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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 Lebensmitteln nach dem Strahlenschutzgesetz (StrlSchG) [1] und der Richtlinie
zur Erfassung der Emissionen und Immissionen kerntechnischer Anlagen (REI) [2] geeig-
net. Mit diesem Verfahren kdénnen die in der Allgemeinen Verwaltungsvorschrift zum
Integrierten Mess- und Informationssystem zur Uberwachung der Radioaktivitat in der
Umwelt nach dem Strahlenschutzvorsorgegesetz (AVV-IMIS) [3] geforderten Nachweis-
grenzen 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 Massenbezilige beriick-
sichtigt.

2 Probeentnahme

Zur Probeentnahme von Futtermitteln und Bewuchs wird auf das Verfahren
F-y-SPEKT-LEBM-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 radiochemische Trennung wird nach dem Verfahren F-Sr-90-BODEN-02 durch-
gefihrt. Die Angaben zu Beginn des Abschnittes 3.3 des genannten Verfahrens dienen
als Orientierungshilfe.

Die meisten Aschen von Futtermittel- und Bewuchsproben sind bei einer konventionellen
Extraktion des Strontiums mit siedender, verdiinnter Salpetersaure bereits nach zwei
Minuten nahezu vollstandig gel6st. Daher ist nur in wenigen Fallen eine mikrowellen-
unterstutzte Extraktion bei 10 bar erforderlich.

Von der Asche werden 10 g fur die Extraktion eingesetzt.

Anmerkung:

Bei der im Arbeitsschritt 3.3.2.2 der im Verfahren F-Sr-90-BODEN-02 beschriebenen Flissig-Flissig-
Extraktion trennen sich die Phasen gelegentlich nur langsam. In solchen Fallen fihrt die Zugabe von maxi-
mal 5 ml Methanol zu einer raschen Phasentrennung.

4 Messung der Aktivitat

Zur Durchfihrung der Kalibrierung und zur Messung mit dem Flussigkeitsszintillations-
spektrometer wird auf den entsprechenden Abschnitt des Verfahrens F-Sr-90-MILCH-05
verwiesen.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Die Berechnung der Analyseergebnisse erfolgt in Anlehnung an das Verfahren
F-Sr-90-FUMI-03. Jedoch missen die Zahlraten und der aktivitatsbezogene Kalibrier-
faktor @,

— im gleichen Energiebereich und

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

Wenn zur Bestimmung der chemischen Ausbeute ein Sr-85-Tracer zur Probe gegeben
wurde, missen mogliche Beitrage des Tracers zur Zahlrate berlicksichtigt werden. In
diesem Fall muss der zu erwartende Sr-85-Beitrag im flr die Bestimmung der Aktivitat
von (Sr-90+Y-90) herangezogenen Energiebereich zum Zeitpunkt dieser Messung be-
rechnet und von der Bruttozahlrate R, subtrahiert werden. Daher werden Rechenbei-
spiele fir beide Methoden der Bestimmung der chemischen Ausbeute angegeben.

ISSN 1865-8725 Version Juli 2015 / geprift Juni 2020

Messanleitungen fiir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung”



F-Sr-90-FUMI-04-03

5.1 Gleichungen zur Berechnung
5.1.1 ErgebnisgroBBe
5.1.1.1 Messpraparat mit Zugabe von Sr-85

Bei der Zugabe von Sr-85 zur Probe wird der zu erwartende Sr-85-Beitrag im fir die
Bestimmung der spezifischen Aktivitat von (Sr-90+Y-90) herangezogenen Energiebereich
zum Zeitpunkt dieser Messung gemal Gleichung (1) ermittelt:

ASr—85 ASr—85

'nSr'fb =

e Asr-85°tp (1)
P A,Sr-85 PA,Sr-85

Rgr_gs = “Nsr -

Dabei bedeuten:

Rsr_gs  Zahlrate des Radionuklids Sr-85 in s";
Asr—gs  zur Probe zugegebene Aktivitat des Radionuklids Sr-85, in Bg;
®asr-ss aktivitatsbezogener Kalibrierfaktor fir das Radionuklid Sr-85, in Bg-s;.

fo Korrektionsfaktor fir das Abklingen der Aktivitat des Radionuklids Sr-85 fiir die
Zeitspanne zwischen Zugabe des Tracers zur Probe und Beginn der Messung;

Asr—gs  Zerfallskonstante des Radionuklids Sr-85, in s7';

th Zeitspanne zwischen Zugabe des Tracers zur Probe und Beginn der Messung,
ins;
Nsr chemische Ausbeute flr Strontium.

Die Berechnung der spezifischen Aktivitat von Sr-90 erfolgt nach Gleichung (2). Ent-
sprechend des gesetzlich geforderten Massenbezuges fiir die spezifische Aktivitat steht
in dieser Gleichung m fur die Feuchtmasse (mgy) oder, falls anderweitig notwendig, far
die Trockenmasse (mry).

Pa_ R, = e’sr-90'ta _Pa
Nsr =M Nsr - M

a=f,- “[Rp — (Ro + Rgr—gs)] 2)

Darin bedeuten:

a spezifische Aktivitat des Radionuklids Sr-90, in Ba-kg™!, bezogen auf Feuchtmasse
(FM) oder Trockenmasse (TM);

®a  aktivitatsbezogener Kalibrierfaktor fiir das Radionuklid Sr-90, in Bg-s;

ta Zeitspanne zwischen Probeentnahme und Beginn der Messung, in's;

f2 Korrektionsfaktor fir das Abklingen der Aktivitat von Sr-90 fir die Zeitspanne
zwischen Probeentnahme und Beginn der Messung. Die Korrektion ist nur erfor-
derlich, wenn die Zeitspanne t, groBer als 0,5 Jahre ist;

Asr—g0 Zerfallskonstante des Radionuklids Sr-90, in s7";

Ry,  Bruttozihlrate, in s

ISSN 1865-8725 Version Juli 2015 / geprift Juni 2020

Messanleitungen fiir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung”



F-Sr-90-FUMI-04-04

Ry Nulleffektzahlrate, in s7%;
Nettozéhlrate des (Sr-90 + Y-90)-Praparates, in s,

Masse der eingesetzten Probe, in kg:

o]
=1

bei Feuchtmasse: mpy = m, - q; " q;

bei Trockenmasse: mpy = m, - q4

mit: M, Masse der eingesetzten Probenasche, in kg;
d1 Verhaltnis Trockenmasse zu Aschemasse;
q: Verhaltnis Feuchtmasse zu Trockenmasse.

Anmerkung:

Neben der Berechnung kann die Summe (R, + Rg._gs) der Beitrdge des Nulleffektes sowie des Sr-85
empirisch festgestellt werden. Dazu wird die Aktivitat von Sr-85 im Messpraparat gammaspektrometrisch
bestimmt. Die gleiche Aktivitdt von Sr-85 wird dem fiir die Nulleffektbestimmung der Szintillations-
messungen genutzten Zahlflaschchen zugesetzt. Dabei wird vorausgesetzt, dass die gleichen Messbe-
dingungen eingehalten werden.

5.1.1.2 Messpraparat ohne Zugabe von Sr-85

Wird bei der Herstellung des Messpraparates kein Sr-85 zugesetzt, sondern ein Kontroll-
praparat zur Bestimmung der chemischen Ausbeute verwendet, erfolgt die Berechnung
der spezifischen Aktivitat von Sr-90 nach Gleichung (3):

Pa . Rn - e)LSr—90'tA . Pa
Nsy - M Nsr - M

a=f- - (Rp — Ry) (3)

5.1.2 Standardunsicherheit der ErgebnisgroBe
5.1.2.1 Messpraparat mit Zugabe von Sr-85

Die kombinierte relative Standardunsicherheit der spezifischen Aktivitdt u(a)-a™?!
betragt nach Gleichung (4):

u(a) { 1 R, Ry
- [+ B R +
a [Ry — (Ro + Rsr—gs)]* ltm o S8
4)
1
2
+ uy(f2) + 1l (pa) + uZy(ns:) + uly(m)}
mit:
u?(Rs;_gs) = R&_gs - [u)(Asrgs) + uZi(@a, sr85) + ul(s) + ul ()] (5)
Darin bedeuten:
u(a) kombinierte Standardunsicherheit der spezifischen Aktivitdt a zum Zeit-
punkt der Probeentnahme, in Bq-kg™;
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uU(Rsr—gs) Standardunsicherheit der Zahlrate des Radionuklids Sr-85, in s7";
Urel(Asr-gs)  relative Standardunsicherheit der zugesetzten Sr-85-Aktivitat;

Urel (fb) relative Standardunsicherheit des Korrektionsfaktor fiir das Abklingen der
Aktivitat des Radionuklids Sr-85 fiir die Zeitspanne zwischen Zugabe des
Tracers zur Probe und Beginn der Messung.

Ure1(f2) relative Standardunsicherheit des Korrektionsfaktors flir das Abklingen der
Aktivitat des Radionuklids Sr-90 fiir die Zeitspanne zwischen Probeent-
nahme und Beginn der Messung;

urel(wA,Sr_gs) relative Standardunsicherheit des aktivitatsbezogenen Kalibrierfaktors fir
das Radionuklid Sr-85;

Urel (@A) relative Standardunsicherheit des aktivitatsbezogenen Kalibrierfaktors fir
das Radionuklid Sr-90;

Ure1(Msr) relative Standardunsicherheit der chemischen Ausbeute fir Strontium;

Urer (M) relative Standardunsicherheit der Masse der eingesetzten Probe, bezogen
auf die Feuchtmasse u.;(mgy) oder Trockenmasse e (Mry);

tm Messdauer, in's;

to Messdauer des Nulleffekts, in s.

Bei der Berechnung der kombinierten relativen Standardunsicherheit der spezifischen
Aktivitat konnen im Allgemeinen die Beitrage der relativen Standardunsicherheit des
Korrektionsfaktors u,¢ (f2) und der Masse der eingesetzten Probe u, () vernachlassigt
werden. Bei einem fur die Messung der spezifischen Aktivitat von (Sr-90 + Y-90) verwen-
deten Energiebereich von 350 keV bis 1000 keV und einer Aktivitat des Radionuklids Sr-
85 von nur wenigen Bq ist die Standardunsicherheit u(Rs,_g5) gegenulber der Standard-
unsicherheit des Nulleffektes u(R,) vernachlassigbar (siehe Abschnitt 5.2.1).

5.1.2.2 Messpraparat ohne Zugabe von Sr-85

Die kombinierte relative Standardunsicherheit der spezifischen Aktivitdt u(a)-a™?!
betragt nach Gleichung (6):

u(aa) = \/ : (& + &) + uly(f2) + uly(@a) + uly(nse) + uly(m) (6)

(Rb —Ro)? \ty, to

Bei der Berechnung der kombinierten relativen Standardunsicherheit der spezifischen
Aktivitat konnen im Allgemeinen die Beitrage der relativen Standardunsicherheit des
Korrektionsfaktors u..;(f;) und der Masse der eingesetzten Probe u.(m) vernachlassigt
werden.
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5.2 Rechenbeispiel

In den Rechenbeispielen der Abschnitte 5.2 und 6.2 werden die Zwischenergebnisse und
das Endergebnis mit vier signifikanten Stellen angegeben. Abweichungen von den im
Rechenbeispiel berechneten Werten sind bei der Verwendung einer anderen Anzahl von
signifikanten Stellen moglich.

5.2.1 Messpraparat mit Zugabe von Sr-85

Ein Beispiel fir die Berechnung der Ergebnisse auf der Basis der Trockenmasse der Probe
ist im Verfahren F-Sr-90-Boden-02 gegeben. Daher wird hier ein Beispiel auf der Basis
der Feuchtmasse einer Weidebewuchsprobe vorgestellt.

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 der Energiebereich zwischen 350 keV und 1000 keV im Impulshéhenspektrum
verwendet.

Weiterhin wurden folgende Werte ermittelt:

Pasr-8s = 4167 Bgss; u(Rsy-gs) = 0

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

o = 0,808; my = 0,010 kg;
Ry, = 0,02813 s7"; tm = 60-10%s;
R, = 0,0160s"; to =  6010%s;
q1 = 11,11; q2 = 5,00;
Mem = 0,555 kg; Urel (MEM) = 0;

Pa = 2,632Bqs; Ure1(@a) = 0,04

f2 = 1,000; Urel (f2) = 0.

Nach Gleichung (1) betragt die Zahlrate des Radionuklids Sr-85:

5,0
Rsi-gs = ;7¢7 " 0,750 0808571 = 0,7271-107° s*

Nach Gleichung (2) betragt die spezifische Aktivitat des Radionuklids Sr-90:

1,002,632 -[0,02813 — (0,0160 + 0,7271 - 1073)]
B 0,750 - 0,555

a Bq-kg™! (FM) =

=72,10-1073 Bq - kg™t (FM)
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Mit den obigen Werten und den entsprechenden Erganzungen zu Gleichung (4), um die
Beitrage des Sr-85 zu berticksichtigen, betragt die relative Standardunsicherheit der
spezifischen Aktivitat von Sr-90:

u(a) _] 1 (0,02813 0,0160

= 0,042 + 0,052 =
[0,02813 — (0,0160 + 0,7271-1073)]> \60-103 * 60 - 103) * *

a

= 0,09878

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

a=(72,10+7,12)-1073Bq - kg™! (FM)
Die Auswertung kann, wie in Abschnitt 7 dargestellt, softwaregesttitzt erfolgen.

5.2.2 Messpraparat ohne Zugabe von Sr-85

In diesem Rechenbeispiel wurde fiir die Berechnung der spezifischen Aktivitat von Sr-90
der Energiebereich zwischen 20 keV und 1000 keV im Impulshéhenspektrum verwendet.

Es liegen folgenden Werte vor:

R, = 0,1303s" tm =  6010%s;
R, = 0,079 5" to =  6010%s;
m, = 0,010 kg; MpMm = 0,555 kg;
q1 = 11,11; q» = 5,00;

®a = 0,585 Bgs; Ure1(@4) = 004

Nsr = 0,750 Urel (Msr) = 0,05

fa = 1,000.

Nach Gleichung (3) betragt die spezifische Aktivitat des Radionuklids Sr-90:

1,000,585 - (0,1303 — 0,0790)
B 0,750 - 0,555

a Bq-kg™! (FM) = 72,10- 1073 Bq - kg~! (FM)

Mit den obigen Werten betragt nach Gleichung (6) die relative Standardunsicherheit der
spezifischen Aktivitat von Sr-90:

ua) _ - (0’1303 PULLEL ) + 0,042 + 0,052 = 0,0737
a .[(0,1303 —0,0790)2 \60-103 " 60 - 103 ’ ’ -
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Die spezifische Aktivitat von Sr-90 in der Weidebewuchsprobe zum Zeitpunkt der Probe-
entnahme betragt fur dieses Beispiel:

a=(72,10+5,31)-10"3Bq - kg™! (FM)
Die Auswertung kann, wie in Abschnitt 7 dargestellt, softwaregestitzt erfolgen.

5.3  Unsicherheiten der Analysenergebnisse

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

Die kombinierte Standardunsicherheit beinhaltet neben der zahlstatistischen Standard-
unsicherheit auch die Standardunsicherheiten der chemischen Trennung, der Ausbeute-
bestimmung und der Kalibrierung.

6 Charakteristische Grenzen des Verfahrens
Die Berechnung der charakteristischen Grenzen erfolgt nach DIN ISO 11929 [4].

Ein Excel-Tabellenblatt (siehe Abschnitt 7.1) sowie eine Projektdatei zum Programm
UncertRadio (siehe Abschnitt 7.2) sind auf der Internetseite dieser Messanleitung abruf-
bar.

Weiterfihrende Betrachtungen zu den charakteristischen Grenzen finden sich in den
Allgemeinen Kapiteln ERK/NACHWEISGR-ISO-01 und ERK/NACHWEISGR-ISO-02 dieser
Messanleitungen.

Im Rechenbeispiel wird der Fall betrachtet, dass kein nachweisbarer Beitrag des Radio-
nuklids Sr-85 im Messpraparat zu erwarten ist, d. h. keine Zugabe von Sr-85 zur Probe
oder der zugegebene Tracer bereits ausreichend zerfallen ist.

6.1 Gleichungen zur Berechnung

6.1.1 Erkennungsgrenze

Zur Berechnung der Nachweisgrenzen des Verfahrens wird zunachst die Erkennungs-
grenze a* nach Gleichung (7) ermittelt:

a=ky_o fy- $a -\/RO-(i+l) )

Nsr-M tm to

Dabei bedeutet:

ki_« Quantil der Standardnormalverteilung zur Wahrscheinlichkeit des Fehlers 1. Art a.
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6.1.2 Nachweisgrenze
Damit lasst sich die Nachweisgrenze a” nach der impliziten Gleichung (8) berechnen:

at R, R
N _0+_0>
tm cQ tm to

a* =a"+k_p -\/a#z uZ (@) + 9?- ( (8)

mit

Ure] ((P) = \/urzel(fz) + urzel ((pA) + urzel (nSr) + urzel (m)

Nach Auflésung von Gleichung (8) wird die Nachweisgrenze nach Gleichung (9)

a*'lp 9 kZ_
at=——. 1+\/1—W-<1—kgi) 9)

mit den HilfsgroBen

0 =1—ki g [Wa(fo) +uly(pa) + wa(s) + uly(m)]

ki g oa 1

=1 . .
v +2-a* f2 Ner-M tpy

berechnet.

In den Gleichungen (8) und (9) bedeuten:

ki_g  Quantil der Standardnormalverteilung zur Wahrscheinlichkeit des Fehlers 2. Art 3;
@ verfahrensbezogener Kalibrierfaktor, in Bg-s+kg™;

ure1(¢) relative Standardunsicherheit des verfahrensbezogenen Kalibrierfaktors.

6.1.3 Grenzen des Uberdeckungsintervalls

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

Mit den Werten aus Abschnitt 5.2.2 und den Werten fiir die Quantile der Standardnor-
malverteilung k;_o =3 und k;_g = 1,645 betragt die Erkennungsgrenze a* gemal
Gleichung (7):

© 231,000 285 0,0790 ( t L1 ) Bq-kg~! (FM) =
@ = 07500555 .| 60-10° " 60-103) ~4 "8 =

= 4,216 - 0,00162 Bq - kg™* (FM) = 6,84 - 1073 Bq - kg™ ! (FM)

Nach Gleichung (9) betragt die Nachweisgrenze a*:

,_ 68410710046 | [ 09889 (1 1706) et (MY =
a = 0,9889 1,0092 9 q-kg™ (FM) =

=6,949-1073-1,5610 Bq - kg™! (FM) = 10,9-1073 Bq - kg ! (FM)
mit den HilfsgroBen

6 =1-2,706-(0,0016 + 0,0025) =1 — 2,706 - 0,0041 = 0,9889

2,706 000 0,585 1
2-684-103 0,750 - 0,555 60103

p=1+
=1+197,8- 1,405 - 16,66 - 1076 = 1,0046

Die im Routinemessprogramm nach AVV-IMIS geforderte Nachweisgrenze der spe-
zifischen Aktivitat von 50 - 103 Bg-kg™" (FM) wird im Fall, dass ein Sr-85-Kontrollpraparat
verwendet wurde, bei einer Messdauer von ca. zwei Stunden erreicht [3].

Falls Sr-85 als Ausbeutetracer direkt zu den Messpraparaten gegeben wurde, erhoht dies
die Zahlrate. Um diesen Beitrag gering zu halten, muss darauf geachtet werden, den
Energiebereich fir die Messung der Aktivitat von (Sr-90+Y-90) im oberen Bereich des
Impulshéhenspektrums kleiner zu wahlen. Dadurch sinkt das Nachweisvermégen und die
Nachweisgrenze nimmt bei gleicher Messdauer zu. Die im Routinemessprogramm nach
AVV-IMIS geforderte Nachweisgrenze der Aktivitdtskonzentration wird in diesem Fall
nach einer Messdauer von ca. drei Stunden bis vier Stunden erreicht.
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7 Softwaregestiitze Auswertung

7.1
711

pl
p2
p3

p3
pe
p7
pa
po
p 10
pll

h1
h2

Ansicht des Excel-Tabellenblatts

Messpraparat mit Zugabe von Sr-85

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

F-5r-90-FUMI-04

Version Juli 2015 / geprift Juni 2020

Messanleitungen fiir die Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung (I55N: 1865-8725)

PROBENBEZEICHNUNG: Weidenbewuchs Variante 1:  mit Sr-85-Tracerzugabe
#Anzahl der Parameter p 11 Anwender:  Daten- und Parametereingabe
k_alpha 3 Erstellen von Definition Excel-Variablen
k_beta 1,645 Excel-Variablen
gamma 0,05 Excel-VBA:  #Schliisselwdrter
Werte aus VBA
Dateneingabe-Block: Unsicherheits-Budget:
#Werte der Parameter p Einheit Excel-Variable Eingabewerte  StdAbw partielle Unsicherh.- Budget
Ableitungen Budget in%

#Bruttoimpulsanzahl Nb Nb 1,6878E+03 0,000105385 0,004329531 35,7609808
Z&hlrate Nulleffekt 1/s _RO 1,6000E-02 -6,32312312 0,003265247 20,34040856
Messdauer 5 im 6,0000E+04 -2,9645E-06 1] 1]
Messdauer Nulleffekt 5 _to 6,0000E+04 0 0 0
zugegebene Sr-85-Aktivitat Bq _ASras 5,0000E+00 -0,00091956 9,19561E-05 0,016132036
Kalibrierfaktor fir Sr-85 Bg*s _phisras 4,1670E+03 1,10338E-06 0,000183934 0,064543502
Feuchtmasse kg mFM 0,5550 -0,1299128 1,54869E-06 7,24455E-06
Kalibrierfaktor fir Sr-90 Bg*s phia 2,6320 0,027394254 0,0028742035 15,76025278
chemische Ausbeute eta 0,7500 -0,10226588 0,00383497 28,05767508
Abklingfaktor fiir Sr-85 fb 0,8080 -0,00569036 ] ]
Abklingfaktor fiir Sr-90 _f2 1,0000 0,072101676 ] ]

(Liste hier verlangerbar)
Modell-Block c=phix* Rn
Hilfsgleichungen h (Formeln)
#Bruttozihlrate Rb 1/s Rb 0,02813
Sr-85-Zahlrate 1/s _RSr85

(Lste hier verlangerbar)
#iNettozdhlrate Rn 1/s Rn -
#Kalibrierfaktor, verf.-bez. Bg*s/kg phix
#Ergebniswert Bag/kg  Erg 7,2102E-02|  0,02256954 <—von VBA modifizierb. Ergebniswert
#tkombin. Stdm icherheit Bg/kg  uErg 7,2400E-03
#Erkennungsgrenze Ba/kg 0,014040305
#Nachweisgrenze Ba/kg 0,022569532

Rechnen!

weitere abgeleitete Werte
HilfsgroBe Omega Omega 1,0000
Bester Schatzwert Ba/kg BestWert 7,2102E-02
Unsicherheit des b. Schitzwerts Ba/kg 7,2400E-03
G d. Vert bereichs Bq/kg 5,7912E-02
0.G d. Vert bereichs Bq/kg 8,6292E-02

Das zugehdrige Excel-Tabellenblatt ist auf der Internetseite dieser Messanleitung ver-

fugbar.
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7.1.2 Messpraparat ohne Zugabe von Sr-85

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

F-5r-90-FUMI-04 Version Juli 2015 / geprift Juni 2020
Messanleitungen fiir die Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung (IS5N: 1865-8725)

PROBENBEZEICHNUNG: Weidenbewuchs Variante 2:  ohne Sr-85-Tracerzugabe
#Anzahl der Parameter p 8 Anwender:  Daten- und Parametereingabe
k_alpha 3 Erstellen von Definition Excel-Variablen
k_beta 1,645 Excel-Variablen
gamma 0,05 Excel-VBA:  #5chliisselworter

Werte aus VBA
Dateneingabe-Block: Unsicherheits-Budget:
#Werte der Parameter p Einheit Excel-Variable Eingabewerte  StdAbw partielle Unsicherh.- Budget

Ableitungen Budget in%

p 1 |#Bruttoimpulsanzahl Nb Nb 7,8180E+03 2,34234E-05 0,002071086 15,20961252
p 2 |Z3hlrate Nulleffekt 1/s _RO 7,9000E-02 -1,40540541 0,001612648 5,221484184
p 3 |Messdauer 5 tm 6,0000E+04 -3,0521E-06 1] 1]
p 4 |Messdauer Nulleffekt H _to 6,0000E+04 0 0 0
p 5 |Feuchtmasse kg mFM 0,5550 -0,12550451 1,94857E-06 1,34634E05
p 6 |Kalibrierfaktor Bg*s phia 0,5850 0,123243243 0,002883892 29,49033443

p 7 |chemische Ausheute eta 0,7500 -0,09612963 0,003604861 46,0785554
p & |Abklingfaktor fur Sr-90 _f2 1,0000 0,072097297 1] 1]

(Lste hier verlangerbar)

Modell-Block ¢ = phix * Rn
Hilfsgleichungen h (Formeln)
h 1 |#Bruttozdhlrate Rb 1/s Rb 1,3030E-01

(Liste hier verlangerbar)

#Nettozdhlrate Rn 1/s Rn
#Kalibrierfaktor, verf.-bez. Bg*s/kg phix

#Ergebniswert Bg/kg  Erg 7,2097E-02| 0,010850465 <— von VBA modifizierb. Ergebniswert
#tkombin. Stdmessunsicherheit Bg/kg  uErg 5,3105E-03
#Erkennungsgrenze Ba/kg 0,006841885
#Nachweisgrenze Ba/kg 0,010850465

weitere abgeleitete Werte

HilfsgroBe Omega Omega 1,0000
Bester Schitzwert Bg/kg  BestWert 7,2097E-02 Rechnen!
Unsicherheit des b. Schitzwerts Ba/kg 5,3105E-03
uG d. Vertr: bereichs Ba/kg 6,1689E-02
0.G d. Vertr. bereichs Bg/kg 8,2506E-02

Das zugehorige Excel-Tabellenblatt ist auf der Internetseite dieser Messanleitung
verflgbar.
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7.2 Ansicht der UncertRadio-Resultatseite

7.21 Messpraparat mit Zugabe von Sr-85

Die zugehorige UncertRadio-Projektdatei ist auf der Internetseite dieser Messanleitung

verfugbar.

UncertRadio: Calculation of uncertainty budget and detection limits - F-Sr-90-FUMI-04_var1_V2015-07_geprift 2020-06.TXP = [m] X
Datel Bearbeiten Optionen Hilfe
DEEPRPREE C il 2 @ § = A\ &| Hilfe Save to csv

Verfahren Gleichungen Werte, Unsicherheiten Unsicherheitsbudget Resultate Text Editor
Gesamtes Messergebnis fiir aSr90 :
Erweiterungsfaktor k: 1,0
Wert der ErgebnisgréBe: 7,21026-02 Bq/kg

erweiterte (Std.-)Unsicherheit: 7,2439E-03 Bg/kg Erkennungs- und Nachweisgrenze fiir ar90 :

relative erw.(Std.-)Unsicherhett: 10,05 % Erkennungsgrenze (EKG): 1,4040E-02 Bq/kg Iterationen: 1
Beste Schatzwerte nach Bayes: min. Coverage-Intervall . i\ eicarenze (NWG): 2,2570E-02 Bag/kg Iterationen: S
Wert der ErgebnisgréBe: 7,2102E-02 Bg/kg
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: 7,2439E-03  Bq/kg k_alpha=3.000, k_beta=1.645 Methode: 1SO 11929:2019,
untere Vertrauensgrenze: 5,7904E-02 Bq/kg Retaty
obere Vertrauensgrenze: 8,6299E-02 Bg/kg
Wahrscheinlichkeit (1-gamma): 0,950
Monte Carlo Simulation:
Anzahl der simul. Messungen 100000 Werte <0 einbezogen 1 jnrit: Standardunsicherheit des Fitparameters ai:
Anzahl der Runs: 1 min. Coverage-Intervall aus LS-Analyse:
relSD%: aus Unsicherheltsfortpflanzung:
Wert der ErgebnisgroBe: 7,2285E-02 Bg/kg 0,032 reduziertes Chi-Quadrat:
erweiterte Unsicherheit: 7,2893E-03 Bq/kg 0,224
relative erw.(Std.-)Unsicherheit: 10,08 %
untere Vertrauensgrenze: 5,8783E-02 Bq/kg 0,105
obere Vertrauensgrenze: 8,7440E-02 Bg/kg 0,070
Erkennungsgrenze (EKG): 1,4317E-02 Bq/kg 0,873
Nachweisgrenze (NWG): 2,2718E-02 Bg/kg 0,571
aktiver Run: 1 Im: 8 Start MC
Projekt: arbeitung\F-Sr-90-FUMI-04_vari_V2015-07_gepriift 2020-06.TXP Fertig!

7.2.2 Messpraparat ohne Zugabe von Sr-85

Die zugehdrige UncertRadio-Projektdatei ist auf der Internetseite dieser Messanleitung

verflgbar.

UncertRadio: Calculation of uncertainty budget and detection limits - F-Sr-90-FUMI-04_var2_V2015-07_geprift 2020-06.TXP == [m] X
Datel Bearbeiten Optionen Hilfe
DEHEPRPREE C il#E v = A & Hilfe Save to csv
Verfahren Gleichungen Werte, Unsicherheiten  Unsicherheitsbudget  Resultate Text Editor
Gesamtes Messergebnis fiir aSr90 :
Erweiterungsfaktor k: 1,0
Wert der ErgebnisgréBe: 7,20976-02 Bq/kg

erweiterte (Std.-)Unsicherheit: 5,3105€-03 Bg/kg Erkennungs- und Nachwelsgrenze fiir aSr90 :

elative arw.(Std.-}Unsicherheit: 7,366 % Erkennungsgrenze (EKG): 6,8419E-03 Bq/kg Iterationen: 1
Beste Schétzwerte nach Bayes: min. Coverage-Intervall n, hyeisgrenze (NWG):  1,0850E-02 Bq/kg Iterationen: 5
Wert der ErgebnisgréBe: 7,2097E-02 Bg/kg
enweiterte (Std.-)Unsicherheit: 5,3105€-03 Baq/kg k_alpha=3.000, k_beta=1.645 Methode: ISO 11929:2019,
untere Vertrauensgrenze: 6,1689E-02 Bqg/kg L LU
obere Vertrauensgrenze: 8,2506E-02 Bg/kg
Wahrscheinlichkeit (1-gamma): 0,950
Monte Carlo Simulation:
Anzahl der simul. Messungen 100000 Werte <0 einbezogen | jrit: Standardunsicherheit des Fitparameters ai:
Anzahl der Runs: 1 min. Coverage-Intervall aus LS-Analyse:
. relSD%: aus Unsicherheltsfortpflanzung:
Wert der ErgebnisgroBe: 7,2259E-02 Bg/kg 0,023 reduzlertes Chi-Quadrat:
erweiterte Unsicherheit: 5,32126-03 Bq/kg 0,224
relative erw.(Std.-)Unsicherheit: 7,364 %
untere Vertrauensgrenze: 6,2464E-02 Bg/kg 0,072
obere Vertrauensgrenze: 8,3342E-02 Bg/kg 0,054
Erkennungsgrenze (EKG): 7,0553E-03 Bg/kg 0,873
Nachweisgrenze (NWG): 1,0985E-02 Bg/kg 0,580
aktiver Run: 1 IT: 8 Start MC
Projekt: arbeitung\F-Sr-90-FUMI-04_var2_V2015-07_geprift 2020-06.TXP Fertig!
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8 Verzeichnis der Chemikalien und Gerate
8.1 Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollten analysenrein sein.

— Ammoniumcarbamat;

— Dicyclohexyl-18-Krone-6 in Chloroform: 0,05 mol-I";

— Natriumacetat-Essigsdure-Lésung: 0,05 mol-I"! Natriumacetat in 0,05 mol-I”*
Essigsaure;

— Natriumdichromatlésung, Na>Cr2O7: 1,31 mol-I";

— Natriumhydroxidlésung, NaOH: 3 moll"", 10 mol-I"" ;

— Salpetersiure, HNOs: 6 mol-l”;

— Szintillationscocktail: z. B. InstantScintGelPlus, UltimaGold LLT;

— Toluolsulfonsaure in wassriger Losung: 100 ml:

25 g Toluolsulfonsaure in 75 ml entionisiertem

Wasser
Tragerlésungen
— Bariumtragerldsung: 2 mg Ba®* pro ml Lésung:
0,356 g Bariumchloriddihydrat (BaCl, - 2 H>O) in entionisiertem
Wasser lésen, 1 ml Salzsdure (3 mol-I") zugeben, dann auf
100 ml mit entionisiertem Wasser auffiillen;
— Strontiumtragerlésung: 20 mg Sr?* pro ml Lésung:
6,086 g Strontiumchloridhexahydrat (SrCl; - 6 H,O) in entioni-
siertem Wasser |6sen, 1 ml Salzsdure (3 mol-I"") zugeben, dann
auf 100 ml mit entionisiertem Wasser auffiillen;
— Yttriumtragerl6sung: 20 mg Y3* pro ml Lésung:
6,83 g Yttriumchloridhexahydrat (YClz - 6 H,O) in entionisiertem
Wasser lésen, 1 ml Salzsdure (3 mol-l™") zugeben, dann auf
100 ml mit entionisiertem Wasser aufftllen.
8.2 Gerate

Fur das Verfahren wird folgende Ausstattung bendtigt:

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

— Zentrifugalmihle mit einem Sieb fir TeilchengréBe weniger als T 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;
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— Veraschungsofen mit Luftzutrittsschlitzen und katalytischer Abgasreinigung, z. B.
KammerofenTyp 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 Moglichkeit Low-level-Ausfihrung mit
Vielkanalanalysator;

— Laborzentrifuge.
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