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©  Verfahren  zum  Prüfen  von  Jod-Rückhaftefiftern. 

@  Die  Erfindung  beschreibt  ein  Verfahren  zum  Prüfen  von 
Jod-Rückhaltefiltern  kerntechnischer  Anlagen  unter  Verwen- 
dung  eines  radioaktiven  Jodisotops  in  Form  von  elemen- 
tarem  Jod  und/oder  Jodverbindungen,  das  dadurch  gekenn- 
zeichnet  ist,  daß  man  als  Jodisotop  ,aJ  einsetzt.  Das  Ver- 
fahren  läßt  sich  insbesondere  vorteilhaft  derart  ausführen, 
daß  man  das  zum  Prüfen  eingesetzte  123  J  aus  einer  mit  diesem 
Isotop  beladenen,  polymeren,  Zwischenschichtmoleküle 
oder  -ionen  enthaltenden  Schichtverbindung,  die  gegeben- 
enfalls  Interkallationskomplexe  mit  dem  elementaren  Jod 
oder  den  Jodverbindungen  zu  bilden  vermag,  freisetzt. 

Die  Erfindung  beschreibt  ebenso  ein  Prüfpräparat  zum 
Prüfen  von  Jod-Rückhaltefiltern  kerntechnischer  Anlagen, 
enthaltend  ein  radioaktives  Jodisotop  in  Form  von  elemen- 
tarem  Jod  und/oder  Jodverbindungen  und  ein  Trägermater- 
ial,  das  dadurch  gekennzeichnet  ist,  daß  es  als  radioaktives 
Josisotop  ,23J,  adsorbiert  an  einem  aus  einer  polymeren, 
Zwischenschichtmoleküle  oder-ionen  enthaltenden  Schicht- 
verbindung,  die  gegebenenfalls  Interkallationskomplexe  mit 
dem  elementarem  Jod  oder  den  Jodverbindungen  zu  bilden 
vermag,  bestehenden  Trägermaterial  enthält. 
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Die  v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zum  P r ü -  

f e n   von  J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r n   k e r n t e c h n i s c h e r   A n l a g e n   u n t e r  

V e r w e n d u n g   e i n e s   r a d i o a k t i v e n   J o d i s o t o p s   in  Form  v o n  

e l e m e n t a r e m   Jod  u n d / o d e r   J o d v e r b i n d u n g e n .  

In  b e s t i m m t e n   k e r n t e c h n i s c h e n   A n l a g e n   s i n d   zum  S c h u t z  

d e r   Umgebung  vor   m ö g l i c h e r w e i s e   f r e i g e s e t z t e m   S p a l t j o d  

J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r   v o r g e s e h e n .   F r e i g e s e t z t e s   S p a l t j o d  
kann   in  v e r s c h i e d e n e n ,   l u f t g e t r a g e n e n   F o r m e n ,   wie  e t w a  

e l e m e n t a r e m   J o d ,   M e t h y l j o d i d   o d e r   an  P a r t i k e l   g e b u n d e n e m  

J o d ,   a u f t r e t e n ,   d e r e n   A n t e i l   an  de r   i n s g e s a m t   f r e i g e s e t z t e n  

S p a l t j o d m e n g e   in  w e i t e n   B e r e i c h e n   s c h w a n k t   und  von  d e n  

B e d i n g u n g e n   w ä h r e n d   de r   F r e i s e t z u n g   und  a u f   dem  T r a n s p o r t -  

weg  a b h ä n g i g   i s t .   Die  v o r g e s e h e n e n  R ü c k h a l t e f i l t e r   m ü s s e n  

gemäß  den  j e w e i l s   g e l t e n d e n   V o r s c h r i f t e n   a u f   i h r e   J o d r ü c k -  

h a l t e w i r k u n g   w i e d e r k e h r e n d   g e p r ü f t   w e r d e n .  

Zur  P r ü f u n g   d i e s e r   J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r   w e r d e n   d e r z e i t   d i e  

n a c h f o l g e n d   b e s c h r i e b e n e n   V e r f a h r e n   a n g e w e n d e t .  

(1)   E ine   Vor  O r t - P r ü f u n g   u n t e r   V e r w e n d u n g   von  mi t   1 3 1 J  

r a d i o a k t i v   m a r k i e r t e m   M e t h y l j o d i d   ( C H 3 1 3 1 J ) ;  

(2)   e i n e   Vor  O r t - P r ü f u n g   mi t   ä n l a g e e i g e n e m  1 3 1 J ;   u n d  

(3)   P r ü f u n g   von  B y p a ß - F i l t e r n   in  e i n e m   r a d i o c h e m i s c h e n  

L a b o r .  

Die  D u r c h f ü h r u n g   de r   V e r f a h r e n   (1)  und  (2)   e r f o l g t   d e r a r t ,  

daß  vor   und  nach   dem  zu  p r ü f e n d e n   J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r   ( r o h -  

und  r e i n l u f t s e i t i g )   ü b e r   P r o b e n a h m e f i l t e r ,   d i e   in  de r   R e -  

g e l   A k t i v k o h l e   a l s   S o r p t i o n s m a t e r i a l   e n t h a l t e n ,   d e f i n i e r t e ,  
das  P r ü f m i t t e l   e n t h a l t e n d e   L u f t v o l u m e n s t r ö m e   g e l e i t e t   w e r -  



d e n .   Die  au f   den  P r o b e n a h m e f i l t e r n   a d s o r b i e r t e n   J o d m e n g e n  

w e r d e n   d a n a c h   d u r c h   M e s s u n g   d e r   R a d i o a k t i v i t ä t   des   a d -  

s o r b i e r t e n  1 3 1 J   b e s t i m m t .   Das  V e r h ä l t n i s   d e r   Mengen  an  1 3 1 J  

d e r   r o h -   und  r e i n l u f t s e i t i g e n   P r o b e n a h m e f i l t e r   b e s t i m m t   d e n  

A b s c h e i d e g r a d   des   zu  p r ü f e n d e n   J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r s .  

Beim  V e r f a h r e n   (1)   w i r d   a l s   P r ü f m i t t e l   vor   dem  R ü c k h a l t e -  

f i l t e r   im  Labor   h e r g e s t e l l t e s   C H 3 1 3 1 J ,   be im  V e r f a h r e n   ( 2 )  

s t a t t d e s s e n   das  in   d e r   k e r n t e c h n i s c h e n   A n l a g e   s e l b s t   f r e i -  
g e s e t z t e  1 3 1 J   e i n g e s p e i s t .  

Das  V e r f a h r e n   (3)  kann   a l s   A l t e r n a t i v e   zu  den  V e r f a h r e n  

(1)   und  (2)  e i n g e s e t z t   w e r d e n .   H i e r b e i   w i r d   aus   e i n e m   dem 

zu  p r ü f e n d e n   J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r   z u g e o r d n e t e n   B y p a ß - F i l t e r  

S o r p t i o n s m a t e r i a l   e n t n o m m e n   und  in   e i n e m   r a d i o c h e m i s c h e n  

L a b o r   a u f   s e i n e n   A b s c h e i d e g r a d   h i n   g e p r ü f t .   Als  P r ü f m i t t e l  

w i r d   h i e r b e i   e b e n f a l l s   CH3131J  v e r w e n d e t .  

Die  V e r f a h r e n   (1)   b i s  ( 3 )   b e s i t z e n   j e d o c h   e i n e   R e i h e   v o n  

N a c h t e i l e n .  

Das  b e i   a l l e n   g e n a n n t e n   V e r f a h r e n   v e r w e n d e t e   J o d i s o t o p   1 3 1 J  

s t e l l t   e i n   h o h e s   r a d i o l o g i s c h e s   G e f a h r e n p o t e n t i a l   d a r .   F ü r  

d i e   m e i s t e n   J o d f i l t e r a n l a g e n   i s t   e i n e   P r ü f m i t t e l a k t i v i t ä t  

f ü r   das   e i n g e s e t z t e   131J  im  B e r e i c h   von  0 , 0 1   b i s   0,1  C i  

e r f o r d e r l i c h .   Für  131J   in  de r   A b l u f t   g i b t   es  j e d o c h   e i n e  

e i g e n e   A b g a b e g e n e h m i g u n g ,   d i e   je  nach   S t a n d o r t   de r   k e r n - -  

t e c h n i s c h e n   A n l a g e   b e i   c a .   0 , 5   Ci  l i e g t .   Bei   den  Vor  O r t -  

P r ü f v e r f a h r e n   (1)  und  (2)  kann   s o m i t   d e r   B e t r i e b   de r   k e r n -  

t e c h n i s c h e n   A n l a g e   d u r c h   z u s ä t z l i c h e  1 3 1 J - A b g a b e n   an  d i e  

Umgebung   w ä h r e n d   de r   P r ü f u n g   e r h e b l i c h   b e e i n t r ä c h t i g t   w e r -  

d e n .   Um  das  V e r f a h r e n   (1)  d u r c h f ü h r e n   zu  k ö n n e n ,   w i r d   d a s  

l e i c h t f l ü c h t i g e   CH3131J  ü b l i c h e r w e i s e   in   D r u c k f l a s c h e n   z u r  

k e r n t e c h n i s c h e n   A n l a g e   t r a n s p o r t i e r t ,   w o b e i   d i e s e r   T r a n s -  

p o r t   e b e n f a l l s   e i n   h o h e s   r a d i o l o g i s c h e s   G e f a h r e n p o t e n t i a l  

b e d e u t e t .   G a s f ö r m i g e s   CH3131J  i s t   b e i  d e r   E i n s p e i s u n g   i n  

d i e   R o h l u f t s e i t e   des  J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r s   r e l a t i v   s c h l e c h t  

zu  d o s i e r e n .   Die  P r ü f e r g e b n i s s e   s i n d   s o m i t   n i c h t   immer  r e -  



p r o d u z i e r b a r   und  zum  T e i l   n i c h t   d e u t b a r .   Ein  s c h w e r w i e g e n d e r  

N a c h t e i l   d e r   V e r f a h r e n   (1)  b i s   (3)   b e s t e h t   d a r i n ,   daß  b e i  

de r   P r ü f u n g   n i c h t   z w i s c h e n   a n l a g e e i g e n e m   131J  und  vom 

P r ü f m i t t e l   s t a m m e n d e m  1 3 1 J   u n t e r s c h i e d e n   w e r d e n   k a n n .   D i e s  

kann  e b e n f a l l s   d i e   M e ß e r g e b n i s s e   e r h e b l i c h   v e r f ä l s c h e n .  

W e i t e r h i n   f ü h r t   b e i   g e r i n g e n   1 3 1 J - K o n z e n t r a t i o n e n   in  d e r  

R o h l u f t s e i t e   des   zu  p r ü f e n d e n   R ü c k h a l t e f i l t e r s   d i e   P r ü f u n g  

zu  k e i n e r   d e f i n i e r t e n   B e s t i m m u n g   des   A b s c h e i d e g r a d e s .  

S c h l i e ß l i c h   i s t   be im  V e r f a h r e n   (3)   e i n e   A u s s a g e   ü b e r   d e n  

A b s c h e i d e g r a d   des   zu  p r ü f e n d e n   J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r s   n u r  

b e d i n g t   m ö g l i c h ,   da  der   A b s c h e i d e g r a d   de r   J o d - R ü c k h a l t e -  

f i l t e r   von  m e h r e r e n   F a k t o r e n   a b h ä n g i g   i s t .   V e r f ä l s c h u n g e n  

der   M e ß e r g e b n i s s e   s i n d   i n s b e s o n d e r e   d a d u r c h   zu  e r w a r t e n ,  

daß  d i e   J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r u n d   d i e   B y p a ß - F i l t e r   e i n e   u n t e r -  

s c h i e d l i c h e   S c h ü t t u n g   des  S o r p t i o n s m a t e r i a l s   a u f w e i s e n ,  

daß  d u r c h   R ü c k h a l t e f i l t e r   und  B y p a ß - F i l t e r   u n t e r s c h i e d l i c h e  

L u f t v o l u m e n s t r o m m e n g e n   g e h e n   und  daß  R ü c k h a l t e f i l t e r   u n d  

B y p a ß - F i l t e r   u n t e r s c h i e d l i c h e   G e o m e t r i e n   und  B e t t i e f e n  

a u f w e i s e n .  

A u f g a b e   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   war  es  d e s h a l b ,   e i n  

n e u e s   V e r f a h r e n   zum  P r ü f e n   von  J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r n  k e r n -  

t e c h n i s c h e r   A n l a g e n   zur   V e r f ü g u n g   zu  s t e l l e n ,   das   d i e   o b e n  

g e n a n n t e n   N a c h t e i l e   de r   zur   Z e i t   e i n g e s e t z t e n   V e r f a h r e n  

ü b e r w i n d e t ,   b e i   dem  i n s b e s o n d e r e   d e r   B e t r i e b   de r   k e r n t e c h -  

n i s c h e n   A n l a g e   n i c h t   b e e i n t r ä c h t i g t   w i r d   und  das   e i n e   e i n -  

d e u t i g e   B e s t i m m u n g   des   A b s c h e i d e g r a d e s   des  J o d - R ü c k h a l t e -  

f i l t e r s   e r m ö g l i c h t .  

D i e s e   A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d u r c h   e i n   V e r f a h r e n  

der   e i n g a n g s   g e n a n n t e n   Art   d a d u r c h   g e l ö s t ,   daß  man  a l s  

J o d i s o t o p   123J   e i n s e t z t .  

Ein  b e d e u t e n d e r   V o r t e i l   des  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s  

i s t   d a r i n   zu  s e h e n ,   daß  das  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e i n g e s e t z t e  



123J   g e g e n ü b e r   dem  b i s l a n g   v e r w e n d e t e n   131J   a u f g r u n d   d e r  

u n t e r s c h i e d l i c h e n   Z e r f a l l s e i g e n s c h a f t e n   e i n   w e s e n t l i c h  

g e r i n g e r e s   r a d i o l o g i s c h e s   G e f a h r e n p o t e n t i a l   b e d e u t e t .  

D i e s   i s t   b e i s p i e l s w e i s e   a u c h   d a r a n   zu  s e h e n ,   daß  f ü r  

p h a r m a z e u t i s c h e   Zwecke   und  m e d i z i n i s c h e   U n t e r s u c h u n g e n ,  

b e i   d e n e n   r a d i o a k t i v e   S u b s t a n z e n   e r f o r d e r l i c h   s i n d ,   1 2 3 J  

b e v o r z u g t   V e r w e n d u n g   f i n d e t .  

E in   w e i t e r e r   w e s e n t l i c h e r   V o r t e i l   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

V e r f a h r e n s   b e s t e h t   d a r i n ,   daß  de r   B e t r i e b   d e r   k e r n t e c h -  

n i s c h e n   A n l a g e  w ä h r e n d   d e r   P r ü f u n g   d e r   J o d - R ü c k h a l t e -  

f i l t e r   n i c h t   b e e i n t r ä c h t i g t   w i r d ,   da  es  f ü r   123J   k e i n e  

e i g e n e   A b g a b e g e n e h m i g u n g e n   g i b t .   Bei  den  b i s h e r i g e n   P r ü f -  

v e r f a h r e n   u n t e r   V e r w e n d u n g   von  131J  k a n n   e i n e   s o l c h e   B e -  

e i n t r ä c h t i g u n g   n i c h t   v ö l l i g   a u s g e s c h l o s s e n   w e r d e n ,   da  e s  

d u r c h a u s   m ö g l i c h   e r s c h e i n t ,   daß  be i   e i n e r   a u f t r e t e n d e n  

S t ö r u n g   d u r c h   b e i   d e r   P r ü f u n g   z u s ä t z l i c h   f r e i g e s e t z t e s  
131J   d i e   g e n e h m i g u n g s p f l i c h t i g e   A b g a b e g r e n z e   f ü r   1 3 1 J  

in  de r   A b l u f t   ü b e r s c h r i t t e n   w i r d   und  d e r   B e t r i e b   de r   A n l a g e  

v o r s c h r i f t s g e m ä ß   u n t e r b r o c h e n   w e r d e n   muß,  w o d u r c h   i m m e n s e  

U n k o s t e n   e n t s t e h e n .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e i n g e s e t z t e   1 2 3 J ,   das   zu  den  s o g .   β + -  

S t r a h l e r n   g e h ö r t ,   w i r d   in  e i n e r   K e r n s p a l t u n g s a n l a g e   n i c h t  

g e b i l d e t .   Somi t   i s t   n a c h   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n  

e i n e   e i n d e u t i g e   B e s t i m m u n g   des  A b s c h e i d e g r a d e s   d e r   J o d -  

R ü c k h a l t e f i l t e r   m ö g l i c h ,   da  d i e   M e ß e r g e b n i s s e   d u r c h   J o d -  

i s o t o p e ,   d i e   in   d e r   k e r n t e c h n i s c h e n   A n l a g e   s e l b s t   g e b i l d e t  

w e r d e n   und  s i c h   b e r e i t s   a u f   dem  R ü c k h a l t e f i l t e r   b e f i n d e n ,  

n i c h t   v e r f ä l s c h t   w e r d e n  .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   l ä ß t   s i c h   i n s b e s o n d e r e  

d a d u r c h   v o r t e i l h a f t   d u r c h f ü h r e n ,   indem  man  das   zum  P r ü f e n  

e i n g e s e t z t e   123  J  in   Form  von  e l e m e n t a r e m   Jod  u n d / o d e r  

J o d v e r b i n d u n g e n   aus   e i n e r   mi t   d i e s e m   I s o t o p   b e l a d e n e n ,  

p o l y m e r e n ,   Z w i s c h e n s c h i c h t m o l e k ü l e   o d e r   - i o n e n   e n t h a l t e n d e n  



S c h i c h t v e r b i n d u n g ,   d i e   g e g e b e n e n f a l l s   I n t e r k a l l a t i o n s k o m -  

p l e x e , m i t   dem  e l e m e n t a r e n   Jod  o d e r   den  J o d v e r b i n d u n g e n  

zu  b i l d e n   v e r m a g ,   f r e i s e t z t .   B e v o r z u g t   s e t z t   man  das   e i n -  

g e s e t z t e   123J   aus   e i n e m   mit   d i e s e m   I s o t o p   b e l a d e n e n   I n t e r -  

k a l l a t i o n s k o m p l e x   e i n e s   S c h i c h t s i l i k a t e s   mi t   a n o r g a n i s c h e n  
u n d / o d e r   o r g a n i s c h e n   Z w i s c h e n s c h i c h t k a t i o n e n   f r e i .  

H i e r f ü r   g e e i g n e t e   S c h i c h t s i l i k a t e ,   d i e   I n t e r k a l l a t i o n s -  

k o m p l e x e   zu  b i l d e n   v e r m ö g e n ,   kommen  a l s   n a t ü r l i c h e   T o n -  

m i n e r a l e   v o r .   I n s b e s o n d e r e   i s t   es  e r f i n d u n g s g e m ä ß   b e v o r -  

z u g t ,   das   e i n g e s e t z t e   123J  aus   e i n e m   mi t   d i e s e m   I s o t o p  

b e l a d e n e n   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   e i n e s   O n i u m - S c h i c h t -  

s i l i k a t e s   f r e i z u s e t z e n .   Als  O n i u m - I o n e n   kommen  b e i s p i e l s -  

w e i s e   s o l c h e   von  E l e m e n t e n   d e r   V.  und  VI.   H a u p t g r u p p e  

des  P e r i o d e n s y s t e m s   in  F r a g e ,   wie   e twa   Ammonium,  P h o s p h o -  

n i u m ,   S t i b o n i u m   und  d g l . .   Als  I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x e  

von  O n i u m - S c h i c h t s i l i k a t e n   e i g n e n  s i c h   g a n z   b e s o n d e r s  

I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x e   von  O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t e n .  

Bei  e i n e r   b e v o r z u g t e n   A u s f ü h r u n g s f o r m   des   e r f i n d u n g s g e -  

mäßen  V e r f a h r e n s   s e t z t   man  das   e i n g e s e t z t e   123J  aus   e i n e m  

mi t   d i e s e m   I s o t o p   b e l a d e n e n   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   f r e i ,  

de r   a l s   Z w i s c h e n s c h i c h t k a t i o n e n   H  . a q . + -   u n d / o d e r   N R 4 + - I o -  

nen  e n t h ä l t ,   w o b e i   R  e i n e   s u b s t i t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u -  

i e r t e ,   v e r z w e i g t -   o d e r   g e r a d k e t t i g e   A l k y l g r u p p e   m i t   b e i -  

s p i e l s w e i s e   1  b i s   20  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   e i n e   s u b s t i t u i e r t e  

o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,   v e r z w e i g t -   o d e r   g e r a d k e t t i g e   H y d r o x y -  

a l k y l g r u p p e   mi t   b e i s p i e l s w e i s e   1  b i s   20  K o h l e n s t o f f a t o m e n  

o d e r   e i n e   s u b s t i t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,   v e r z w e i g t -  

o d e r   g e r a d k e t t i g e   A l k o x y g r u p p e   m i t   b e i s p i e l s w e i s e   1  b i s  

20  K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e d e u t e t   und  w o b e i   d i e   R e s t e   R  g l e i c h  

o d e r   v o n e i n a n d e r   v e r s c h i e d e n   s e i n   k ö n n e n .  

E ine   b e s o n d e r s   g e e i g n e t e   G r u p p e   von  S u b s t i t u e n t e n   f ü r  

d i e   R e s t e   R  s i n d   h i e r b e i   P o l y a l k y l e n g l y k o l - ,   i n s b e s o n d e r e  

P o l y e t h y l e n g l y k o l r e s t e .  



Das  B i n d e n   des   123J  an  e i n e r   p o l y m e r e n   S c h i c h t v e r b i n d u n g  

wie   oben   b e s c h r i e b e n ,   i s t   mi t   m e h r e r e n   V o r t e i l e n   v e r b u n d e n .  

Man  e r h ä l t   h i e r b e i   e i n e   i n h ä r e n t   s i c h e r e   T r a n s p o r t f o r m  

f ü r   das   e r f i n d u n g s g e m ä ß   e i n g e s e t z t e   1 2 3 J ,   da  d i e   g e n a n n t e n  

p o l y m e r e n   S c h i c h t v e r b i n d u n g e n   F e s t s t o f f e   s i n d .   Die  V e r -  

w e n d u n g   von  D r u c k f l a s c h e n   f ü r   den  T r a n s p o r t   des   P r ü f -  

m i t t e l s   in  de r   A n l a g e   wie  be im  b i s h e r i g e n   V e r f a h r e n   ( 1 )  

e r f o r d e r l i c h ,   kann   s o m i t   e n t f a l l e n .   W e i t e r h i n   i s t   d a s  
123J  aus   de r   p o l y m e r e n   S c h i c h t v e r b i n d u n g   zu r   D u r c h f ü h r u n g  

des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   l e i c h t   und  d e f i n i e r t  

f r e i s e t z b a r ,   b e i s p i e l s w e i s e   d u r c h   T e m p e r a t u r e r h ö h u n g   a u f  

d i e   j e w e i l i g e   F r e i s e t z u n g s t e m p e r a t u r   o d e r   auch   d u r c h   A u f -  

gabe   von  D r u c k .  

G e g e n s t a n d   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   i s t   s o m i t   e b e n f a l l s  

e i n   P r ü f p r ä p a r a t   zum  P r ü f e n   von  J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r n  

k e r n t e c h n i s c h e r   A n l a g e n ,   e n t h a l t e n d   e i n   r a d i o a k t i v e s   J o d -  

i s o t o p   in  Form  von  e l e m e n t a r e m   Jod  u n d / o d e r   J o d v e r b i n d u n g e n  

und  e i n   T r ä g e r m a t e r i a l ,   das  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,  

daß  es  a l s   r a d i o a k t i v e s   J o d i s o t o p   1 2 3 J ,   a d s o r b i e r t   a n  

e i n e m   aus   e i n e r   p o l y m e r e n ,   Z w i s c h e n s c h i c h t m o l e k ü l e   o d e r  

- i o n e n   e n t h a l t e n d e n   S c h i c h t v e r b i n d u n g ,   d i e   g e g e b e n e n f a l l s  

I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x e   mi t   dem  e l e m e n t a r e m   Jod  o d e r   d e n  

J o d v e r b i n d u n g e n   zu  b i l d e n   v e r m a g ,   b e s t e h e n d e n   T r ä g e r -  

m a t e r i a l   e n t h ä l t .  

B e v o r z u g t   e n t h ä l t   das  P r ü f p r ä p a r a t   a l s   p o l y m e r e   S c h i c h t -  

v e r b i n d u n g   e i n e n   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   e i n e s   S c h i c h t -  

s i l i k a t e s   mi t   a n o r g a n i s c h e n   u n d / o d e r   o r g a n i s c h e n   Z w i s e h e n -  

s c h i c h t k a t i o n e n .   I n s b e s o n d e r e   i s t   es  b e v o r z u g t ,   daß  es  a l s  

I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   e i n   O n i u m - S c h i c h t s i l i k a t ,   am  m e i s t e n  

b e v o r z u g t   e i n e n   O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t ,   e n t h ä l t .  

Bei  e i n e r   b e v o r z u g t e n   A u s f ü h r u n g s f o r m   e n t h ä l t   es  e i n e n  

I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x ,   der   a l s   Z w i s c h e n s c h i c h t k a t i o n e n  



H - a q . + -   u n d / o d e r   N R 4 + - I o n e n   e n t h ä l t ,   w o b e i   R  e i n e   s u b s t i -  

t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,   v e r z w e i g t -   o d e r   g e r a d -  

k e t t i g e   A l k y l - ,   s u b s t i t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,  

v e r z w e i g t -   o d e r   g e r a d k e t t i g e   H y d r o x y a l k y l  o d e r   e i n e   s u b s t i -  

t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,   v e r z w e i g t -   o d e r   g e r a d k e t t i g e  

A l k o x y g r u p p e   b e d e u t e t   und  w o b e i   d i e   R e s t e   R  g l e i c h   o d e r  

v e r s c h i e d e n   v o n e i n a n d e r   s e i n   k ö n n e n .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   w i r d   a n h a n d   d e r   b e i l i e g e n d e n  

Z e i c h n u n g ,   d i e   e i n   v e r e i n f a c h t e s   F l i e ß d i a g r a m m   e i n e r  

J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r p r ü f u n g   z e i g t ,   n ä h e r   e r l ä u t e r t .  

In  d e r   Z e i c h n u n g   i s t   das   zu  p r ü f e n d e   J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r  

m i t   1  b e z e i c h n e t .   Die  D u r c h f ü h r u n g   de r   P r ü f u n g   e r f o l g t  

wie   n a c h s t e h e n d   b e s c h r i e b e n .  

ü b e r   den  r o h l u f t s e i t i g e n   P r o b e n a h m e f i l t e r   2  bzw.   r e i n l u f t -  

s e i t i g e n   P r o b e n a h m e f i l t e r   3  w e r d e n   m i t t e l s   de r   Pumpen  4 

und  5  d e f i n i e r t e   L u f t v o l u m e n s t r ö m e   g e l e i t e t ,   um  d i e   M e ß -  

v o r r i c h t u n g   f ü r   d i e   P r ü f u n g   v o r z u b e r e i t e n .   Die  D u r c h f l u ß -  

m e ß g e r ä t e   6  und  7  d i e n e n   zur   J u s t i e r u n g   d e r   V o l u m e n s t r ö m e ;  

d i e   G a s u h r e n   8  und  9  z u r   i n t e g r a l e n   M e s s u n g   des   V o l u m e n -  

d u r c h s a t z e s .   Nach  e r f o l g t e r   J u s t i e r u n g   de r   M e ß v o r r i c h t u n g  

w i r d   aus   dem  P r o b e a u f g a b e b e h ä l t e r   10,  in  dem  s i c h   d a s  

P r ü f p r ä p a r a t   b e f i n d e t ,   d u r c h   E r w ä r m e n   u n d / o d e r   D r u c k a u f g a b e  
123J   aus   dem  P r ü f p r ä p a r a t   f r e i g e s e t z t .   Die  f r e i z u s e t z e n d e  

Menge  w i r d   d u r c h   den  T e m p e r a t u r v e r l a u f   w ä h r e n d   d e r   E r w ä r m u n g  

u n d / o d e r   d i e   Höhe  des   a u f g e g e b e n e n   D r u c k e s   b e s t i m m t .   D a s  

f r e i g e s e t z t e   123J  w i r d   m i t t e l s   e i n e s   T r ä g e r g a s e s   in  d e n  

r o h l u f t s e i t i g e n   K a n a l   des   J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r s   e i n g e b r a c h t .  

Die  Sammlung   von  P r o b e n a h m e s t r ö m e n   ü b e r   d i e   P r o b e n a h m e f i l -  

t e r   2  und  3,  in  w e l c h e n   s i c h   J o d - S o r p t i o n s m a t e r i a l i e n   b e -  

f i n d e n ,   e r f o l g t   ü b e r   e i n e n   d e f i n i e r t e n   Z e i t r a u m .   Die  a u f  

den  P r o b e n a h m e f i l t e r n   2  und  3  a d s o r b i e r t e n   J o d m e n g e n   w e r d e n  

d a n a c h   d u r c h   M e s s u n g   d e r   R a d i o a k t i v i t ä t   des   a d s o r b i e r t e n  

123J   b e s t i m m t .   Das  V e r h ä l t n i s   der   Menge  an  123J  von  r o h l u f t -  

s e i t i g e m   und  r e i n l u f t s e i t i g e m   P r o b e n a h m e f i l t e r   b e s t i m m t   d e n  



A b s c h e i d e g r a d   des   zu  p r ü f e n d e n   R ü c k h a l t e f i l t e r s .  

Das  n a c h f o l g e n d e   B e i s p i e l   e r l ä u t e r t   d i e   E r f i n d u n g .  

B e i s p i e l  

An  v e r s c h i e d e n e n   O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t e n   w u r d e   123J   in  F o r m  

von  e l e m e n t a r e m   Jod  a d s o r b i e r t .   Der  v e r w e n d e t e   M o n t m o r i l l o -  

n i t   s t a m m t   aus   d e r   G r u p p e   S c h w a i b a   in   N i e d e r b a y e r n   u n d  

kann   d u r c h   f o l g e n d e   F o r m e l   w i e d e r g e g e b e n   w e r d e n :  

a l s   Z w i s c h e n s c h i c h t k a t i o n e n   f i n d e n   s i c h   h i e r   C a l c i u m - I o n e n ;  

x  f ü r   den  E i s e n g e h a l t   l i e g t   u n t e r   0 , 3 0 .  

Die  O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t e   w u r d e n   ü b e r   K a t i o n e n a u s t a u s c h -  

r e a k t i o n   h e r g e s t e l l t ,   wobe i   f o l g e n d e   K a t i o n e n   ( a l s   Ammon ium-  

c h l o r i d e   v o r l i e g e n d )   v e r w e n d e t   w u r d e n :  

(1)  N - ( n - H e x a d e c y l ) - N , N , N - t r i m e t h y l - a m m o n i u m  

(2)  N - ( P o l y e t h y l e n g l y k o l )   x - N - ( p o l y e t h y l e n g l y k o l )   y - N -  
( n - a l k y l ) - N - m e t h y l - a m m o n i u m ;  

b e i   der   n - A l k y l g r u p p e   h a n d e l t   es  s i c h   um  e i n   G e m i s c h   m i t  

f o l g e n d e r   Z u s a m m e n s e t z u n g :  

n - D o d e c y l , C 1 2 H 2 5   ca .   5  %, 

n - T e t r a d e c y l ,   C14H29  ca .   5  %, 

n - H e x a d e c y l ,   C16H33  ca .   25  %, 

n - O c t a d e c y l ,   C18H37  ca .   6 5  %  

(3)  N - ( P o l y e t h y l e n g l y k o l ) x - N - ( p o l y e t h y l e n g l y k o l ) y -  
N - ( n - a l k y l ) - N - m e t h y l - a m m o n i u m ;  

be i   de r   n - A l k y l g r u p p e   h a n d e l t   es  s i c h   um  e i n   G e m i s c h   m i t  
f o l g e n d e r   Z u s a m m e n s e t z u n g :  



n - O c t y l ,   C8H17  ca .   7  %, 

n - D e c y l ,   C10H21  c a .  6   %, 

n - D o d e c y l ,   C12H25  ca .   5 1  % ,  

n - T e t r a d e c y l ,   C14H29  ca .   19  %, 

n - H e x a d e c y l ,   C16H33  c a .  8 % ,   u n d  

n - O c t a d e c y l ,   C18H37  c a .  9   %. 

(4)   N , N - d i - ( n - A l k y l ) - N - ( 2 - h y d r o x y - n - p r o p y l ) - N - m e t h y l -  

a m m o n i u m  

b e i   d e r  n - A l k y l g r u p p e   h a n d e l t   es  s i c h   um  e i n   G e m i s c h   a u s :  

n - T e t r a d e c y l ,   C14H29  c a .  5   %, 

n - H e x a d e c y l ,   C16H33  ca .   2 5  % ,   u n d  

n - O c t a d e c y l ,   C18H37  c a .   65  %. 

(5)   N - ( t - B u t y l ) - N , N - d i - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) - a m m o n i u m  

(6)   N - ( n - O c t a d e c y l ) - N - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) - N , N - d i m e t h y l -  

a m m o n i u m  

Die  A d s o r p t i o n   von  123J  in  Form  von  e l e m e n t a r e m   J o d  a n  

den  u n t e r   V e r w e n d u n g   der   K a t i o n e n   (1)   b i s   ( 6 )  h e r g e s t e l l t e n  

O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t e n   e r f o l g t e   b e i   1 0 0 ° C .  

Die  F r e i s e t z u n g s t e m p e r a t u r e n   f ü r   das   a d s o r b i e r t e   Jod  f ü r  

d i e   e i n z e l n e n   O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t e   s i n d   in  n a c h s t e h e n d e r  

T a b e l l e   g e z e i g t :  



Die  E r g e b n i s s e   in  oben   s t e h e n d e r   T a b e l l e   z e i g e n ,   d a ß  

in  d e r   R e g e l   ü b e r   90  %  des   a d s o r b i e r t e n   123J   aus   d e n  

a u f g e f ü h r t e n   O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t e n   w i e d e r   f r e i s e t z b a r   i s t .  

Das  zum  P r ü f e n   nach   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   e i n -  

g e s e t z t e   123J  kann  s o w o h l   in  Form  von  e l e m e n t a r e m   Jod  a l s  

auch   in  Form  von  J o d v e r b i n d u n g e n   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

Als  J o d v e r b i n d u n g e n   e i g n e n   s i c h   i n s b e s o n d e r e   A l k y l j o d i d e ,  

wie  M e t h y l -   o d e r   E t h y l j o d i d .  



1.  V e r f a h r e n   zum  P r ü f e n   von  J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r n   k e r n -  

t e c h n i s c h e r   A n l a g e n   u n t e r   V e r w e n d u n g   e i n e s   r a d i o a k t i v e n  

J o d i s o t o p s   in  Form  von  e l e m e n t a r e m   Jod  u n d / o d e r   J o d -  

v e r b i n d u n g e n ,   d a d u r c h   g  e  k  e  n  n  z  e  i c h  n e  t  ,  

daß  man  a l s   J o d i s o t o p   123J  e i n s e t z t .  

2.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g  e  k  e  n  n -  

z  e  i c h  n  e  t ,   daß  man  das  zum  P r ü f e n   e i n g e s e t z t e  
123J  aus   e i n e r   mi t   d i e s e m   I s o t o p   b e l a d e n e n ,  p o l y m e r e n ,  

Z w i s c h e n s c h i c h t m o l e k ü l e   o d e r   - i o n e n   e n t h a l t e n d e n   S c h i c h t -  

v e r b i n d u n g ,   d i e   g e g e b e n e n f a l l s   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x e   m i t  

dem  e l e m e n t a r e n   Jod  o d e r   den  J o d v e r b i n d u n g e n   zu  b i l d e n  

v e r m a g ,   f r e i s e t z t .  

3.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   2,  d a d u r c h   g  e  k  e  n  n -  

z  e  i c h  n e t ,   daß  man  das  e i n g e s e t z t e   123J  aus  e i n e m  

mi t   d i e s e m   I s o t o p   b e l a d e n e n   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   e i n e s  



S c h i c h t s i l i k a t e s   mi t   a n o r g a n i s c h e n   u n d / o d e r   o r g a n i s c h e n  

Z w i s c h e n s c h i c h t k a t i o n e n   f r e i s e t z t .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   3,  d a d u r c h   g  e  k  e  n  n -  

z  e  i c h  n  e  t ,   daß  man  das   e i n g e s e t z t e   123J  aus   e i n e m  

mi t   d i e s e m   I s o t o p   b e l a d e n e n   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   e i n e s  

O n i u m - S c h i c h t s i l i k a t e s   f r e i s e t z t .  

5.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   3  u n d / o d e r   4,  d a d u r c h  

g  e  k  e  n  n  z  e  i c  h  n  e  t  ,   daß   man  das   e i n g e s e t z t e  
123J  aus   e i n e m   m i t   d i e s e m   I s o t o p   b e l a d e n e n   I n t e r k a l l a t i o n s -  

k o m p l e x   e i n e s   O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t e s   f r e i s e t z t .  

6.  V e r f a h r e n   n a c h   m i n d e s t e n s   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   2  b i s  

5,  d a d u r c h   g  e  k  e  n  n  z  e i c  h  n  e  t  ,   daß  m a n  

das  e i n g e s e t z t e   123J  aus  e i n e m   m i t   d i e s e m   I s o t o p   b e l a d e n e n  

I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   f r e i s e t z t ,  d e r   a l s   Z w i s c h e n s c h i c h t -  

k a t i o n e n   H  .   a q . + -   u n d / o d e r   NR4+-  I o n e n   e n t h ä l t ,   w o b e i  

R  e i n e   s u b s t i t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,   v e r z w e i g t -   o d e r  

g e r a d k e t t i g e   A l k y l - ,   s u b s t i t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,  

v e r z w e i g t -   o d e r   g e r a d k e t t i g e   H y d r o x y a l k y l -   o d e r   s u b s t i -  

t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,   v e r z w e i g t -   o d e r   g e r a d k e t t i g e  

A l k o x y g r u p p e   b e d e u t e t   und  w o b e i   d i e   R e s t e   R  g l e i c h   o d e r  

v e r s c h i e d e n   v o n e i n a n d e r   s e i n   k ö n n e n .  

7.  P r ü f p r ä p a r a t   zum  P r ü f e n   von  J o d - R ü c k h a l t e f i l t e r n  

k e r n t e c h n i s c h e r   A n l a g e n ,   e n t h a l t e n d   e i n   r a d i o a k t i v e s   J o d -  

i s o t o p   in   Form  von  e l e m e n t a r e m   Jod  u n d / o d e r   J o d v e r b i n d u n g e n  

und  e i n   T r ä g e r m a t e r i a l ,   d a d u r c h   g  e  k e  n  n  z  e  i c h -  

n  e  t  ,   daß   es  a l s   r a d i o a k t i v e s   J o d i s o t o p   1 2 3 J ,   a d s o r b i e r t  

an  e i n e m   aus   e i n e r   p o l y m e r e n ,   Z w i s c h e n s c h i c h t m o l e k ü l e  

o d e r   - i o n e n   e n t h a l t e n d e n   S c h i c h t v e r b i n d u n g ,   d i e   g e g e b e n e n .  

f a l l s   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x e   mi t   dem  e l e m e n t a r e n   Jod  o d e r  

den  J o d v e r b i n d u n g e n   zu  b i l d e n   v e r m a g ,   b e s t e h e n d e n   T r ä g e r -  

m a t e r i a l   e n t h ä l t .  



8.  P r ü f p r ä p a r a t   n a c h   A n s p r u c h   7,  d a d u r c h   g  e  k  e  n  n -  

z  e  i c h  n e  t ,   daß  es  a l s   p o l y m e r e   S c h i c h t v e r b i n d u n g  

e i n e n   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   e i n e s   S c h i c h t s i l i k a t e s   m i t  

a n o r g a n i s c h e n   u n d / o d e r   o r g a n i s c h e n   Z w i s c h e n s c h i c h t k a t i o n e n  

e n t h ä l t .  

9.  P r ü f p r ä p a r a t   nach   A n s p r u c h   7  u n d / o d e r   8,  d a d u r c h  

g  e  k  e  n  n  z  e  i c h  n  e  t  ,   daß  es  a l s   I n t e r k a l l a t i o n s -  

k o m p l e x   e i n   O n i u m - S c h i c h t s i l i k a t   e n t h ä l t .  

10.  P r ü f p r ä p a r a t   n a c h   A n s p r u c h   9,  d a d u r c h   g  e  k  e  n n -  

z  e  i c h  n  e  t ,   daß   es  a l s   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   e i n e n  

O n i u m - M o n t m o r i l l o n i t   e n t h ä l t .  

11.  P r ü f p r ä p a r a t   n a c h   m i n d e s t e n s   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   7 

b i s   10,  d a d u r c h   g  e  k  e  n  n  z e  i c h  n e  t ,   d a ß  

es  e i n e n   I n t e r k a l l a t i o n s k o m p l e x   e n t h ä l t ,   d e r   a l s   Z w i s c h e n -  

s c h i c h t k a t i o n e n   H  t  a q + -   u n d / o d e r   N R 4 + - I o n e n   e n t h ä l t ,  

w o b e i   R  e i n e   s u b s t i t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,   v e r -  

z w e i g t -   o d e r   g e r a d k e t t i g e   A l k y l - ,   s u b s t i t u i e r t e   o d e r   u n -  

s u b s t i t u i e r t e ,   v e r z w e i g t -   o d e r   g e r a d k e t t i g e   H y d r o x y a l k y l -  

o d e r   s u b s t i t u i e r t e   o d e r   u n s u b s t i t u i e r t e ,   v e r z w e i g t -   o d e r  

g e r a d k e t t i g e   A l k o x y g r u p p e   b e d e u t e t   und  w o b e i   d i e   R e s t e   R 

g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   v o n e i n a n d e r   s e i n   k ö n n e n .  
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