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Verfahren zur Bestimmung der
Aktivitatskonzentration von Tritium
in Meerwasser mit dem
Fliissigkeitsszintillationsspektrometer

1 Anwendbarkeit

Das nachstehend beschriebene Verfahren dient der Bestimmung der Aktivitatskon-
zentration von Tritium (H-3) in Meerwasser gemal IMIS-Routine- und Intensivmess-
programm nach dem Strahlenschutzgesetz (StrlSchG).

Im Routinemessprogramm kénnen mit diesem Verfahren H-3-Aktivitatskonzentra-
tionen Uber 100 Bg-m 3 im Meerwasser nach elektrolytischer Anreicherung bestimmt
werden. Im Intensivmessprogramm findet das Verfahren ohne elektrolytische Anrei-
cherung Anwendung.

2 Probeentnahme

Zu Details der Probeentnahme wird auf das Verfahren D-Cs-MWASS-01 verwiesen.

Eine 1-1-Glasflasche und deren Schraubkappe mit Dichtung werden zweimal mit Meer-
wasser vorgespllt. In die vorgespllte Glasflasche wird ohne vorherige Filterung und
Ansduerung ein Liter Meerwasser bis zum Uberlaufen eingefiillt, und die Glasflasche
luftdicht mit der Schraubkappe verschlossen. Auf diese Weise wird der Kontakt mit
der Umgebungsluft begrenzt, so dass die Meerwasserprobe gelagert werden kann.

3 Analyse

3.1 Prinzip des Verfahrens
Das Verfahren ist fir Probenvolumina von 0,5 | ausgelegt.

Zur Abtrennung der Salzmatrix wird die Meerwasserprobe ohne weitere Vorbehand-
lung unter Vakuum destilliert. Bei erwarteten Aktivitatskonzentrationen oberhalb von
2 Bqg-I"t wird vom erhaltenen Destillat ein Aliquot entnommen und dieses nach Zu-
gabe eines Szintillationscocktails direkt in einem FlUssigkeitsszintillationsspektrome-
ter gemessen.

Bei niedrigeren H-3-Aktivitatskonzentrationen muss das im Destillat enthaltene Tri-
tium elektrolytisch angereichert werden. Hierflir wird das Destillat in einer Elektro-
lysezelle zu Sauerstoff und Wasserstoff zersetzt, wobei sich die schweren Wasser-
stoffisotope Deuterium und Tritium an der Anode anreichern. Die erhaltene Lésung
wird zur Entfernung von eventuell noch vorhandenen Verunreinigungen nochmals
unter Vakuum destilliert AnschlieBend wird dem Destillat ein Aligot entnommen und
dieses nach Zugabe eines Szintillationscocktails in einem Flussigkeitsszintillations-
spektrometer gemessen.
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3.2 Probenvorbereitung

Maximal 0,5 Liter der Meerwasserprobe werden unter Vakuum bei einem Druck von
etwa 4-103 Pa destilliert und falls erforderlich anschlieBend einer elektrolytischen
Anreicherung unterzogen.

3.2.1 Destillation

Die in der Leitstelle verwendete Destillationsapparatur, mit der bis zu finf Proben
gleichzeitig destilliert werden kdnnen, ist in den Abbildungen 1 und 2 dargestellt.

Abb. 1: Destillationsapparatur mit finf Destillationseinheiten

Pumprechen

Absperrhahn / Kapillare @ 0,3 mmx 400 mm

»

30°C 4°C

Destillationskolben Destillatkolben

Abb. 2: Skizze der Destillationsapparatur
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3.2.1.1 Etwa 500 ml der Meerwasserprobe werden in einen austarierten 500-ml-
Rundkolben (Destillationskolben) Uberfihrt und das Gewicht der Vorlage bestimmt.
Der Rundkolben wird an einer Vakuum-Destillationsapparatur angebracht.

3.2.1.2 Zum Auffangen des Destillats dient ein ebenfalls austarierter 500-ml-
Rundkolben (Destillatkolben).

3.2.1.3 Der Destillationskolben wird mit Hilfe eines Warmebads auf ca. 30 °C er-
warmt, der Destillatkolben mit Hilfe eines Kaltebads auf 4 °C abgekinhlt.

3.2.1.4 Nun wird bei einem Druck von etwa 4-103 Pa bis zur Trockene destilliert.
Dies dauert je nach eingesetztem Volumen zwischen 15 und 20 Stunden.
Anmerkung:

In der Praxis kdnnen durchaus andere Badtemperaturen und Destillationszeiten erforderlich
sein. Falls nach 24 Stunden Trockene noch nicht erreicht ist, wird die Destillation fortgesetzt,
wobei die Temperatur des Warmebads auf bis zu 40 °C erhdht werden kann.

3.2.1.5 Durch Wagung der abgekuhlten und abgetrockneten Rundkolben wird das
Gewicht der Vorlage und des Destillats bestimmt.

3.2.1.6 Bei erwarteter Aktivitatskonzentration oberhalb von 2 Bqg-I* wird das Des-
tillat direkt gemaB Abschnitt 3.4 zur Messung vorbereitet. Ansonsten wird eine elek-
trolytische Anreichung gemaB Abschnitt 3.2.2 durchgeflhrt.

3.2.2 Elektrolytische Anreicherung

Die in der Leitstelle verwendete Anreicherungsapparatur wird in Abbildung 3 gezeigt
und besteht aus folgenden Komponenten:

— bis zu neun 500 ml fassender Elektrolysezellen, die aus jeweils zwei Teilen be-
stehen (siehe Abbildung 4):

e einem Innenteil, der Kathode, mit einer Vorrichtung flir das Abflihren des ent-
stehenden Knallgases und dem Anschluss an die Stromsteuereinheit. Als Katho-
denmaterial wird meist ein Baustahl mit phosphatierter Oberflache verwendet.

e einem AuBenteil, der Anode, in die der Elektrolyt eingefillt wird. Das Anoden-
material besteht meistens aus Edelstahl.

— einer Kuhltruhe;

— einer Steuereinheit mit Alarm- und Uberwachungsfunktion;

— einer Abgasableitung.

Das MaB der Anreicherung ist von der Art, Konzentration und Temperatur des Elek-

trolyten, vom Elektrodenmaterial und dessen Oberflachenbeschaffenheit sowie von
der Stromdichte an der Kathodenoberflache abhangig.
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Abb. 4: Elektrolysezelle (oben) bestehend aus Anode/AuBenteil (Mitte) und
Kathode/Innenteil (unten)
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3.2.2.1 In die Anode der Elektrolysezelle werden etwa 1,3 g Natriumperoxid ein-
gewogen und die Gesamtmasse, bestehend aus den Massen der Anode, der Kathode
und des Natriumperoxids, bestimmt.

3.2.2.2 AnschlieBend werden ca. 500 g Destillat in die Anode eingewogen. Die
genaue Einwaage an Destillat muss notiert werden.

3.2.2.3 Das Natriumperoxid wird durch Schwenken der Anode im Destillat geldst.

3.2.2.4 Danach werden Anode und Kathode der Elektrolysezelle zusammengefuhrt.
Die Elektrolysezelle wird in eine Kuhltruhe gestellt, und die Kihltruhe eingeschaltet.

3.2.2.5 An die Kathode wird ein Abluftschlauch (blaue Schlauche in Abbildung 3)
zur Ableitung des entstehenden Knallgases angebracht, der mit der Absaugung der
Anreichungsapparatur verbunden ist.

3.2.2.6 Anode und Kathode werden an die Stromversorgung angeschlossen.

3.2.2.7 Istin der Kuhltruhe eine Temperatur von 5 °C erreicht, wird die Elektrolyse
gestartet, wobei die Stromstarke innerhalb von zwei bis drei Minuten bis auf 8 A
erhoht wird.

Anmerkung:

Ist die Stromstarke von 8 A erreicht, werden die Einzelspannungen der Elektrolysezellen nach
etwa 15 Minuten kontrolliert. Treten erhdhte Einzelspannungen auf, muss zusatzlich die Tem-
peratur der betroffenen Zelle mit einem Infrarotthermometer Uberpriift werden. Betragt die
Einzelspannung einer Zelle Gber 3,5 V muss die Zelle auBer Betrieb genommen werden.
3.2.2.8 Nach etwa 30 Minuten wird die Stromstarke auf 10 A erhdht. Bei dieser
Stromstarke wird eine Wassermenge von ca. 80 ml pro Tag zersetzt.

Anmerkung:

Die Einzelspannungen der Elektrolysezellen werden mindestens einmal arbeitstaglich kon-
trolliert. Im Weiteren wird nach der Anmerkung in Schritt 3.2.2.7 vorgegangen.

3.2.2.9 Die elektrolytische Anreicherung wird nach etwa 6 Tagen, wenn sich das
Volumen des eingewogenen Destillats auf ein Restvolumen von etwa 20 ml zersetzt
hat, beendet.

3.2.2.10 Die Masse des Restvolumens wird durch Wagung bestimmt.

3.2.2.11 Zur Reinigung von eventuell noch vorhandenen Verunreinigungen wird der
Elektrolyt in einen austarierten 250-ml-Rundkolben Uberfiihrt, wobei die Einwaage
in den Rundkolben notiert wird. Als Vorlage dient ebenfalls ein 250-ml-Rundkolben.

3.2.2.12 AnschlieBend erfolgt eine erneute Destillation gemaB Abschnitt 3.2.1. Aus
dem dabei erhaltenen Destillat wird nach Abschnitt 3.4 ein Messpraparat hergestellt.
3.3 Radiochemische Trennung

Eine radiochemische Trennung ist nicht erforderlich.

3.4 Herstellung des Messpraparats

In ein austariertes 20-ml-Szintillationsflaschchen werden 8 ml des nach Abschnitt
3.2.1 bzw. 3.2.2 erhaltenen Destillats pipettiert und die Masse des Aliquots durch
Wagung bestimmt. AnschlieBend werden 12 ml Szintillationscocktail dazugegeben
und beides miteinander durch kraftiges Schutteln gut vermischt.
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4 Messung der Aktivitat

4.1 Allgemeines

Die Aktivitat des Tritiums wird nach ausreichender Vorkihlung der Szintillations-
flaschchen in einem Low-level-Flissigkeitsszintillationsspektrometer gemessen. Bei
jeder Messreihe wird zur Bestimmung der Nulleffektzahlrate tritiumarmes Wasser,
z. B. Atlantik- oder Tiefenbrunnenwasser, verwendet.

Anmerkung:
Die Szintillationsflaschchen sollen mindestens zwei Stunden vorgeklhlt werden, um Lumines-
zenzeffekte zu minimieren.

4.2 Kalibrierung

4.2.1 Low-level-Fliissigkeitsszintillationsspektrometer

Das Nachweisvermdgen des Flussigkeitsszintillationsspektrometers wird mit einem
Kalibrierpraparat, dessen Aktivitat auf ein Aktivitatsnormal rickfihrbar ist, bestimmt.

Wird das Kalibrierpraparat selber hergestellt, erfolgt dies gemaB Abschnitt 3.4. Dabei
wird Ublicherweise eine Aktivitat von 10 Bqg Tritium in Form von tritiiertem Wasser
(HTO) vorgelegt und auf ein Volumen von insgesamt 8 ml mit tritiumarmem Wasser
aufgefillt.

4.2.2 Ausbeutebestimmung der Elektrolysezellen

Flr jede Elektrolysezelle muss die Tritiumausbeute der elektrolytischen Anreicherung
na,; bestimmt und regelmaBig Gberprift werden.

HierflUr wird eine Kalibrierlésung bestehend aus tritiumarmem, destilliertem Wasser
und einem ruckfihrbaren Aktivitatsnormal hergestellt, die eine Aktivitatskonzen-
tration von etwa 10 Bq-I! enthélt. Die elektrolytische Anreicherung erfolgt gemafi
Abschnitt 3.2.2 mit einem Volumen von 500 ml Kalibrierlésung je Elektrolysezelle.

Die Tritiumausbeute 7, ; fir jede Elektrolysezelle /i wird nach Messung im FlUssig-
keitsszintillationsspektrometer gemaB Gleichung (1) berechnet:

Mai=— (1)

Dabei bedeuten:

na,; €lektrolysezellenspezifische Tritiumausbeute der elektrolytischen Anreicherung;

an,; spezifische H-3-Aktivitdt nach der Elektrolyse, in Bq-g?;

my ; Masse der nach der Elektrolyse in der Elektrolysezelle i verbliebenen Lésung,
in g;

ay; spezifische H-3-Aktivitat vor der Elektrolyse, in Bg-g};

m, ; Masse der in die Elektroysezelle i vor der Elektrolyse eingeflllten L6sung, in g.
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4.3 Messung

Die nach Abschnitt 3.4 erhaltenen Messpraparate werden finfmal hintereinander mit
einer Messdauer von jeweils 200 Minuten im Flissigkeitsszintillationsspektrometer
gemessen. Die erhaltenen Zahlraten werden anschlieBend flr die Aktivitatsbestim-
mung des Tritiums aufsummiert (siehe Abschnitt 5.1).

Die Messung der Messpraparate fur die Bestimmung des Nulleffekts, des Nachweis-
vermdgens und der Tritiumausbeute der elektrolytischen Anreicherung erfolgt in
analoger Weise.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

5.1 Gleichungen zur Berechnung

Wenn eine elektrolytische Anreichung durchgefiihrt wurde, wird die H-3-Aktivitats-
konzentration ¢ zum Zeitpunkt der Probeentnahme nach Gleichung (2) berechnet.

. n- .- ptta
m m e
c= n' P fa ‘R, = n" P ‘R, =¢"R, (2)
E MNa,i - My - My € Nai~ My My
Entféllt der Anreicherungsschritt, wird Gleichung (3) zur Berechnung der Aktivitats-
konzentration herangezogen.

P fa p-etta
C=s.mM'Rn=g.mM'Rn=§0'Rn (3)

In den Gleichungen (2) und (3) bedeuten:

c Aktivitatskonzentration in Bq-m3;

fa  Abklingkorrektionsfaktor;

A Zerfallskonstante fir Tritium in s;

tan Zeitspanne zwischen Probeenthahme und Messbeginn in s;
R, Nettozahlrate des Messpréparats in s:

mit R, =Ry,- R,

e Nachweisvermoégen in Bq:s;

p Dichte des Meerwassers in kg-m™;

m, Masse der nach der Elektrolyse in der Elektroysezelle verbliebenen Lésung, in g;
m, Masse der in die Elektroysezelle vor der Elektrolyse eingeflillten Lésung, in g;
mpy Masse des Destillats im Zahlflaschchen, in g;

¢ verfahrensbezogener Kalibrierfaktor in Bq-s-m3.

ISSN 1865-8725 Version November 2018
Messanleitungen fiir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung"



D-H-3-MWASS-01-08

Fur die Ermittlung der Gesamtbruttozahlrate R, aus den einzelnen Bruttozahlraten
Rp,; wird Gleichung (4) herangezogen:

j j
_2iRoj tmj _ 21 Rbjtm,

Ry, 7 :
21 tm,j ges

(4)

Darin bedeuten:
Rp,; Bruttozahlrate der Einzelmessung j des Messpraparats, in s™;
tm,; Messdauer der Einzelmessung j, in s;

tges Summe der Messdauern der Einzelmessungen in s.

Die Standardunsicherheit der Aktivitatskonzentration u(c) wird mit Hilfe von Glei-
chung (5) berechnet. Wird keine Elektrolyse durchgefiihrt, entfallen die relativen
Standardunsicherheiten flr die Tritiumausbeute sowie fur die Massen vor und nach
der Elektrolyse:

u(c) = c\]; <ﬁ+&) + uZ, (¢) (5)

(Rb - RO)Z tges to

mit
Uz (@) = Ule (fa) + ulei(My) + ule (M) + ule (myy) + uley(e) + u?el(nA,i) +ule(p)

Darin bedeuten:

to Summe der Messdauern der Einzelmessungen des Nulleffektpraparats to;, in's;

Ure(fa) relative Standardunsicherheit des Abklingkorrektionsfaktor;

Urel(na ;) relative Standardunsicherheit der Tritiumausbeute der Elektrolysezelle;

ure(my) relative Standardunsicherheit der Masse der nach der Elektrolyse in den
Elektroysezelle verbliebenen Lésung ;

ure(my) relative Standardunsicherheit der Masse der in die Elektroysezelle vor der
Elektrolyse eingeflillten Lésung;

ure(mpy)relative Standardunsicherheit der Masse des Destillats im Zahlflaschchen;
urel(p) relative Standardunsicherheit der Dichte des Meerwassers;
Ure(e) relative Standardunsicherheit des Nachweisvermdgens.

5.2 Rechenbeispiel

Das Rechenbeispiel zeigt die Berechnung der H-3-Aktivitatskonzentration nach elek-
trolytischer Anreicherung, wobei die nachstehenden GréBenwerte zugrunde gelegt
werden. Die relative Standardunsicherheit des Abklingkorrektionsfaktors u . (fa) wird
vernachlassigt.

Rppy = 0,160 s tm,1 = 200 min = 12000 s;
R, = 0,140, tm 2 = 12000 s;
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Rpz = 0,1805s7; tm,3 = 12000 s;
R,a = 0,150s%; tma = 12000 s;
Rps = 0,170 s, tm,s = 12000 s;
Ro = 0,020 s; to = 60000 s;
ta = 4,50-10’ s; tges = 60000 s;
my, = 0,5kg; Ure(my) = 0,01

mpy = 0,021 kg; Ure(my) = 0,01

my = 0,008 kg; Ure(my)= 0,01

€ = 0,33 Bglsst; Ue(e) = 0,05
Na,i = 0,85; Urel(Mp,i) = 0,02

p = 1:10% kg-m3; Urel(p) = 0,03

A = 1,78-10°s}; 1) = 20277 Bg-s-m™3.

Zunachst wird die Gesamtbruttozahlrate R, gemaB Gleichung (4) ermittelt:

(0,160 57" +0,140 571 + 0,180 s™* + 0,150 s> + 0,170 s™1) - 12000 s _
b= 60000 s -
= 0,160 st

AnschlieBend wird die Aktivitatskonzentration ¢ wird nach Gleichung (2) berechnet:

0,021 kg -1-103 kg -m=3 - 61'103 s71:4,50107 s
T 7033Bqt-s 10,85 0,5kg- 0,008 kg

-0,140s71 =

= 20277Bq-s- m~3-0,140 s~1 = 2839 Bq- m~3
mit

R, =0,160s"1—-0,020s"1 =0,140s71

Die Standardunsicherheit der Aktivitatskonzentration u(c) wird nach Gleichung (5)
berechnet:

1 0,160s~1 + 0,020 s71
(0,140 s71)2 60000 s

u(c) = 2839Bq-m™3 \/ +0,0041 =

=189Bq-m™3
mit
uZ,(¢) = 0,012 + 0,012 + 0,012 + 0,052 + 0,022 + 0,032 = 0,0041
Die Aktivitatskonzentration ¢ betragt damit:

¢ = (2839 + 189) Bq- m™3
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5.3 Unsicherheiten der Analysenergebnisse

Die Standardunsicherheit des Analysenergebnisses beinhaltet die Standardunsicher-
heiten der Zahlstatistik, der Kalibrierung des FlUssigkeitsszintillationsspektrometers
und der Tritiumausbeute der Elektrolysezelle und des Volumens der Probe in Form
des Produkts von Dichte und Masse. Die Standardunsicherheiten der Messdauer und
der Zerfallskonstante werden vernachlassigt.

6 Charakteristische Grenzen des Verfahrens

Die Berechnung der charakteristischen Grenzen erfolgt nach DIN ISO 11929.

Ein Excel-Tabellenblatt (siehe Abschnitt 7.3.1) sowie eine Projektdatei zum Programm
UncertRadio (siehe Abschnitt 7.3.2) sind auf der Internetseite dieser Messanleitung
abrufbar.

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

6.1 Gleichungen zur Berechnung

6.1.1 Erkennungsgrenze

Die Erkennungsgrenze c* wird gemaB Gleichung (6) ermittelt:

i} 1 1
¢ =k1a'<P'\/Ro'<t +E> (6)
ges

Darin bedeuten:

*

C Erkennungsgrenze in Bq-m3;
ki-« Quantil der standardisierten Normalverteilung fir o = 0,0014.

6.1.2 Nachweisgrenze

Die Nachweisgrenze c¢* wird nach der impliziten Gleichung (7) berechnet:

c# R R
ct=c*ki_g- c#z-uz()+ 2-< + O+—O> (7)
1P rel ¢ v tges @ tges to
In Gleichung (7) bedeuten:
c*  Nachweisgrenze in Bq-m3;
ki Quantil der standardisierten Normalverteilung fir g = 0,05.
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Durch Einfihrung der HilfsgroBen ¥ und 6 wird die Nachweisgrenze c* gemafB
Gleichung (8) berechnet:

* 2
# c -y 0 < k1_8>
¢’ = 11+ [1——=(1=-— (8)
0 p2 K2

mit

0=1- kf—ﬁ Ul (@)

*-(p.
2:c tges

6.1.3 Vertrauensbereiche

Die Berechnung des oberen und unteren Vertrauensbereiches ist in diesem Fall nicht
erforderlich.

6.2 Rechenbeispiel

Flr eine elektrolytisch angereicherte 0,5-1-Probe mit den Werten

Ki-o = 3; kl-ﬁ = 1,645;
@ 20277 Bg-s'm’3; uz, (@) = 0,0041.

wird gemaB Gleichung (6) nachstehende Erkennungsgrenze c* erhalten:

1
60000 s * 60000 s

c*=3-20277Bq-s-m‘3-\/0,0205‘1-< )=50Bq-m‘3

Fur die Nachweisgrenze c* wird folgender Wert nach Gleichung (8) ermittelt:

“ 50 Bq-m~3-1,009 0,99 1,6452 _
c* = {14 |1 1-———| =80Bgq-m™3

0,99 T 11,0092 32
mit
0 =1-—1,645%-0,0041 = 0,99
Y=1+ 1,6457 20277 B -3 = 1,009
T2 50Bq-m—2 4 s mg0000s
ISSN 1865-8725 Version November 2018

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



7

Verzeichnis der Chemikalien und Gerate

7.1 Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollten analysenrein sein.

— Natriumperoxid, Naz03;

— tritiumarmes, destilliertes Wasser;
— Szintillationscocktail: z. B. Quicksafe 400.

7.2 Gerate

Laborgrundausstattung;

1-I-Glasflasche mit Schraubkappe und Kunststoffdichtung;
Rundkolben (250 ml und 500 ml);
Vakuum-Destillationsapparatur inkl. Druckanzeige;
temperierbare Wasserbader;

Apparatur zur elektrolytischen Anreicherung, inkl. Zubehor;
Kolbenhubpipette (1 ml bis 10 ml, variabel);

20 ml-sld-Szintillationsflaschchen (super low diffusion);
Low-level-Flussigkeitsszintillationsspektrometer.
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7.3 Programmgestiitzte Auswertung

7.3.1

pl
p2
p3
p4
p5
p6
p7
p8
p9
pl0
pll
pl2
pl3

hl
h2

Ansicht des Excel-Tabellenblatts
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Verfahren zur Bestimmung der Aktivitatskonzentration von Tritium im Meerwasser mit dem Flussigkeitsszintillationsspektrometer

D-H-3-MWASS-01
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PROBENBEZEICHNUNG: Meerwasser
#Anzahl der Parameter p 13 Anwender:  Dateneingabe
k_alpha: 3 Erstellen von Variablen Definition Excel-Variablen
k_beta: 1,645 fiir Parameter Eingabe Excel-Formeln
gamma: 0,05 Excel-VBA:  #Schliisselworter
Werte aus VBA
Dateneingabe-Block: Unsicherheits-Budget:
#Werte der Parameter p Einheit: Eingabewerte StdAbw: partielle Unsicherh.- Budget
Ableitungen Budget: in%

#Summierte Bruttoimpulsanzahl Nb Nb 9600,00 97,98 0,337976 33,1147 3,199
Anzahl der Einzelmessungen m 5,00 0,000000 0,0000 0,000
Zerfallskonstante fur H-3 1/s lam_H3 1,7800E-09 1,2784E+11 0,0000 0,000
Nachweiswahrscheinlichkeit 1/(Bgs) eps 3,3000E-01 1,6500E-02 -8603,0070 141,9496 58,781
Tritiumausbeute der Elektrolysezelle i etaAi 8,5000E-01 1,7000E-02 -3339,9910 56,7798 9,405
Dichte Meerwasser kg/(m3) rho 1000,00 30,00 2,8390 85,1699 21,161
Zeitdifferenz Prentnahme-->Messbeginn s tA 4,5000E+07 0 0,0000 0,0000 0,000
Gesamtmessdauer des Messpraparats s tm 60000,00 0 -0,0541 0,0000 0,000
Messdauer des Nulleffekts s _to 60000,00 0,0000 0,0000 0,000
Nulleffektzahlrate 1/s RO 2,0000E-02 5,7735E-04| -20278,5369 11,7078 0,400
Restmasse Losung nach Elektrolyse kg mn 2,1000E-02 2,1000E-04| 135190,2459 28,3900 2,351
Gesamtmasse Losung vor Elektrolyse kg mv 5,0000E-01 5,0000E-03 -5677,9846 28,3899 2,351
Masse Messlésung im Zahlflaschchen kg mM 8,0000E-03 8,0000E-05| -3,5487E+05 28,3899 2,351

(Liste hier verlangerbar)
Modell-Block ¢ = Faktor * Rn
Hilfsgleichungen h (Formeln)
#Bruttozadhlrate Rb 1/s Rb 1,6000E-01
Zerfallskorrektion Messdauer _f3 9,9995E-01
Zerfallskorrektion Probeentnahme _f4 1,0834E+00

(Liste hier verlangerbar)
#Nettozdhlrate Rn 1/s Rn 1,4000E-01
#Kalibrierfaktor, verf.-bez. Bg*s/m® Faktor 2,0279E+04
#Ergebniswert Bg/m®  Erg 2,8390E+03 79,4116014 <-- von VBA modifizierb. Ergebniswert
#kombin. Stdmessunsicherheit Bg/m3 ukrg 1,8515E+02
#Erkennungsgrenze Bg/m3 49,6720681 Rechnen!
#Nachweisgrenze Bg/m3 79,4115851
weitere abgeleitete Werte
Hilfsgr6Be Omega Omega 1,0000E+00
Bester Schitzwert Bg/m®  BestWert 2,8390E+03
Unsicherheit des b. Schatzwerts Bg/m3 1,8515E+02
u. Grenze d. Vertrauensbereichs Bg/m3 2,4761E+03
o. Grenze d. Vertrauensbereichs Bg/m3 3,2019E+03

Das zugehdrige Excel-Tabellenblatt findet sich auf der Internetseite dieser Mess-
anleitung.
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7.3.2 Ansicht der Resultatseite von UncertRadio

# UncertRadio: Calculation of uncertainty budget and detection limits - D-H-3-MWASS-01_V2018-11 txp =N =R
Datei Bearbeiten Optionen Hilfe
S EERFREE C .— (&) pie save to csv
Verfahren Gleichungen Werte, Unsicherheiten Unsicherheitsbudget Resultate Text Editor
es gebnis fiir c : . e S
Erweiterungsfaktor k: 1,0 fr gs- und Nac grenze fiir c :
X g — Erkennungsgrenze (EKG): 49,66942 Bg/m3  Iterationen: 1
R e
Wert der ErgebnisgroBe: 2838,844 Bg/m Machweisgrenze (NWG): 79,45074 Bg/m3  Iterationen: 3
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: 188,4508 Bg/m3
relative erw.(Std.-)Unsicherheit: 6,638294 % k_alpha=3.000, k_beta=1.645  Methode: ISO
. 11929:2010, iterativ
Beste Schatzwerte nach Bayes: min. Coverage-Intervall
Wert der Ergebnisgrofie: 2838,844 Bg/m3 LinFit: Standardunsicherheit des Fitparameters ai:
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: 188,4508 Bg/m3 aus LS-Analyse:
untere Vertrauensgrenze: 2469,487 Bg/m3 aus Unsicherheitsfortpflanzung:
obere Vertrauensgrenze: 3208,20 Bg/m3 reduziertes Chi-Quadrat:

Wahrscheinlichkeit (1-gamma): 0,950

Monte Carlo Simulation:
#nzahl der simul. Messungen 100000 Werte <0 einbezogen
Anzahl der Runs: 1 min. Coverage-Intervall
relSD%:
Wert der Ergebnisgrafe: 2849,117 Bg/m= 0,021
erweiterte Unsicherheit:  189,6185 Bg/m3 0,224
relative erw.(Std.-)Unsicherheit:  6,655343 %
untere Vertrauensgrenze: 2500,525 Bg/ms3 0,064
obere Vertrauensgrenze: 3245,930 Bg/m3 0,049
Erkennungsgrenze (EKG):  51,19548 Bg/m® 0,873
MNachweisgrenze (NWG):  80,62084 Bg/m® 0,575
aktiver Run: 1 m: 4 Start MC
Projekt: ASS-01 (neu)\Berechnungsdateien\D-H-3-MWASS-01_V2018-11.txp Fertig!

Die zugehdrige UncertRadio-Projektdatei findet sich auf der Internetseite dieser
Messanleitung.
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