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Kurzfassung
Im Zusammenhang mit den Riickbauarbeiten am FRJ-1, MERLIN, wurden auch die Thermi-
schen Siulen demontiert. Diese Sidulen bestehen aus Graphitsteinen, die wihrend der Be-
triebszeit des Reaktors intensiv mit Neutronen bestrahlt worden sind. Die erhaltenen Graphit-
proben wurden zunéchst y-spektrometrisch vermessen. AnschlieBend wurde eine vollstindige
Verbrennung der Proben durchgefiihrt, um den *H und "*C-Gehalt der Proben zu bestimmen.
Im Verbrennungsriickstand wurde >Fe, o-Gesamt und B/y-Gesamt analysiert. Parallel wurde
eine chemische Analyse des Riickstandes mit Hilfe der ICP-MS durchgefiihrt. Die Analysen-

ergebnisse sind Bestandteil dieses Berichts.

Abstract
In connection with demolition activities at FRJ-1, MERLIN, the thermal columns were also
dismantled. These columns are made of graphite bricks which had been intensively irradiated
with neutrons during the service life of the reactor. The graphite samples obtained were first
examined by y-spectrometry. The samples were then completely incinerated in order to de-
termine their *H and '*C content. °Fe, o —total and B/y-total were analysed in the combustion
residue. In parallel, a chemical analysis of the residue was performed with the aid of ICP-MS.

The results of the analysis are an integral part of this report.
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1 Einleitung und Aufgabenstellung

Im Zusammenhang mit den Riickbauarbeiten am FRJ-1, MERLIN, werden auch die Thermi-
schen Sdulen demontiert. Diese Sidulen bestehen aus Graphitsteinen, die wihrend der Be-

triebszeit des Reaktors intensiv mit Neutronen bestrahlt worden sind.

An Graphitproben der Thermischen Siule des FRJ-1 wurden radioanalytische Aktivititsmes-
sungen durchgefiihrt. Diese belegen, dass in dem Graphit infolge der Neutronenbestrahlung in
relativ hoher Konzentration die potentiell fliichtigen Radionuklide *H und "*C enthalten sind.
Tritium wird aus Li-Spuren im Graphit hauptsiichlich durch die Reaktion °Li (n,0) *H erzeugt;

¢ entsteht hauptsichlich aus Stickstoffspuren gemiB der Reaktion "N (n,p) *C.

Die erhaltenen Graphitproben wurden zunichst y-spektrometrisch vermessen. Danach wurde
eine vollstindige Verbrennung der Proben durchgefiihrt, um den *H und '*C-Gehalt der Pro-
ben zu bestimmen. Im Verbrennungsriickstand wurde >°Fe, o-Gesamt und B/y-Gesamt analy-
siert. Parallel wurde eine chemische Analyse des Riickstandes mit Hilfe der ICP-MS durchge-
fiihrt.

2 Beprobung der Thermischen Saule

Zur Gewinnung von Probenmaterial fiir die Verbrennungsversuche wurden die 10 Graphit-
steine des unteren rechten Kanals der Thermischen Siule II ausgerdumt. Nach Aussagen von
ZFK befanden sich die entnommenen Graphitsteine iiber die gesamte Betriebszeit des FRJ-1
in dem unteren rechten Kanal der Thermischen Siule II; es kann also davon ausgegangen
werden, dass die entnommenen Steine dem gesamten iiber die Betriebszeit aufsummierten

Neutronenfluss ausgesetzt waren.

Von der dem Kern zugewandten Seite aller 10 Steine wurde jeweils eine Graphitprobe durch
Abmeifieln gewonnen. Das Probenmaterial lag in Form von groben Brocken mit maximalen

Abmessungen von 2-3 cm vor.

Die Graphitproben wurden mit TS1 bis TS10 bezeichnet. TS1 ist die kernfernste, TS10 die

kernnichste Probe.



3 Versuchsapparatur und Versuchsdurchfiihrung

Fiir die Verbrennungen werden pro Probe jeweils kleine Graphitstiicke verwendet, die einer
Gesamtmasse von ca. 2 g entsprechen. Von allen 10 Graphitproben werden Doppelbestim-
mungen durchgefiihrt. Die Proben TS 1 — TS 10 werden zunichst y-spektrometrisch vermes-
sen und danach in einer speziellen Verbrennungsapparatur im Sauerstoffstrom verbrannt. Die-

se Apparatur ist in Abb. 1 dargestellt.
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Abb. 1: Verbrennungsapparatur fiir Graphitproben

Die Apparatur besteht im wesentlichen aus der Sauerstoffversorgung, dem Verbrennungsrohr
mit einem Reaktionsgeféfleinsatz und der Gaseinleitungspipette aus Quarzglas und drei
Waschflaschen. 2 g Probenmaterial werden in das Reaktionsgefil des Verbrennungsrohrs
eingewogen. Das Verbrennungsrohr wird mit der Sauerstoffversorgung einerseits und mit den
Waschflaschen andererseits verbunden. Der Sauerstofffluss ist auf 6L/h eingestellt. Die erste
Waschflasche ist mit 250 mL 0,1 M HNOs, um *H als HTO aufzufangen, gefiillt. Der Inhalt
der zweiten und dritten Waschflasche betrigt je 250 mL 4 M NaOH. Hier wird das bei der
Verbrennung entstehende CO, als Na,CO; gebunden.

Der Ofen wird auf 800 °C vorgeheizt und nachdem diese Verbrennungstemperatur erreicht
ist, wird das Verbrennungsrohr in den Ofen eingebracht. Mit Hilfe eines Durchflussmessers
(Rotameter), dass als letzte Einheit der Verbrennungsapparatur installiert ist und den gesam-
ten Gasstrom des Prozesses misst, ist es moglich, Anfang und Ende der Verbrennung zu
bestimmen. Wenn die Verbrennung beginnt, wird CO, gebildet, welches in der zweiten und

dritten Waschflasche adsorbiert wird. Dadurch sinkt die ausstromende Gasmenge, was am



Rotameter abgelesen werden kann. Am Ende der Verbrennung wird kein CO, mehr gebildet
und die ausstromende Gasmenge erreicht ihren Ursprungswert. Die Verbrennung dauert ca. 2

152 Stunden. Tabelle 1 zeigt zusammenfassend alle Versuchsparameter.

Tabelle 1: Versuchsparameter der Graphitverbrennung

Probeneinwaage 2 g Graphit
Ofentemperatur 800 °C
0O,-Fluss 6 L/h
Verbrennungsdauer 25h

Inhalt der 1. Waschflasche |[250 mL 0,1 M HNO;
Inhalt der 2. Waschflasche |250 mL 4 M NaOH
Inhalt der 3. Waschflasche |250 mL 4 M NaOH

Nach der Verbrennung wird der Riickstand im Verbrennungsrohr mit heiler konz. Salzsidure
gelost. Die Losung wird in ein Becherglas iiberfiihrt, bis zur Trockne eingedampft und mit
10 mL 0,1 M HNO; aufgenommen. In dieser Losung werden >pe, B,y-Gesamt und der ge-
samte 0-Gehalt bestimmt. Eine chemische Analyse mittels [CP-MS wird ebenfalls aus dieser
Losung durchgefiihrt. Abb. 2 zeigt den schematischen Trennungsgang der hier durchgefiihrten
Graphitanalytik. In den nun folgenden Kapiteln wird auf die Bestimmung der einzelnen Nuk-

lide bzw. auf die chemische Analyse genauer eingegangen.
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Abb. 2: Schematischer Trennungsgang der Graphitanalytik

3.1 Bestimmung von *H

Die Analyse des Tritiums erfolgt aus der Losung der ersten Waschflasche (0,1 M HNOs). Ein
Aliquot von 2 mL wird der Lésung entnommen, mit 18 mL Instant Scint-Gel Plus™ gemischt
und direkt mittels LSC (Packard Tri Carb 2200 CA) gemessen. Zum Vergleich wurden 10 mL
der Losung der 1. Waschflasche bei 70 °C destilliert (Subboiled Destillation). 2 mL Destillat
wurden mit 18 mL Instant Scint-Gel Plus™ versetzt und mittels LSC gemessen. Die Messer-
gebnisse beider Verfahren zeigten keine signifikanten Unterschiede. Daher wurde auf diese
zeitaufwendigere Methode verzichtet und die direkte Messung vorgezogen. Experimente mit

Standard-Graphit-Proben und einem bekannten *H-Gehalt zeigten, dass die chemische Aus-

beute dieses Verfahrens quantitativ ist.




3.2 Bestimmung von *C

Ein Aliquot von 2 mL der Losung der zweiten Waschflasche (4 M NaOH) wird mit 18 mL
HIONIC FLUOR™ gemischt und direkt im LSC gemessen. Dieser LSC Cocktail kann mit
Basen bis zu einer Konzentration von 4 mol/L verwendet werden. Zum Vergleich wurde das
¢ als BaCO; gefillt und mittels LSC gemessen. Beide Methoden zeigten gute Ubereinstim-
mungen. Daher bevorzugten wir die schnellere Methode der direkten Messung. Die dritte
Waschflasche, die ebenfalls mit 4 M NaOH gefiillt ist, wird auf identische Weise analysiert.
Es konnte gezeigt werden, dass sich weniger als 1 % des gesamten '*C Gehaltes in dieser Lo-
sung befand. Mit dieser Methode wird ebenfalls sichergestellt, dass es keine Verluste von '*C
gibt. Die chemische Ausbeute dieser Methode betrigt ca. 100 %. Dies wurde dadurch nach-
gewiesen, dass der Kohlenstoffgehalt einer gefillten BaCO; Probe mit dem fiir die Verbren-

nung eingewogenen Graphit in Relation gesetzt wurde.

3.3 Bestimmung von *Fe

100 nL der Riickstandslosung werden auf ein Teflonpléttchen, ohne eine vorherige Abtren-
nung, aufgedampft. Das ° >Fe auf dem Teflonplittchen wird mit Hilfe von Réntgenspektro-

metrie gemessen (niederenergetischer Ge-Detektor, Model: GLO510P, Canberra).

3.4 Bestimmung des gesamten a-Gehaltes

100 uL der Riickstandslosung werden auf ein Edelstahlpléttchen, ohne eine vorherige Abtren-
nung, aufgedampft. Dieses Plittchen wird in einem o-Spektrometer gemessen (Alpha Analyst,

Canberra).

3.5 Gesamt ,y-Analyse

Ein Aliquot von 0,5 mL der Riickstandslésung wird mit 1,5 mL H,O und 18 mL Instant Scint-

Gel Plus™ versetzt und im LSC analysiert.



3.6 Chemische Analyse der Proben

Verunreinigungen des Graphits werden aus der Riickstandslosung mittels ICP-MS (Elan 6100
DRC, Perkin Elmer) analysiert.

4 Ergebnisse

4.1 Ergebnisse der y-spektrometrischen Messungen

In Tabelle 2 sind die Ergebnisse der y-spektrometrischen Messungen wiedergegeben. Dabei

wurden nur die Nuklide aufgefiihrt, die tatsiichlich nachgewiesen werden konnten. '**Cs

konnte in keiner der Proben nachgewiesen werden. Gemessen wurden genau die Graphitpro-

benstiicke, die auch nachher in der Verbrennung eingesetzt wurden.

Tabelle 2:  Ergebnisse der y-spektrometrischen Messungen, Bezugsdatum 01.02.2001,
12.00 h

¥Ba |Fehler| 'Eu |Fehler| '‘Eu |Fehler| 'SEu |Fehler| ®Co | Fehler

[Ba/gl | [%] | [Ba/gl | [%] | [Ba/g] | [%] | [Ba/gl | [%] | [Ba/gl | [%]
TS 1/1 - 424E+00| 14 |2,40E-01 | 27 - 3,15E-01 | 13
TS 1/2 - 4,06E+00| 14 |246E-01 | 33 - 4,62E-01 [ 16
TS2/1 | 1,16E01 | 36 |2,00E+01| 14 |921E01| 22 - LI3E+01| 9
TS2/2 |998E-02| 32 |[2,16E+01| 14 |9,96E-01 | 20 - 4,72E+00| 9
TS 3/1 - 4,04E+01| 13 |1,92E+00| 17 | 1,66E-01 | 37 |2,04E+00( 10
TS 372 9,75E-02 | 39 |2,27E+01| 14 |1,14E+00| 20 | 1,03E-01 | 45 |2,60E+00 9
TS4/1 | 1,79E-01 | 28 |[4,85E+01| 13 |2,21E+00| 17 |2,31E-01| 32 |2,20E+00( 10
TS4/2 | 1,45E-01 | 29 |4,28E+01| 13 |2,00E+00| 16 | 1,66E-01 | 35 |[240E+00| 9
TS 5/1 3,27E-01 | 25 |6,55E+01( 13 |3,11E+00| 16 |3,24E-01| 27 [249E+00( 10
TS 5/2 342E-01 | 27 |7,09E+01| 13 |3,29E+00| 15 |[3,09E-01 | 30 |249E+00| 10
TS6/1 | 4,24E-01 | 41 |2,31E+02| 13 |1,13E+01| 13 |1,12E+00| 20 |5,53E+00| 9
TS6/2 | 5,06E-01 | 35 |2,27E+02| 13 |1,08E+01| 13 |1,10E+00| 20 |5,78E+00| 9
TS7/1 | 148E+00| 19 |[2,35E+02| 13 |1,17E+01| 13 |1,16E+00| 20 |9,37E+01| 8
TS7/2 |1,63E+00| 18 |2,60E+02| 13 |1,29E+01| 13 |1,I5E+00| 21 |592E+01| 9
TS8/1 |2,22E+00| 21 |4,65E+02| 13 |2,49E+01| 12 |248E+00| 17 |195E+01| 9
TS8/2 |2,09E+00| 19 |[4,03E+02| 13 |231E+01| 12 |2,38E+00| 17 |[2,03E+01| 9
TS9/1 |439E+00| 22 |1,09E+03| 13 |8,29E+01| 12 |6,60E+00| 16 |431E+01| 9
TS9/2 |4,67E+00| 22 |1,19E+03| 13 |7,86E+01| 12 |643E+00| 16 |509E+01| 9
TS 10/1 |5,83E+00| 22 |9,86E+02| 13 |8,98E+01| 12 |5,74E+00| 16 |9,83E+02 9
TS 10/2 |4,71E+00| 22 |9,59E+02| 13 |8,83E+01| 12 |551E+00| 16 |9,56E+02| 9




Die Fehler zu den jeweiligen Nukliden sind jeweils in der Tabellenspalte direkt hinter dem
entsprechenden Nuklid angegeben. Es ist zu bemerken, dass in zwei Proben '*’Cs mit einem
Fehler von > 50 % gemessen wurde (TS 2/2 mit 7,26E-02 Bq/g und TS 4/1 mit 3,37E-01
Bqg/g). Aufgrund des hohen Fehlers und der hohen Untergrundstrahlung in den Chemiezellen
konnen diese Werte vernachlissigt werden und wurden daher nicht mit in die Tabelle aufge-

nommen.

4.2 Ergebnisse fiir ’H, '*C, **Fe, Gesamt-¢ und Gesamt-f,y

In der nachfolgenden Tabelle sind die Ergebnisse fiir 3 H, “C und 5Fe, Gesamt-o, und Ge-
samt-f,y dargestellt. *>Fe, Gesamt-o, und Gesamt-f3,y wurden jeweils aus der Riickstandslo-
sung der Verbrennung bestimmt. Bezugsdatum fiir 3H, 14C, 3Fe ist der 01.08.2001. Die Ge-
samt-o. Messungen wurden am 15.08.2002 (Messzeit: 250000 s) vorgenommen. Fiir die Ge-
samt B,y Messungen wurde jeweils nur eine Probe verwendet. Das Bezugsdatum hier ist der

18.09.2002. Der Fehler fiir alle Messwerte kann mit + 20 % angegeben werden.

Die Ergebnisse zeigen, dass in keiner Probe “Fe oder o-Aktivitit nachgewiesen werden
konnte. Der *H und "*C Gehalt der Proben steigt erwartungsgemiB mit zunehmender Proben-
nummer. Dieselbe Tendenz zeigt sich bei den Gesamt-f3,y Ergebnissen. Fiir *H und "*C be-
deutet dies, dass je ndher der Graphitstein dem Reaktorkern und damit dem Neutronenfluss
ausgesetzt war, desto groBer ist der °H und "*C Gehalt. Um dies besser zu verdeutlichen, wur-
den diese Ergebnisse graphisch dargestellt (siche Abb. 3 und Abb. 4). In dieser Darstellung
zeigt sich auch deutlich, dass *H und '*C nicht homogen in den Graphitkdrpern verteilt sind

(z.B.: Probe TS 8 und TS 9).



Tabelle 3: Ergebnisse der 3H, 14C, 55Fe, Gesamt-o und Gesamt-f,y Messungen

H e *Fe Gesamt-a | Gesamt-f,y
[Bg/g] [Bq/g] [Bq/g] [Bq/g] [Bq/g]
TS 1/1 3,22E+01 |< 4,00E+00 | < 5,00E-02 | <2,00E-03 | 3,37E+00
TS 1/2 1,56E+01 | 4,90E+00 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.
TS 2/1 1,83E+02 | 6,70E+00 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 | 2,47E+01
TS 2/2 3,03E+02 | 8,60E+00 | < 5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g
TS 3/1 8,05E+01 | 1,40E+01 | <5,00E-02 | <2,00E-03 | 3,01E+01
TS 3/2 7,44E+01 | 1,39E+01 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.
TS 4/1 3,61E+02 | 2,79E+01 | <5,00E-02 | <2,00E-03 | 3,54E+01
TS4/2 4,03E+02 | 3,61E+01 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.
TS 5/1 3,15E+02 | 4,42E+01 | <5,00E-02 | <2,00E-03 | 4,80E+01
TS 5/2 2,48E+02 | 5,11E+01 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.
TS 6/1 8,25E+02 | 7,59E+01 | <5,00E-02 | <2,00E-03 | 1,93E+02
TS 6/2 8,21E+02 | 9,95E+01 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.
TS 7/1 6,20E+02 | 1,53E+02 | <5,00E-02 | <2,00E-03 | 2,21E+02
TS 7/2 1,08E+03 | 1,61E+02 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.
TS 8/1 3,13E+03 | 3,31E+02 | <5,00E-02 | <2,00E-03 | 4,01E+02
TS 8/2 4,01E+03 | 2,79E+02 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.
TS 9/1 2,89E+03 | 4,77E+02 | <5,00E-02 | <2,00E-03 | 9,54E+02
TS 9/2 3,61E+03 | 4,96E+02 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.
TS 10/1 4,70E+03 | 5,05E+02 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 | 2,21E+03
TS 10/2 4,76E+03 | 4,49E+02 | <5,00E-02 | < 2,00E-03 n. g.

Werte von < 5,00E-02 Bq/g fiir Fe bzw. < 2,00E-03 Bq/g fiir Gesamt-o. reprisentieren die Erkennungsgrenzen

dieser Methoden.
n. g. = nicht gemessen

Der Fehler fiir alle Messwerte kann mit + 20 % angegeben werden.
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4.3 Ergebnisse der ICP-MS Messungen
Tabelle 4: Ergebnisse der ICP-MS Messungen (I)

TS 1/2 | Fehler | TS2/2 | Fehler | TS 3/2 | Fehler | TS 4/2 | Fehler | TS 5/2 | Fehler

[ng/gl [%] [ug/gl [%] [ug/gl [%] [ug/gl | [%] [ug/gl [%]
Al 2,18 25 4,10 20 4,20 20 1,64 20 1,81 20
As 0,10 20 0,05 25 <0,04 <0,04 0,06 30
| Ag 0,02 25 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Ba 2,55 20 7,43 20 2,53 20 2,72 20 3,75 20
Be <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Ca 55,52 35 90,94 35 38,29 35 45,52 40 22,60 40
Co 0,03 20 0,06 20 <0,04 <0,04 <0,04
Cd 0,22 20 0,13 25 0,19 20 0,16 20 0,05 25
Cr 0,06 20 2,11 20 <0,04 0,26 20 <0,04
Cu 1,92 20 0,06 20 0,10 20 0,07 25 0,64 20
Li 0,66 20 0,75 20 0,15 20 0,20 20 0,13 20
Mg 3,12 20 0,72 20 0,32 20 0,75 20 0,99 20
Mn 0,16 20 0,59 20 0,14 40 0,05 20 <0,04
Mo 0,10 20 0,25 20 0,09 25 0,03 20 0,08 20
Na 175,34 20 20,92 20 12,31 20 16,02 20 18,05 20
Ni 3,60 20 4,73 20 5,04 20 3,73 20 1,31 20
Pb 1,50 20 0,98 20 0,80 20 1,07 20 0,25 20
Sb 0,06 20 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Se <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Sr 1,82 20 2,96 20 0,73 20 1,19 20 0,69 20
Tl <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
U <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
\ 25,19 20 41,80 20 13,67 20 18,13 20 17,56 20
Zn 6,81 20 1,96 20 4,73 20 2,76 20 2,20 20
Ce 0,12 20 0,27 20 0,12 20 0,13 20 0,11 20
Dy <0,04 0,05 20 <0,04 <0,04 <0,04
Er <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Eu <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Gd <0,04 0,04 20 <0,04 <0,04 <0,04
Ho <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
La 0,06 20 0,14 20 0,07 20 0,06 20 0,05 20
Lu <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Nd 0,10 30 0,23 20 0,09 20 0,07 30 0,07 30
Pr <0,04 0,04 25 <0,04 <0,04 <0,04
Sm 0,04 20 0,07 25 0,04 30 0,03 20 0,03 25
Sc <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Th <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Th <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Tm <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Yb <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Y 0,08 20 0,17 20 0,06 20 0,05 20 0,07 20
Hf <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
W <0,04 0,04 25 <0,04 <0,04 0,05 20
Sn 6,00 20 0,04 25 <0,04 <0,04 <0,04
Nb <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Zr 0,04 37 <0,04 <0,04 <0,04 0,02 20
Ti <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Pd <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Cs <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Rb <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Ga 0,12 20 0,35 20 0,12 20 0,13 20 0,18 20
K <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
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Tabelle 5: Ergebnisse der ICP-MS Messungen (II)

TS 6/2 | Fehler | TS 7/2 | Fehler | TS 8/2 | Fehler | TS 972 | Fehler | TS 10/2 | Fehler

[ug/gl [%] [ug/gl [%] ug/gl [%] [ug/gl [%] [ng/gl [%]
Al 2,68 20 1,75 20 0,77 20 2,52 20 3,37 20
As 0,02 20 <0,04 <0,04 0,02 20 0,04 30
Ag <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Ba 3,52 20 6,94 20 4,64 20 5,67 20 4,49 20
Be 0,03 15 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Ca 21,24 35 9,56 40 19,93 40 19,86 45| 201,18 25
Co 0,05 15 <0,04 <0,04 <0,04 0,19 20
Cd 0,06 30 <0,04 <0,04 0,04 20 0,11 25
Cr 0,18 15 <0,04 <0,04 0,09 20 1,09 20
Cu 0,84 20 0,04 20 0,05 20 0,08 20 0,07 20
Li 0,30 20 0,21 20 0,38 20 0,19 25 0,50 20
Mg 1,04 20 0,99 20 <0,04 1,41 20 1,28 20
Mn 0,13 15 <0,04 <0,04 0,05 20 0,05 20
Mo 0,19 15 0,28 20 0,18 20 0,03 20 0,14 25
Na 17,73 20 13,99 20 9,65 20 18,80 20 24,71 20
Ni 1,52 20 3,83 20 2,40 20 2,49 20 30,60 20
Pb 0,43 20 0,04 20 0,10 20 0,56 20 1,60 20
Sb <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Se <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Sr 0,92 20 1,13 20 0,87 20 1,50 20 5,58 20
Tl <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
U <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
\ 18,07 20 12,92 20 41,97 20 26,47 20 94,52 20
Zn 1,14 20 <0,04 0,09 20 0,98 20 4,96 25
Ce 0,33 20 0,18 20 0,47 20 0,25 20 0,12 20
Dy 0,04 25 0,03 25 0,07 20 0,04 25 <0,04
Er <0,04 <0,04 0,04 20 <0,04 <0,04
Eu <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Gd 0,06 20 0,04 30 0,11 20 0,06 20 <0,04
Ho <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
La 0,15 20 0,08 20 0,22 20 0,11 20 0,06 25
Lu <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Nd 0,23 20 0,14 20 0,33 20 0,21 20 0,07 20
Pr 0,04 20 <0,04 15 0,06 20 0,03 20 <0,04
Sm 0,04 30 0,04 20 0,05 25 0,07 20 0,04 30
Sc <0,04 <0,04 <0,04 0,03 20 <0,04
Th <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Th <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Tm <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Yb <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Y 0,24 20 0,12 20 0,39 20 0,18 20 0,07 17
Hf <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
W 0,06 25 0,06 20 <0,04 0,04 25 <0,04
Sn <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Nb <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Zr <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Ti <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 3,26 20
Pd <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Cs <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Rb <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
Ga 0,17 20 0,34 20 0,22 20 0,28 20 0,22 20
K <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04
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In den Tabellen 4 und 5 wurden jeweils die Ergebnisse der zweiten Probencharge angegeben.
Auch hier wurde eine Doppelbestimmung durchgefiihrt. Die Ergebnisse der ersten Proben-
charge unterschieden sich nicht von den in diesen Tabellen aufgefiihrten Ergebnissen. Die
Fehler sind jeweils in der Spalte hinter dem nachgewiesenen Element angegeben. Die mini-
malen Verunreinigungen aller 10 Graphitsteinproben lassen die Schlussfolgerung zu, dass es

sich um ein homogenes Graphitmaterial handelt.
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