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3  Verfahren zur gammaspektrometrischen
Bestimmung von Radionukliden in Késeproben

(Importe)

1 Anwendbarkeit

Die nachstehend beschriebenen Verfahren sind bei der Untersuchung von Kidseproben
anzuwenden, die nach dem Strahlenschutzvorsorgegesetz im Routinefall zu iiberwachen
sind (Importe).

2 Probeentnahme

Da sich Késesorten in Konsistenz, Form, GroBe und Verpackung auBBerordentlich unter-
scheiden konnen, stellt die Entnahme von repriasentativen Proben kein einfaches Unter-
fangen dar.

Fiir die Radioaktivitdtsiiberwachung muf3 die Probenmenge ausreichend sein, um ein
11-MeBgefal fiillen zu konnen. Dementsprechend mul} sie mindestens 1,5 kg betragen,
da bei der Probenvorbereitung Verluste nicht zu vermeiden sind. Die Probe mul repré-
sentativ fiir eine importierte Charge sein. Das bedeutet, daf3 bei kleineren Gebinden eine
ausreichende Anzahl nach dem Zufallsprinzip entnommen werden muf3. Auch bei grof3e-
ren Kisen mub eine ausreichende Anzahl von Teilproben gezogen werden. Die Technik
der Entnahme dieser Teilproben mit Bohrern und das zu verwendende Gerit sind in der
DIN-Norm 10327 «Milch und Milchprodukte; Probenahmetechnik» beschrieben (1).
Alle Kdseproben miissen so verpackt werden, dall beim Transport keine Wasserverluste
auftreten konnen. Bei der Aufbewahrung der Proben ist erforderlichenfalls fiir eine
sachgerechte Kithlung zu sorgen.

3 Analytik

3.1  Prinzip der Methode

Das Probenmaterial wird zerkleinert, dann homogenisiert und sofort in ein geeignetes
wasserdichtes, verschlieBbares Mefgefal3 eingebracht und darin mit einem Ge-Gamma-
Spektrometer gemessen.

3.2  Probenvorbereitung

Ziel der Probenvorbereitung ist es, eine homogene Kidsemasse zu erhalten, die ausreicht,
um eine 11-Ringschale oder ein anderes Mefigefia3 mit etwa demselben Volumen mog-
lichst gleichméBig zu fiillen. Das Fiillen von Ringschalen mit hochviskosen oder zidhvis-
kosen Massen kann schwierig sein, so daB in diesen Fallen zylindrisch geformte Schraub-
dosen vorzuziehen sind, in die man diese Kédsemassen gleichmaBiger hineindriicken
kann.
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Zur Vorbereitung der Proben werden zunéchst Verpackungen und Rinden abgenommen
bzw. abgeschnitten. Bei Késespezialitdten miissen unter Umstinden Salzlaken oder Ole
mit Hilfe eines groben Siebes abgetrennt und Reste dieser Fliissigkeiten mit FlieBpapier
abgetupft werden.

Je nach Konsistenz des Produktes wird man sich beim Zerkleinern und Homogenisieren
der Proben unterschiedlicher Techniken bedienen miissen. Am einfachsten sind ausge-
sprochene Hartkiise aufzubereiten, die mit entsprechenden Kiichengeriten geraspelt
oder zerschlagen und homogenisiert werden konnen. Pastose nicht zu viskose Kiise sind
in der Regel von Hand oder mit Knetwerken zu homogenisieren. Der erforderliche
Zeitaufwand ist dabei betrdchtlich. Hoch- bis zahviskose Késesorten miissen mit Extru-
dern (Fleischwolf) homogenisiert werden. Die Gesamtprobe ist mehrfach durch das
Gerit zu schicken, um eine gute Durchmischung zu erreichen.

Die so vorbereiteten Proben werden gleichmiBig in das vorgesehene MeBgefil3 hinein-
gedriickt. Die MeBgefdBe sind so zu verschlieBen, dal Wasserverluste wihrend der
Messung vermieden werden.

3.3 Radiochemische Trennung

Eine radiochemische Trennung ist fiir die gammaspektrometrische Messung nicht erfor-
derlich

4 Messung der Aktivitit

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 %, relative
Ansprechwahrscheinlichkeit verglichen mit einem 3” x 3” Nal(Tl)-Detektor fiir die
1,33MeV Linie des Co-60) in 11-Ringschalen oder in zylindrischen Schraubdosen mit
vergleichbarem Inhalt.

Zu den Fragen der Kalibrierung der Gamma-Spektrometer, dem Problem der Summa-

tionsverluste, die insbesondere bei groBvolumigen Detektoren betrachtliche Werte an-

nehmen konnen, sowie der Selbstabsorption in den Proben finden sich ausfiihrliche

Hinweise im Abschnitt 4 der Methode F-y-SPEKT-MILCH-01. In aller Regel sind

Selbstabsorptionsverluste im Fall der Messung von Kiseproben zu vernachlissigen, da

man beim Einfiillen der Kdsemassen in die MeBgefidBe durch Hineinpressen Dichten
nahe 1 erreichen kann.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Fir Personal-Computer stehen zur Auswertung von Gamma-Spektren leistungsfihige
Programme verschiedener Software-Anbieter zur Verfiigung, die die Aktivitdtskonzen-
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 (sieche auch Punkt 6) und die
Erkennungsgrenze in den Suchalgorithmen als Kriterium fiir die Entscheidung benutzen,
ob eine Linie vom Untergrund verschieden ist oder nicht.
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Ergebnisse der spezifischen Aktivitit oder deren Nachweisgrenzen sind stets in Bq - kg ™!
FM (Feuchtmasse) anzugeben.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Die Nachweisgrenzen der Gamma-Spektrometrie von Kdseproben liegen in der Regel im
Vergleich zu anderen biologischen Materialien relativ niedrig, da Kése aufgrund des
Herstellungsprozesses mit 10 bis 60 Bq -kg™! einen relativ niedrigen K-40-Gehalt auf-
weisen. Die hoheren Kaliumgehalte haben solche Kédsesorten, denen nachtraglich wieder
Kaliumsalze (Kaliumnitrat oder kaliumhaltige Schmelzsalze) zugesetzt wurden. Die
Nachweisgrenzen sind von der Ansprechwahrscheinlichkeit des Detektors und den
kernphysikalischen Daten der zu messenden Radionuklide, im Fall der kaliumarmen
Kése auch vom Untergrundspektrum der MeBanordnung abhidngig. Bei hoheren Ka-
liumgehalten hat das Untergrundspektrum der MeBanordnung eine geringere Bedeu-
tung.

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 flir die Berechnung der Nachweisgrenzen nicht der Gleichung in
Kapitel IV.5 entsprechen, sind Korrekturen erforderlich, die evtl. nachtréglich vorge-
nommen werden miissen. Beispiele fiir die Berechnung der Nachweisgrenzen bei der
Gamma-Spektrometrie finden sich ebenfalls in Kapitel IV.5, Unterkapitel 6.4 und 6.5. Im
vorliegenden Fall kann diesen Beispielen analog verfahren werden.

Als Anhaltspunkte fiir die erreichbaren Nachweisgrenzen mogen Werte fiir das Referenz-
nuklid Co-60 von 1,2 (Abschirmung aus normalen Bleibausteinen) und 0,13 Bq kg™ '
FM (Low-Level-MeBanordnung) bzw. fiir Cs-137 von 0,8 (Abschirmung aus normalen
Bleibausteinen) und 0,09 Bq - kg~ ! (Low-Level-MeBanordnung) gelten, die fiir eine mit
einem Kiichengerit mit Schlagmesser zerkleinerte und homogenisierte Probe eines Tilsi-
ter Késes (jeweils 1007 g Kése in einer 11-Ringschale, Detektor: 25 9 relative Ansprech-
wahrscheinlichkeit, MeBzeit: 12 Stunden) erhalten wurden. Dieser Tilsiter Kése wies
einen K-40-Gehalt von 18,5Bq kg™ ' auf.

7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite
7.1 | Chemikalien

Chemikalien werden nicht benétigt, da keine radiochemische Trennungen durchzufiih-
ren sind.

7.2  Gerite

Die erforderlichen Gerite sind bei Verfahren F-y-SPEKT-MILCH-01 aufgelistet. Bei der
Probenvorbereitung werden zum Zerkleinern und Homogenisieren der Proben zusitz-
lich Kiichengerdte mit Aufsdtzen zum Raspeln, Zerschlagen, Kneten und Extrudieren
benotigt.

Literatur
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