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2 Verfahren zur gammaspektrometrischen
Bestimmung von Radionukliden
in Sedimentproben

1 Anwendbarkeit

Die Uberwachung der Sedimente erméglicht insbesondere die Erfassung der langfristi-
gen Kontamination der Gewisser mit radioaktiven Stoffen. Die Auswirkungen von
kerntechnischen Anlagen konnen anhand geeigneter Leitnuklide (z. B. Co-60, Co-58
u.a.) oft weitab vom Standort der Emittenten in Bereichen erhohter Sedimentation
nachgewiesen werden. Storfallbedingte Eintrage sowie Eintridge nach atmosphérischen
Kernwaffenversuchen sind anhand langlebiger Radionuklide (z. B. Cs-137, Cs-134 u.a.)
noch lange nach dem jeweiligen Ereignis nachweisbar (1, 2). Eine Uberwachung der
Sedimente ist stets angezeigt, wenn im Rahmen von Unterhaltungs- oder AusbaumaB-
nahmen von Wasserstraflen und Héfen an der Gewissersohle abgelagerte Feststoffe
gebaggert und auflandwirtschaftlich genutzten Anbauflichen ausgebracht oder aber auf
Landdeponien gelagert werden miissen.

Mit dem angegebenen Verfahren kdnnen die wichtigsten Spalt- und Aktivierungspro-
dukte in Sedimentproben direkt und ohne radiochemische Aufarbeitung gemessen wer-
den. Zur Erzielung einer hohen Empfindlichkeit des Nuklidnachweises sind moglichst
groBle Probenmengen bei gleichzeitig optimaler MeBgeometrie vorzusehen (3, 4). Bei
MeBzeiten von 1000 Minuten und einer Probenmasse von 0,5 kg (Trockenmasse TM)
konnen mit konventionellen MeBanordnungen Nuklidgehalte bis ca. 0,5Bq kg™ ! TM
gemessen werden.

2 Probeentnahme

Art der Entnahme und Lage der Entnahmestellen sind derart festzulegen, daB fiir den
untersuchten FluBBabschnitt repriasentative Proben erhalten werden (5).

Bei der Uberwachung kerntechnischer Anlagen sind Entnahmen oberhalb und unterhalb
des Einleitbauwerks unter Beachtung der lokalen Ausbreitungsverhiltnisse im Vorfluter
vorzunehmen. Bei der groBriumigen Uberwachung der Gewisser sind Proben insbe-
sondere in den Bereichen zu entnehmen, die entsprechend genutzt oder aber aus ver-
kehrswasserwirtschaftlichen Griinden unterhalten werden miissen. Die Einrichtung von
Entnahmestellen auf unbelasteten FluBabschnitten zu Referenzzwecken ist zu empfeh-
len.

Sedimentproben sind vorzugsweise in Bereichen erhohter Sedimentation zu entnehmen
(Héfen, Stauhaltungen, Seiten- und Altarme, Buhnenfelder u.a.). Die Proben sollten
iiberwiegend (> 90 9,) aus Feinkornmaterial mit einer KorngréBe von <0,063 mm be-
stehen. Die Entnahme sollte stets an den festgelegten Entnahmestellen mit Hilfe geeigne-
ter Sedimentgreifer erfolgen. Hiermit konnen fiir die obersten 10 cm der Sohlenschicht
ausreichend reprisentative Proben erhalten werden (5).
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3 Analytik
3.1  Prinzip der Methode

Nach dem Entfernen iiberschiissiger Wasserreste wird die Sedimentprobe feucht in eine
Ringschale eingefiillt und gemessen. Nach der Messung wird die Probe oder ein Aliquot
hiervon in einem Trockenschrank getrocknet und in einem Muffelofen bis zur Gewichts-
konstanz gegliiht. Die Nuklidgehalte sind stets auf die Trockenmasse (TM) zu bezie-
hen.

Das Messen der Proben in getrockneter bzw. gegliihter Form ist ebenfalls problemlos
moglich, da die Schiittdichte von zerkleinertem Material i.a. bei o ~ 1,0 g-cm™? liegt.

3.2  Probenvorbereitung

Die Sedimentprobe mul3 vor oder nach der Messung stets bis zur Gewichtskonstanz
getrocknet bzw. gegliitht werden. Zur Veranschaulichung des Einflusses der Probenbe-
handlung ist der an zwei Chargen von je drei Proben gemessene prozentuale Gewichts-
verlust in Abbildung 1 beispielhaft dargestellt (6). Hieraus geht hervor, dal nach einer
Vortrocknung der Probe fiir 2 Stunden bei 105°C (A) bereits eine Glithdauer von 1
Stunde bei 450°C ausreichend war, um Gewichtskonstanz zu erreichen. Der nach dem
Glithen verbleibende Anteil qr lag bei ca. 35 % von der Feuchtmasse my der eingesetzten
Proben. Im Falle (B) dagegen war eine mindestens achtstiindige Vortrocknung bei 105°C
erforderlich, um Gewichtskonstanz zu erreichen. Bei dem sich anschlieBenden Glithen
bei 450°C war bereits bei einer Glithdauer von 1 Stunde ein weiterer Riickgang der
Probenmasse bis zur Gewichtskonstanz zu beobachten. Je nach Zusammensetzung der
Sedimentproben konnen die qp-Werte erheblich schwanken. Da der Trocknungsverlauf
auch vom Gesamtgewicht mp sowie vom Wassergehalt der Probe abhingt, ist die
Trocknung bei groBBvolumigen Feststoffproben ggfs. zu verlingern.
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Abb. 1: Verlauf der prozentualen Gewichtsabnahme beim Trocknen bzw. Glithen von Sedimentproben aus
dem Rhein. (A): zweistiindige Vortrocknung bei 105°C, anschlieBend Gliithen bei 450 °C; (B): 16-stiindige
Vortrocknung bei 105°C, anschlieBend Glithen bei 450°C. Feuchtmasse der Ausgangsproben 40-45
Gramm je Probe (Mittelwerte von je 3 Parallelproben).
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3.3  Verarbeitung der Probe

3.3.1 Messen der Sedimentprobe in feuchter Form

3.3.1.1 Die feuchte Sedimentprobe von der Masse my wird in eine Ringschale bis zur
vorgeschriebenen Fiillhohe eingefiillt.

3.3.1.2 Anschliefend wird die Probe in einer kalibrierten MeBanordnung gemessen.

3.3.1.3 Nachder Messung wird das feuchte Sediment (mg) bzw. ein Aliquot (mg) in eine
Porzellanschale iiberfiihrt, in einem Trockenschrank 2 Stunden bei 105°C getrocknet
und anschlieBend in einem Muffelofen 1 Stunde bei 450°C gegliiht.

3.3.1.4 Die als Gliithriickstand erhaltene Masse mg bzw. mg wird bei der Auswertung
der Spektren zur Ermittlung der spezifischen Aktivitit der Probe stets zugrundegelegt.

Anmerkung (a)

Weicht die Dichte der gemessenen Probe von der des zur Kalibrierung verwendeten
Materials merklich ab, so ist eine entsprechende Selbstabsorptionskorrektur vorzuneh-
men (10).

Anmerkung (b)
Alternativ kann zu Pkt. 3.3.1.3 eine Trocknung bei 105°C tiber Nacht bis zum Erreichen
der Gewichtskonstanz ausreichend sein.

3.3.2 Messen der Sedimentprobe in getrockneter Form

Steht nur wenig oder auch hoher kontaminiertes Material zur Verfiigung, so kann die
Messung der Probe auch in getrockneter Form als Pellet 0. 4. durchgefithrt werden (siche
Abschnitt 4).

3.3.2.1 Ca. 200 g einer Probe (my) werden in einer Porzellanschale im Trockenschrank
bei 105°C 2 Stunden getrocknet und anschlieBend in einem Muffelofen 1 Stunde bei
450°C gegliiht.

3.3.2.2 Nach dem Erkalten wird der Gliihriickstand in einem Achatmorser oder einer
Kugelmiihle staubfein zermahlen.

3.3.2.3 Eine genau abgewogene Menge (mg = 86 Gramm) der feingepulverten Probe
wird in einer elektrohydraulischen Presse zu einem zylindrischen PreBling von sehr kon-
stanten Abmessungen (z. B. Probendurchmesser: 50 mm; Probenh&he: 23 mm; Masse
der Probe: ca. 86 Gramm) verarbeitet.

Anmerkung (a)

Die Vorziige der Pellets liegen vor allem in der ausgezeichneten Reproduzierbarkeit der
MeBgeometrie sowie in der Leichtigkeit der Handhabung, Stapelung und Beschriftung
im Routinebetrieb.

Anmerkung (b)

Liegt nur sehr wenig Probenmaterial vor, so kann auch eine Messung mit Hilfe konven-
tioneller MeBschalen vorgenommen werden. Hierzu wird die in Wasser suspendierte
Probe auf einer Hahn’schen Nutsche o.a. iiber Membranfilter (Porenweite: 0,45 um)
abgesaugt und anschlieBend in einem Trockenschrank 2 Stunden bei 105°C getrocknet.
Der Trockenriickstand liegt hierbei um 1 Gramm und muf} genau ermittelt werden.
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4 Messung der Aktivitit

Halbleitersonden aus Reinstgermanium (p-Typ) sind zur Messung von Radionukliden
mit y-Energien zwischen 50 und 3000keV geeignet. Hiermit konnen praktisch alle
relevanten Spalt- und Aktivierungsprodukte erfalit werden. Miissen auch y-Strahler mit
Energien unterhalb von 100 keV gemessen werden, sind mit Vorteil Germaniumdetek-
toren vom n-Typ oder aber Si(Li)-Detektoren zu verwenden. Weitere Hinweise konnen
Kapitel IV.1.1 dieser MeBanleitungen entnommen werden.

Um die bei den verschiedenen Uberwachungsaufgaben anfallenden Sedimentproben
flexibel verarbeiten zu konnen, empfiehlt sich eine Kalibrierung des Detektors mit
mehreren Probenkonfigurationen (3, 4). Drei der besonders gebrduchlichen Zéhlanord-
nungen sind in Abb. 2 zusammengestellt.

Zahlanordnungen flir Schwebstoff/Sediment

(mg=19) (mg=1000g)

Abb. 2: Verschiedene Zdhlanordnungen zur y-spektrometrischen Einzelnuklidbestimmung in Sediment-
und Schwebstoffproben (3, 4). Alle Abmessungen in mm.

4.1 Kalibrierung der MefBlanordnung

4.1.1 Energiekalibrierung

Hinsichtlich der Energiekalibrierung sei auf die MeBanleitung C-y-SPEKT-OWASS-01
verwiesen.

4.1.2 Ermittlung der nuklid-/energiespezifischen Peakzihlausbeute

Die Bestimmung der energiespezifischen Peakzdhlausbeute €, als Funktion der y-Energie
E, hat fiir jeden Detektor und jede einzelne Zahlanordnung gesondert mit Standardpré-
paraten bekannter Nuklidgehalte a, zu erfolgen. Hierbei miissen moglichst die gleichen
MeBbedingungen hinsichtlich MeBgeometrie, Dichte der Probe u. a. vorliegen, bei denen
die eigentlichen Umweltproben auch gemessen werden sollen.

Eine Kalibrierung der MeBanordnung kann nuklidspezifisch oder aber energiespezifisch
erfolgen. Hierzu kann das von der Bundesanstalt fiir Gewésserkunde im Rahmen von
Vergleichsanalysen bereitgestellte und mit ausgewahlten Radionukliden markierte Mate-
rial verwendet werden (9, 11). Falls Sedimentproben in getrockneter Form gemessen
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werden sollen, bei denen die Schiittdichte i.a. nahe bei 1,0 g - cm™? liegt, kdnnen auch die
von der Phys.-Tech. Bundesanstalt lieferbaren Standardlosungen (Aktivitdtsnormale)
zur Kalibrierung eingesetzt werden.

Aus der gemessenen Nettopeakzdhlrate R, von Nuklid r, der in der Standardprobe
vorgegebenen bzw. bekannten spezifischen Aktivitit a, sowie der eingesetzten Proben-
masse m erhilt man die nuklidspezifische Peakzdhlausbeute €, zu:

g = M

Unter Berticksichtigung der Emissionshdufigkeit (Emissionswahrscheinlichkeit) p, er-
hédlt man hieraus die energiespezifische Peakzihlausbeute €, zu:

&, =~ @)

Der Verlauf der energiespezifischen Peakzédhlausbeute €, ist fiir den Energiebereich zu
ermitteln, in dem Radionuklide bestimmt werden sollen. Hierzu sind nach Mdoglichkeit
y-Strahler mit nicht koinzidenten Ubergéngen einzusetzen (z. B. Am-241, Co-57, Ce-139,
Ce-141, Hg-203, Cr-51, Sn-113, Be-7, Cs-137, Mn-54, Zn-65, Fe-59 und K-40). In Abb. 3
ist die energiespezifische Peakzéhlausbeute €, als Funktion von E, fiir drei in der
MeBpraxis gebrduchliche Zahlanordnungen in doppellogarithmischem MaBstab bei-
spielhaft aufgetragen (3, 4).

Aus Abb. 3 kann entnommen werden, dal die hochsten ¢ -Werte mit Zahlanordnung A
(50 mm-MeBschélchen; m = 1 Gramm) erhalten wurden. Da aber in Zdhlanordnung C

100 T T T T

107 =

& L N

102 -
i Sediment 7
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E, [keV]

Abb. 3: Energiespezifische Peakzihlausbeute ¢, in Abhédngigkeit von der y-Energie fiir Zédhlanordnung A,
B und C (Sediment-/Schwebstoffmessung)
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(Ringschale) eine Probenmasse von 1000 Gramm gemessen werden kann, lassen sich
hiermit, bei sonst gleichen MeBbedingungen, wesentlich niedrigere konzentrationsbezo-
gene Erkennungsgrenzen g* erreichen.

4.2  Korrektur der Ziahlverluste bei Kaskadenstrahlern

Zur Korrektur der Zihlverluste sei auf die MeBanleitung C-y-SPEKT-OWASS-01 und
Kapitel I'V.1.1 dieser MeBanleitungen verwiesen.

4.3 Stérungen

Zu moglichen Storungen werden Angaben in der MeBanleitung C-y-SPEKT-OWASS-01
gemacht.

5 Berechnung des Analysenergebnisses

Bel einer y-spektrometrischen Einzelnuklidbestimmung erfolgt die Berechnung der spe-
zifischen Aktivitdt a, der getrockneten Sedimentprobe (TM) der Masse mg nach folgen-
der Beziehung:

Rﬂ 7\'1' ’ tﬂl

_)“r'tm

a,(ty) = Bq-kg ' T™M (3)

g, p,,mg 1—e

Hierbei ist stets der Beginn der Messung als Bezugszeitpunkt ty, zu wihlen. Der Zerfall
wihrend der Messung von sehr kurzlebigen Radionukliden wird nach Gleichung 2.25 in
Kapitel I'V.5 dieser MeBanleitungen entsprechend beriicksichtigt.

Wird eine feuchte Sedimentprobe von der Masse mg eingesetzt und nur ein Aliquot my

zur Trocknung verwendet, so erhilt man mit dem Gliihriickstand mg der Teilprobe die
spezifische Aktivitit a, zu:

Rn Rn —_ 1
a, = — = Bq-kg " T™M (3a)
Mg € Py, Mg (r
€y Py Mg ’
F
mit
mg
Mg = Mg ——— = Mg "t kg (3b)
Mg

Zur Umrechnung auf den Zeitpunkt der Probeentnahme t,, ist Gleichung 3 entsprechend
Zu erweitern:

m La—1
_ T Bq-kg'TM @

Y
Der bei einer y-spektrometrischen Einzelnuklidbestimmung auftretende statistische
Zahlfehler s, der Nettopeakzihlrate R, kann aus der mittleren kanalbezogenen Unter-

MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 2. Lfg./1994 Stand: 1.12.1993
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grundzihlrate pro Kanal R (s~ '), der Halbwertsbreite h (Anzahl der Kanile) und der
MeBzeit t,, (s) wie folgt berechnet werden:

Sy =

R, 43,40 h-R,
\/ s (%)

[
Da der Verlauf von Photopeaks in guter Ndherung durch eine Normalverteilung appro-
ximiert werden kann, wird als auswertbarer Peakbereich der Spektrumsabschnitt defi-
niert, der 95 9 der gesamten Peakfliche — entsprechend 1,7 h —umfaBt. Somit erhdlt man
den statistischen Zdhlfehler s(a,) einer y-spektrometrischen Einzelnuklidbestimmung
zu:

S S

s(a,)= ———— =c¢,- — Bq-kg !TM (6)
€,'p, Mg R,

bzw. die relative Standardabweichung (Variationskoeffizient) s(a,)/a, zu:

S (al‘) Sn Sl‘l

= - (7)

ay 8'y'py ‘Mg a, Rn

5.1  Rechenbeispiel

Ermittlung der spezifischen Aktivitdt von Cs-137 einer Sedimentprobe

Zeitpunkt der Probeentnahme: t, = 1.3.1991
Zeitpunkt der Messung: tm = 1.9.1991
MeBzeit der Probe: tm = 60000s
Peakzihlausbeute bei 661,6 keV: €, = 0,0200
Emissionshaufigkeit fiir Cs-137: p, = 0,850
Trockenmasse der Probe (Pellet-Geometrie): mg = 0,086 kg
Zerfallskonstante von Cs-137: Aes.137 = 0,0229a™ 1

(=7,26-10"1%s71)
Peakhalbwertsbreite in Kanédlen (661,6keV): h = 1,5
Peakzihlrate R, = 0,080s"*
Mittlere Zahlrate des Untergrundes pro Kanal: R, = 0,00077s*
(661,6 keV)

Hieraus erhdlt man die gesuchte spezifische Aktivitdt der Sedimentprobe ac,_ ;37 zum
Zeitpunkt der Messung ty nach Gleichung 3 zu:

(tyy) 0,080 547 Bq-ke ! TM
4, = — . .
cs-137WM) = 5 6200 - 0.850 - 0,086 4-%8

und zum Zeitpunkt der Probeentnahme t, nach Gleichung 4 zu:

ac137(ty) = 54,7-¢%02297 030 = 55 3Bq - kg™ ' TM

Stand: 1.12.1993 MeBanleitungen Umweltradioaktivitét 2. Lfg./1994
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Der zugehorige statistische Zahlfehler fiir den Zeitpunkt der Messung ty, wird nach den
Glleichungen 5, 6 und 7 erhalten:

J 0,080 + 3,40 - 1,5 -0,00077

60000 1
s(acs-137) = =0,81Bq kg T™M
0,0200 - 0,850 - 0,086

Das Ergebnis der Bestimmung von Cs-137 in einer Sedimentprobe zum Zeitpunkt der
Probeentnahme t, mit dem einfachen statistischen Zihlfehler lautet somit:

aCS_137(tp) = (55,3 i 0,8) Bq : kg— L TM
bzw.
acs137(t) = 55,3Bq kg™ ' TM £1,5%

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

6.1  Erkennungsgrenzen

Die bei einer y-spektrometrischen Einzelnuklidbestimmung erreichbaren nuklid- bzw.
energiespezifischen Erkennungsgrenzen g bzw. g¥ (Bq - kg~ ! TM) werden von weit-
gehend festliegenden Parametern, wie:

— Spektrumsuntergrund R, (abhingig von Abschirmung, Ortsdosisleistung, Detektor-
materialien u.a.)

— Peakzéhlausbeute ¢, (abhédngig von DetektorgréBe, Zahlgeometrie u.a.)

— Halbwertsbreite h (abhéngig von Detektor sowie von Haupt- und Vorverstirker u.a.)

sowie von in weiten Grenzen variablen Groflen:

— Probenmasse m
— MeBzeit t,
— Zusammensetzung der MeBprobe

bestimmt. Da Nuklidgehalte stets auf den Zeitpunkt der Probeentnahme t, zu beziechen
sind, ist bei kurzlebigen Radionukliden auch die Halbwertszeit von EinfluB3.

Zur Veranschaulichung des Einflusses der Zusammensetzung der MeBprobe auf die
Hohe des Comptonuntergrundes und damit auf die Erkennungsgrenze g ist das
v-Spektrum einer schwach belasteten Sedimentprobe (Probe S1 der Vergleichsanalyse
1992 (11)) in Abbildung 4 beispielhaft dargestellt und der in der gleichen MeBanordnung
bei gleichen MeBbedingungen durchgefiihrten Nulleffektmessung (Abbildung 1 von
MeBanleitung C-y-SPEKT-OWASS-01 und (11)) gegeniibergestelit.

Hieraus geht hervor, daf3 die Hohe des Comptonuntergrundes entscheidend durch die in
der Probe enthaltenen tiberwiegend natiirlichen Radionuklide bestimmt wird, wobei das
K-40 von besonderem EinfluB} ist. So bedeutet beispielsweise eine durch diese Nuklid-
anteile bewirkte Anhebung des Comptonuntergrundes bei 100 bzw. 1000 keV um einen
Faktor von ca. 20 bzw. 10 eine entsprechende Erhohung der Erkennungsgrenze um einen
Faktor von ca. 4,5 bzw. 3,2. Da die Zusammensetzung der Proben sowie q; von Probe zu
Probe z.T. erheblichen Schwankungen unterliegen — damit auch entsprechend die Hohe
des Comptonuntergrundes — ist bei der Messung von Sedimentproben, selbst bei anson-
sten gleichen MeBbedingungen, stets von schwankenden Erkennungsgrenzen auszuge-
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Abb.4: y-Spektrum einer schwach belasteten Sedimentprobe (Probe S1, Vergleichsanalyse 1992) fiir
t, = 220000s in einer Abschirmung aus Pb (10cm), Cu (0,2cm) und Plexiglas (1,0cm). Siehe auch
Abbildung 1 in MeBanleitung C-y-SPEKT-OWASS-01 sowie (11).

hen. Aus diesem Grunde ist selbst fiir festliegende MeBbedingungen die Angabe einer
verfahrensbezogenen Erkennungsgrenze aufgrund dieser nicht vorhersehbaren Auswir-
kungen des inhédrenten Nulleffektes von realen Sedimentproben nicht moglich. Bet hoher
belasteten Proben konnen diese Auswirkungen noch weit gravierender sein.

Zur Berechnung der Erkennungsgrenzen g¥ werden in der Literatur verschiedene For-

meln angegeben, die auf unterschiedlichen Entscheidungskriterien fiir den Nachweis von
Photopeaks beruhen. So wird nach der sog. Zentralkanalmethode (3, 4):

Stand: 1.12.1993 MeBanleitungen Umweltradioaktivitat 2. Lfg./1994
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h-k,_, \/n-RO'(l-i—l/n)

g =
" &-°p,m 4-t,-1In2

1,064 h-k,_, [R,-(1+1/n
= - \/R"(t ) g kgt T™ (®)

€,' Py, m

ein Peak dann als nachgewiesen angesehen, wenn die kanalbezogene differentielle Peak-
zdhlrate R(x,) an der Peakposition x, (giinstigstes Signal-/Untergrundverhéltnis!) ge-
rade das k, _ -fache der Standardabweichung der Untergrundzihlrate R, erreicht bzw.
iibersteigt.

Nach der in der DIN 38404, C 16, angegebenen analogen Beziehung (12):

. Ki_, 2-1,7-h-R, -
g = Bq kg™ T™M ®
€, P, m tm

dagegen wird ein Photopeak von Nuklid r dann als nachgewiesen betrachtet, wenn die
tiber den Spektrumsabschnitt, der 95 % — entsprechend 1,7 - h — des Photopeaks umfaBt,
integrierte Zihlraten £ R, das k,_-fache der Standardabweichung der iiber den ver-
gleichbaren Bereich integrierten Untergrundzihlrate £ R, ; gerade erreicht bzw. iiber-
steigt. Eine entsprechende Beziehung wird auch in Kapitel IV.5 dieser MeBanleitungen
angegeben.

In beiden Fillen wird die erreichbare Erkennungsgrenze durch das energetische Auf-
16sungsvermogen der jeweiligen MeBeinrichtung bzw. die entsprechende Halbwerts-
breite h mitbestimmt. Zur Erhéhung der Empfindlichkeit von y-spektrometrischen
Einzelnuklidbestimmungen sollten daher stets Detektoren mit moglichst hohem Auf-
16sungsvermdgen eingesetzt werden (h < 2KeV bei 1,33 MeV (Co-60)). Zur Abschitzung
der mit einer MeBeinrichtung erreichbaren Erkennungsgrenze g* wird die Kenntnis der

102 T T 1 TTT ] T T T TTTT] — T T 1777710
B h/Ey IG-Sonde N
(25% rel.) N
< =
210 = 100 <
= r 1 3
. _
L R i
h
100 N R Lo vl Lt 1 larriiiot
101 102 103 104
Ey [keV]

Abb. 5: Absolute bzw. relative Peakhalbwertsbreite h bzw. h/E, einer konventionellen Halbleitersonde im
Bereich zwischen 50 und 2000 keV

MeBanleitungen Umweltradioaktivitét 2. Lfg./1994 Stand: 1.12.1993
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Halbwertsbreiten h im jeweiligen Energiebereich vorausgesetzt. Zur Veranschaulichung
ist in Abbildung 5 der Verlauf der Halbwertsbreite h in Abhédngigkeit von der y-Energie
zwischen 60 und 2000 keV fiir eine konventionelle Halbleitersonde beispielhaft aufge-
tragen.

6.2 Nachweisgrenzen

Die Nachweisgrenze g, fiir Nuklid r kann unter Einbeziehung des Konfidenzkoeffizien-
ten k, _ , fiir den Fehler 2. Art aus der Erkennungsgrenze g wie folgt berechnet werden
(siehe Kapitel I'V.5 dieser MeBanleitungen):

ko, kg

. -g*¥ Bq-kg''TM (10)
1—-a

&:

Auf die Besonderheiten der MeBbedingungen zur Limitierung der Irrtumswahrschein-
lichkeit B (Fehler 2. Art) und Gewahrleistung einer statistischen Sicherheit von 1 —  wird
nachdriicklich hingewiesen.

Die nach dem beschriebenen Verfahren unter praxisnahen Bedingungen fir iibliche
MeBzeiten erreichbaren Erkennungsgrenzen g¥ bzw. Nachweisgrenzen g, sind fiir eine
Reihe relevanter Radionuklide in Tabelle 1 beispielhaft zusammengefa3t. Aus dieser
Aufstellung geht hervor, daB die im RoutinemeBprogramm zum StrVG sowie in der
Richtlinie zur Emissions- und Immissionsiiberwachung kerntechnischer Anlagen gefor-
derten Nachweisgrenzen von 5 Bq - kg~ ! TM leicht eingehalten werden konnen.

Tabelle 1: Unter Zugrundelegung des Nulleffektspektrums eines konventionellen Halbleiterdetektors
(25% relative Ziahlausbeute, bezogen auf einen 3" x 3”-Nal(Tl)-Detektor und 2,2keV Halbwertsbreite
bei 1332 keV) fiir zwei MeBzeiten t,, berechnete Erkennungsgrenzen g¥ (k, _, = 3,0) und Nachweisgrenzen
g, (ky_, = 3,0 und k, _; = 1,64) einer Reihe relevanter Radionuklide fiir MeBanordnung C (Ringschale,
m = 1,0kg).

*k

. &

Bq-kg ' T™M Bq-kg ' T™M
Nuklid E, (keV) t,, = 6000s t,, = 60000s t_ = 6000s t. = 60000s
Cr-51 320,1 4,4 1.4 6,8 2,2
Mn-54 834.,8 0,57 0,18 0,88 0,28
Fe-59 1099,3 1,2 0,37 1,9 0,57
Co-57 122,1 0,41 0,13 0,63 0,20
Co-58 810,8 0,51 0,16 0,25
Co-60 1332,5 0,66 0,21 1,0 0,32
Zn-65 1115,6 1,3 0,41 2,0 0,63
Zr-95 756,7 0,92 0,29 1,4 0,45
Nb-95 765,8 0,51 0,16 0,79 0,25
Ru-103 497,1 0,47 0,15 0,73 0,23
Ag-110m 884,7 0,79 0,25 1,2 0,39
Sb-124 1691,0 1,4 0,44 2,2 0,68
Sb-125 427,9 1,4 0,44 2,2 0,68
Cs-134 795,9 0,57 0,18 0,88 0,28
Cs-137 661,7 0,60 0,19 0,93 0,29
Ba-140 537,4 1,9 0,59 2,9 0,91
Ce-141 145,5 0,66 0,21 1,0 0,32
Cd-144 133,5 3.1 0,97 4,8 1,5
Stand: 1.12.1993 MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 2. Lfg./1994
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7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite

71 Chemikalien

— Standardpréiparate in Pulverform, markiert mit ausgewéhlten Radionukliden bekann-
ter spezifischer Aktivitdt, mit Zertifikat

— Standardldsungen (Aktivitdtsnormale) der Phys.-Tech. Bundesanstalt, Braunschweig
(alternativ)

7.2  Gerite

— Rechnergestiitzter Vielkanalanalysator zur Auswertung der y-Spektren im on-line-
Betrieb mit tabellarischer und graphischer MeBwertausgabe

— Halbleiterdetektor aus Reinstgermanium mit einer rel. Zihlausbeute von >259%
(bezogen aufeine 3" x 3"'-Nal(T1)-Sonde) und einer Energieauflosung von <2keV bei
1,33 MeV (Co-60)

— Trockenschrank

— Muffelofen

— Elektrohydraulische Pulverpresse (z. B. Modell PW 40 E, Fa. P. Weber, Stuttgart-Uh-
lenbach)

— Achatmdrser oder Kugelmiihle (z. B. Pulverisette von Fa. A. Fritsch, Idar-Oberstein)

— Ringschalen aus Kunststoff mit 0,5, 1 und 2 Liter Inhalt

— Laborgrundausstattung
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