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Verfahren zur Bestimmung der spezifischen Aktivitat
von Strontium-90 in Futtermittel- und Bewuchsproben
mit dem Fliissigkeitsszintillationsspektrometer
(Dicyclohexyl-18-Krone-6—-Methode)

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist fiir die Uberwachung der spezifischen Aktivitat von Strontium-90
(Sr-90) in Proben von Futtermitteln und Futtermittelrohstoffen sowie Weide- und Wie-
senbewuchs nach dem Strahlenschutzgesetz (StrlSchG) [1] und der Richtlinie zur Erfas-
sung der Emissionen und Immissionen kerntechnischer Anlagen (REl) [2] geeignet. Mit
diesem Verfahren kénnen die in der Allgemeinen Verwaltungsvorschrift zum Integrierten
Mess- und Informationssystem zur Uberwachung der Radioaktivitit in der Umwelt nach
dem Strahlenschutzvorsorgegesetz (AVV-IMIS) [3] geforderten Nachweisgrenzen nach
einer Messdauer von ca. drei Stunden bis vier Stunden erreicht werden.

Anmerkung:

Der Massenbezug der spezifischen Aktivitat des Sr-90 gemaB AVV-IMIS ist sowohl bei Futtermitteln und
Futtermittelrohstoffen als auch bei Weide- und Wiesenbewuchs die Feuchtmasse. In einigen wenigen Fallen
kann es vorkommen, die spezifische Aktivitat auf die Trockenmasse beziehen zu missen. Deshalb werden
bei der Berechnung der Ergebnisse im Abschnitt 5 diese beiden unterschiedlichen Massenbeziige beriick-
sichtigt.

2 Probeentnahme

Zur Probeentnahme von Futtermitteln und Bewuchs wird auf das Verfahren
F-y-SPEKT-FUMI-01 verwiesen.

3 Analyse

3.1  Prinzip des Verfahrens

Zum Prinzip des Verfahrens wird auf den entsprechenden Abschnitt des Verfahrens
F-Sr-90-BODEN-02 verwiesen.

3.2 Probenvorbereitung

Zur Probenvorbereitung wird auf den entsprechenden Abschnitt des Verfahrens
F-Sr-90-FUMI-03 verwiesen.
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3.3 Radiochemische Trennung

Die meisten Aschen von Futtermittel- und Bewuchsproben sind bei einer konventionellen
Extraktion des Strontiums mit siedender, verdiinnter Salpetersaure bereits nach zwei
Minuten nahezu vollstandig geldst. Daher ist nur in wenigen Fallen eine mikrowellen-
unterstitzte Extraktion bei 10 bar erforderlich.

Von der Asche werden fir die Extraktion 10 g in einen 250-ml-Druckbehalter tberfihrt.

Anmerkung:

Je nach Variante bei der Bestimmung der chemischen Ausbeute gilt:

a) Bei externer Bestimmung werden pro Analysencharge der Asche in einem der Druckbehalter 5 Bq
Sr-85-Tracer, der auf ein Aktivitatsnormal rickfihrbar ist, zugegeben.

b) Bei interner Bestimmung wird jedem Druckbehalter eine Sr-85-Aktivitat von Ublicherweise 2 Bq bis
5 Bg zugegeben.

Fur die weiteren Schritte der radiochemischen Trennung wird auf den entsprechenden

Abschnitt des Verfahrens F-Sr-90-BODEN-02 verwiesen.

Anmerkung:

Bei im Verfahren F-Sr-90-BODEN-02 beschriebenen Flussig-Fllssig-Extraktion trennen sich die Phasen
gelegentlich nur langsam. In solchen Fallen fiihrt die Zugabe von maximal 5 ml Methanol zu einer raschen
Phasentrennung.

4 Messung der Aktivitat

Zur Durchfihrung der Kalibrierung, der Ausbeutebestimmung und zur Messung des
Nulleffekts und des Messpraparats wird auf das Verfahren F-Sr-90-MILCH-05 verwiesen.

Falls Sr-85 als interner Ausbeutetracer verwendet wird, erhoht dies die Zahlrate. Um diesen
Beitrag gering zu halten, ist der Energiebereich fir Sr-90 und Y-90 so zu wahlen, dass der
Beitrag von Sr-85 in diesem minimiert wird. Dadurch sinkt das Nachweisvermégen und die
Nachweisgrenze nimmt bei gleicher Messdauer zu. Die im Routinemessprogramm nach AVV-
IMIS [3] geforderte Nachweisgrenze der spezifischen Aktivitat wird nach einer Messdauer von
ca. 48 Stunden erreicht.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Die Berechnung der Analysenergebnisse erfolgt in Anlehnung an das Verfahren F-Sr-90-
FUMI-03 dieser Messanleitungen. Jedoch missen die Zahlraten und der aktivitatsbe-
zogene Kalibrierfaktor ¢4

— im gleichen Energiefenster und

— unter den gleichen Quenchbedingungen, d. h. gleicher Quenchfaktor bei der
Messung,

bestimmt werden.
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Wenn zur Bestimmung der chemischen Ausbeute der Sr-85-Tracer zur Analysenprobe
gegeben wurde, missen mdgliche Beitrage des Tracers zur Zahlrate berucksichtigt wer-
den. In diesem Fall muss der zu erwartende Sr-85-Beitrag im fir die Bestimmung der
spezifischen Aktivitaten von Sr-90 und Y-90 herangezogenen Energiebereich zum Zeit-
punkt dieser Messung berechnet und von der Bruttozahlrate R}, subtrahiert werden.

5.1 ErgebnisgroBe

Die Berechnung der spezifischen Aktivitdt von Sr-90 erfolgt allgemein nach Gleichung (1):
a= ¢ Ry (M

Der verfahrensbezogene Kalibrierfaktor ¢ wird nach Gleichung (2)

) ®Pa,Sr-90
Nsr =M

¢=f (2)

ermittelt.

Die Nettozahlrate R, wird

a) ohne Verwendung von Strontium-85 als internen Ausbeutetracer nach Glei-
chung (3) bzw.

Rn = Ry, — Ry 3)
b) bei Verwendung von Strontium-85 als internem Tracer nach Gleichung (4)

R, = Rp — (Ry + Rsy—gs) 4)

berechnet.

Bei der Verwendung des Ausbeutetracers Sr-85 wird zudem der zu erwartende Sr-85-
Beitrag im fur die Bestimmung der spezifischen Aktivitat von (Sr-90 + Y-90) herangezo-
genen Energiebereich zum Zeitpunkt dieser Messung gemal Gleichung (5) ermittelt:

ASr—85

Rg,_g5 = “Nsr * fo (5)

P 45r-85

In den Gleichungen (1) bis (5) bedeuten:
Asrgs  zur Analysenprobe zugegebene Aktivitat des Sr-85-Ausbeutetracers, in Bg;

a spezifische Aktivitat von Sr-90, in Bq-kg™', bezogen auf Feuchtmasse (FM) oder
Trockenmasse (TM);

fo Korrektionsfaktor fir das Abklingen der Aktivitat von Sr-85 fir die Zeitspanne
zwischen Zugabe des Ausbeutetracers und Messbeginn:
fi = e Asr-8s5 * tp
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fo Korrektionsfaktor flir das Abklingen der Aktivitat von Sr-90 fir die Zeitspanne
zwischen Probeentnahme und Messbeginn, wenn die Zeitspanne t, groBer als
0,5 Jahre ist:

fo = elsr—o0-ta
m Masse der eingesetzten Probe, in kg,
fur Feuchtmasse: m =mgy = m,-q; - q>

fur Trockenmasse: m = mpy = m, * q4

my Masse der eingesetzten Probenasche, in kg;

q1 Verhaltnis Trockenmasse zu Aschemasse;

q2 Verhaltnis Feuchtmasse zu Trockenmasse;

Ry Bruttozahlrate des Sr-90-Messpréparats, in s™;

Ry Nettozahlrate des Sr-90-Messpréparats, in s™;

Rgrgs  Zahlrate des Strontium-85, in s7';

Ro Nulleffektzihlrate, in s7";

ta Zeitspanne zwischen Probeentnahme und Messbeginn, in s;

th Zeitspanne zwischen Zugabe des Ausbeutetracers und Messbeginn, in s;

tsr-gs Halbwertszeit von Sr-85, in s;
tsr-90 Halbwertszeit von Sr-90, in s;

Asr.gs  Zerfallskonstante von Sr-85, in s7":

In 2
Asr_gs = r
Sr—85
Asr90  Zerfallskonstante von Sr-90, in s7":
In 2
Asr—90 = r
Sr-90
Nsr chemische Ausbeute fir Strontium;
@ verfahrensbezogener Kalibrierfaktor, in Bq-s-kg™;

®a,sr-85  aktivitatsbezogener Kalibrierfaktor von Strontium-85 im betrachteten Energie-
bereich, in Bq-s;

®4,sr-90 aktivitatsbezogener Kalibrierfaktor von Strontium-90 im betrachteten Energie-
bereich, in Bg-s.

Anmerkung:

Neben der Berechnung kann die Summe der Beitrage des Nulleffektes sowie des Sr-85 (Ry + Rs.gs) empi-

risch festgestellt werden. Dazu wird die Aktivitdt von Sr-85 im Messprdparat gammaspektrometrisch be-

stimmt. Die gleiche Aktivitat von Sr-85 wird dem fiir die Nulleffektbestimmung der Szintillationsmessungen

genutzten Zahlflaschchen zugesetzt. Dabei wird vorausgesetzt, dass die gleichen Messbedingungen einge-

halten werden.
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5.2 Standardunsicherheit der ErgebnisgroBe

Unsicherheitsbeitrage aus der Probeentnahme werden im Rahmen dieser Messanleitun-
gen nicht bericksichtigt, da diese von vielen, oft nicht quantifizierbaren Faktoren ab-
hangen kénnen.

Die Standardunsicherheit beinhaltet neben der zahlstatistischen Standardunsicherheit
auch die Standardunsicherheiten der Masse, der Abklingkorrektionsfaktoren, der
Ausbeutebestimmung und der Kalibrierung.

Die relative Standardunsicherheit der spezifischen Aktivitat u(a)-a! wird

a) ohne Verwendung von Sr-85 als interner Ausbeutetracer nach Gleichung (6)

u(a) 1 (Ry RO) 5
= — — — 6
a jRg (tm " * () (6)
b) bei Verwendung von Sr-85 als internen Ausbeutetracer nach Gleichung (7)
u(a) 1 R, R Re_
. j Rz [E + t—;’ +u? (Rsr—ss)] + Uiy (9) + 2 Ul (nse) - ;:5 )
berechnet.

Die in den Gleichungen (6) und (7) verwendete, relative Standardunsicherheit des ver-
fahrensbezogenen Kalibrierfaktors ¢ wird nach Gleichung (8) ermittelt:

urz'el((p) = u?el(fz) + utgel((pA,Sr—‘)O) + utgel (nSr) + u?el (m) (8)

Die in Gleichung (7) zusatzlich bendtigte Standardunsicherheit der Sr-85-Zahlrate be-
rechnet sich nach Gleichung (9):

u?(R;_gs) = R&_gs - [u)(Asr-gs) + uZi(@a, sr85) + ul(s) + ul ()] ©)

In den Gleichungen (6) bis (9) bedeuten:

tm Messdauer, in's;
to Messdauer des Nulleffekts, ins;
u(a) Standardunsicherheit der spezifischen Aktivitat von Sr-90 zum Zeitpunkt

der Probeentnahme, in Bq-kg™”;
u(Rsr-gs) Standardunsicherheit der Zahlrate von Sr-85, in s7';
Urel(Asr-gs) relative Standardunsicherheit des zugegebenen Ausbeutetracers Sr-85;

urel(fo) relative Standardunsicherheit des Abklingkorrektionsfaktors fir Sr-85 fir
die Zeitspanne zwischen Zugabe des Ausbeutetracers und Messbeginn;

urel(f2) relative Standardunsicherheit des Abklingkorrektionsfaktors fir Sr-90 fur
die Zeitspanne zwischen Probeentnahme und Messbeginn;
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Urel(m) relative Standardunsicherheit der Masse der eingesetzten Probe,
fir Feuchtmasse:  ufy(m) = uly(Mem) = Ufe(My) + Ue(qr) + uf(q2)

fur Trockenmasse: uf (M) = uf (Mrm) = e (Ma) + usi(q1)

Urel(my) relative Standardunsicherheit der Masse der eingesetzten Probenasche

Urei(g1) relative Standardunsicherheit des Verhaltnisses Trockenmasse zu
Aschemasse;

Urel(q2) relative Standardunsicherheit des Verhaltnisses Feuchtmasse zu
Trockenmasse;

Urel(Nsr) relative Standardunsicherheit der chemischen Ausbeute fir Strontium;

urel(pa sr-gs) relative Standardunsicherheit des aktivitatsbezogenen Kalibrierfaktors fiir
Strontium-85;

urel(®a sr-90) relative Standardunsicherheit des aktivitatsbezogenen Kalibrierfaktors fiir
Strontium-90.

Bei der Berechnung der relativen Standardunsicherheit der spezifischen Aktivitdt werden
im Allgemeinen die Beitrage der relativen Standardunsicherheit des Korrektionsfaktors
urel(f2) und der Masse der eingesetzten Probenasche ue(m,) sowie die Umrechnungs-
faktoren urei(q1) und ure(q2) vernachlassigt. Ebenso ist die Standardunsicherheit der Sr-
85-Zahlrate u(Rs;-gs) aufgrund der eingesetzten, geringen Sr-85-Aktivitat vernachlassig-
bar.

6 Charakteristische Grenzen des Verfahrens

Die Berechnung der charakteristischen Grenzen erfolgt entsprechend der Normenreihe
DIN EN ISO 11929 [4]. Fur weiterfiihrende Betrachtungen wird auf die Allgemeinen
Kapitel CHAGR-ISO-01 und CHAGR-ISO-02 dieser Messanleitungen verwiesen [5, 6].

6.1 Erkennungsgrenze

Zur Berechnung der Nachweisgrenzen des Verfahrens wird zunachst die Erkennungs-
grenze a” ermittelt:

a) ohne Verwendung von Sr-85 als internen Ausbeutetracer nach Gleichung (10)

1 1
a*=k1_a-<p-\/R0-(t—+g) (10)
m

b) mit Verwendung von Sr-85 als internen Ausbeutetracer nach Gleichung (11):

Ry + Rg— R
a*=k1—a'<.0'\/0—sr85+t—0+u2(RSr—85) (an
0

tm
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Dabei bedeuten in den Gleichungen (10) und (11):

*

a Erkennungsgrenze der spezifischen Sr-90-Aktivitat, in Bq-kg™;
ki. Quantil der Standardnormalverteilung zum Fehler 1. Art a.

6.2 Nachweisgrenze

Die Nachweisgrenze a* wird

a) bei Verwendung eines Kontrollpraparats nach Gleichung (12) implizit berechnet:

a* R, RO>

(12)

# o x #2 2 2
=a*+ky_g- : + % +
a a 1-B ja Urer (@) + @ (tm 0 T tn 't

b) bei Verwendung von Sr-85 als Ausbeutetracer naherungsweise nach Gleichung (13)
ermittelt:

a® 4 Ry + Rsr_gs

R
+ -+ U2 (Rsgs) ) (13)
0

m’ tm

af =a'+ kg Ja#z A (9) + 92 (t

Nach Auflésung und Vereinfachung der Gleichungen (12) und (13) berechnet sich die
Nachweisgrenze fur beide Verfahren nach Gleichung (14):

* 2
#_a lp 0 kl—ﬁ
a” = 0 . 1+\/1—ﬁ- 1_kf_a (14)

mit den HilfsgroBen

0 =1—ki g ule(p) (15)
kf-ﬁ @
= T 16
V=1t (16)
berechnet.

Dabei bedeuten:
a* Nachweisgrenze der spezifischen Sr-90-Aktivitat, in Bg-kg™;

k1. Quantil der Standardnormalverteilung zum Fehler 2. Art g.

6.3  Grenzen des Uberdeckungsintervalls

Eine Betrachtung der Grenzen des Uberdeckungsintervalls ist nicht erforderlich.
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7 Rechenbeispiel

Die Auswertung kann manuell (sieche Abschnitt 7.1) oder softwaregestiitzt mit Uncert-
Radio (siehe Abschnitt 7.2) erfolgen. Eine Projektdatei zum Programm UncertRadio ist auf
der Internetseite dieser Messanleitung abrufbar.

Es wird am Beispiel einer Weidebewuchsprobe die Berechnung der spezifischen Aktivitat
von Sr-90 bezogen auf Feuchtmasse vorgestellt, wobei zwei Félle skizziert werden: Es
wurde kein Ausbeutetracer (Abschnitt 7.1.1 und Abschnitt 7.2.1) bzw. es wurde Sr-85 als
Ausbeutetracer (Abschnitt 7.1.2 und Abschnitt 0) eingesetzt.

7.1  Manuelle Auswertung

Bei der manuellen Auswertung werden die Zwischenergebnisse und das Endergebnis mit
vier signifikanten Stellen gerundet angegeben.

7.1.1 Ohne Verwendung von Strontium-85 als Ausbeutetracer

In diesem Rechenbeispiel wurde fiir die Berechnung der spezifischen Aktivitat des Radio-
nuklids Sr-90 der Energiebereich zwischen 20 keV und 1000 keV im Impulshéhenspek-
trum ausgewertet. Es wurden folgende Werte ermittelt:

Ry = 130,3-103s"; tm = 60-10°s;

Ry = 790-103s" to =  60-10°s;

ta = 3456-10°s; tsr-00 = 0,9088-10°s;
m, = 0,010 kg; Urel(M,) = 00;

q1 = 11 Urel(q1) = 00

q2 = 500 Urel(q2) = 00

Msr = 0,750; Urel (sr) = 0,05

®a = 0,585Bqg-s; Urel(®a) = 0,04

Die relativen Standardunsicherheiten fir den Korrektionsfaktor f,, die Masse m, sowie fur

die Zeitangaben kdnnen vernachlassigt werden.

Die Nettozahlrate R,, wird mit Gleichung (3) berechnet:
R,=130,3-103s1-79,0-10"3s"1 ~ 51,3-1073s1
Der verfahrensbezogene Kalibrierfaktor ¢ wird mit Gleichung (2) erhalten und betragt:

0,585 Bq - s In2-3,456-10°s
_ ’ .e 09088-10°s =~ 1,404 Bq-s-kg™1-1,00 =
0,750 - 0,010 kg - 11,11-5,00 © ars°%8

%

~ 1,408 Bq-s-kg™!
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Die spezifische Aktivitat des Radionuklids Sr-90 betragt mit Gleichung (1):

a=1,408Bq s kg 1-51,3-1073s71 = 72,03- 1073 Bq- kg~! (FM)
Die Varianz des verfahrensbezogenen Kalibrierfaktors ue(¢) wird mit Gleichung (8)
bestimmt:

uZ, (@) = 02 40,042 + 0,052 + 02 = 4,1-1073
Der Wert der relativen Standardunsicherheit der spezifischen Aktivitat upe(a) wird mit
Gleichung (6) erhalten:

>+4,1-10_3 ~

= G13-103s 2 \ 7 60-10°s ' 60-10%s

u(a)_\/ 1 (130,3-10—3 s-179,0-1073 571
a

~ \/1,326 1073+ 4,1-1073 = 0,0737

Die spezifische Aktivitat des Radionuklids Sr-90 in der Weidebewuchsprobe zum Zeit-
punkt der Probeentnahme betragt fiir dieses Beispiel:

a=(72,22+5,32)-1073 Bq - kg~ (FM)

Mit den oben genannten Werten sowie dem Wert 3 fiir das Quantil der Standardnormal-
verteilung kq., und dem Wert 1,645 fiir das Quantil der Standardnormalverteilung k1.g

wird die Erkennungsgrenze a” mit Gleichung (10) berechnet:

1 1
*=3.1,408Bq-s-kg™!- |79,0-10-3 —1.( + )z
‘ 1 J *"\60-10%s " 601035

~ 4,212 Bq-s-kg1-+/2,633-106572 ~ 6,854+ 102 Bq-kg™! (FM)

Fir die Berechnung des Wertes fur die Nachweisgrenze a* werden zunéchst die Hilfs-
groBen 6 und i mit den Gleichungen (15) und (16) ermittelt:
0 =1-1,645%-4,1-10"3 ~ 0,9889

1,6452 1,404 Bq-s-kg™?
2-6,835-10-3 Bq-kg! 60 - 103 s

v=1+ ~ 1,005

Der Wert der Nachweisgrenze a* betrdgt mit Gleichung (14):

4 _ 6854107 Bq kg™ (FM) -1005 | 0,9889 1,6452
a = 0,9889 1,0052 3z )|~
~ 6,946 - 1073 Bq - kg~! (FM) - 1,562 ~ 10,87 - 103 Bq- kg~ (FM)
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7.1.2 Mit Verwendung von Strontium-85 als Ausbeutetracer

In diesem Rechenbeispiel wurden 20 Tage vor Beginn der Messung der Probe 5,0 Bq
Sr-85 zugegeben. Fir die Berechnung der spezifischen Aktivitat des Radionuklids Sr-90
wurde im Impulshéhenspektrum der Energiebereich zwischen 350 keV und 1000 keV
verwendet. Weiterhin wurden folgende Werte ermittelt:

Ry = 2813-103s" tm =  60-10°s;
Ro = 16,0103 s"; to =  60-10%s;

ta =  3,456-10°s; ty = 1,728-10°s;
tor g - 5603-10°s; 6100 = 0,9088-10°s;
Asrgs = 5,00 Bq; Urel(Asr-gs) = 0,02;

my = 0,010 kg; Urel(mMy) = 0,0;

q1 = 1117 Urel(q1) = 00

qz = 50 Urel(q2) = 00

Msr = 0,750; Urel (Msr) = 005
®4,5r-85 = 4,167-10°Bg's; Urel(¢a,sr-8s) = 0,04
®4,5r-90 = 2,632Bqg-s; urel(®a,sr-90) = 0,04

Die relativen Standardunsicherheiten fiir die Korrektionsfaktoren f;, und f,, fir die Masse
m, sowie fur die Zeitangaben kdnnen vernachlassigt werden. Dies gilt ebenso fir die
Standardunsicherheit der Sr-85-Zahlrate u(Rs;.gs).

Zunachst wird die Zahlrate des Radionuklids Sr-85 mit Gleichung (5) ermittelt:

5,0 Bq _In2-1728-10°s
Rsr—g5 = .0,750 - e 5603:106s  ~ (0,8999-10~3s"1-0,808 ~
4,167 - 103 Bq-s

~ 0,7267-1073s7!
Die Nettozahlrate R,, wird mit Gleichung (4) berechnet:
R,=2813-10"3s"1-(16,0-1073s71 40,7267 - 107357 1) =~ 11,40 - 1073 s71
Der verfahrensbezogene Kalibrierfaktor ¢ wird mit Gleichung (2) erhalten und betragt:

2,632Bq-s In2-3,456-10°s )
= ’ .e 09088-10°s =~ 6,317 Bq-s-kg"1-1,00 ~
0,750 - 0,010 kg - 11,11-5,00 © a-s°xe

®

~ 6,334 Bq-s-kg?!
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Die spezifische Aktivitat des Radionuklids Sr-90 betragt mit Gleichung (1):
a=6334Bq s kg7 1-11,40-1073s71 ~ 72,23-1073 Bq - kg~ ! (FM)

Die Varianz des verfahrensbezogenen Kalibrierfaktors ue(¢) wird mit Gleichung (8)

bestimmt;
uZ, (@) = 02 40,042 + 0,052 + 02 = 4,1-1073

Der Wert der relativen Standardunsicherheit der spezifischen Aktivitat upe(a) wird mit

Gleichung (7) erhalten:

u(a) _ { 1 28,13-103s™ 1 16,0-1073s71 l N
a

= 1(1140-103s 2 | 60-10°s | 60-10%s

~

+4,1-1073+2-0,05%-

1
0,7271-1073s )2
11,40-10"3s1

~ \/5,659 1073 +4,1-107234+0,3189-1073 = 0,100

Die spezifische Aktivitat des Radionuklids Sr-90 in der Weidebewuchsprobe zum Zeit-
punkt der Probeentnahme betragt flr dieses Beispiel:

a = (7223 +726) 1073 Bq-kg™! (FM)

Mit den oben genannten Werten sowie dem Wert 3 fiir das Quantil der Standardnormal-
verteilung kq., und dem Wert 1,645 fiir das Quantil der Standardnormalverteilung k1.g

wird die Erkennungsgrenze a” mit Gleichung (11) berechnet:

a*=3-6,334Bq-s kg1

+ 0% ~

16,0-1073s71 40,7267 - 1073571 N 16,0- 103571
60-103s 60-103s

~ 18,95Bq-s-kg1:0,7385-10"3s7! ~ 14,06 1073 Bq - kg~ ! (FM)

Fir die Berechnung des Wertes fur die Nachweisgrenze a* werden zunéchst die Hilfs-
groBen 6 und ¥ mit den Gleichungen (15) und (16) ermittelt:

6 =1-1,645%-41-10"3 ~ 0,9889

1,6452 6,334 Bq-s-kg™?

=~ 1,010
2-14,06-1073 Bq-kg™?! 60-103s

=1+
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Der Wert der Nachweisgrenze a* betragt mit Gleichung (14):

#

0,9889 1,645?

a

_ 14,06-107%Bq - kg™ (FM) - 1,010
B 0,9889

~
~

T 11,0102 32

~ 14,37 -1072 Bq-kg~! (FM) - 1,568 ~ 22,52 - 103 Bq-kg~! (FM)

7.2

Softwaregestiitzte Auswertung

Die Resultatseiten der zu dieser Messanleitung gehdrenden UncertRadio-Projektdateien

werden nachstehend gezeigt. Die Dateien selbst stehen auf der Internetseite dieser Mess-

anleitungen zur Verfligung.

7.2.1

Ohne Verwendung von Strontium-85 als Ausbeutetracer

UR UncertRadio: Calculation of uncertainty budget and detection limits -

Datei Bearbeiten Optionen Hilfe
| B B B ] y = L fx) Hilfe Save to csv
Verfahren Gleichungen Werte, Unsicherheiten Unsicherheitsbudget Ergebnisse Text Editor
Gesamtes Messergebn_is fiir aSr90 : Erweiterungsfaktor k: m
_We” et Erge"f“sg'ﬁﬂ_e: 722225602 Ba/kg Wahrscheinlichkeit (1-gamma): 0950
enweiterte (Std.-JUnsicherheit: 5,319776-03  Ba/kg Erkennungs- und Nachweisgrenze: aSr90 :
relative erw.(Std.-)Unsicherheit: 7,3658 % Erkennungsgrenze (EKG): 6,8538E-03  Bqg/kg Iterationen: 1
Beste Schatzwerte nach Bayes: min. Uberdeck.-Intervall Nachweisgrenze (NWG): 1,0869E-02 Bqg/kg Iterationen: 1
Wert der Ergebnisgréfie: 7,222256-02  Ba/kg
erweiterte (Std.-Unsicherheit: 531977603 Ba/kg k_alpha=3,000, k_beta=1,645 Verfahren:SO 11929:2019, iterativ
untere Bereichsgrenze: 6,17960E-02 Ba/kg
obere Bereichsgrenze: 8,26491E-02 Ba/kg
Mente Carle Simulation:
Anzahl der simul. Messungen 100000 min. Uberdeck.-Intervall
Anzahl der Runs:
relSD%:
primarer Messwert: 7,24108E-02 Ba/kg 0,023
Unsichh. primarer Messwert: 5 36891E-03 Bq/kg 0,224
‘Wert der ErgebnisgroBie: 7,24108E-02 Ba/kg 0,023
erweiterte Unsicherheit: 5,36891E-03 Ba/kg 0,224
relative erw.(Std.-)Unsicherheit: 7.4145 %
untere Bereichsgrenze: § 24658E-02 Ba/kg 0,073
obere Bereichsgrenze: 8,35453E-02 Bq/kg 0,054
Erkennungsgrenze (EKG): §,87662E-03 Ba/kg 0,873
Nachweisgrenze (NWG): 1,08195E-02 Ba/kg 0,575
aktiver Run; 1 IT: 12 Start MC

F-5r-90-FUMI-04_V2025-07_varl.txp
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7.2.2

Mit Verwendung von Strontium-85 als Ausbeutetracer

UR UncertRadio: Calculation of uncertainty budget and detection limits -

Datei Bearbeiten Optionen Hilfe
S BB E G HH y = L fiox)
Verfahren Gleichungen Werte, Unsicherheiten Unsicherheitsbudget
Gesamtes Messergebnis fiir a5r90 :
‘Wert der Ergebnisgrofie: 7,22296E-02 Ba/kg
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: 7,25650E-03  Ba/kg
relative erw.(Std.-)Unsicherheit: 10,046 %
Beste Schatzwerte nach Bayes: min. Uberdeck.-Intervall
‘Wert der ErgebnisgréBe: 7,22296E-02  Ba/kg
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: 7,25650E-03  Ba/kg
untere Bereichsgrenze: 580071E-02 Ba/kg
obere Bereichsgrenze: 8,64521E-02 Ba/kg
Meonte Carlo Simulation:
Anzahl der simul. Messungen 100000 min. Uberdeck.-Intervall
Anzahl der Runs: 1
relSD%:
primarer Messwert: 7,23934E-02 Bas/kg 0,032
Unsichh. primarer Messwert: 7,33641E-03 Ba/kg 0,224
‘Wert der Ergebnisgroiie: 7,23934E-02 Ba/kg 0,032
erweiterte Unsicherheit: 7,32641E-03 Ba/kg 0,224
relative erw.(Std.-)Unsicherheit: 10,134 %
untere Bereichsgrenze: 583157E-02 Ba/kg 0,105
obere Bereichsgrenze: 8,75182E-02 Ba/kg 0,071
Erkennungsgrenze (EKG): 1,43656E-02 Ba/kg 0,873
Nachweisgrenze (NWG): 2,28213E-02 Ba/kg 0,571
aktiver Run; 1 IT: 13 Start MC

F-5r-90-FUMI-04_V2025-07_var2.txp

Hilfe

Save to csv

Ergebnisse Text Editor

Erweiterungsfaktor k: m
Wahrscheinlichkeit (1-gamma): 0,950
Erkennungs- und Nachweisgrenze: aSr90 :
Erkennungsgrenze (EKG): 1,4065E-02 Ba/kg Iterationen: 1

Nachweisgrenze (NWG): 2,2609E-02 Bq/kg lterationen: 1

k_alpha=3,000, k_beta=1,645 Verfahren:SO 11929:2019, iterativ

8 Verzeichnis der Chemikalien und Gerate

8.1 Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollen analysenrein sein.

Ammoniumcarbamat;

Dicyclohexyl-18-Krone-6 in Chloroform:

Natriumacetat-Essigsaure-Ldsung:

Natriumdichromatlésung, Na>Cr.O7:
Natriumhydroxidlésung, NaOH:
Salpetersaure, HNOs:

Szintillationscocktail:

Toluolsulfonsaure in wassriger Losung:

0,05 mol-I"":

0,05 mol-I"" Natriumacetat in
0,05 mol-I"" Essigsaure;

1,31 mol-I";

3 mol-I"", 10 mol-I"";

6 mol-I"";

z. B. UltimaGold

LLT;
100 ml;

25 g Toluolsulfonsdure in 75 ml entionisiertem

InstantScintGelPlus,

Wasser
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Tragerlosungen
— Bariumtragerlésung: 2 mg Ba®* pro ml Lésung:
0,356 g Bariumchloriddihydrat (BaCl, - 2 H,O) in entionisiertem
Wasser l6sen, 1 ml Salzsdure (3 mol-I"") zugeben, dann auf
100 ml mit entionisiertem Wasser auffiillen;
— Strontiumtragerldsung: 20 mg Sr?* pro ml Lésung:
6,086 g Strontiumchloridhexahydrat (SrCl, - 6 H,O) in entioni-
siertem Wasser 16sen, 1 ml Salzsdure (3 mol-1"") zugeben, dann
auf 100 ml mit entionisiertem Wasser auffillen;
— Yttriumtragerldsung: 20 mg Y3* pro ml Lésung:
6,83 g Yttriumchloridhexahydrat (YCls - 6 H20) in entionisiertem
Wasser l6sen, 1 ml Salzsdure (3 mol-I'") zugeben, dann auf
100 ml mit entionisiertem Wasser auffiillen.
8.2 Gerate

Fur dieses Verfahren wird die Ubliche Laborausstattung bendtigt.

DarUber hinaus sind nachstehende Gerate erforderlich:

— Schneidemuhle mit Sieben fir TeilchengroBe kleiner 2 mm oder 1 mm und Proben-
absaugung;

— Zentrifugalmuhle mit einem Sieb fiir TeilchengréBe weniger als 1T mm;

— Veraschungsschalen, z. B. aus Quarz oder Quarzgut 55 mm hoch, 145 mm breit,
205 mm lang und einer Wandstarke von 4 mm bis 5 mm;

— Veraschungsofen mit Luftzutrittsschlitzen und katalytischer Abgasreinigung, z. B.
Kammerofen Typ N150 der Fa. Nabertherm;

— optional: Mikrowellengerat mit 250 ml-Druckbehaltern, z. B. Fa. MLS;

— feine, quantitative Papierfilter mit einem Porendurchmesser kleiner als 2 um, z. B.
Blaubandfilter Sorte 589/3, oder Filter aus Zellulosenitrat mit einem Porendurch-
messer von 0,45 pm;

— Flussigkeitsszintillationsmessflaschchen aus kaliumarmem Glas;

— Flussigkeitsszintillationsspektrometer, nach Maoglichkeit Low-level-Ausfilhrung mit
Vielkanalanalysator;

— Laborzentrifuge.
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