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2 Verfahren zur gammaspektrometrischen
Bestimmung von Radionukliden in Milch bei
hoheren Kontaminationen

1 Anwendbarkeit

Das nachstehend beschriebene Verfahren ist dann einzusetzen, wenn die Deposition
hoherer Aktivitdten nach Kernwaffenversuchen oder nach Unfillen in kerntechnischen
Anlagen eine hohe Kontamination der Milch zur Folge haben kann. Die gamma-
spektrometrischen Messungen sollen dazu dienen, schnell einen Uberblick iiber Art,
Hohe und Ausmall der Kontamination der Milch zu gewinnen.

2 Probeentnahme

Bei der Probeentnahme und weiteren Probebehandlung sind bei erhohten Aktivitats-
konzentrationen besondere VorsichtsmaBnahmen zu ergreifen, damit keine Aktivitdten
verschleppt und Laboratorien und MeBgerite kontaminiert werden.

Es werden jeweils Milchproben von etwa 21 entnommen. Im tibrigen gelten die Hinweise
zur Probeentnahme unter F-y-SPEK T-MILCH-01 sinngemé0B.

3 Analytik

3.1  Prinzip der Methode

Die Milchproben werden als fliissige Milch direkt in einer 1 1-Ringschale oder besser noch
in einer fest verschlieBbaren Schraubflasche mit einem Ge-Gamma-Spektrometer ge-
messen.

3.2  Probenvorbereitung

Proben mit hoheren Aktivitdtskonzentrationen diirfen grundsitzlich nicht in Laborato-
rien oder MeBraumen in die MeBgefidBe umgefiillt werden. Beim Umfiillen muB3 darauf
geachtet werden, dal3 die MeBgefaBBe aulBen nicht kontaminiert werden. Einmal benutzte
MeBgefiBe sind nicht wiederzuverwenden.

Eine weitergehende Probenvorbereitung ist nicht erforderlich.

3.3 Radiochemische Trennung

Fine radiochemische Trennung ist fiir die gamma-spektrometrische Messung nicht er-
forderlich.
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4 Messung der Aktivit:it

Zur Gamma-Spektrometrie finden sich grundlegende Ausfiihrungen und Hilfen in den
Kapiteln IV.1.1 bis IV.1.3 dieser MeBanleitungen.

Die Messung der Gamma-Spektren erfolgt mit einem Ge-Spektrometer (> 15 9 relative
Ansprechwahrscheinlichkeit verglichen mit einem 3” x 3” Nal(Tl)-Detektor fiir die
1,33 MeV-Linie des Co-60). Die fliissige Milch wird in 11-Ringschalen oder Schraub-
dosen gemessen.

Die MeBzeiten sind der jeweiligen Aktivitdt der Probe anzupassen.

Zu den Fragen der Kalibrierung der Gamma-Spektrometer, dem Problem der Summa-
tionsverluste, die insbesondere bei groBvolumigen Detektoren betrichtliche Werte an-
nehmen konnen, sowie der Selbstabsorption in den Proben finden sich ausfiihrliche
Hinweise im Abschnitt 4 der Methode F-y-SPEKT-MILCH-01.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Fiir Personal-Computer stehen zur Auswertung von Gamma-Spektren leistungsfahige
Programme verschiedener Software-Anbieter zur Verfiigung, die die Aktivitidtskonzen-
tration der Radionuklide berechnen. Es sollten solche Programme bevorzugt werden, die
fiir alle wichtigen Radionuklide die Berechnung der Erkennungs- und Nachweisgrenzen
entsprechend Kapitel I'V.5 dieser MeBanleitungen vorsehen (siehe auch Punkt 6) und die
Erkennungsgrenze in den Suchalgorithmen als Kriterium fiir die Entscheidung benutzen,
ob eine Linie vom Untergrund verschieden ist oder nicht.

Fiir den Fall erhohter Kontamination ist es aulerordentlich wichtig, dal im Labora-
torium die Moglichkeit zur vollautomatischen Auswertung von Gamma-Spektren ge-
geben ist, da in diesem Fall schnell eine groe Zahl von Proben zu bewaltigen sein wird.
Es sollte von der Moglichkeit der Programmierung sogenannter Macros Gebrauch ge-
macht werden, die einen automatischen Ablauf der Auswertung bis hin zum Ausdruck
der MeBergebnisse ermdglichen und bei vielen Software-Produkten vorgesehen sind.
Ergebnisse der Aktivititskonzentrationen oder deren Nachweisgrenzen sind stets in
Bq ‘17! Milch anzugeben.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Die Nachweisgrenzen der Gamma-Spektrometrie von Milchproben werden nicht nur
von der Ansprechwahrscheinlichkeit des Detektors und den kernphysikalischen Daten
der zu messenden kiinstlichen Radionuklide, sondern insbesondere vom K-40-Gehalt
der zu messenden Probe bestimmt. Das Untergrundspektrum der MeBanordnung hat in
diesem Fall eine geringere Bedeutung. Bei hoher kontaminierten Proben sind die Nach-
weisgrenzen dariiber hinaus entscheidend von der Art und Aktivitdt der vorhandenen
kiinstlichen Radionuklide abhéingig.

Die Nachweisgrenzen werden nach Kapitel IV.5, Unterkapitel 4.5, Gleichung 4.32a
dieser MeBanleitungen berechnet. Fiir den Fall, dal die Algorithmen des benutzten
Auswerteprogramms fiir die Berechnung der Nachweisgrenzen nicht der Gleichung in
Kapitel IV.5 entsprechen, sind Korrekturen erforderlich, die evtl. nachtriglich vorge-
nommen werden miissen.

Beispiele fiir die Berechnung der Nachweisgrenzen bei der Gamma-Spektrometrie finden
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sich in Kapitel IV.5, Unterkapitel 6.4 und 6.5. Im vorliegenden Fall kann diesen Beispie-
len analog verfahren werden.

Als Anhaltspunkt fiir die erreichbaren Nachweisgrenzen mogen die nachfolgenden
Werte fiir die Messung fliissiger Milch (11 Milch in einer Ringschale) auf dem Detektor
(259, relativer Ansprechwahrscheinlichkeit, Abschirmung und Detektor als Low-level-
Ausfiihrung, MeBzeit: 0,5 Stunden) gelten. Die Milch, die fiir die Nachweisgrenzenbe-
stimmungen eingesetzt wurde, enthielt auBer dem natiirlichen K-40-Gehalt von 50 Bq-17*
keine weiteren Gammastrahler in nennenswerten Mengen. Die in der Tabelle aufgefiihr-
ten Werte fiir die Nachweisgrenzen des Referenzradionuklids Co-60 und von Radio-
nukliden, die in der Milch vorkommen konnen, sind in Bq -1~ ! angegeben.

Nachweisgrenzen in Milch

Radionuklid Nachweisgrenze in Bq 17!
Co-60 0,98
I-131 0,69
Te-132 0,64
1-132 0,73
1-133 0,69
Cs-134 0,69
Cs-136 0,73
Cs-137 0,83
Ba-140 2,55
La-140 0,77

Die Nachweisgrenzen werden in Fallen erhohter Kontamination deutlich hoher liegen.

7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite

71 Chemikalien

AuBer Natriumazid fiir die Konservierung der Proben werden keine weiteren Chemika-
lien benotigt, da keine radiochemischen Trennungen durchzufiihren sind.

7.2  Gerite

— Ringschalen oder Schraubdosen fiir die gammaspektrometrische Messung

— Ge- bzw. Ge(Li)-Halbleiterdetektor (>159 relative Ansprechwahrscheinlichkeit,
Halbwertsbreite < 2,1 keV bei 1,33 MeV) mit Vorverstiarker und Hochspannungsver-
sorgung

— Hauptverstiarker (NIM-Modul)

— Analog-Digital-Konverter (NIM-Modul)

— Vielkanalanalysator konventioneller Art oder entsprechender externer Speicher mit
mindestens 4096 Kanédlen (NIM-Modul)

— Uberrahmen mit Spannungsversorgung fiir die Aufnahme von NIM-Modulen

— Personal-Computer oder Workstation mit entsprechender Software fiir die Auswer-
tung der Gamma-Spektren
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