Stanovenie *’Sr kvapalinovou scintilaénou spektrometriou vo vzorkach kontaminovanych vod
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UvoD

Extrakcia na tuhej faze, SPE (SPE z angl. solid phase extraction) bola vyvinuta ako odozva na potrebu
stale efektivnejsich a jednoduchsich separaénych metod, pretoze konvenéné metddy st ¢asovo naroéné,
mnohokrat nedostato¢ne selektivne a ich kinetika je oby¢ajne pomala. Separacie pouzivajiice SPE boli
komercionalizované v priemyselnych a aj analytickych aplikaciach.

SPE je Siroko vyuzivana technika urcena na izolaciu stopovych mnozstiev prvkov, koncentraciu analytu,
predovsetkym z kvapalnych vzoriek (napr.: povrchové, podzemné (Fiskum et al., 2000) alebo pitné
vody) a tiez z radioaktivnych odpadov (Kameo et al., 2007; Heynen et al., 2007).

Dilhozijuci *°Sr vzniké s vytazkom 6% pri jadrovom Stiepeni (na 100 Stiepeni vznika 6 atomov °°Sr)
(Argonne National Laboratory, 2006), takze jadrové testy a jadrova energetika su jeho hlavnymi
zdrojmi. Radionuklid °°Sr sa chemicky podoba s vapnikom, je jeho nutriénym analégom, o je dovodom
jeho Tahkej pohyblivosti v biologickych systémoch. Dokaze nahradzat vapnik v kostiach a
v chrupavkach a tak nasledne ozarovat’ kostnu dref. Preto predstavuje znac¢né biologické riziko pre
krvotvorbu.K ¢loveku sa radiostroncium dostava bud’ priamo pozitim kontaminovanych plodin, alebo
cez podu a korenovy systém, napr. cez d’alSie ¢lanky retazca (médso, mlieko, syry, vajcia). Mlieko
predstavuje relativne najmenej kontaminovany prirodny zdroj v l'udskej potrave, je vSak zakladnou
zlozkou potravy, a preto sa stava kvantitativne najvydatnejsim zdrojom stroncia (Harangozo, Tolgyessy,
2000).

Cielom prace bola optimalizacia podmienok stanovenia *°Sr pomocou 3M Empore™ Sr Rad Disku
a sorbentu AnaLig® a stanovenie °Sr v redlnej vzorke podzemnej priesakovej vody RS-10 z
kontrolovaného pasma JE Jaslovské Bohunice. Za tymto ucelom boli pouzité 3 komeréne dostupné
produkty (3M Empore™ Sr Rad Disk, 2 typy sorbentu AnaLig® s roznou zrnitostou a sorbent Sr-Resin)
a dve klasické metody (uhliCitanové zrazanie a kvapalinova-kvapalinova extrakcia). Metody boli
porovnané z hl'adiska Gasovej naro¢nosti, manipulacie a radiochemickych vytazkov.

Metédy pouzité na stanovenie °° Sr:

1. Sorbent AnaLig® Sr-01 (2 typy s roznou zrnitost'ou)
2. 3M Empore™ Sr Rad Disk

3. Sorbent Sr-Resin

4. Extrakcia s tributylfosfatom

5. Uhli¢itanové zrazanie

AnaLig® Sr-01

Stabilné a vysoké radiochemické vytazky pre Analig® Sr-01 mozno ocakévat pri separacii stroncia z
prostredia HNO; v koncentraénom rozmedzi 0,1-10 mol.dm?3. Pri 0,001 mol.dm? HNO; chemicky
vytazok klesa priblizne k 30 % (Remenec, 2006). AnaLig® Sr-01 je vhodny na zakoncentrovanie
stroncia, najmé zo vzoriek s vysokym obsahom Ca?" a K*.

Na modelovej vzorke (2 mol.dm= HNO, + %Sr) bola overena moznost’ viacnasobného pouZitia sorbentu
AnaLig® Sr-01 sledovanim radiochemického vytazku R pomocou stopovacieho radionuklidu $3Sr, ktora
sa potvrdila (graf 1).
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Graf 1 Radiochemické vytazky $5Sr pre jednotlivé separacie na
sorbente AnaLig® Sr-01 so zrnitostou 60—100 mesh.

3M™Empore Sr Rad Disk

Kombinuje vysoku selektivitu SuperLig® materidlu s Empore™ membrénami firmy 3M Empore™ disk
je zlozeny z matrice z polytetrafluéretylénu, na ktorej je naneseny i6novoselektivny sorbent obsahujici
stroncium-selektivny crown-éter spojeny s SiO,-nosicom

Na modelovej vzorke bola overend moZznost viacnasobného pouZitia sorbentu AnaLig® Sr-01
sledovanim radiochemického vytazku R pomocou stopovacieho radionuklidu #3Sr, ktora sa potvrdila.
Ani po 8. separécii radiochemicky vytazok neklesol pod 87 % (graf 2). Kedze cena jedného 3M
Empore™ Sr Rad Disk je 30 €, moznost’ viacnasobného pouZitia méa priaznivy vplyv najmd na cenu
jednej analyzy.

Na modelovej vzorke boli optimalizované podmienky SPE separacie °*Sr na 3M Empore™ Sr Rad Disk
z hladiska pouzitia eluéného ¢inidla a jeho vhodnej koncentracie. Zistili sme, Ze na elaciu *Sr sa
rovnako vhodné komplexujuce ¢inidla Na,EDTA a chelaton-3 s koncentraciou 0,025-0,05 mol.dm™
(graf 3). Podmienkou u¢innej separéacie s chelatonom-3 je uprava pH=9-11. Pred eluovanim stroncia z
disku doporucujeme disk premyt s priblizne 3 ml destilovanej vody na ul'ah¢enie konverzie kyslého pH
sorbentu na zasadité.
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Graf 2 Radiochemické vytazky 85Sr pre jednotlivé Graf 3 Porovnanie priemernych radiochemickych vytazkov
separacie na SMTMEmpore Sr Rad Disk 85Sr pre eluéné ¢inidla s roznou koncentraciou

Sr-Resin

Extrak¢na chromatografia v poslednych rokoch nahradza klasické metody separacie radionuklidov a je
vhodna na separaciu radionuklidov z réznych typov vzoriek. Kombinuje selektivitu kvapalnej-kvapalnej
extrakcie a jednoduchost’ chromatografickej kolony.

Pri extrakénej chromatografii sa ako stacionarna faza pouziva organické ¢inidlo (alebo jeho roztok
v organickom rozpustadle) zakotvené na pevnom hydrofébnom nosici (obr.1). Inertny nosi¢ je obvykle
porovity SiO, alebo organicky polymér. Mobilnou fazou byvaju vodné roztoky elektrolytov. Obe fazy
st nemiesatel'né, preto rozdelenie latky je uréené len hodnotou rozdelovacieho pomeru D; odpada vplyv
medzifazy, ktora ma napr. pri papierovej chromatografii vyznamny vplyv.

Sr-Resin bola vyvinutd firmou Eichrom. Extrakény systém tvori 1 mol.dm? 4,4'(5")-di-t-
butylcyklohexano18-crown-6 v 1-oktanole (obr. 2) ukotveny na inertnom chromatografickom nosici.

Obr. 1 Systém extrakénej chromatografie Obr. 2 18-crown-6

Stanovenie *’Sr vo vzorke kontaminovanej vody

V realnej vzorke vody RS-10 sme pomocou piatich rozli¢nych metdd stanovili objemovii aktivitu *°Sr.
Pouzili sa tri komer¢ne dostupné sorbenty: 3M EmporeTM Sr Rad Disk, dva typy AnaLigu s réznou
zrnitostou, Sr-Resin a dve klasické metody: kvapalna extrakcia s TBP a uhliCitanové zrazanie.
Radiochemicky vytazok sme sledovali pridanim stopovacieho radionuklidu $3Sr. V grafe 4 su priemerné
vytazky dosiahnuté pouzitim jednotlivych metdd a tieZ priemerné objemové aktivity *°Sr.

Porovnanie met6d stanovenia *°Sr
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Graf 4 Grafické porovnanie metdd stanovenia *°Sr

Najvyssi priemerny radiochemicky vytazok *°Sr bol dosiahnuty pouzitim AnaLigu® so zrnitostou 60-
100 mesh, a to 99,23 %. Priemerné radiochemické vytazky jednotlivych metéd dalej klesali v poradi:
AnaLig® so zrnitostou 230-425 mesh 97,47 %, 3M Empore™ Sr Rad Disk 96,26 %, sorbent Sr-Resin

uhli¢itanovym zrazanim, 53,96 %.

ZAVER

Vsetky pouzité separatné metody na separaciu stroncia boli porovnané aj z hladiska manipulacie a
Casovej naro¢nosti. Hlavnou nevyhodou klasickych metéd bola ¢asova narocnost, pouzitie
koncentrovanych kyselin a velké mnozstvo vzniknutych odpadov. Praca s komercne dostupnymi
produktami (3M Empore™ Sr Rad Disk, AnaLig®, Sr-Resin) je velmi jednoduché, ¢o je délezité
obzvlast’ pri praci s radioaktivnymi vzorkami. Pouzitie 3M Empore™ Sr Rad Disku mé v porovnani s
ostatnymi technikami velk ¢asova vyhodu. Jedna separacia na 3M Empore™ Sr Rad Disku trva v
priemere 20 minut. Vyhodou separacia na AnaLig® Sr-01 je $irsi rozsah pH (0-7) jeho pouZitel'nosti, o
predstavuje ¢asova vyhodu pri Uprave vzorky na rozdiel od 3M Empore™ Sr Rad Disku a Sr-Resin.

Pri vykonani t-testu bol pri 95 % hladine vyznamnosti zisteny Statisticky vyznamny rozdiel
v objemovych aktivitich medzi separaciami na sorbentoch Analig® a Sr-Resin, ale nebol potvrdeny
rozdiel v hodnotach objemovych aktivit *°Sr medzi separaciami Analig® a 3M Empore™ Sr Rad Disk a
s extrakciou s TBP.

Zistili sme, Ze separacia *°Sr na sorbentoch AnaLig® Sr-01, 3M Empore™ Sr Rad Disk je rovnako
ucinna ako separacia na Sr-Resin v takych matriciach akou je kontaminovana voda.
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