Pouzitie roznych metdéd stanovenia
stroncia v podzemnych voddch
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Vzhl'adom na nizke uUrovne aktivity Sr-90 vo vodach je
potrebné pouZivat’ na rddiochemicki analyzu objemy rddovo
desiatky litrov.

Vzorky vody mdZu byt objemovo zmensené odparovanim,
pomocou ionomeni¢ov - katidnov, alebo spoluzrdzanim ( napr.,
uhli¢itan vdpenaty alebo fosforeénan vdpenaty).

Po zdkladnom zakoncentrovani stanovenie stroncia sa moze
uskutoénit’ réznymi rddiochemickymi metédami, no coraz
Castejdie sa pouziva extrakéno - chromatografickd metdda s
komerénym sorbentom Sr-Spec® - resin.

Ovela menej sa pouZiva metdda separdcie pomocou 3M™
Empore Strontium Rad Disk a najmd sorbentu Analig® Sr.
V prdci sme sa venovali porovnaniu separdcie °Sr uvedenymi
¢inidlami zo vzoriek podzemnych vad.



SPE extrakcia

Na izoldciu a zakoncentrovanie RN pritomnych vo

vode, mozno okrem extrakcie v systéme I-| pouzit’ qj
extrakciu na tuhej fdze.

Extrakcia tuhou fazou (SPE) je jednostupriovad
metdda rozdelenia analytu medzi dve nemiesatel’né
fazy, z ktorych je jedna fdza tuhd. Do tejto tuhej
fdazy prechddza analyt z plynnej alebo kvapalnej fazy.

Metdda SPE sa pouziva k odberu a Uprave vzoriek
naj¢astejsie v spojeni so separaénymi metédami.

Nasla intenzivne pouiitie v environmentdlnej analyze
stopovych nedistot v ovzdusi, vode a péde. Metdda sa
rovnako pouziva vo farmdcii, toxikoldgii a klinickej
chémii.



Pri pouziti SPE sa da l'ahko vyhnit' problémom, ktoré
so sebou prindSa ind metdda pripravy vzorky extrakcia
kvapalina-kvapalina.  NajdoleZitejSou  vyhodou  oproti
extrakcii  kvapalina-kvapalina je zniZenie spotreby
organickych rozpuist'adiel, ktoré si ¢asto zarad'ované medzi
jedovaté latky, latky nidiace ozénowi vrstvu, alebo su inak
nebezpeéné. SPE metéda mé radu vyhod, medzi ktoré patri

selektivita

citlivost’

opakovatel nost’

moznost’ automatizdci

moznost’ spojenia s inymi analyticky metddami
finanénd dostupnost’
jednoduchy postup

nizka spotreba rozpist'adiel
Uspora ¢asu pri priprave vzorky
vysoky vyt'azok

eludt je bez emulzii

rychlost’
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Vyvojom produktov SPE sa zaoberd IBC Advanced Technologies,
Inc a 3M na zdklade +tzv. molekulovej rozpoznavacej
technologie.V spolupraci IBC, 3M a Argonne National Lab. bol
vyvinuty efektivny separacny komercéne dostupny produkt na
separaciu stroncia, kombinujici selektivitu SuperLig a Empore
membrdanami tzv. 3M™Empore Strontium Rad Disk.




3M™ Empore™ Stroncium Rad Disk obsahuje
ionovoselektivny crown éter 4,4° (5')-di- 7-
butylcyklohexano-18-crown-6 (DtBuCH18C6),
zakotveny na inertnd matricu

z polytetraflouretylénu a silikagélu a je
ionselektivny pre separdaciu stroncia.

( metodika viazaného sorbentu a povrchovo

aktivnych ¢astic na matrici, ktore sd pevne
formované do membrany)

Chemickd rovnovdhu extrakénej
chromatografie stroncia s crown éterom
vystihuje rovnica:

Sr+2NO0;5" +DtBuCH18C6 « Sr(DtCH18C6)(NO;),



SPE je moZné vyuZivat’ ako kolénovy systém (Analig) alebo ako
extrakéné disky (Empore™). Vyhody extrakénych diskov - niekol'ko
krdt vy#€ia rychlost’ toku ako v pripade kolénovych systémov. SPE
koldnky so sorbentom, sorbent je uloZeny v trubickdch z polypropylénu
alebo so skla, alebo zlisovany so sklenenymi vidknami do diskov




Typicky SPE postup zahifia 4 kroky:

Zmacanie SPE koldnky /kondiciondcia/ - vhodnymi organickymi
rozpust'adlami napr. Empore Sr je metanol - zabezpecujud
solvataciu sorbentu, a tym aj interakciu s matricou vzorky

Zrovnovaznenie /ekvilibrdcia/ moZze zvySovat' retenciu analytov
UskutoCfiuje sa pomocou rozpust'adla, ktoré je svojou chemickou
povahou vhodné pre danud vzorku. ( pre Sr je 2-3M HNO,).

Aplikacia vzorky na SPE kolonku - Je nevyhnutné zachovat’
dostatocne dlhu dobu kontaktu vzorky so sorbentom. Prilis
rychly prietok vzorky kolonkou moZze mat’ za ndsledok zniZenie
vyt'aznosti.

Premytie kolonky / eldcie interferentov/ - Je nevyhnutné
zachovat’ dostatocne dlhd dobu kontaktu vzorky so sorbentom.
Prili§ rychly prietok vzorky kolénkou modZze mat’ za ndsledok
Znizenie vyt'aznosti.

Desorpcia analytov z SPE koldnky- vyber vhodného rozpust'adla.
Pre desorpciu stroncia - EDTA, Na,EDTA ( 0,03-0,05M). Po
extrakcii ha fuhd fdzu je analyt v roztoku, obsahuje minimum
interferujdcich ldtok a je v dostatocnej koncentracii.



Postup separdcie °Sr na AnalLig Sr-01.

Na sledovanie rddiochemického vyt’azku sa do analyzovanej vzorky
pridal radionuklid 85Sr a upravi sa pH vzorky pomocou HNO;.

Do pripravenej separacnej koldny sa pridd 0,5 g sorbentu AnaLig Sr-01
dispergovaného v 1 mol.dm-3 HNO;.

Koléna sa kondiciuje 10 ml 1 mol.dm-3 HNO;.
Nanesenie roztoku vzorky ( pH 1- 4).

Nddoba so vzorkou sa vypldachne 2 x 5 ml 1 mol.dm-3 HNOsa nanesie na
kolonu.

Koléna sa premyje s 3 ml H,O.

Koléna sa premyje s 3 ml 0,05 mol.dm-3 Na,EDTA, ( ¢as porusenia
radioaktivnej rovnovahy 0Y- 9Sr a zaliatok ndrastu Y ).

Eluovanie stroncia z kolony s 15 ml elu¢ného Cinidla ( Na,EDTA, alebo
chelatdn-3 ), frakcia sa zachytava priamo do scintilacnej nadoby
Radiochemicky vyt'azok 8Sr sa meria na HPGE detektore ( 514keV ).

Ziskana frakcia sa zmeria po ndraste %Y na kvapalinovom scintilac hom
spektrometre TRI CARB 2260.
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Postup separacie na EmporeTM Strontium rad disk.

Vzorka sa upravi do prostredia 2 mol.dm- HNO;, prida sa stopovaci
rddionuklid 8Sr na stanovenie radiochemického vy‘r’azku 205r.

Empore™ Stroncium Rad Disk sa vloZi do apara’rur‘y

Disk sa kondiciuje 10 ml metanolu, pricom disk pocas vSetkych
krokoch separdcie nesmie vyschnu‘r’

Dlls;k je premyty s 20 ml 2 mol. dm -3 HNO; konstantnym pr'le’rokom 50
ml/min. e

Nanesenie vzorky na disk.




Premytie disku s 20 ml 2 mol.dm-3 HNOj; konstantnym prietokom 50
ml/min, premytie disku s bml H,0.

Premytie disku s 3 ml Na,EDTA (¢ = 0,05 mol.dm-3) ( ¢as porusenia
rovnovahy a zaciatok narastu 20Y ).

Eluovanie stroncia z disku s 15 ml elu¢ného Cinidla ( Na,EDTA, alebo
chelatén-3 ), frakcia sa zachytava priamo do scintilacnej nadoby
Radiochemicky vyt'azok 85Sr sa meria na HPGE detektore ( E = 514keV
).

Ziskana frakcia sa zmeria po ndraste %Y na kvapalinovom scintila¢ hom
spektrometre TRI CARB 2260.
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Postup separacie na Sr-Spec®

Vzorka sa upravi do prostredia 8 mol.dm-3 HNO;, pridad sa
stopovaci rddionuklid 8°Sr na stanovenie rddiochemického vyt'azku
205r.

Do pripravenej separacnej kolény sa prida 2,8 g Sr-Spec®
Koléna sa kondiciuje s 20 ml 8 mol.dm-3 HNOs;.
Nanesenie roztoku vzorky.

Nddoba so vzorkou sa vypldchne 2 x 3 ml 8 mol.dm-3 HNO;
a nanesie na kolénu.

Kolona sa premyje 20 ml 8 mol.dm-3 HNO; a nechd stiect’ na
droven sorbentu.

Zaznamend sa Cas porusenia rovnovdhy a zaiatok ndrastu 20Y.
Premytie Sr resin 5 ml H,O.

Eluovanie stroncia s 15 ml 0,05 mol.dm-3 HNO; frakcia sa
zachytdva priamo do scintilaénej nddoby.

Radiochemicky vyt'azok 85Sr sa meria na HPGE detektore ( E =
514keV ).

Ziskana frakcia sa zmeria po ndraste °°Y na kvapalinovom
scintilaCnom spektrometre TRI CARB 2900 TR.



3D sekvencny graf




. . _— _ o , 3D sekvenény graf radiochemickych witazkoy *Sr
3D sekvencny graf objemave) aktivity kontaminovane] priesakoye] vody

PR =

Tabul'ka 1  Radiochemické wytagky ( B ) a ohbjemowé aktvity { ap ) stanowvené

w kontaminovane] priesakove] vode JE Jaslowskeé Bohunice.

4
Sorbent m:lincmwh ) i,h A 08T i_f %)
analyz { %o ) [Bq.dm™“]
AnaLig® S1-01 i 96,26 £ 4.8 4391 £ 40,4
3MT™ Empore™ Sy i 92,03+ 4.6 3895 £ 393
BL Bpec resin fi 83,26 £ 4.7 4003 + 44,7
O




Zaver

Separdcia rddionuklidu *°Sr sa uskutoclnila z redlnej vzorky
priesakovej vody kontrolovaného pasma JE Jaslovské Bohunice SPE
extrakciou s komercne dostupnymi produktmi 3MT™Empore Sr Rad
Disk, AnaLig® Sr-01 a s extrakéno chromatografickou kolénou Sr
Spec resin.

Porovnanim priemernych rddiochemickych vyt'azkov a stanovenych
objemovych aktivit sa zistilo, Ze separdcia °Sr na sorbentoch
AnaLig® Sr-01, 3SM™Empore Sr Rad Disk je rovnako G¢innd ako
separdcia ha Sr Spec resin

Vyhodou separdcii na sorbente Analig® Sr-01 je Siroky rozsah pH,
vysoké vyt’azky mozno oCakdvat’ pri pouziti HNO; v koncentra¢nom
rozmedzi 0,1 - 10 mol.dm-3 HNO;, pri 0,001 mol.dm-3 HNO; chemicky
vyt'azok klesad priblizne k 30%.

Hlavnou nevyhodou klasickych metdd oproti SPE separdcidm je ¢asova
ndroc¢nost’, pouzitie koncentrovanych kyselin a vel' ké mnozstvo
odpadov. Pri separacnych postupoch s pouzitim Empore diskov sa
eliminuje produkcia sekunddrnych odpadov, nakol'ko tdto technika
nevyzaduje pouzitie nebezpecnych Cinidiel, ktoré byvaju potrebné pri
konvenénych metédach.



Dakujem za pozornost®




