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Verfahren zur Bestimmung der
Aktivitatskonzentration von Strontium-90
in Meerwasser mit Proportionalzahlrohr

1 Anwendbarkeit

Das nachstehend beschriebene Verfahren dient zur Bestimmung der Aktivitatskon-
zentration von Strontium-90 (Sr-90) Uber das Tochternuklid Yttrium-90 (Y-90) in
Meerwasser nach dem Routinemessprogramm gemaB AVV IMIS (1). Das Verfahren
ist fir Probenvolumina von 20 | bis 90 | validiert.

Dieses Verfahren darf nur angewandt werden, wenn Sr-90 und Y-90 im radioaktiven
Gleichgewicht vorliegen.

2 Probeentnahme

Die Probeentnahme ist im Verfahren D-Cs-MWASS-01 beschrieben. Das Ubliche Pro-
benvolumen betragt 70 |, kann aber bei zu erwarteten niedrigen Aktivitatskonzen-
trationen von Sr-90 verdoppelt werden.

Die Abflillung der Probe auf See erfolgt direkt in Behalter, in denen bereits entweder
1 ml Salpetersaure (ca. 6 mol:I't) pro Liter Meerwasser oder 2 ml Salzsaure (ca.
6 mol-I"t) pro Liter Meerwasser vorgelegt wurde.

3 Analyse

3.1 Prinzip des Verfahrens

Ublicherweise werden 45 | einer angesduerten Meerwasserprobe fiir die Bestimmung
der Aktivitatskonzentration von Sr-90 eingesetzt.

Daraus wird Y-90 mit Diisooctylhydrogenphosphat (DEHP) extrahiert, nach weiteren
Reinigungsschritten in eine salzarme Lésung Uberfihrt und anschlieBend als Hydro-
xid geféllt. Nach einer Umfallung in die Oxalatform und Glihen des Oxalat-Rick-
stands wird Y-90 als Yttriumoxid (Y>03) gemessen.

Das Y-90-Messpraparat wird mit einem Proportionalzahlrohr in Low-level-Ausfuh-
rung mehrfach hintereinander gemessen und aus den erhaltenen Zahlraten die Akti-
vitatskonzentration von Sr-90 berechnet.

In der Meerwasserprobe kénnen Radionuklide, die die Bestimmung der Aktivitats-
konzentration von Sr-90 verfalschen, enthalten sein. Diese sogenannten Stdrstrahler
sind Thoriumisotope sowie alle dreiwertigen Radionuklide. Deshalb missen geeig-
nete MaBnahmen ergriffen werden, um den Einfluss dieser Stdérstrahler auf das
Messergebnis zu minimieren. Die Thoriumisotope werden radiochemisch abgetrennt,
die dreiwertigen Radionuklide werden erst bei der Auswertung bericksichtigt.

ISSN 1865-8725 Version Marz 2018
Messanleitungen fir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung®



D-5r-90-MWASS-01-02

Anmerkung:

Diese Stoérungen sind insbesondere bei der Bestimmung geringer Sr-90-Aktivitatskonzentra-
tionen in Meerwasser, z. B. in Nordsee- und Atlantikmeerwasserproben, zu beachten. Bei der
Bestimmung von Sr-90-Aktivitatskonzentrationen in Meerwasserproben aus der Ostsee sind
diese Stornuklide derzeit vernachlassigbar, da hier hdhere Sr-90-Aktivitatskonzentrationen
gemessen werden.

3.2 Probenvorbereitung

Von dieser angesauerten Meerwasserprobe werden 45 | in einen 50-I-Kunststoff-
behalter mit Volumeneinteilung umgeflllt und das Volumen dokumentiert.

3.3 Radiochemische Trennung

3.3.1 Der Behalter mit der nach Abschnitt 3.2 vorbereiteten Meerwasserprobe
oder mit dem nach Abschnitt 3.3 des Verfahrens D-Cs-MWASS-01 aufgefangenen
Eluat wird unter einen Rihrmotor mit Propellerriihrer positioniert.

3.3.2 Unter Rihren wird mit konzentrierter Salzséure (12 mol-I'*) ein pH-Wert von
1,3 eingestellt.

3.3.3 AnschlieBend wird die Probe mit 10 ml Yttrium-Tréagerlésung (50 mg Y3*)
versetzt und weiter gut durchmischt.

3.3.4 Es werden von 250 ml DEHP-L6sung (0,45 mol-I"t) zugegeben und der Zeit-
punkt der DEHP-Zugabe dokumentiert.

3.3.5 AnschlieBend wird die Probe finf Minuten lang intensiv durchmischt.

3.3.6 Der Ruhrmotor wird aus dem Behdlter entfernt. Dieser Zeitpunkt wird als
Zeitpunkt der Yttriumabtrennung notiert.

3.3.7 Die Probe wird nun zur Phasentrennung mindestens 20 Minuten lang stehen
gelassen, wobei die organische Phase, die das Yttrium enthalt, die obere Phase bildet.

3.3.8 Die untere, wassrige Phase wird bis auf ca. 100 ml mit Hilfe eines Schlauches
oder Rohres abgehebert und verworfen.

3.3.9 Die verbleibende Lésung wird in einen 500-ml-Scheidetrichter Uberfihrt.

3.3.10 Der Kunststoffbehalter wird nacheinander mit jeweils ca. 20 ml destilliertem
Wasser, n-Heptan und wiederum destilliertem Wasser gespilt, wobei die Spullésun-
gen mit der Lésung im Scheidetrichter vereinigt werden.

3.3.11 Die untere, wassrige Phase wird aus dem Scheidetrichter abgelassen und
verworfen.

Anmerkung:

Die wassrigen Phasen aus diesem Schritt und aus Schritt 3.3.8 kénnen bei Bedarf vereinigt
und als Rickstellprobe aufbewahrt werden. Nach ca. 14 Tagen stehen Sr-90 und Y-90 wieder
im radioaktiven Gleichgewicht, so dass Y-90 erneut abgetrennt und bestimmt werden kann.
3.3.12 Die organische Phase wird zur Reinigung zweimal mit je 100 ml und einmal
mit 50 ml Salzsaure (1 mol:I'!) jeweils eine Minute lang geschittelt. Nach Phasen-
trennung werden die salzsauren Phasen (untere Phasen) jeweils abgelassen und ver-
worfen.
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3.3.13 Das in der organischen Phase verbliebene Yttrium wird rlickextrahiert, indem
zweimal mit je 100 ml und einmal mit 50 ml Salzsaure (9 mol:I'!) jeweils eine Minute
lang geschiuttelt wird. Die nach Phasentrennung abgelassenen salzsauren Phasen
(untere Phasen) werden in einem weiteren 500-ml-Scheidetrichter, in dem sich
250 ml Trioctylmethylammoniumchlorid-L6sung befinden, vereinigt.

3.3.14 AnschlieBend wird die Lésung zwei Minuten lang geschlittelt.

3.3.15 Die salzsaure Lésung (untere Phase), die das Yttrium enthalt, wird nach der
Phasentrennung in ein 1-I-Becherglas abgelassen und mit destilliertem Wasser auf
500 ml verdinnt.

3.3.16 Zur salzsauren Losung werden unter Ruhren langsam 350 ml konzentrierte
Ammoniaklésung (etwa 13,3 mol:I'') gegeben, wobei Yttrium als Yttriumhydroxid
ausfallt.

3.3.17 Zur salzsauren Losung werden unter Ruhren langsam 350 ml konzentrierte
Ammoniaklésung (etwa 13,3 mol:-I"') gegeben, wobei Yttrium als Yttriumhydroxid
ausfallt.

3.3.18 Beim anschlieBenden Abklihlen auf Raumtemperatur setzt sich der Yttrium-
hydroxidniederschlag ab.

3.3.19 Der GroBteil der Gberstehenden klaren L6sung wird vorsichtig, z. B. mit einer
Wasserstrahlpumpe, abgesaugt.

Anmerkung:

Bei der radiochemischen Trennung mit Thoriumabtrennung werden die Schritte 3.3.20 bis
3.3.22 durch die Schritte 3.3.30 bis 3.3.36 ersetzt.

3.3.20 Das Yttriumhydroxid wird Gber eine Filternutsche (Porositat 3) abgesaugt
und mit wenig schwach ammoniakalischem Wasser gewaschen.

3.3.21 Die Filternutsche mit dem Niederschlag wird auf einen Wittschen Topf, in
dem sich ein 400-ml-Becherglas befindet, aufgesetzt.

3.3.22 Der Niederschlag wird mit 5 ml bis 10 ml Salpetersaure (2 mol-I'!) geldst
und in dem Becherglas im Wittschen Topf aufgefangen. Die Filternutsche wird mit
destilliertem Wasser gespult, so dass ein Gesamtvolumen von ca. 150 ml im
Becherglas erreicht wird.

3.3.23 Die Loésung wird auf einer Heizplatte kurz erwarmt und mit 10 ml kalt ge-
sattigter Oxalsaureldésung versetzt. Das Yttrium fallt als Yttriumoxalat aus.

3.3.24 Nach dem Abkuhlen wird ein GroBteil der Uberstehenden Lésung z. B. mit
einer Wasserstrahlpumpe abgesaugt und das Yttriumoxalat mit einem Glas-Vakuum-
filtrationsgerat Gber einen Blaubandfilter abfiltriert.

3.3.25 Der Niederschlag wird mit jeweils ca. 5 ml destilliertem Wasser und anschlie-
Bend mit Ethanol gewaschen.

3.3.26 Der Filter wird zusammen mit dem Niederschlag in einen Porzellantiegel
Uberfihrt und im Muffelofen finf Minuten lang bei 900 °C gegliht.

Anmerkung:

Yttriumoxalat enthélt tiblicherweise unterschiedliche Mengen an Kristallwasser. Durch Uber-
fihrung in Yttriumoxid werden Fehler bei der gravimetrischen Bestimmung der Ausbeute
vermieden.
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3.3.27 Das erhaltene Yttriumoxid wird mit 0,1 ml bis 0,2 ml destilliertem Wasser
mdglichst quantitativ auf ein vorher gewogenes Messschalchen Uberflhrt und durch
Verreiben mit einem Metallspatel ein homogenes, planes Flachenpraparat herge-
stellt.

Anmerkung:

Ublicherweise werden fiir die Kalibrier- und Messpraparate 2"-Messschilchen verwendet.
3.3.28 Die Suspension im Messschalchen wird unter einem Oberflachenverdampfer
vollstandig getrocknet.

3.3.29 Nach dem Abkuhlen wird das Messpraparat zur Bestimmung der chemischen
Ausbeute gewogen.

Thoriumabtrennung

3.3.30 Das Yttriumhydroxid wird anschlieBend durch dreimaliges Spulen mit jeweils
etwa 5 ml schwach ammoniakalischem Wasser quantitativ in ein 200-ml-Zentrifu-
genglas uUberflhrt.

3.3.31 Die Probe wird mindestens drei Minuten bei etwa dem 1910fachen der
Erdbeschleunigung (1910 g) bis zum vollstandigen Absetzen des Niederschlages von
der wassrigen Losung zentrifugiert.

Anmerkung:

Falls die Zentrifuge nur Umdrehungen pro Minute anzeigt, muss in der Bedienungsanleitung
fur die Zentrifuge/Rotor nachgesehen werden.

3.3.32 Die Uberstehende klare Lésung wird dekantiert und verworfen. Der Nieder-
schlag wird in ca. 3 ml Salpetersaure (5 mol:I'') gelost.

3.3.33 Der pH-Wert der Lésung wird mit destillierten Wasser auf pH 1,3 bis 1,5
eingestellit.

3.3.34 Zur Mitfallung des Thoriums werden 1 ml Zirkonium-Tragerlésung (50 mg Zr**)
und 1 ml kalt geséttigte Natriumhydrogenphosphat-Lésung im Uberschuss zugegeben.
3.3.35 Die Lésung wird drei Minuten bei etwa dem 1910fachen der Erdbeschleu-
nigung (1910 g) bis zur vollstandigen Trennung der festen und fllissigen Phase
zentrifugiert.

3.3.36 Die Uberstehende klare Lo6sung wird in ein 400-ml-Becherglas dekantiert und
mit destilliertem Wasser auf 150 ml aufgefullt.

4 Messung der Aktivitat

4.1 Allgemeines

Zur Messung der Aktivitatskonzentration des Y-90 wird ein Proportionalzahlrohr in
Low-level-Ausfuhrung verwendet.

4.2 Kalibrierung

Zur Bestimmung des Nachweisvermdgens wird ein Yttriumoxid-Kalibrierpraparat
bekannter Y-90-Aktivitat verwendet, das aus einer auf ein Aktivitatsnormal rickfihr-
baren Sr-90-L6sung, die sich im radiochemischen Gleichgewicht mit Y-90 befindet,
hergestellt wird.
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Die Herstellung erfolgt durch Zugabe einer Sr-90-L6sung bekannter Aktivitat, 10 ml
Yttrium-Tréagerlésung (50 mg Y3*) und 250 ml DEHP-L6sung (0,45 mol:-I'!) in einen
500-ml-Scheidetrichter und anschlieBender funfminiltiger Extraktion. Die weitere
Herstellung folgt der Beschreibung der radiochemischen Trennung ab Schritt 3.3.11.

Je Proportionalzahlrohrmessplatz wird das Kalibrierpraparat mindestens drei Mal je-
weils 50 Minuten lang gemessen. Aus den Mittelwerten der erhaltenen Nettozahl-
raten wird das Nachweisvermdgen messplatzspezifisch ermittelt.

Anmerkung:
Ublicherweise werden fiir die Kalibrier- und Messpraparate 2"-Messschilchen verwendet.

4.3 Messung

Das aus Abschnitt 3.3 erhaltene Messpraparat wird in acht direkt aufeinanderfol-
genden Messungen mit einer Messdauer von jeweils 360 Minuten gemessen.

Durch halblogarithmische Auftragung der nicht zerfallskorrigierten Nettozahlraten
gegen die seit Beginn der ersten Messung verstrichene Zeitspanne wird eine Abkling-
funktion ermittelt, um die radiochemische Reinheit des Y-90 zu Uberprifen. Maximal
zwei AusreiBer in den nicht zerfallskorrigierten Nettozahlraten sind zu akzeptieren;
die entsprechenden Werte werden bei der Erstellung der Abklingfunktion eliminiert.

Wenn das BestimmtheitsmaB zwischen 0,7 und 1 liegt, wird von einem ungestdrten
Messpraparat ausgegangen, wobei langlebige Stoérstrahler nicht ausgeschlossen
werden kdnnen. Ist dies der Fall wird das Messpraparat nach 14 Tagen erneut ge-
messen und die bei diesen Messungen ermittelten Nettozahlraten von den Netto-
zahlraten der ersten Messreihe abgezogen. Bei einem BestimmtheitsmalB unter 0,7
liegt in der Regel ein Messwert nahe der Erkennungsgrenze vor, der nicht notwendi-
gerweise als Sr-90-Aktivitatskonzentration interpretiert werden kann. In diesem Fall
ist die Messung zu verwerfen oder gegebenenfalls die Analyse mit einer Rlckstell-
probe (siehe Abschnitt 3.3.11) zu wiederholen.

4.4 Blindwerte

Blindwertpraparate werden regelmaBig analog Abschnitt 4.2, jedoch ohne Zugabe
eines Aktivitatsnormals, hergestellt und gemessen. Sie mussen in der Berechnung
der Analysenergebnisse berlcksichtigt werden, wenn sie sich signifikant von den
Nulleffekten unterscheiden.

WeiterfUhrende Hinweise kdnnen dem Allgemeinen Kapitel RAD-CHEM/GRUNDL
dieser Messanleitungen enthommen werden.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Zur Berechnung der Aktivitatskonzentration des Sr-90 wird der Mittelwert der Ubli-
cherweise acht, auf den Zeitpunkt der Yttriumabtrennung (siehe Abschnitt 3.3.6)
korrigierten Nettozahlraten R,; (/ = 1,..., 8) des Y-90 herangezogen.

Zur Verringerung der Erkennungs- und Nachweisgrenze kdnnen die Einzelmessun-
gen aufsummiert werden. Fur die Ermittlung der Bruttozahlrate der aufsummierten
Messungen wird auf das Verfahren D-H-3-MWASS-01 verwiesen.
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5.1 Gleichungen zur Berechnung

Die Aktivitatskonzentration ¢ zum Zeitpunkt der Probeentnahme wird nach Gleichung
(1) berechnet:

_ R, 'fA _ Rn'el'tA

C_S'U'V_ en-V

Rn'(p (1)

mit

Ry =Rp —Ro

Dabei bedeuten:

c  Aktivitatskonzentration des Sr-90 in Bg-m3;

fa  Abklingkorrekturfaktor;

A Zerfallskonstante fiir Sr-90 in s;

tn  Zeitspanne zwischen Probeentnahme und Yttriumabtrennung in s;
R, Nettozahlrate in s;

R, Mmittlere, auf den Zeitpunkt der Yttriumabtrennung korrigierte Bruttozahlrate aus m
Messungen des Messpraparates in s?,

m
. =Y 1 A tr i
mlt Rb —_ . Rbl.e Y—-90''B,i
m 4 4 ’
=

Rp; Bruttozahlrate der Einzelmessung i in s;
Ro Nulleffektzahlrate in s¢;
Ay.go Zerfallskonstante fir Y-90 in s™;

ts,; Zeitspanne zwischen Yttriumabtrennung und Ende der Messdauer der Einzel-
messung / in s;

¢  verfahrensbezogener Kalibrierfaktor in Bg-s-m;
€ Nachweisvermdgen in Bqt-s?;

n chemische Ausbeute;

V  Volumen der Probe in m3.

Die Standardunsicherheit u(c) der Aktivitatskonzentration wird nach Gleichung (2)
berechnet:

1 R, R
u(c) =c- \/— 20 uZ, (fa) + uZ, (&) + uZ, () + uZ, (V) (2)
m ty | to
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Darin bedeuten:

u(c)
tm

to
Ure(Fa)
Urei(€)
Urel ()
Urel(V)
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Standardunsicherheit der Aktivitdtskonzentration in Bg-m3;

Messdauer des Messpraparates in s;
Messdauer des Nulleffekts in s;

relative Standardunsicherheit des Abklingkorrektionsfaktors;

relative Standardunsicherheit des Nachweisvermdgens;

relative Standardunsicherheit der chemischen Ausbeute;

relative Standardunsicherheit des Volumens.

Bei der Berechnung der kombinierten relativen Standardunsicherheit der Aktivitats-
konzentration kann im Allgemeinen der Beitrag der relativen Standardunsicherheit

des Abklingkorrektionsfaktors u..(fa) vernachlassigt werden

5.2 Rechenbeispiel

Flr das Rechenbeispiel werden nachstehende Werte verwendet:

= 0,040 s’}

= 0,038 s;

= 0,039 s

= 0,033 s

= 0,032 s

= 0,031 s}

= 0,026 s'};

= 0,026 s’}

= 17520 s;

= 60720 s;

= 103920 s;

= 147120 s;

= 0,0017 s!;

= 7,62 -101%s?;

= 6 Monate = 1,58 :10’ s
= 1400 min = 84000 s;
= 0,35 Bql:s?;

= 0,77;

= 0,045 m3;
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U(Rp,1)
u(Rp,2)
u(Rp,3)
U(Rp,4)
U(Rp,s)
u(Rp,6)
U(Rp,7)
u(Rp,8)
ts,2

tg,4
ts,6
ts,8
u(Ro)
Ay-90
tm

4
urel(g)
Ure (M)
Ure)(V)

0,0014 s'%;
0,0013 s}
0,0013 s'%;
0,0012 s'%;
0,0012 s'%;
0,0012 s'%;
0,0011 s%;
0,0011 s'%;
39120 s;

= 82320 s;

125520 s;

= 168720 s;

0,00014 st;

= 3,006 - 10°s!;

360 min = 21600 s;
83,456 Bqg-s-m3;

= 0,05;
= 0,05;
= 0,02.
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Die Aktivitatskonzentration ¢ wird nach Gleichung (1) berechnet:
Eb — 1 (O 045 1- e3,006-10‘6-17520 +0038s!- e3,006-10_6-39120 +
8 ) )

- -107% - 1076
+ 0,039 51 - @3006-107°60720 4 () )33 51 . @3006-107°82320 4
-6 - .10~
40,032 571 - 3006107103920 1 () )31 g~1 . @3,006- 107125520 1

+ O 026 S—l . e3,006~10_6-14-7120 + O 026 S—l . e3,006~10_6-168720) — O 0433 S—l
R, =0,0433s5s71-0,0017s"1 =0,0416s1

0,0416 571 - 762 10771581077 00421 Bq
= — =— =3,47Bq-m™®
€= 0,035Bq!-51-0,77-0,045m® _ 0,012 m? q-m

Die Standardunsicherheit u(c) der Aktivitatskonzentration wird nach Gleichung (2)
berechnet:

1 0,0433+ 0,017
8 21600 84000

u(c) = 3,47Bq-m™3 j + 0,052 + 0,052 4+ 0,022 = 0,26 Bq- m™3

Die Aktivitatskonzentration betragt damit:

c=(3,474+0,26) Bq-m~3

5.3 Unsicherheiten der Analysenergebnisse

Die Standardunsicherheit des Analysenergebnisses beinhaltet die Standardunsicher-
heiten der Zahlstatistik, der Kalibrierung, der chemischen Ausbeute und des Volu-
mens der Probe. Die Standardunsicherheiten der Messdauer und der Zerfallskonstan-
ten werden vernachlassigt.

6 Charakteristische Grenzen des Verfahrens

Die Berechnung der charakteristischen Grenzen erfolgt nach DIN ISO 11929.

Derzeit ist eine Projektdatei zum Programm UncertRadio (siehe Abschnitt 7.3.2) 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.
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6.1 Gleichungen zur Berechnung

6.1.1 Erkennungsgrenze

Fir die Berechnung der Nachweisgrenze ¢ wird nach Gleichung (3) zuerst die Erken-
nungsgrenze ¢* ermittelt:

11 1
C*:kl—a'fp'\/RO'(E't_‘F_) (3)

m Lo

Darin bedeuten:

c Erkennungsgrenze in Bg-m3;
ki_, Quantil der standardisierten Normalverteilung fiir o = 0,0014.

6.1.2 Nachweisgrenze

Die Nachweisgrenze c¢* wird nach der impliziten Gleichung (4) berechnet:

(4)

tm* @ m ty U

#
* 2 c 1 RO RO
ct=c +k1_3-jc# -u§e1(<p)+<p2-< —)

Die relative Standardunsicherheit des verfahrensbezogenen Kalibrierfaktors ue(¢)
wird nach Gleichung (5) berechnet:

trer(9) = Ju&el () + w2y (&) + 12y () + udy (V) (5)

In den Gleichungen (4) und (5) bedeuten:
c?*  Nachweisgrenze in Bg-m3;
ki_p Quantil der standardisierten Normalverteilung fir g = 0,05.

Durch Einfihrung der Hilfsgr6Ben ¥ und 6 wird die Nachweisgrenze c¢* nach Glei-
chung (6) berechnet:

* 2
# c-y 0 < kl—ﬁ)
c’ = 1+ |[1—-—=-({1- (6)
6 p2 kZ_,

mit
0 =1—ki g ufe()

kZ_ 1
ﬁ.(p._

Y=1+
2-c* tm

ISSN 1865-8725 Version Marz 2018
Messanleitungen fir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung®



D-Sr-90-MWASS-01-10
6.1.3 Grenzen des Vertrauensbereichs
Eine Betrachtung der Grenzen des Vertrauensbereichs ist nicht erforderlich.

6.2 Rechenbeispiel

Die Berechnung erfolgt flir eine 45-1-Meerwasserprobe mit den Werten:

Ro = 0,0017 s%; tm = 360 min = 21600 s;
to = 1400 min = 84000 s;

ki, = 3: kig = 1,645;

) = 83,456 Bg-s:m3; uZ,(p) = 0,0054.

Der Wert der Erkennungsgrenze ¢ betrégt

1 1 1
*=3. : (= ‘m3 = . m™3
c 3-83,456 \/0,0017 (8 21600+84000) Bg-m 0,0434 Bg - m

und der Wert der Nachweisgrenze c*

. 0,0434-1,120 0,082 LOAS2\ | o e
¢ =7 0985 1,1202 32 am-=5 a-m
Die Werte der HilfsgréBen sind:
9 = 1—1,645% - 0,0054 = 0,985
Y=1+ 1,645° 83,456 B -3 = 1,120
= 7200434 Bq - m-3 P PATS T T oTe00s T

7 Verzeichnis der Chemikalien und Gerate

7.1 Chemikalien

Die verwendeten Chemikalien sollten analysenrein sein.
— Ammoniak, NHs: 13,3 mol-I};

— Ammoniakalisches Wasser: 1:1 (v:v) konz. Ammoniak (13,3 mol-I'?)
und destilliertes Wasser;

— Diisooctylhydrogenphosphat (DEHP)

bzw.
Bis-(2-ethylhexyl-phosphorsaure)
(HDEHP):
— DEHP-L6sung: 0,45 mol-It:
150 ml DEHP in 850 ml n-Heptan I&sen;
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Messanleitungen fir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung®



Ethanol:

Natriumhydrogenphosphat-Lésung:

n-Heptan;
Oxalsaureldésung:

Salzsaure, HCI:

Salpetersaure, HNOs:
Toluol;
Trioctylmethylammoniumchlorid:

Trioctylmethylammoniumchlorid-
Losung:
Yttriumchlorid-Hexahydrat,
YCl5:6 H,0:

Yttrium-Tragerlésung:

Zirconium(IV)-oxidchloridoctahydrat,

ZrOC|28 Hzo,

Zirkoniumlésung:

7.2 Gerate

Kunststoffbehalter, 50 I:
Rahrmotor mit Propellerrihrer;
Laborzentrifuge;

D-S5r-90-MWASS-01-11

vergallt;
kalt gesattigte Losung aus Dinatriumhy-

drogenphosphat-Dodekahydrat,
NazHPO4 12 Hzo;

kalt gesattigte Lé6sung aus Oxalsaure-
Dihydrat;

1 mol-I't, 9 mol-I"%, 12 mol-I;

2 mol-I"t, 5 mol-I"t, 7 mol-I%, 14,4 mol-I;

z. B. Adogen® 464;
300 ml Adogen® 464 in 700 ml Toluol;

5 mg Y3* pro ml Lésung:

34,12 g Yttriumchlorid-Hexahydrat mit 16 ml
Salpetersaure (ca. 7 mol-I"') versetzen und
mit destilliertem Wasser auf ein Endvolumen
von 2 | aufflllen;

50 mg Zr** pro ml Losung:

17,66 g Zirkonium(IV)-oxidchloridoctahydrat
mit destilliertem Wasser auf 100 ml auffillen.

Absaugvorrichtungen: Witt'scher Topf mit 400-ml-Becherglas, Saugflasche, Was-

serstrahlpumpe;

Filternutsche (Porositat 3, Kennz. 17D, @ 65 mm);
Glas-Vakuumfiltrationsgerat (@ 25 mm, Volumen 30 ml, mit Glasfritte);
Filterpapier (@ 24 mm, Typ Blauband, aschefrei);

Porzellantiegel (@ 40 mm);
Muffelofen;
Oberflachenverdampfer;
Laborgrundausstattung;
Messschadlchen aus Edelstahl;

Proportionalzahlrohr in Low-level-Ausflhrung.
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7.3 Programmgestiitzte Auswertung

7.3.1 Ansicht des Excel-Tabellenblatts

Aufgrund der Komplexitat der Berechnung steht eine Excel-Datei nicht zur Ver-
figung.

7.3.2 Ansicht der Resultatseite von UncertRadio

# UncertRadio: Calculation of uncertainty budget and detection limits - D-Sr-90-MWASS-01_V2018-03.tp =N =R

Datei Bearbeiten Optionen Hilfe

i End B SIR] TS =
SEAFTEEHEBE C &Kl =l b Save to cs
Verfahren Gleichungen Werte, Unsicherheiten Unsicherheitsbudget Resultate Text Editor
9 9
es bnis fiir c - . -
— = T - Erkennungs- und Nachweisgrenze fiir c :
rweiterungsfaktor k:
g L Erkennungsgrenze (EKG): |5,4975730E-02 Bg/m3  Iterationen: 1
S e
Wert der ErgebnisgraBe: |3,431342 Bg/m MNachweisgrenze (NWG): | 8,9590150E-02 Bq/m® Iterationen: &
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: |0,2571122 Bg/m3
relative erw. (Std.-)Unsicherheit: |7,493053 % k_alpha=3.000, k_beta=1.645 ngtg;d;n:fnsqt .
- , iterativ
Beste Schitzwerte nach Bayes:
Wert der Ergebnisgrafie: |3,431342 Bg/m3 PLSQ: Standardunsicherheiten des Fitparameters:
erweiterte (Std.-)Unsicherheit: |0,2571122 Bg/m3 aus LS-Analyse: |6,0228541E-04 1/s
untere Vertrauensgrenze: 2,927411 Bg/m3 aus Unsicherheitsfortpflanzung: | 5,7294927E-04 1/s
obere Vertrauensgrenze: |3,935272 Bg/m3 reduziertes Chi-Quadrat: |1,5048

Wahrscheinlichkeit (1-gamma): | 0,950

Monte Carlo Simulation:
nzahl der simul. Messungen 10000 (] werte <0 einbezogen
Anzahl der Runs: 1 [ min. Coverage-Intervall
rsD%:
Wert der Ergebnisgrife: 3,449296 Bg/m* 0,075
erweiterte Unsicherheit: 0,2575577 Bg/m3 0,707
relative erw. Unsicherheit: 7,466962 %
untere Vertrauensgrenze: 2,982438 Bg/m3 0,231
obere Vertrauensgrenze: 3,989906 Bg/m* 0,172
Erkennungsgrenze (EKG): 5,5400806E-02 Bg/m3 2,76
Nachweisgrenze (NWG): 8,9469263E-02 Bg/m3* 1,78
aktiver Run: 1 Im:| 12 Start MC
Projekt: Leitstelle D\D-5r-90-MWASS-01\D-5r-20-MWASS-01_V2018-03.txp unsaved Fertig!

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