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5  Verfahren zur Bestimmung von Strontium-90
in Fisch

1 Anwendbarkeit

Das beschriebene Verfahren zur Bestimmung der spezifischen Sr-90-Aktivitdt von Fisch-
proben (Fischfleisch und Gesamtfisch) ist geeignet fiir Proben, die nach dem Strahlen-
schutzvorsorgegesetz (IMIS-Routineprogramm) zu untersuchen sind. Ebenso kann es
zur Uberwachung des Sr-90 im Fischfleisch nach der Richtlinie zur Emissions- und Im-
missionsiiberwachung kerntechnischer Anlagen im bestimmungsgeméfen Betrieb ver-
wendet werden.

Da es sich bei dem Verfahren um ein Y-90-Extraktionsverfahren handelt, ist Vorausset-
zung fiir die Anwendung, daB Sr-90 und Y-90 im radioaktiven Gleichgewicht vorliegen.

2 Probeentnahme

Zur Probeentnahme von Fisch wird auf die MeBanleitung G-y-SPEKT-FISCH-01 ver-
wiesen.

Die Probenmenge richtet sich danach, ob Fischfleisch oder Gesamtfisch zu untersuchen
ist. Besteht die Probe nicht nur aus gritenfreiem Filet, sondern enthilt auch Anteile von
Haut oder Griten, ist mit Sr-90-Gehalten zu rechnen, die mindestens um eine GroBen-
ordnung groBer sind, da Strontium hauptsichlich in Griaten und Haut angereichert wird.
Fiir eine Sr-90-Analyse von Fischfleisch sollte daher eine Probe mit einer Fleisch-Aus-
gangsmasse von 2 bis 5 kg Feuchtmasse zur Verfiigung stehen. Bei der Untersuchung von
Gesamtfisch kann eine Probe von 1 kg Feuchtmasse bereits ausreichend sein.

3 Analytik

3.1  Prinzip der Methode

Nach der Veraschung des Probenmaterials wird nach Einstellung des radioaktiven
Gleichgewichts zwischen Sr-90 und dessen Tochter Y-90 durch ein Extraktionsverfahren
das Y-90 abgetrennt und in ein zur Betamessung geeignetes Yttriumoxalatpriparat
iberfiihrt. Die Bestimmung der chemischen Ausbeute des Yttriums erfolgt durch kom-
plexometrische Titration. Die Messung der Y-90-Aktivitdt, mit der die gesuchte Sr-90-
Aktivitit gleichgesetzt wird, erfolgt mit Hilfe eines Low-Level-B-AntikoinzidenzmeB-
platzes.

3.2  Probenvorbereitung

Zur Probenvorbereitung einschlieBlich der Veraschung wird auf die MeBanleitung G-y-
SPEKT-FISCH-01 verwiesen. :
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3.3 Radiochemische Trennung

Der nachfolgend beschriebene Trennungsgang ist fiir maximal 100 g Asche ausgelegt, er
kann unveréndert auch bei deutlich kleineren Ausgangsmengen angewendet werden.

3.3.1 Die Fischasche wird eine Stunde bei 110°C getrocknet und im Exsikkator bis zum
Analysenbeginn aufbewahrt.

3.3.2 Es werden 50 g Gesamtfischasche bzw. 100 g Fischfleischasche in ein 1000 ml-
Becherglas (hohe Form) eingewogen und mit dest. Wasser angefeuchtet.

3.3.3 Zur Probe werden folgende Trigerlosungen zugegeben (Ansatz siche Abschnitt
7.1):

5,0ml Yttrium-Trigerlosung (50 mg Y3*)

1,5 ml Strontium-Tragerlosung (60 mg Sr*™*)

2,5ml Barium-Trigerlosung (50 mg Ba?*)

2,0ml Casium-Tragerlosung (60 mg Cs™)

Strontium, Cadsium und Barium dienen als Riickhaltetriger.

3.3.4 Die angefeuchtete Asche wird mit 1 ml Salzsdure (12,1 mol-1"1) je g Asche
versetzt, 30 Minuten zum Sieden erhitzt und abgekiihlt.

3.3.5 Das Reaktionsgemisch wird mit dest. Wasser (1 ml je g Asche) in ein ausreichend
grofles Zentrifugenglas tiberfithrt und zentrifugiert. Die klare Losung wird in einem
1000 ml-Becherglas gesammelt.

3.3.6 Der Riickstand wird mit 1 ml Salzséure (6,1 mol-1"") je g Riickstand aufge-
schlimmt und zentrifugiert. Der Schritt wird wiederholt. Die iiberstehende Losung wird
jeweils zur Losung von Schritt 3.3.5 gegeben.

3.3.7 Die vereinigten Losungen werden mit Natronlauge auf einen pH-Wert von 1 bis
1,5 eingestellt. Dabei sollte gewihrleistet sein, daB keine Salze ausfallen. Eine leichte
Triibung kann in Kauf genommen werden.

3.3.8 Die abgekiihlte Losung (pH-Wert 1 bis 1,5) wird in einen ausreichend groBen
Scheidetrichter (normalerweise 1000 ml) iiberfiihrt und mit 300 ml Bis-(2-ethylhexyl)-
hydrogenphosphat (HDEHP, 0,45mol -17') in n-Heptan versetzt.

3.3.9 Man notiert Datum und Zeitpunkt und schiittelt etwa 10 Minuten lang. (Bezugs-
zeitpunkt fiir Y-90.)

3.3.10 Die wéBrige Losung (untere Phase) wird abgetrennt und verworfen. Die organi-
sche Phase wird 5-mal mit je 100 ml Salzsdure (1 mol-1~1) je 1 Minute gewaschen. Die
Waschlosung wird verworfen.

3.3.11 Die Riickextraktion des Yttriums erfolgt durch 5-maliges Ausschiitteln mit je
50ml Salzsdure (9mol-1""). Die fiinf salzsauren Extrakte werden in einem 500 ml-
Scheidetrichter gesammelt. Die yttriumfreie organische Phase wird mit je 50 ml dest.
Wasser bzw. verdiinnter Natronlauge (ca. 1 mol-1”') in der Reihenfolge Wasser, Natron-
lauge, Wasser gewaschen und anschlieBend in Behéltern fiir organische Abfallsungen
gesammelt.

3.3.12 Die salzsaure Losung wird 10 Minuten lang mit 250 ml Trioctylmethylammo-
niumchlorid (ADOGEN 464) in Toluol gewaschen. Die wiBrige Phase soll danach
farblos sein.

MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 1. Lfg./1992 Stand: 1.9.1992
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3.3.13 ManlaBt die wiBrige (untere) Phase in ein 1 1-Becherglas mit 200 ml vorgelegtem
dest. Wasser ablaufen und erwarmt.

3.3.14 Mit Ammoniaklosung (13,4mol -1~ 1) wird neutralisiert und ein pH-Wert von
etwa 9 eingestellt. Es bildet sich eine Triibung durch Yttriumhydroxid. Man erhitzt zum
Sieden und kiihlt im Eisbad.

3.3.15 Nach dem Abkiihlen dekantiert man den GroBteil der Losung und iiberfiihrt die
Restlosung mit dem Yttriumhydroxid-Niederschlag in ein Zentrifugenglas.

3.3.16 Nach dem Zentrifugieren und Verwerfen der iiberstehenden Losung wird der
Niederschlag in wenigen Tropfen Salpetersiure (7,2 mol -1~ 1) gelost. Man gibt etwa 20 ml
dest. Wasser zu und féllt mit 25 Tropfen (etwa 3 ml) geséttigter Oxalsdurelosung in der
Hitze das Yttrium als Oxalat.

3.3.17 Zur Priifung auf Vollstandigkeit der Féllung werden wenige Tropfen Ammo-
niaklosung (13,4 mol -1~ 1) zugesetzt, bis ein pH-Wert von 1,5 erreicht ist.

3.3.18 Man laBt abkiihlen, den Niederschlag absitzen und filtriert mittels einer Hahn’-
schen Nutsche auf ein ausgewogenes Blaubandfilter. Man wascht mit wenig dest. Wasser
und Methanol nach.

3.3.19 Das Priaparat wird 30 Minuten lang bei 110°C getrocknet, ausgewogen und mit
Mylarfolie abgedeckt auf dem Priparatetrager zur Messung vorbereitet. Aus der Aus-
waage wird die Flichenbelegungsdichte in mg - cm™?2 bestimmt.

3.3.20 Nach der Messung mul3 die chemische Ausbeute der Yttrium-Abtrennung be-
stimmt werden. Die gravimetrische Bestimmung des Yttriumoxalats ist zu ungenau, da
meist Oxalsdure mit dem Niederschlag ausgefillt wird. Die Yttriumausbeute wird da-
her komplexometrisch bestimmt, dazu wird der Yttriumoxalatniederschlag mit Mylar-
folie und Filterpapier in einem 300 ml-Erlenmeyerkolben mit 10 ml Titriplex-III-Losung
(0,1mol -1~ ') und 20 ml Boratpuffer (0,1 mol -17!) in der Wirme in Losung gebracht.

3.3.21 Man gibt eine Spatelspitze Eriochromschwarz-T-Indikator (Verreibung mit NaCl
1:99) zu und titriert mit Zinksulfatldsung (0,1 mol-1~') bis zum Umschlagpunkt blau
nach violett.

3.3.22 Zum Vergleich werden 50 mg Yttrium aus der Tragerlosung vorgelegt, mit 10 ml
Titriplex-111-Lésung (0,1mol-1"') und 20ml Boratpuffer (0,1 mol-1"!) sowie einer
Spatelspitze Indikator versetzt und mit Zinksulfatlosung (0,1 mol -1 1) titriert.

3.3.23 Die chemische Ausbeute des Yttriums berechnet sich durch einfachen Dreisatz
aus dem Verbrauch an Titriplex-III-Losung (0,1 mol -1~ ') in der Probe mit bekanntem
Yttriumgehalt (Schritt 3.3.22) und in der Probe mit unbekanntem Yttriumgehalt (Schritt
3.3.21); vgl. dazu Abschnitt 5.

4 Messung der Aktivitat

Die hier in den Abschnitten 4 und 5 gegebenen Erlduterungen des MeBverfahrens sind
umfangreicher als es allein fiir Fischfleisch erforderlich wire, um auch in den MeBanlei-
tungen G-Sr-90-SCHAL-01 und G-Sr-90-KRUST-01 angewendet werden zu konnen.
Die Storungen durch mitgefillte Radionuklide sind vor allem bei der Analyse von
Miesmuschelfleisch (G-Sr-90-SCHAL-01) zu beachten, spielen bei Fischfleisch im allge-
meinen jedoch eine geringere Rolle.

Stand: 1.9.1992 MeBanleitungen Umweltradioaktivitat 1. Lfg./1992
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Die Messung des Y-90-Oxalat-Préiparates erfolgt mit einem Low-Level-B-Antikoinzi-
denzzéhler, dessen Zentraldetektor in Antikoinzidenz mit einem Schirmdetektor betrie-
ben wird. Das Detektorsystem ist zur weiteren Herabsetzung des Nulleffektes allseitig
mit 20 cm Stahl umgeben, so daB Nulleffektzihlraten von weniger als 8-1073s™! er-
reicht werden.

Bei der Messung des Y-90-Priaparates konnen Storungen durch mitextrahierte andere
Radionuklide (z. B. Ac-228, Cer-Isotope, Radon-Produkte) auftreten. Insbesondere kann
die nach der Fertigstellung des Praparates durchgefiihrte erste Messung beeinfluBt sein
von mitgefélltem Ac-228 (Halbwertszeit 6,13 Stunden), oder durch Radonprodukte aus
der Umgebungsluft, die beim Abfiltrieren durch eine Hahn’sche Nutsche (vgl. Schritt
3.3.18 in Abschnitt 3.3) im Praparat akkumuliert werden konnen.

Werden dagegen Cer-Isotope mitgefillt, konnen diese zu einer Erhdhung der gemessenen
Nettozihlrate fiihren, die man nur dann als Fremdbeitrag sicher erkennen kann, wenn
das Priparat nach einigen Tagen noch einmal gemessen wird.

Daher wird die im folgenden aufgefiihrte Vorgehensweise vorgeschlagen.

Das Y-90-Priparat wird drei- bis viermal in Zeitabstinden von etwa 1 bis 3 Tagen bei
EinzelmeBzeiten von 30000s oder 36000 s gemessen. Die Aufnahme einer solchen Ab-
klingkurve dient vornehmlich folgenden Zielen:

1. Bei unvollstdndiger Homogenitdt und Symmetrie des (ideal kreisrunden) Nieder-
schlages wird durch mehrfach wiederholtes neues Einsetzen des Priparates in den
Detektor eine Mittelung der in diesem Fall lageabhiingigen Zihlausbeute erreicht. Die so
erzielte Zahlausbeute kommt derjenigen eines idealen Priaparates im Mittel niher als die
einer einzigen Messung.

2. Einnicht erwartungsgeméBes Abklingen der Zihlrate kann, wie bereits oben erwihnt,
auf das Vorhandensein storender Fremdaktivitit deuten.

Die aufgenommene Abklingkurve (z. B. grafisch dargestellt) dient zur Beurteilung, ob
Storungen vorliegen. Ergibt die Beurteilung durch grafische Darstellung oder durch
Anwendung linearer Regression keinen Anhaltspunkt fiir eine Storung, kann die Netto-
zéhlrate der ersten Messung zur Berechnung der Sr-90-Aktivitit verwendet werden. Ist
eine Uberhdhung der Nettozihlrate allein der ersten Messung festzustellen, kann die
Sr-90-Aktivitdt aus der Nettozdhlrate der zweiten Messung ermittelt werden (die 1. Mes-
sung wird dabei verworfen). Nimmt dagegen die gemessene Zihlrate iiber alle 3 bis 4
Messungen deutlich langsamer ab, als die Halbwertszeit des Y-90 (64,10 Stunden) es
erwarten laBt, liegt eine Storung durch lingerlebige Radionuklide vor; der darin enthal-
tene Y-90-Beitrag 1aBt sich dann, wenn er im Verhéltnis zur Stérung nicht zu gering ist,
nur durch Anwendung linearer Regression ermitteln, was die Anwendung eines entspre-
chenden Rechenprogrammes erfordert (1). Ist eine solche Mdglichkeit nicht vorhanden,
ist zu empfehlen, die radiochemische Analyse zu wiederholen.

Zur Kalibrierung des MeBgerites fiir die Oxalat-Niederschlige stellt man ein Y-90-Pra-
parat mit Hilfe einer im radioaktiven Gleichgewicht befindlichen Sr-90-Ldsung her,
deren Aktivitdt genau bekannt sein mufB. Dazu trennt man das Y-90 durch eine Hydro-
xidfallung ab und fallt das Hydroxid zur Reinigung noch einmal um. SchlieBlich wird das
Y-90 als Oxalat gefillt und gemessen.

Die Flichenbelegungsdichte der Préparates soll derjenigen der Routineproben entspre-
chen. Zur Herabsetzung des Einflusses zufélliger Fehler (chemische Ausbeute, Pripara-
tion des Niederschlags, Zahlausbeuteschwankungen) sollen mehrere verschiedene Pri-
parate zur Kalibrierung verwendet werden. Die chemische Ausbeute ny_, des Y-90 wird
nach der Messung komplexometrisch bestimmt.

MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 1. Lfg./1992 Stand: 1.9.1992
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Zur Langzeitkontrolle der Zahlausbeute des Detektors verwendet man ein Priparat, das
Sr-90 und Y-90 im radioaktiven Gleichgewicht enthilt.

Die Nulleffektzahlrate wird aus einer groBBeren Anzahl von Messungen verschiedener
inaktiver Yttriumoxalat-Niederschlage ermittelt.

5 Berechnung des Analysenergebnisses
Es seien R;(t) =R, (i=1, 2, 3 oder 4) die Nettozdihlraten der insgesamt 3 oder 4

Einzelmessungen der Y-90-Abklingkurve. Damit lautet die Regressionsgleichung wie
folgt:

R; =, + 0, f(t) (1)
Darin bedeuten:
t, = Zeitdifferenz zwischen Y-90-Féllung bis zum Beginn der i-ten Messung in s
t, = MebBzeitins
Ay.9o = Zerfallkonstante fiir Y-90: 3,00-10"°s~*
®, = stellt den ermittelten konstanten Untergrundbeitrag (s~ ') dar, der von langlebi-

gen [sotopen (z. B. Cer-Isotopen) herriihrt

®, = stelltdie auf den Zeitpunkt der Y-90-Fillung bezogene Y-90-Nettozihlrate (s~ ')
dar

Der fiir die i-te Messung giiltige Abklingfaktor f(t;) wird nach Gleichung 2 berechnet:

£(t) = F(t;, tyy Ay.o0) = (€700 1) - (1 — e Mvs0 =) /(hy g0 " ty) (2

Die Regressionsparameter ®, und ®, erhdlt man durch Anwendung der linearen Regres-
sion nach Gleichung 1, wobei die f(t;)-Werte als unabhidngige x-Werte und die R;(t,) als
abhingige y-Werte aufzufassen sind. Dabei ist anzumerken, dal3 die Halbwertszeit fiir
das Abklingen (von Y-90) hierbei fest vorgegeben wird. In einer grafischen Darstellung
(y gegen x) sollen die 3 bis 4 MeBpunkte im nicht gestorten Fall in guter Niherung auf
einer Geraden liegen, die fiir x = 0 [d.h. f(t) = 0] durch y = 0 geht. Der Grafik kann
entnommen werden, ob entweder der erste y-Wert R, (t,) zu hoch liegt (Storung durch
Ac-228 oder Radon-Produkte), oder die nach f(t) = 0 extrapolierte Gerade nicht durch
den Ursprung geht, sondern einen Untergrundbeitrag (z. B. durch Cer-Isotope) anzeigt,
der deutlich groBer als Null ist.

Steht ein einfaches Programm fiir die lineare Regression nach Gleichung 1 zur Verfii-
gung, z. B. auch in Form eines Taschenrechners mit einfachen Statistikfunktionen, kann
der dabei ermittelte Parameter o, als Y-90-Nettozédhlrate Ry, zum Zeitpunkt der
Y-90-Fallung verwendet werden.

Ist aus der Abklingkurve kein Storungsbeitrag abzulesen, kann, wenn die Moglichkeit zur
linearen Regression nicht zur Verfiigung steht, der erste MeBwert R, verwendet werden,
um daraus die Y-90-Nettozéhlrate Ry o, zum Zeitpunkt der Y-90-Féllung zu erhalten:

Ry.g0 = R1(t1)/f(t1)541 . (3)

Die Standardabweichung s(Ry o) der Y-90-Nettozidhlrate Ry 4, zum Zeitpunkt der
Y-90-Fillung ergibt sich nach:

Stand: 1.9.1992 MeBanleitungen Umweltradioaktivitat 1. Lfg./1992
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s(Ry.g0) = s(Ry)/f(t,) s~ (4a)

sR)= | yry (L) ¢ (4b)
t t, t

m

und

Hierin bedeuten:

to = MeBzeit der Nulleffektmessung in s
R, = Nulleffektzihlrate in s+

Ist nur die erste Nettozdhlrate der Abklingkurve {iberhoht (Vorliegen von Ac-228 oder
Radon-Produkten), sind in den Gleichungen 4a und b jeweils die Parameter der zweiten
Messung (mit Index 2) zu verwenden.

Gleichung 4a, b gilt streng nur fiir den Fall, daB Ry_y, aus nur einer einzigen Messung
ermittelt wird. Bestimmt man Ry,, dagegen mit linearer Regression, ist die dafiir
geltende Standardabweichung (die hier wegen der aufwendigen Fehlerrechnung nicht
ausgefiihrt werden kann) im allgemeinen kleiner als nach Gleichung4a, b berechnet.

Die Berechnung der spezifischen Sr-90-Aktivitiit der Fischprobe ag, o,, bezogen auf die
Feuchtmasse (FM) und das Datum der Probeentnahme, erfolgt nach der Gleichung 5:

R
8100 = Bq-kg™' FM (5)
€y.90  My.00 My " qg " fy

wobel bedeuten:

Ry 99 = Y-90-Nettozihlrate Ry o, zum Zeitpunkt der Y-90-Fillung, in s~ *

€y.90 = Y-90-Nachweiswahrscheinlichkeit des Oxalatpriparates, abhingig von der Be-
legungsdichte des Priparates

Ny.oo = chemische Ausbeute des Yttriums, siche Gleichung 6

m, = Masse der zur Analyse eingesetzten Asche in kg
gr = Verhiltnis Feuchtmasse zu Aschemasse
t, = Zeitdifferenz zwischen Probeentnahme und der Y-90-Fillung in s

Mg, 00 = Zerfallskonstante von Sr-90: 7,65-10~ g1
f,  Sr-90-Abklingfaktor = e(~ses0ta)

Fir die durch komplexometrische Titration bestimmte chemische Yttrium-Ausbeute gilt
(vgl. Schritt 3.3.23 in Abschnitt 3.3):

- Pr 6
My-90 10ml — V,, (6)

mit:

Vp, = Verbrauch an Zinksulfatlosung (0,1 mol-1"') fiir die Probe mit unbekanntem
Yttriumgehalt, in ml

Vi, = Verbrauch an Zinksulfatlésung (0,1 mol -1 1) fiir die Probe mit bekanntem Y'ttri-
umgehalt, in ml

Die Standardabweichung s(ag,_o,) der spezifischen Aktivitit ag, o, lautet:

MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 1. Lfg./1992 Stand: 1.9.1992
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$(ag.00) = S(Ry_g0) as.90/Ry.00 Bq - kg™' FM (7)

mit s(Ry_¢0) nach Gleichung 4a, b.

5.1  Rechenbeispiel

Es sei gegeben:

Faillungsdatum: 30.9. 1981, 8:50 Uhr

Nulleffektzéhlrate: R, = 0,0042s™*

NulleffektmeBzeit: t, = 36000 s

Zerfallkonstante fiir Y-90: Ay g, = 3,00-107 %57 !

In der nachfolgenden Tabelle 1 ist fiir jede Messung i angegeben: Datum und Uhrzeit des
MeBbeginns; die Bruttoimpulsanzahl und die MeBzeit (s) der Messung i; die Zeitdifferenz

t; (h) zwischen Fallung und MeBbeginn; die errechnete Nettozihlrate R, (s~ ') und deren
nach Gleichung 4b berechneter Standardabweichung s(R;) (s~ 1).

Tabelle 1

i Datum Uhrzeit Brutto- MeBzeit t; Nettozihl- Stand.-Abw.
Impuls- rate R; s(R,)
anzahl (s) (h) s hH s™hH

1 30.09. 81 16:45 553 36000 7,92 0,01120 0,000737

2 1.10. 81 7:25 375 28500 22,58 0,00899 0,000760

3 5.10.81 8:10 170 24000 119,33 0,00292 0,000642

4 6.10. 81 17:20 275 36000 152,50 0,00347 0,000573

In Tabelle 2 sind die fiir die Ausfithrung der linearen Regression erforderlichen Daten
zusammengefalt: fiir jede Messung i der aus MeBzeit, Zeitdifferenz t, und Y-90-Zerfalls-
konstante errechnete Abklingfaktor f(t;) (siche Gleichung 2), und die Nettozihlrate R,
™.

Die Berechnung der linearen Regression nach Gleichung 1 mit Hilfe eines Taschenrech-
ners mit Statistikfunktionen ergibt:

y=1579-10"% 40,0117 - x

Der erste Koeffizient ®,, 5,79-10"*s™ !, der den mdglichen Beitrag eines stdrenden
lingerlebigen Radionuklids darstellt, betréigt nur etwa 13 % des Wertes der Nulleffekt-

Tabelle 2
i Abklingfaktor Nettozihlrate
£(ty) R,(t,)
S =1
x-Variable y-Variable
1 0,8702 0,01120
2 0,7510 0,00899
3 0,2659 0,00292
4 0,1826 0,00347
Stand: 1.9.1992 MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 1. Lfg./1992
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zdhlrate R, so daB nicht auf das Vorhandensein einer solchen Storung geschlossen
werden kann. Der zweite Koeffizient ®,, 0,0117s™*, stellt die Y-90-Netto-Zéhlrate zum
Zeitpunkt der Y-90-Fillung dar:

Ry.o = 0,0117s71

Fiir die Standardabweichung von Ry 4, ergibt sich nach den Gleichungen 3 und 4a+b,
unter Verwendung der in den Tabellen 1 und 2 aufgefiihrten Daten:

$(Ry.90) = 0,000737/0,8702s~ ! = 0,000847 s~ *
Mit den weiteren Daten:
NMy.goo = 0,911; &y 49 =0,306; m, = 0,0261kg; qp = 74,76; f, = 0,996
erhilt man damit als Ergebnis fiir die spezifische Sr-90-Aktivitit:

W 0,0117
S-90770,306 - 0,911 - 0,0261 - 74,76 - 0,996
ag,.90 = 0,0216 Bq-kg~! FM

Bq-kg ' FM

Nach Gleichung 7 erhilt man fiir die Standardabweichung der spezifischen Sr-90-
Aktivitat:

S(ag,.00) = 0,000847 - 0,0216/0,0117 Bq - kg~ ! FM
s(ag,_00) = 0,0016 Bq-kg~! FM

5.2 Fehlerbetrachtung

Die soeben errechnete Standardabweichung beriicksichtigt nur den zdhlstatistischen
Anteil. Hinzu kommen Unsicherheiten aus der Bestimmung der Nachweiswahrschein-
lichkeit und der chemischen Ausbeute, die jeweils bis zu 59 betragen konnen. Wenige
Prozent an Unsicherheiten bei der Bestimmung der Probenmassen und des Verhiltnisses
Feuchtmasse zu Aschemasse (andere Fehler sind vernachldssigbar) kommen weiterhin
dazu und miissen nach den Regeln des Kapitels I'V.5 dieser MeBanleitungen, Abschnitt
4.9, zu den zdhlstatistischen Unsicherheiten addiert werden. Erfahrungsgemal liegt die
gesamte Unsicherheit im Bereich von etwa 10 bis 15 9.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Zur Bestimmung der Nachweisgrenze wird vereinfachend nur von der ersten Messung
der Abklingkurve ausgegangen. Analog zu Gleichung 5 ergibt sich die auf die Feucht-
masse (FM) und das Probeentnahmedatum bezogene Nachweisgrenze fiir die spezifische
Sr-90-Aktivitdt nach folgender Gleichung 8:

G
Esr-00 = 20 Bq'kg"l FM ®)
€y.90 "My.00 "My "qg T - f(t;)
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worin neben den schon definierten GroBen bedeuten:

Gy.9o = Nachweisgrenze der Y-90-Nettozdhlrate Ry ¢, zum Zeitpunkt der Messung, in

S—l

f(t,) = Abklingfaktor fiir die 1. Messung des Y-90, vgl. G1.2

Fir die Nachweisgrenze Gy_q,, deren Berechnung nach Abschnitt 2.1 des Kapitels IV.5
dieser MeBanleitungen erfolgt, ergibt sich bei Verwendung einer Nulleffektzahlrate R, =
0,005s™ ' und den MeBzeiten t, = t, = 36000 s ein Wert von Gy_g, = 2,75-1073s™ 1.
Fiir einen Y-90-Abklingfaktor f(t,) von 0,74 fiir die erste Messung, eine Y-90-Nachweis-
wahrscheinlichkeit €y o, = 0,33 sowie eine chemische Y-90-Ausbeute ny._q, = 0,85 erge-
ben sich fiir verschiedene Ausgangsmassen m, - q; (in kg Feuchtmasse) die in der nach-
folgenden Tabelle 3 aufgefiihrten Nachweisgrenzen fiir die spezifische Sr-90-Aktivitit,
bezogen auf den Zeitpunkt der Messung.

Tabelle 3
Ausgangsmasse 25:-90
kg FM Bq-kg ! FM
1 0,0133
2 0,0066
3 0,0044
4 0,0033
5 0,0026
7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Geriite

71 Chemikalien

Wenn verfiigbar, sollen Chemikalien mit dem Reinheitsgrad p. a. eingesetzt werden.

— Yttrium-Tragerlosung: 10 mg Y>* ml~'. Es werden 8,54 g YCI, - 6H,O in dest. Wasser
gelost und auf 250 ml aufgefiillt (Gehaltsbestimmung erfolgt komplexometrisch); im
MeBkolben ansetzen.

— Strontium-Tragerlosung: 40mg Sr** ml~!. Es werden 24,154 g Sr(NO,), in dest.
Wasser gelost und auf 250 ml aufgefiillt; im MeBkolben ansetzen.

— Cisium-Tragerlosung: 30mg Cs* ml~!. Es werden 9,501 g CsCl in dest. Wasser gelost
und auf 250 ml aufgefiillt; im MeBkolben ansetzen.

— Barium-Tragerlgsung: 20 mg Ba?* ml~'. Es werden 9,514 g Ba(NO,), in dest. Wasser
gelost und auf 250 ml aufgefiillt; im MeBkolben ansetzen.

— HDEHP in n-Heptan: 0,45mol -1~ . Es werden 150 ml Bis-(2-ethylhexyl)-hydrogen-
phosphat mit n-Heptan auf 1000 ml aufgefiillt.

— Adogen in Toluol: Es werden 300 ml Adogen 464 (Trioctylmethylammoniumchlorid)
mit Toluol auf 1000 ml aufgefiillt.

— Boratpuffer: 0,1 mol-17". Es werden 38,1 g Na,B,0,-10H,0 und 6,18 g H,BO, in
dest. Wasser gelost und auf 1000 ml aufgefiillt.

— Zinksulfatlésung (0,1 mol -17 1)

— Titriplex-IITI-Lésung (0,1 mol - 17 1)

— Eriochromschwarz T (Indikator fiir Metalltitrationen): Es werden 99 Teile NaCl und
ein Teil Indikator in einem Morser innig vermischt.
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— Salpetersiure (14,4mol -17 1)

— Salzsdure (12,1 mol -17 1)

— Ammoniaklésung (13,4mol -17 1)

— Natronlauge (400 g NaOH je Liter)

— Salzsdure (9mol -17'): 744 ml Salzsiure (12,1 mol -17 ') werden mit dest. Wasser auf
1000 ml aufgefiillt.

— Salzsdure (1mol-171): 83ml Salzsiure (12,1 mol -171) werden mit dest. Wasser auf
1000 ml aufgefiillt.

— gesittigte Oxalsdure-Losung [Loslichkeit: 102 g (COOH), - 2H,0 je Liter H,O bei
20°C].

7.2 Gerite

Gerite zur Probeentnahme und Probenvorbereitung einschlieBlich Veraschung: siehe

MeBanleitung G-y-SPEK T-FISCH-01.

— Exsikkator

— Becherglédser (1000 ml; hohe bzw. breite Form)

— Zentrifuge/Zentrifugenglaser (200 ml bzw. 400 ml)

— Scheidetrichter (11, 500 ml)

— Hahn’sche Nutsche, Durchmesser 20 mm

— Trockenschrank

— Mylarfolie

— Préparatetrager, «ring+ disc», Durchmesser 1 Zoll

— Analysenwaage

— Buirette

— Erlenmeyerkolben (300 ml)

— Antikoinzidenz-BetameBplatz

— Programmierbarer Rechner oder Taschenrechner mit Statistikfunktionen fiir die Aus-
wertung
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