citranu aménneho o pH
v rozmedzi 7,8—8,1 rychlostou 0,3 ml/min. Na pripravu prepardtov na meranie sme
odoberali tieto frakeie:

40—50 ml na meranie stroncia,

51—80 ml na meranie bérya,

90—160 ml na meranie radia.

Do eludtu, obsahujiceho stroncium, resp. baryum, pridaji sa 3 ml 20 % hydroxidu
sodného a 2 ml nasyteného roztoku uhli¢itanu sodného. Vyluceny uhli¢itan strontnaty,
resp. barnaty sa odcentrifuguje a niekolkokrat (najmenej 3 krat) sa premyje destilovanou
vodou. Nakoniec sa zrazenina rozptyli v priblizne 0,3 ml destilovanej vody. Vzniknutéd
suspenzia sa pomocou kvapkadla prenesie na zvézené hlinikové misky. Voda sa zo
suspenzie odpari pri teplote nepresahujicej 60 °C. Po vysuSeni sa prepardt odvézi,
vypocita sa vaha zrazeniny a meria sa jeho rddioaktivita.

Do eludtu, obsahujuceho rdadium, pridd sa 20 mg béryového nosi¢a. Po dékladnom
premiesani sa pridajd 3 ml 20 9, hydroxidu sodného a 2 ml nasyteného roztoku uhliéitanu
sodného. Vyladeny uhliditan bdrnaty, na ktory sa strhédva rddium, spracuje sa ako
v predchddzajucom pripade.

Aktivitu jednotlivych rddioizotopov v celej vzorke po¢itame podla vztahu

Cp- 7

kde A = aktivita celej vzorky,
a = namerand aktivita prepardtu,
¢y = teoreticky vytazok (uhli¢itan strontnaty, resp. barnaty), vypodéitany z mnozstva
pridandého nosica,
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cp = vytazok, dosiahnuty v skuto¢nosti,
7 = u¢innost pocitaca.

4 aj a st v lubovolnych rovnakych jednotkdch; podobne c; a cp.

Vysledky a diskusia

Pouzili sme vzorky mocéu a vody, do ktorych sme pridali radioizotopy
%8Sr, 1°Ba a ?**Ra. Oddelenie stroncia, barya a radia sme sledovali v zavislosti
od koncentracie a pH eluéného dinidla. Pouzité koncentracie a hodnoty pH st

uvedené v tab. 1.

Tabulka 1
Koncentracia
citranu pH citranu aménneho
amonneho 9,
i
12 6,0 ,5 7,0 7,8 8,5
6,5 7,0 7,8
4 7,0 7,5 7,8 8,0 8,1

% Sr
70} ]
60 ¢ J
of ] _
20l o ]
Ra
10} < _
0 80 120 160 mi

Obr. 1. Elucia 4 9% roztokom citranu aménneho.
Zdvislost percenta pévodného mnozstva v eludte
od mnozstva eluéného ¢inidla.

Rychlost elacie bola 0,3 ml/
min. Zachytavali sa frakcie po 5
ml, z ktorych sa odoberal 1 ml
na meranie radioaktivity. Pri kon-
centracii 12 a 5 9 citranu amén-
neho sa nedosiahlo oddelenie
stroncia, barya a radia.

Na obr. 1 je znazornené odde-
Iovanie stroncia, barya a radia
4 9%, roztokom citranu amdénneho
pri pH 8,1. Pri hodnotach pH 7,8
a 8,0 sa dosiahli obdobné vysled-
ky. Na obr. 1 vidiet, Ze pri do-
drzani uvedenych podmienok sa
dosiahlo dobré oddelenie stron-
cia, barya a radia. Experimentsl-
ne vysledky sa tykaji stanovenia
radiostroncia, radiobarya a radia
v modéi, v uzitkovej i pitnej vode.
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Pracovny postup sa nemeni. Izolacia uvedenych radioizotopov z modu nerobila
nijaké tazkosti.

Na vymiefiaéi iénov domacej vyroby sme dosiahli veImi dobré oddelenie
barya a ridia, stroncia a radia a dobré oddelenie stroncia a barya. Nedokonalé
oddelenie barya a stroncia zapri¢inuje pri stanoveni stroncia zniZenie jeho
vytazku asi o 7 9,, zatial ¢o pri stanoveni barya spdsobuje jeho zvySenie 0 9 9.
Dalsie chyby maji pévod v nepresnosti pri odmeriavani nosida a pri vaZeni
prepardtu. Nepresnost pri odmeriavani nosida predstavuje pri stanoveni
stroncia a barya chybu okolo 1 9. Pri stanoveni radia, kedZe sa nosié odmeria-
va dvakrat, je tito chyba oniefo vysSia a dosahuje hodnotu 3 9%,. Pomerne
velkd chyba vzniké pri vazZeni preparatov, az 4 %,. K uvedenym chybam pri-
stupuje eSte chyba spOsobend Statistickou fluktuaciou aktivity a zmenami
geometrickych podmienok pri merani.

Vyhodou opisanej metédy je, Ze umoznuje stanovit vedla seba radioizotopy
stroncia, barya a radia, Ze je pomerne jednoducha a nenaro¢nd na chemikalie
a laboratérne zariadenie. PouZité chemikalie a pristroje st domacej vyroby.

K PA3JEJEHNIO HEKOTOPLIX MEJJOYHO3EMEJIBHBEIX 3JEMEHTOB HA
HMOHUTAX

9. Fanradam, M. Qoitnk, B. Pycex, T. TprOBen

MucruTyT rurnens padotsr 1 npodsabonesanuit, Bpatuciaasa

Mzt paspaboTanyu METOAUKY, KOTOpas O3BOJIAET pasjlelleRre PaauoCTPORIHAA, pagunoba-
pus u papus. Msr odpaboTamu o6paslnl MOYM M BOAKI ¢ MpHOaBIeBROI aKTHBHOCTEIO °OSr,
140Bg n 226Ra. [locie mpubaBnennsa Hocureneidl CTPOHOHUA ¥ GapHA NMPOM3OULIO OCAKIEHHC
IIeI0YHO3eMeILHEIX METAJIJIOB BO BA/Ie KapOOHATOB, 9eM JOCTHIJIOCH AX CKOHINEATPH POBAHHS .
Kanpimil 6bl1 OTAeNEH OT CTPOROMs, Hapus M pagds HATPATOBHIM METOAOM, HCIOIb3Ys
9TOTO0, UTO KaJbIMil pACTBOPUM B ABIMAIIEH a30THOM KucyoTe (d = 1,52), mOKa 9TO CTPOHIMI,
Gapmit n pagmii He pacTBopawoTcsa. Ilocne mepeBefeRma Ha XJIOpH/IBI CTPOBOMIA, Gapuii m pa-
zmii pasperasnn Ha momuTe HaTerc S B Bomopognom mukie seprucroctH 50/100 mem, mpo-
MiIBaHNEM 4 9, pacTBOpOM JIMMOHHO-aMMOHMEBOH coibio 0 pH 7,8—8,1. Meroguka yno6Ha
IUIA OIIpe;lesICHN s IPUBeJeHHEIX PAOM30TONOB B MOYe, B IPOMLINLJICABOM H MU THEBOM BogaX.

Prelozil M. Fedorotiko
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BEITRAG ZUR TRENNUNG EINIGER ERDALKALIMETALLE AN
IONENAUSTAUSCHERN

E. Hantabdl, M. Fojtik, V. Rusek, T. Trnovec
Institut fiir Arbeitshygiene und Berufskrankheiten, Bratislava

Es wurde eine Methode zur Trennung von Radiostrontium, Radiobarium und Radium
ausgearbeitet. Es wurden Harn- und Wasserproben mit hinzugefiigtem aktivem ®°Sr,
140Bg und 22°Ra untersucht. Nach der Zugabe der Triger fiir Strontium und Barium
wurden die Erdalkalimetalle in Form von Carbonaten ausgefillt; dadurch wurde die
Konzentrierung der Erdalkalimetalle erzielt. Caleium wurde mittels der Nitratmethode
vom Strontium, Barium und Radium abgetrennt, u. zw. auf Grund der Léslichkeit des
Calciums in der rauchenden Salpetersdure (d = 1,52), wihrend dies bei Strontium,
Barium und Radium nicht der Fall ist. Nach Uberfithrung von Strontium, Barium und
Radium in Chloride werden diese an dem Ionenaustauscher Katex S im Wasserstoffzyklus
(Koérnung 50/100 mesh) getrennt, u. zw. durch Eluieren mit einer 4 9%, Ammoniumecitrat-
-Lésung im pH-Bereich 7,8—8,1. Die beschriebene Methode eignet sich fiir die Bestim-
mung angefithrter Radioisotope im Harn sowie auch im Nutz- und Trinkwasser.

Prelozil M. Liska
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