Verfahren zur Bestimmung
von Strontium-89 und Strontium-90

in Lebensmitteln

E-Sr-89/Sr-90-LEBM-01

Bearbeiter:

O. Frindik
M. Heilgeist
W. Kalus
R. Schelenz

Leitstelle fir Boden, Bewuchs, Futtermittel und
Nahrungsmittel pflanzlicher und tierischer Herkunft

ISSN 1865-8725 Version September 1992

Messanleitungen fiir die ,,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung®



E-Sr-89/Sr-90-L EBM-01-01

6 Verfahren zur Bestimmung von Strontium-89
und Strontium-90 in Lebensmitteln

1 Anwendbarkeit

Im folgenden wird eine detaillierte Beschreibung des Analysen- und MeBverfahrens fiir
Sr-89 und Sr-90 gegeben, das seit vielen Jahren angewandt und erprobt wurde. Die
Methode ist anwendbar fiir alle Arten von biologischem Material wie Gesamtnahrung,
Lebensmittel, pflanzliche und tierische Produkte.

2 Probeentnahme

Beziiglich der Probeentnahme wird auf das Verfahren E-y-SPEKT-LEBM-01 verwie-
sen.

3 Analytik

3.1  Prinzip der Methode

Das Verfahren beruht auf folgenden Prinzipien: Die Ascheneinwaage zur Analyse richtet
sich nach dem Calciumgehalt der Aschen. Daher ist eine Calciumbestimmung vorab
erforderlich. In Gegenwart inaktiver Tragerisotope werden Sr-90 und Sr-89 zusammen
mit den Erdalkalien als Oxalat gefallt. Beim pH-Wert 4 bleiben Eisen als Oxalatkomplex
und die Phosphorsédure als Alkaliphosphat in Losung. Nach der Zerstorung der Erd-
alkalioxalate durch Gliithen erfolgt auf Grund der unterschiedlichen Loslichkeit der
Nitrate in rauchender Salpetersdure die Abtrennung des Strontiums von Calcium.
Strontiumnitrat wird von eventuell mitgefillten anderen Radionukliden (Ba-140, Zr-95,
Ce-144, Ra, Th) gereinigt und die B-Aktivitit der Tochter Y-90 mit einem Antikoinzi-
denzmefBplatz gemessen.

Die Gesamtaktivitit, verringert um die Summe der Aktivitidt von Sr-90 und Y-90, ergibt
zu einem festgesetzten Zeitpunkt die Sr-89-Aktivitit.

3.2  Probenvorbereitung

Die Probenvorbereitung ist produktabhidngig und bis zur Herstellung der Asche bei
E-y-SPEKT-LEBM-01 beschrieben. Falls die Asche durch Kohlenstoff schwarz gefarbt
ist, mull nochmals bei ca. 700 °C nachverascht werden, da sonst Verluste von Sr-89 und
Sr-90 durch Adsorption an Kohlenstoff entstehen konnen.

Stand: 1.9.1992 MeBanleitungen Umweltradioaktivitdt 1. Lfg./1992
© Gustav Fischer Verlag - Stuttgart - Jena



E-Sr-89/Sr-90-LEBM-01-02

3.3 Radiochemische Trennungen

3.3.1 Bestimmung des Caléiumgehaltes

Es werden 0,2 bis 1,0 g Asche in ein 250 ml-Becherglas eingewogen. Man 16st in ca. 40 ml
dest. Wasser und 5ml 32 %iger (10,2 mol -1~ ') Salzsiure. Man erhitzt auf 80 °C und fiigt
25ml wiBrige (0,9 mol -17 ') Oxalsiureldsung hinzu. Die ungeldste Asche wird abfiltriert.
Die Losung wird durch tropfenweise Zugabe von Ammoniumhydroxid (13,4 mol-171)
auf den pH-Wert 4 gebracht. Der pH-Wert kann am besten gegen Brom-Kresolgriin-
Indikator (griinblaue Farbe) oder mit Universalindikatorpapier eingestellt werden. Man
14Bt die Losung 1 bis 2 Stunden stehen und filtriert durch einen gewogenen Filtertiegel
der Porositit 4.

Der Riickstand wird mit 0,1 %iger (0,01 mol-1~') Ammoniumoxalat-Losung und mit
Methanol gewaschen. Danach wird 30 Minuten im Trockenschrank bei 110 bis 115°C
getrocknet und nach dem Abkiihlen das Calcium durch Auswaage als Calciumoxalat-
Monohydrat bestimmt.

Der Calciumgehalt der Asche ergibt sich aus folgender Gleichung:

M, = Me,oy - 0,2743 1)

3.3.2 Oxalatfillung

Eineca. 1 g Ca™ " -Tonen enthaltende Aschenmenge, die iiber Nacht bei 110 bis 120°C im
Trockenschrank getrocknet wurde, wigt man in ein 500 ml-Becherglas ein, versetzt mit
10ml Strontium-Trigerlosung (10mg-ml~ ' Sr**, siche Abschnitt 4.1), gibt je nach
Aschenmenge 100 bis 200ml 16 %ige (4,7mol-17") Salzsdure hinzu und I6st unter
Erwirmen auf dem Wasserbad bei 70°C. Es werden ca. 16 g Oxalsdure zugegeben und
unter weiterem Erwidrmen auf dem Wasserbad gelost. Falls weniger als 200 ml Salzsidure
zur Losung der Asche erforderlich waren, ist mit dest. Wasser auf 200 ml aufzufiillen.

Man 148t abkiihlen, gibt 10 ml 50 %ige (6,5mol-1"') Ammoniumacetat-Losung hinzu
und stellt mit 25%igem (13,4mol-1"') Ammoniumhydroxid unter Riihren auf einen
pH-Wert von 4,0 ein (pH-Meter).

Fillt anstelle eines weillen Niederschlages ein brauner Niederschlag aus, so ist nicht
geniigend Oxalsdure vorhanden, um Eisen komplex in Losung zu halten. Man 16st dann
noch weitere 8 g Oxalsdure unter Erwdrmen auf dem Wasserbad und stellt nach dem
Abkiihlen den pH-Wert erneut mit 25 %igem (13,4mol-1"') Ammoniumhydroxid auf
4,0 ein.

Die ausgeféllten Erdalkalioxalate 146t man mindestens 4 Stunden im abgedeckten
Becherglas im Trockenschrank bei 50 °C (am besten {iber Nacht) stehen.

Der Oxalatniederschlag wird anschlieBend mit Hilfe einer Porzellannutsche durch zwei
Schwarzbandfilter von 7cm Durchmesser, zwischen denen sich ein Glasfaserfilter (z. B.
Schleicher und Schiill, Nr. 8) befindet, filtriert. Der Riickstand wird mit dest. Wasser
gewaschen. Das Filtrat wird verworfen, wenn keine Cs-137-Bestimmung erwiinscht ist.
Der Riickstand wird mit den Schwarzbandfiltern (ohne Glasfaserfilter) in einen ausge-
glithten Porzellantiegel {iberfiihrt. Dabei sind auch Riickstinde auf dem Glasfaserfilter
und am Nutschenrand zu beriicksichtigen. Man trocknet ca. 1 Stunde im Trocken-
schrank bei 110°C und gliiht anschlieBend ca. 1 Stunde bei 900°C in einem Muffelofen.
Nach dem Abkiihlen gibt man zum Glithriickstand etwa 20 bis 30 ml dest. Wasser und
tropfenweise 32 %ige (10,2 mol 17 ') Salzsiure bis zur Losung hinzu. Falls viel Sand in
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der Probe war, wird die Losung filtriert. Andernfalls wird ohne Riicksicht auf ungelostes
Material in einem 250 ml-Becherglas mit einem Oberflichenverdampfer zur Trockne
eingedampft.

3.3.3 Kieselsdureabtrennung

Der verbleibende Riickstand wird mit 32 %iger (10,2 mol -17 ') Salzsdure befeuchtet, gut
durchgeriihrt und erneut eingedampft, wobei entstehende Krusten 6fter mit dem Glas-
stab zerstort werden. Diese Behandlung des Riickstandes wird dreimal vorgenommen.
Man stellt die Probe mit einem Uhrglas bedeckt {iber Nacht in einen Trockenschrank und
1483t den Riickstand bei 120°C altern.

Der so behandelte Riickstand wird mit 50 ml dest. Wasser und 5ml 32 %iger (10,2 mol -1 1)
Salzsdure auf dem Wasserbad erhitzt, gut aufgeriihrt und anschlieBend durch ein Weil3-
bandfilter heil in ein 500 ml-Zentrifugenglas filtriert.

Der Riickstand wird nochmals heil3 ausgewaschen und verworfen.

3.3.4 FErdalkalicarbonatfdllung

Das Filtrat wird mit 25 %iger (8,0mol -1 ') Natronlauge auf pH 3 eingestellt und zur
vollstdndigen Féllung der Erdalkalicarbonate mit ca. 30 ml 25 %iger (2,4mol -1~ ') Na-
triumcarbonat-Losung versetzt. Man 148t die Carbonate ca. 2 Stunden auf dem Wasser-
bad bei 70°C stehen. Nach dem Abkiihlen wird 20 Minuten zentrifugiert und der
Uberstand abgesaugt.

3.3.5 Salpetersiduretrennung

Die Carbonate werden in dem urspriinglichen 500 ml-Zentrifugenglas in 50 ml dest.
Wasser und 5 bis 10 ml rauchender Salpetersiure (24,0mol-171) gelést. Unter Riihren
(Magnetriihrer) und Kiihlen im Eisbad 146t man aus einem Tropftrichter 150 ml rau-
chende Salpetersdure (24,0 mol -1 1) langsam eintropfen. Nach Beendigung der Fillung
riihrt man noch ca. 10 Minuten und 146t dann 1 Stunde im Eisbad stehen. Danach wird
15 Minuten bei 2000 U - min~ ' abzentrifugiert, der Uberstand mit einer Kapillare abge-
saugt und anschlieBend die Salpetersduretrennung wiederholt.

Den Strontiumnitratniederschlag 16st man in 50 ml dest. Wasser und 146t wie bei der
ersten Féllung 150 ml rauchende Salpetersiure (24,0 mol -1~ 1) unter Riihren und Kiihlen
zutropfen. Nach einer Stunde wird erneut abzentrifugiert und der Uberstand abgesaugt.
Das Strontiumnitrat 16st man in wenig dest. Wasser und spiilt in ein 250 ml-Zentrifugen-
glas liber.

Die Strontiumnitrat-Losung wird mit 25 %iger (8,0 mol -1~ ') Natronlauge neutralisiert
(pH 7) und anschlieBend im Wasserbad bei 70°C erwarmt. Durch Zugabe von ca. 2 bis
3 g festem Natriumcarbonat wird das Strontiumcarbonat ausgefillt. Man 148t 10 bis 15
Minuten im heilen Wasserbad stehen und zentrifugiert nach dem Abkiihlen anschlieBend
15 Minuten. Der Uberstand wird mit einer Kapillare abgesaugt.

Der Strontiumcarbonatniederschlag wird im Zentrifugenglas mit 10 ml dest. Wasser
dispergiert und 22,5 ml rauchende Salpetersiure (24,0 mol -1~*) langsam zugetropft.
Riihren und Kiihlen erfolgt wie bei den vorangegangenen Salpetersiduretrennungen. Die

Fillung bleibt 1 Stunde im Eisbad stehen. Danach wird abzentrifugiert und der Uber-
stand abgesaugt.
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3.3.6 Bariumabtrennung

Das Strontiumnitrat wird in 10ml dest. Wasser gelost, 1 ml Barium-Tragerlosung
(10mg - ml~ ' Ba **) hinzugefiigt, und mit 25 %iger (8,0 mol -1~ ') Natronlauge genau auf
pH 4,7 eingestellt. Danach werden 1 ml (6 mol -17') Essigsdure, 2ml (3 mol -17 ) Ammo-
niumacetat-Losung zugesetzt und mit dest. Wasser auf ca. 30 ml ergidnzt (siche Bemer-
kung 1).

Die Losung wird 5 Minuten in ein Wasserbad (ca. 70°C) gestellt und 1 ml (0,2mol -17 1)
Natriumchromat-Losung unter Rithren zugetropft. AnschlieBend wird 10 Minuten unter
Riithren in einem Eisbad gekiihlt und in ein 250 ml-Zentrifugenglas abfiltriert (Weiband-
filter). Der abfiltrierte Niederschlag wird verworfen (siche Bemerkung 2).

Das Filtrat aus der Bariumabtrennung wird in der Warme mit festem Natriumcarbonat
(2 bis 3 g) langsam versetzt, um starkes Aufschiumen zu vermeiden. Es wird 10 Minuten
im Wasserbad bei ca. 70°C unter Riihren erwirmt, anschlieBend 10 Minuten gekiihlt,
der Niederschlag abzentrifugiert und zweimal mit 10 ml (1 mol -1~ ') Natriumcarbonat-

Losung gewaschen und erneut abzentrifugiert (sieche Bemerkung 3). Der Uberstand wird
abgesaugt und verworfen.

Bemerkungen

1. Der pH-Wert muf3 hier genau eingestellt werden, da sonst bei niedrigerem pH-Wert
Bariumchromat nicht vollstdndig ausféllt. Bei hoherem pH-Wert dagegen kann Stron-
tium teilweise als Hydroxid ausfallen. ‘

2. Die Kithlung im Eisbad ist wegen der relativ guten Loslichkeit des Bariumchromat-
Niederschlags notig. Falls kein gelber Niederschlag fallt, 143t man die Losung lingere
Zeit ohne Riihren stehen (z. B. iiber Nacht).

3. Das Auswaschen mit Natriumcarbonat-Losung dient zur Verminderung der Loslich-
keit des Strontiumcarbonats. Chromat- und andere Fremdionen bleiben in Losung.

3.3.7 Yttriumhydroxidfillung

Erste Fallung

Das Strontiumcarbonat wird mit 2ml (6 mol -1~ ') Salpetersiiure gelost, mit 1 ml 10 %igem
(2,9mol -1~ 1) Wasserstoffperoxid, 1 ml Eisen-Trigerlosung (10mg - ml~ ! Fe**) und 20ml
dest. Wasser versetzt. Es wird 5 Minuten im Wasserbad bei ca. 70 °C erhitzt; in der Hitze
werden mit Ammoniakgas die Hydroxide ausgeféllt. Das Einleiten von Ammoniakgas
wird noch 5 Minuten vom Beginn der Fallung an fortgesetzt. Der Zeitpunkt der ersten
Yttriumhydroxid-Ausféllung wird als Startzeitpunkt fiir die Gleichgewichtseinstellung
als t, (Datum, Uhrzeit) notiert (siche Bemerkung 1). Der Hydroxidniederschlag wird in
ein 250 ml-Zentrifugenglas abfiltriert (Schwarzbandfilter) und mit heiBem dest. Wasser
ausgewaschen.

Das Filtrat wird aufgekocht und mit 25 %iger (2,4 mol -17 ') Natriumcarbonat-Losung
(ca. 20ml) versetzt. Man 148t die Carbonatfiallung ca. 15 Minuten auf dem Wasser-
bad bei 70°C stehen und filtriert nach dem Abkiihlen durch Absaugen mit einer Glas-
fritte der Porositiat 4. Man 10st das Strontiumcarbonat auf dem Glasfilter mit 16 % iger
(4,7mol -1~ ') Salzsiure, saugt die Lsung ab, fiihrt sie in eine Polyethylenflasche von ca.
60 ml iiber und versetzt mit 5ml Yttrium-Trigerlosung (5mg-ml~! Y**). Zur Einstel-
lung des Y-90-Gleichgewichts wird die Probe 20 Tage gelagert (siche Bemerkung 2).
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Bemerkungen
1. Dieser Schritt bewirkt die Reinigung des Strontiums von nichtgetriagerten Nukliden
durch Mitfallung am Eisenhydroxid (Scavenger-Fallung).

2. Ist die Lagerzeit der Probe geringer als 20 Tage, mul} dies bei der Berechnung der
Analysenergebnisse beriicksichtigt werden (siche Abschnitt 5).

Zweite Féllung

Nach 20 Tagen wird die Strontiumcarbonat-Losung in ein 250 ml-Zentrifugenglas tiber-
flihrt, nach Zugabe von ca. 2 g Ammoniumchlorid im Wasserbad bei ca. 70°C erwédrmt
und zur Féllung des Yttriumhydroxids Ammoniakgas eingeleitet. Man setzt die Einlei-
tung von Ammoniakgas noch 5 Minuten von Beginn der Féllung an fort. Der Zeitpunkt
der Féllung t, wird notiert.

Danach wird abgekiihlt und 20 Minuten bei 2000 U - min~ ! zentrifugiert. Der Uberstand
der Hydroxidféllung wird zur Bestimmung der Summe von Sr-89 und Sr-90 in ein 250 ml-
Zentrifugenglas tiberfiihrt. '

Das Yttriumhydroxid wird einmal mit 10 ml dest. Wasser gewaschen und zentrifugiert.
Das Waschwasser wird dem Uberstand zur Sr-89-Bestimmung hinzugefiigt.

Dritte Fallung

Man 16st das Yttriumhydroxid in wenig 32 %iger (10,2mol-171) Salzsiure, verdiinnt
mit dest. Wasser auf ca. 100ml, gibt 2 g Ammoniumchlorid hinzu und wiederholt die
Hydroxidfillung wie bei der zweiten Fallung beschrieben. Nach Abkiihlung wird erneut
zentrifugiert und der Uberstand abgesaugt.

3.3.8 Yttriumoxalatfillung

Der Niederschlag der dritten Yttriumhydroxidfallung wird in der gerade notwendigen
Menge (ca. 1 bis 2ml) (6 mol -17 1) Salpetersidure in der Wirme geldst. Es wird mit ca.
100 ml dest. Wasser verdiinnt und nach Erwédrmen im Wasserbad bei 70°C mit 20 ml
einer wiiBrigen 8 %igen (0,9 mol -1~ ') Oxalsiureldsung versetzt. Man liBt im Wasserbad
stehen bis sich der Oxalatniederschlag gut abgesetzt hat, 146t abkiihlen und zentrifugiert
10 Minuten bei 2000 U - min~*. Der Uberstand wird abgesaugt. Das Yttriumoxalat wird
einmal mit kaltem dest. Wasser gewaschen. Danach zentrifugiert man und saugt das
Waschwasser ab. Der Niederschlag wird wie unter 3.3.10. beschrieben zur Messung
vorbereitet.

3.3.9 Strontiumcarbonatfillung

Die vereinigten Uberstinde der zweiten Yttriumhydroxidfillung werden in einem
250 ml-Zentrifugenglas zum Sieden erhitzt und zur Entfernung des Ammoniaks ca. 30
Minuten unter Rithren (Magnetrithrer) am Sieden gehalten. Danach wird mit 15ml
259%iger (2,4mol -1 ) Natriumcarbonat-Losung das Strontiumcarbonat gefillt und bis
zum Absitzen des Niederschlags auf dem Wasserbad bei ca. 70°C stehengelassen.

Nach dem Abkiihlen wird 10 Minuten bei 2000 U - min~ " zentrifugiert und der Uber-
stand abgesaugt. Das Strontiumcarbonat wird dreimal mit ca. 10 ml kaltem dest. Wasser
aufgewirbelt, zentrifugiert und das Waschwasser abgesaugt. Der letzte Uberstand darf
keine alkalische Reaktion zeigen (pH-Universalindikator). Der Niederschlag wird wie
nachfolgend beschrieben zur Messung vorbereitet.
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3.3.10 Herstellung der MeBpriaparate

Zur Aufnahme des Niederschlags (Yttriumoxalat, Strontiumcarbonat) dient die in Ab-
bildung 1 wiedergegebene Anordnung. Diese besteht aus einem Aluminium-MeBschil-
chen (Durchmesser: 30 mm, Hohe: 8 mm) und einer V2A-Hiilse. Das abschraubbare
Oberteil (Hohe: 77 mm) besitzt ein Feingewinde (M 36 x 1,5 mm) mit eingelassener Nute
fiir O-Ringe (28 x 2,5mm). Das untere Gegenstiick dient zur Aufnahme des Mef3schal-
chens. Die Abdichtung erfolgt durch O-Ringe.

Zunichst wird zur Bestimmung der chemischen Ausbeuten ein leeres, bei 100°C ge-
trocknetes, MeBschilchen gewogen. Nach der Bestimmung des Nulleffektes (siehe Ab-
schnitt 4) wird es in die Anordnung zur MeBpriparatherstellung eingefiigt und abge-
dichtet.

Der zu messende Niederschlag (Y-Oxalat, Sr-Carbonat) wird mit Methanol in die V2A-
Hiilse iiberfithrt und 15 Minuten bei 3000 U - min~ ! zentrifugiert.

Das iiberstehende Methanol wird mit einer feinen Kapillare, die nur bis zum Schélchen-
rand reichen darf, abgesaugt (siehe Abbildung 1).

Der Niederschlag wird einmal mit Methanol ausgewaschen, zentrifugiert und die Wasch-
fliissigkeit abgesaugt. Das MeBpriparat wird 1 Stunde bei 80°C getrocknet, im Exsikka-
tor abgekiihlt, gewogen und danach mit wenigen Tropfen einer 5 %igen (0,05kg-kg™')
Uhuldsung (Alleskleber extra) in Aceton befestigt. Zu diesem Zweck 1468t man aus einer
feinen Kapillare einige Tropfen am Schélchenrand entlanglaufen, bis sich die Uhuldsung
vom Rand bis zur Mitte gezogen hat. Nach dem Abdunsten des Acetons erhilt man ein
fertiges MeBpréaparat.

Zur Berechnung der chemischen Ausbeuten wird auf die Gleichungen 2 und 3 in Ab-
schnitt 4.3 verwiesen.

4 Messung der Aktivitat

Die Messung der beta-aktiven Priparate erfolgt mit einem DurchfluBzidhlrohr mit
Abschirmzihlrohr in Antikoinzidenzschaltung. Mit dieser Anordnung 148t sich die
Nulleffektzihlrate auf ca. 0,008 bis 0,017s™ ! vermindern. Die GroBBe des Nulleffektes
der Zihlanordnung beeinfluBBt die Nachweisgrenze und ist bei der Messung geringer
Aktivitdten von grofer Bedeutung.

Abb. 1: Anordnung zur Herstellung der MeBpréparate
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Vor der Herstellung der MeBpréiparate werden von jedem Mefschélchen die Nulleffekte
mit einer MeBzeit von etwa 60000 s bestimmt. Das leere Schélchen ist dabei unter den
gleichen Bedingungen im Low-Level-Zahlgerit zu messen wie spéter das Praparat.

Um die Zdhlausbeute zu bestimmen, mul} die MeBanordnung kalibriert werden.

4.1 Herstellung und Test der Strontiumtrigerlosung

24,15 g Strontiumnitrat werden in einen 11-MeBkolben gegeben und mit bidest. Wasser
bis zur Marke aufgefiillt, das entspricht 10 mg - ml~! Sr?*. Zur Uberpriifung werden von
dieser Losung dreimal je 10 ml in getrennte 50 ml-Becherglédser einpipettiert, mit bidest.
Wasser auf 20 ml aufgefiillt und 5 Minuten auf einem siedenden Wasserbad erhitzt. Mit
einer ca. 0,06 %igen (0,035mol -1~ ') Ammoniakldsung wird ein pH-Wert von 8 einge-
stellt. Tropfenweise wird 10 ml gesdttigte Natriumcarbonat-Losung zugegeben, auf dem
Wasserbad 5 Minuten erhitzt und danach im Eisbad gekiihlt. Der Niederschlag wird
durch eine gewogene Glasfritte der Porositat 4 filtriert, zweimal mit je 2 ml bidest. H,O
und zweimal mit je 2 ml Methanol gewaschen und kriftig abgesaugt. Das Strontiumcar-
bonat wird im Trockenschrank 40 Minuten bei 110°C getrocknet, im Exsikkator abge-
kiihit und nach 30 Minuten gewogen.

Berechnung: mg, = 31 5 mg - ml

1

mg, = Masse Sr*" in mg

mg, oo, = Masse SrCO; in mg

0,5935 = Umrechnungsfaktor von SrCOj; in Sr**

10 = vorgelegtes Volumen der Trigerlosung in ml

Bemerkung
Die Bestimmung der chem. Ausbeute an Strontium-90 kann auch wahlweise tiber Sr-85

als Tracer oder durch Messung des Strontiums mittels Atomabsorption erfolgen (wie in
der Vorschrift H-Sr-89/Sr-90-AWASS-01 beschrieben).

4.2  Herstellung und Test der Yttriumtragerlosung

17,06 g YCI, - 6H,O werden in einen 11-MeBkolben gegeben, in bidest. H,O gelost und
bis zur Marke aufgefiillt, das entspricht 5mg-ml~* Y>*.

Zur Uberpriifung werden von dieser Losung dreimal je 10 ml in getrennte 50 ml-Becher-
gliiser einpipettiert und 3ml (6 mol -17 ') Salpetersiure hinzugegeben. Nachdem man 10
Minuten auf dem Wasserbad erhitzt hat, setzt man 20 ml einer 8 %igen (0,9 mol-17")
Oxalsdurelosung zu, erhitzt nochmals 10 Minuten auf dem Wasserbad und kiihlt dann in
kaltem Wasser ab. Man filtriert den Niederschlag durch eine gewogene Glasfritte der
Porositit 4 und wischt zweimal mit je 10 ml bidest. H,O, zweimal mit je 10 ml Methanol
und einmal mit 10 ml Diethylether. Der Yttriumoxalatniederschlag wird im Trocken-
schrank 30 Minuten bei 110°C getrocknet und nach dem Abkiihlen (im evakuierten
Exsikkator) gewogen.

My, - 0,313
Berechnung: my = _\’915___ mg-ml ™!
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m, = MasseY>" in mg

My, = Masse Y, (C,0,);-7H,0 in mg.
Da die Angaben iiber den Wassergehalt von Yttriumoxalat schwanken, wurde
diejenige Zusammensetzung gewahlt, die eigenen empirischen Ermittlungen am
néichsten kam

0,313 = Umrechnungsfaktor von Yttriumoxalat in Y%

5 = vorgelegtes Volumen der Tragerlosung in ml

Bemerkung
Die Ausbeute an Yttrium-90 kann auch wahlweise durch komplexometrische Titration
ermittelt werden (wie in der Vorschrift F-Sr-90-MILCH-02 beschrieben).

4.3  Sr-90- und Y-90-Kalibrierung

In drei 100 ml-Zentrifugengliser gibt man jeweils 10 ml (6 mol -1~ 1) Salzsiure, sowie 5, 7,
bzw. 10 ml Strontiumtragerlosung und 2, 4, bzw. 5ml Yttriumtragerlosung.

In die Zentrifugengldser werden jeweils 1 ml einer Sr-90-Losung genau bekannter Aktivi-
titskonzentration (ca. 370 Bq) gegeben, die im Gleichgewicht mit Y-90 ist. Das jeweilige
Zentrifugenglas wird 30 Minuten auf ein siedendes Wasserbad gestellt und anschlieBend
Ammoniakgas eingeleitet. Dabei fillt das Yttriumhydroxid aus. Der Zeitpunkt der
Fallung t, ist zu notieren. Nach Abkiihlung wird der Niederschlag abzentrifugiert (20
Minuten bei 2000 U -min~ ') und fiir die Y-90-Kalibrierung verwendet. Der Uberstand
wird fiir die Sr-90-Kalibrierung in ein 250 ml-Becherglas tiberfiihrt. Das Yttriumhydro-
xid wird zweimal mit bidest. H,O ausgewaschen und abzentrifugiert. Das Waschwasser
wird mit dem zuvor erhaltenen Uberstand vereinigt.

Den Yttriumhydroxid-Niederschlag 16st man unter Rithren in moglichst wenig
(6 mol -17 ') Salpetersiure (ca. 1 ml), gibt 5ml bidest. H,O zu und erhitzt 10 Minuten auf
dem Wasserbad. Durch Zugabe von 20ml 8 %iger (0,9 mol -1~ ') Oxalsiurelosung fallt
man das Yttriumoxalat aus und digeriert 20 Minuten auf dem Wasserbad. Danach wird
abgekiihlt, zentrifugiert und der Niederschlag wie in Abschnitt 3.3, Nr. 3.3.10 zur Mes-
sung vorbereitet. Nach dem Wigen als Yttriumoxalat wird sofort etwa 30000 s gemessen
und der Zeitpunkt des MeBbeginns fiir jedes Praparat notiert. Die chemische Ausbeute
Ny.go Wird fiir jedes der 3 Priparate nach folgender Gleichung berechnet:

My, - 0,313
My.gop = —— ()
My
My,, = Masse Yttriumoxalat in mg
my, = Masse an zugesetztem Y>* in mg
0,313 = Umrechnungsfaktor von Yttriumoxalat in Yttrium

Zur Berechnung der Nachweiswahrscheinlichkeit € wird auf Abschnitt 5 verwiesen.

Der Uberstand der Y-90-Abtrennung wird zur Sr-90-Kalibrierung mit 5ml 32 %iger
(10,2mol-17 1) Salzsiure angesiuert, mit 1ml Eisen-III-nitrat-Losung (5mg-ml*
Fe®") versetzt und auf dem Wasserbad auf ca. 70°C erhitzt. Durch Einleitung von
Ammoniakgas wird das Eisen als Hydroxid geféllt. Der Zeitpunkt der Féllung t, wird als
Null-Zeit fiir die Sr-90-Bestimmung notiert. Der Eisen-III-hydroxid-Niederschlag wird
durch ein Schwarzbandfilter in ein 250 ml-Zentrifugenglas filtriert und mit wenig heilem
bidest. H,O ausgewaschen. Das Filtrat wird auf dem Wasserbad erhitzt und durch
Zugabe von 10ml 25 %iger (2,4mol -1~ ') Natriumcarbonat-Losung das Strontiumcar-
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bonat ausgefillt. Man 148t noch 5 Minuten auf dem Wasserbad (70°C) stehen und kiihlt
danach im Eisbad ab. Nach dem Zentrifugieren wird der Strontiumcarbonatnieder-
schlag, wie in Abschnitt 3.3, Nr. 3.3.10 beschrieben, zur Messung vorbereitet. Nach dem
Wiégen als Strontiumcarbonat wird ohne Verzogerung 30000 s gemessen und der Zeit-
punkt des MeBbeginns fiir jedes Praparat notiert.

Die chemische Ausbeute ng, o, wird fiir jedes der 3 Préparate nach folgender Gleichung
berechnet:

Mg, o, 0,5935

mg

()

Nsr-00 =

T

mg,co, = Masse Strontiumcarbonat in mg

m = Masse an zugesetztem Sr** in mg (bezogen auf die zugesetzte Trigerlosung
Sr g

0,5935 = Umrechnungsfaktor von Strontiumcarbonat in Strontium

Zur Berechnung der Nachweiswahrscheinlichkeit € wird auf Abschnitt 5 verwiesen.

4.4  Sr-89-Kalibrierung

In drei 100 ml-Zentrifugengldser gibt man jeweils 10 ml (6 mol -17 1) Salzséure, sowie 5, 7,
bzw. 10ml Strontiumtriger-Losung und 2, 4, bzw. Sml Yttriumtrager-Losung. Man
setzt den Zentrifugenglidsern jeweils 1 ml einer Sr-89-Losung genau bekannter Aktivi-
tatskonzentration hinzu (ca. 3,7 Bq), die zuvor mit Salzsdure angesduert wurde. Das
jeweilige Zentrifugenglas wird 30 Minuten auf ein siedendes Wasserbad gestellt und an-
schlieBend Ammoniakgas eingeleitet. Dabei fillt das Yttriumhydroxid aus. Nach Ab-
kiithlung wird der Niederschlag abzentrifugiert (20 Minuten bei 2000 U - min™ ') und der
Uberstand fiir die Sr-89-Kalibrierung in ein 250 ml-Becherglas iiberfiihrt. Der Yttrium-
hydroxidniederschlag wird zweimal mit bidest. H,O gewaschen, zentrifugiert, und das
Waschwasser mit dem zuvor erhaltenen Uberstand vereinigt.

Der Yttriumhydroxidniederschlag wird verworfen. Der Uberstand wird mit 5 ml 32 %iger
(10,2mol -17 ') Salzsiiure angesiuert, mit 1 ml Eisen-I1I-nitrat-Losung (5mg-ml~ ! Fe**)
versetzt und auf dem Wasserbad auf ca. 70°C erhitzt. Durch Einleiten von Ammoniak-
gas wird das Eisen als Hydroxid gefillt. Der Zeitpunkt der Fallung t, wird notiert.

Der Eisenhydroxidniederschlag wird in ein 200 ml-Zentrifugenglas filtriert (Schwarz-
bandfilter) und mit wenig heilem Wasser ausgewaschen. Das Filtrat wird auf dem
Wasserbad erhitzt, und durch Zugabe von 10ml geséttigter Natriumcarbonat-Losung
das Strontiumcarbonat ausgeféllt. Man 1483t noch 5 Minuten auf dem Wasserbad bei ca.
70°C stehen und kiihlt danach im Eisbad ab. Nach dem Zentrifugieren wird der Stron-
tiumcarbonatniederschlag, wie in Abschnitt 3.3, Nr. 3.3.10 beschrieben, zur Messung
vorbereitet. Nach dem Wégen als Strontiumcarbonat wird ohne Verzégerung 30000 s
gemessen und der Zeitpunkt des MeBbeginns fiir jedes der 3 Praparate notiert.

Die chemische Ausbeute ng, g, wird nun fiir jedes der 3 Praparate bestimmt:

Mo, - 0,5935

Mg,

(4)

Msr-89 =

mg, o, = Masse Strontiumcarbonat in mg
mg, = Masse an zugesetztem Sr*" in mg (bezogen auf die zugesetzte Trigerlosung)
0,5935 = Umrechnungsfaktor von Strontiumcarbonat in Strontium

Zur Berechnung der Nachweiswahrscheinlichkeit € wird auf Abschnitt 5 verwiesen.
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5 Berechnung der Analysenergebnisse

In den nachfolgenden Gleichungen der Abschnitte 5 und 6 werden folgende Symbole
verwendet:

Symbol GroBe Einheit

Ay oo (t,) Aktivitit der zugesetzten Y-90-Kalibrierlosung s~ ! (bzw. Bq)
zur Zeit t,

Ag, o0 (L) Aktivitit der zugesetzten Sr-90-Kalibrierlosung s~ ! (bzw. Bq)
zur Zeit t,

Ag, go(ty,) Aktivitdt der zugesetzten Sr-8§9-Kalibrierlosung s™! (bzw. Bq)
zur Zeit t,

£y oo = € Moot Zerfallsfaktor von Y-90 wihrend der Zeitspanne t

fs, 50 = g Msres L Zerfallsfaktor von Sr-89 wihrend der Zeitspanne t

Fy.oo = 1 —e M=ot Aufbaufaktor fiir das Nachwachsen von Y-90 fiir die
Zeitspanne t .

R, (tp) Nettozihlrate zum Zeitpunkt t, s1

R, (t,) Nettozédhlrate zum Zeitpunkt t, s7!

R, (t) Nettozédhlrate zum Zeitpunkt t, s™!

R, (t.) Nettoziahlrate zum Zeitpunkt t_ s!

R/ Auf die chemische Ausbeute bezogene Netto- s!
zahlrate

t, Zeitpunkt der 1. Abtrennung des Y-90 vom Sr-90 mit
Hilfe der Fe(OH),-Féllung bei der MeBprobe

t, Zeitpunkt der 2. Abtrennung des Y-90 vom Sr-90 als

Y (OH), nach dem Einstellen des Gleichgewichts
nach 20 Tagen bei der MeBprobe

tp Zeitpunkt der 1. Abtrennung des Y-90 vom Sr-90 als
Y (OH), bei der Kalibrierprobe des Sr-90
ty Zeitspanne zwischen t, und ty,
t, Zeitpunkt der 2. Abtrennung des Y-90 vom Sr-90 mit
Hilfe der Fe(OH),-Féllung bei der Kalibrierprobe
ty Zeitspanne zwischen t, und ty h
tm Zeitpunkt nach Ablauf der Hélfte der MeBzeit t
t, Zeitspanne zwischen t, und ty S
t, Zeitpunkt der Fe(OH),-Féllung bei der Kalibrier-
probe des Sr-89
Asr 00 = tln 2 Zerfallskonstante des Sr-90 s!
Sr-90
My.90 = zlg}__ Zerfallskonstante des Y-90 s!
Y-90
Mgrgo = --—t]n 2 Zerfallskonstante des Sr-89 st
Sr-89
ts, g0 Halbwertszeit von Sr-89 S
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Symbol GrofBe Einheit

ty.00 Halbwertszeit von Y-90 s

tsr-00 Halbwertszeit von Sr-90 S

0} aktivitdtsbezogener Kalibrierfaktor Bq-s

k,_, Quantile der Normalverteilung (Fehler 1. Art)

| S Quantile der Normalverteilung (Fehler 2. Art)

k ky_,+k g

t Zeitspanne zwischen t, (Zeitpunkt der 2. Y-90- h
Abtrennung) und t,; (Zeitpunkt der halben MeBzeit)

R, Bruttozihlrate s!

R, Nulleffektzihlrate s™!

R, v-90) Nettozahlrate fiir das Y-Oxalatpraparat st

Ny chemische Y-Ausbeute

€v.00 Nachweiswahrscheinlichkeit fiir Y-90 Bq '-s7!

tn (v-00) MeBzeit der Probe (Y-Oxalatpraparat) s

to(v-90) MeBzeit des Nulleffektes (Y-Oxalatpréiparat) s

ty Zeitspanne zwischen dem Zeitpunkt der Probe- d
entnahme t, und dem Zeitpunkt der 2. Y-90-
Abtrennung t,

R, (5-86 1 5r-90) Nettozihlrate (Sr-Carbonatpriparat) 5!

ups chemische Sr-Ausbeute

€5r-90 Nachweiswahrscheinlichkeit fiir Sr-90 Bq '-s7!

€:.89 Nachweiswahrscheinlichkeit fiir Sr-89 Bq~'-s7!

Mg Feuchtmasse kg

m, Masse der Asche kg

qr Verhiltnis Feuchtmasse/Aschemasse

f,, Zerfallsfaktor fiir Sr-89 fiir die Zeitspanne t,

ton (-89 +5-90) Melzeit der Probe (Sr-Carbonatpriparat) S

to (Sr-89 +5r-90) MeBzeit des Nulleffektes (Sr-Carbonatpraparat) S

Zur Erlauterung der nicht aufgefithrten Symbole und GroBenbezeichnungen wird auf die

Zusammenfassung im Kapitel IT1.2 verwiesen.

5.1 Berechnung der Nachweisgrenzen

5.1.1 Mitdem ermittelten Wert von ny_q, wird die Nettozdhlrate R des Y-90 korrigiert.
Zur Zerfallskorrektur der gemessenen Zihlrate ermittelt man die Zeitspanne t, und

berechnet den Zerfallsfaktor fy_g,.

— a—MAyog'ty
fy.g0 = &7 w0

Die Zihlrate zur Zeit t, betrdgt dann:

Stand: 1.9.1992

Rn (tM) -1
S

Rn (tp) =

fY— 90
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Die auf eine chemische Ausbeute von 100 9, bezogene Nettozihlrate R/, (t,) erhilt man
nach folgender Gleichung:

R.(t,) _,

R; (t,) = s (6)

My-90

Die Nachweiswahrscheinlichkeit €y 4, wird fiir jedes der 3 Priparate nach folgender
Gleichung berechnet:

_ R

Ev._
20 Avoo(ty)

(7)

Die Nachweiswahrscheinlichkeit € ist von der Schichtdicke des Priparates abhingig. Da
unter gleichen MeBbedingungen (gleiche Fliache der MeBschilchen) die Masse des Pré-
parates der Schichtdicke entspricht, wird &y o, liber der Masse des Priparates in halb-
logarithmischem MaBstab aufgetragen. Aus einer entsprechenden Regressionsfunktion
kann die Zahlausbeute fiir die jeweilige Praparatmasse rechnerisch ermittelt werden.”

5.1.2 Mit dem Wert von ng, o, wird die Nettozihlrate R, des Sr-90 korrigiert. Zur
Korrektur der gemessenen Aktivitit berechnet man den Aufbaufaktor Fy g

Die Nettozdhlrate R, wird nach folgender Gleichung korrigiert:
Rn (tx) = Rn - (Rn ’ l:Y—9O) s ! (8)

Diese Gleichung gilt nur, wenn die Aufbauzeit fiir Y-90 kleiner als 8 Stunden ist. Daher
sollte die Kalibrierung innerhalb dieser Zeitspanne durchgefiihrt werden. Andernfalls ist
Gleichung 11 anzuwenden.

Die auf die chemische Ausbeute bezogene Nettozéhlrate R/ (t,) erhdlt man aus der
korrigierten Nettozdhlrate R, (t,) nach folgender Gleichung:

R, (t) =

Nsr-90
Fiir die Nachweiswahrscheinlichkeit &g, ¢, erhédlt man:

R, ()

BLICUN WES S (10)
ASr-QO (tx)

€sr90 =

R

n

Nsr-90 " Asroo(ty)

— €y.90 "Fy.00 Bq_l 57! (11)

€sr.90 =

Die Nachweiswahrscheinlichkeit eg, o, wird tiber der Praparatmasse in halblogarithmi-
schem Ma@stab aufgetragen. Aus einer entsprechenden Regressionsfunktion kann die
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Nachweiswahrscheinlichkeit fiir die jeweilige Priparatmasse, die unter sonst gleichen
Bedingungen der Schichtdicke entspricht, rechnerisch ermittelt werden.

5.1.3 Zur Zerfallskorrektur der gemessenen Zihlrate R, von Sr-89 ermittelt man die
Zeitspanne ty, und berechnet den Zerfallsfaktor fg, g4

fSr—89 — e_xsmw'tv

Die Nettozdhlrate R, zur Zeit t, errechnet man dann nach folgender Gleichung:

R, (tw) _;
Ea—

Sr-89

R,(t,) = (12)

Die auf die chemische Ausbeute ng, 5o bezogene Nettozédhlrate R, (t,) wird wie folgt
berechnet:

R, (t)

T]Sr-89

R, (t,) = 5! (13)

Fiir die Nachweiswahrscheinlichkeit g, ¢, erhilt man:

R, (t,)
€grg0 = ———— Bq~l-s7! 14
589 ASr-89 (tu) 1 ( )

Es wird die Nachweiswahrscheinlichkeit &g, ¢, iber der Masse des Préparats aufgetragen.
Wie bei der Y-90- und Sr-90-Kalibrieriung kann man so die Nachweiswahrscheinlichkeit
Eg,.g9 LUr die jeweilige Prédparatmasse unter sonst gleichen Bedingungen mittels einer
Regressionsfunktion rechnerisch ermitteln.

5.2 Bemerkung zur Berechnung der Analysenergebnisse

Bei der Berechnung der Analysenergebnisse, Nachweisgrenzen und Standardabweichun-
gen werden vereinfachende Modelle angewandt, die hinreichend genaue Werte liefern.
Voraussetzung fiir die Giiltigkeit dieser Berechnungsverfahren ist die Einhaltung der in
dieser Anleitung beschriebenen analytischen Bedingungen. Anderungen in der Analy-
senmethode sind zu vermeiden, wenn neben Sr-90 und Y-90 auch Sr-89 zu bestimmen ist.
Es konnen jedoch Griinde vorliegen, die ein Abweichen von der vorgeschriebenen
Arbeitsweise fiir die Analyse von Sr-90 und Y-90 erfordern. Ist kein Sr-89 vorhanden,
sind bei der Berechnung der Analysenergebnisse die folgenden Regeln zu beachten:

5.2.1 Betrdgt die Zeitspanne t; zwischen Probeentnahme und Beginn der Analyse
mehrere Monate, dann ist der Zerfall des Sr-90 (Halbwertszeit 28,2 Jahre) zu berticksich-
tigen. Die gemessene Aktivitdt wird durch Multiplikation mit dem reziproken Zerfalls-
faktor auf den Zeitpunkt der Probeentnahme korrigiert:

f(t,) = e (15)

Der Faktor f(t,) kann in den Zahler der Gleichung 20 eingesetzt werden.
5.2.2 Wird zwischen der 1. und 2. Yttriumhydroxidféllung (t,) nicht 20 Tage bis zur

Stand: 1.9.1992 MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 1. Lfg./1992
© Gustav Fischer Verlag - Stuttgart - Jena



E-Sr-89/Sr-90-LEBM-01-14

Gleichgewichtseinstellung von Sr-90 und Y-90 gewartet, sondern das Y-90 bereits friiher
abgetrennt, dann ist mit dem Aufbaufaktor f(t,) zu korrigieren:

f(tz) — >\‘Y—90 - KSr~90

)\‘Y 90" l:e‘}‘swo'tz — e—xv-go'tzil

t, = Zeitspanne zwischen t, und t,

(16)

Der Faktor f(t,) kann in diesem speziellen Fall mit sehr guter Ndaherung durch den Wert
von 1/Fy_ g, errechnet werden, wobei Fy_, durch die Gleichung

Fy_90 - 1 - e_xy;QOjtZ (17)

definiert ist.

Er wird in den Zéhler der Gleichung 20 fiir die Berechnung von ay_ ¢, eingesetzt. f(t,)
betrdgt etwa 1, wenn die Gleichgewichtseinstellung nach 20 Tagen erreicht ist.

5.2.3 Ist die Zeitspanne ty zwischen der 2. Yttriumabtrennung und dem Beginn der
Messung groBer als 3 Tage, ist der Korrekturfaktor f(t;) zu verwenden:

f(tS) — elY—QO 1 (18)

Eine Korrektur der Zihlrate fiir den Zerfall wiahrend der MeBzeit t, kann durch folgen-
den Faktor erfolgen:

A -t
ft,) = 1“& (19)

— e“x\wo "t
Das Produkt f(t;)-f(t,) ersetzt den Ublicherweise fiir die Berechnung von ag, ¢, in
Gleichung 20 verwendeten Zerfallsfaktor 1/fy 4, der die Zeit von der 2.Yttrium-Ab-

trennung t, bis zur halben MeBzeit t,, erfalBt. Das Produkt ist im Z&hler der Gleichung 20
einzusetzen.

5.3 Berechnung der spezifischen Aktivitat von Sr-90

5.3.1 Die Berechnung der spezifischen Aktivitdt von Sr-90 nach Einstellung des Gleich-
gewichtes (20 Tage nach der Eisenhydroxidfallung) iiber Y-90 erfolgt nach:

Rn (Y-90)

Bq-kg ! FM (20)

sr-90 = £ no- } ) }
v-90 "My "Msr "€y.90 "My "dr

Die Korrektur auf das Datum der Probeentnahme ist in Gleichung 15 beschrieben.

5.3.2 Berechnung der Standardabweichung der spez. Aktivitit des Sr-90

R R,
b —

snz\/__+ ° g1 1)

tm t0
N ) ) aSr-90 B _k —1 FM (22)

S8asr-90) = Snqv-90y " 5 PqXg

n(Y-90)
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5.3.3 Berechnung der spezifischen Aktivitdt von Sr-89

Die Berechnung der spezifischen Aktivitdt von Sr-89 nach Einstellung des Gleichgewich-
tes von Sr-90 mit Y-90 wird folgendermallen durchgefiihrt:

Zuniéchst wird nach Gleichung 23 die Nettozéhlrate R, g, g, ermittelt:

€sr-90 T €y.00 " Fy.o0 o1 (23)

Rn(Sr-89) = Rn(Sr-89 +8r-90) Rn(Y.90) ) f ] ;
v-90 " Ty "€y.90

AnschlieBend berechnet man die auf den Zeitpunkt der Probeentnahme korrigierte
spezifische, auf die Feuchtmasse (FM) bezogene Aktivitdt von Sr-89:

R
5.0 = e Bq-kg™! FM (24)

sr-89 " Msr " Esr-g0 "My "qp T,

5.3.4 Berechnung der Standardabweichung der spez. Aktivitit des Sr-89

Die Standardabweichung der Nettozdhlrate der Summenmessung von Sr-89 + Sr-90
errechnet man nach Gleichung 21.

Die Standardabweichung der errechneten Nettozdhlrate von Sr-89 erhélt man nach
Gleichung:

_ 2 2. 2 1
Sn(Sr-89) = \/Sn(Sr-89+Sr-90) T X1 " Sq(y-90) S (25)

x, sieche Gleichung 31a

ag,.. _
Sasr-89) = Snisreso) o B ke FM (26)

n (Sr-89)

5.4  Rechenbeispiele

Nach dem Trennungsgang ergeben sich fiir das Y-90-Priaparat folgende Zahlenwerte:

¢ — 16.00h Ny =098

fy.00 = 0,8411 €v.00 = 0,28Bq ' s7!
R, = 0205 o creo0) — 600005

R, = 0,01255" oo — 600005

R, .00 = 0,187557!

- Fiir das Sr-89 + Sr-90-Prédparat wurden folgende Zahlenwerte ermittelt:

t, = 50,5d R, (sr-89 + sr-00) = 04375571

t = 255h =1,6d €s;.00 =0,18Bq '-s!

Fyoo = 0,2410 © €gg0 =0,23Bq '-s7!

fo50 = 0,9856 mg = 0,800kg

R, = 0,455 1 m, = 0,006kg

R, = 0,0125s7! dr = 133,3

Nsr = 0,70 tm(sr-89 +s-90) = 000005

fi, =0,5 to(sr-89 +5r-00) = 000005
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5.4.1 Beispiel zur Berechnung der spezifischen Aktivitdt des Sr-90 iiber das Y-90:

0,1875
0,8411-0,98-0,70-0,28 - 0,006 - 133,3

as,.00 = 1,45Bq kg ! FM

Bq-kg ' FM

Agr.00 =

5.4.2  Beispiel zur Berechnung der Standardabweichung der spezifischen Aktivitit von
Sr-90:

. _/ 020 00125 _,
n(-90) 60000 60000

Sav.00) = 1,882:1073571

_ 1,45 B
Sa(Sr-90) — 1,882-10 3. WS— Bq-kg ' FM

Sy (sr-00) = 0,0146 Bq -kg™' FM

Das Endergebnis lautet: ag, g, = 1,454+ 0,015Bq kg~ ' FM

5.4.3 Beispiel zur Berechnung der spezifischen Aktivitit des Sr-89:

0,18 +0,28-0,2410 _,

R, sr.50) = 0,4375 — 0,1875 -
0,8411 0,98 - 0,28

R, s5-50) = 0,23645~

0,2364
0,9856-0,70-0,23-0,006-133,3-0,5

Bq-kg ' FM

dsr_go =

agr.50 = 3,72Bq - kg™! FM am Probeentnahmetag

5.4.4 Beispiel zur Berechnung der Standardabweichung der spezifischen Aktivitit von
Sr-89:

S _\/ 045 00125 _,
P89 4890 TN 60000 | 60000

Sn(sr-89 +5r-00) = 2,776 107357 "
Errechnete Nettozihlrate von Sr-89
X, = 0,18 + 0,28 - 0,2410
0,8411-0,98-0,28
Sn(Sr-89) = \/(2,776 “107%)% +1,07232 - (1,882 -1073%)% s !
Sn(sr-89) = 0,004357 1
Das Endergebnis lautet: ag, g, = 3,724+ 0,003 Bq kg™ ! FM

=1,0723
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6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Ergidnzend zu Kapitel IV.5 werden die hier benutzten Gleichungen fiir die Berechnung
der Nachweisgrenzen angegeben:

Zur Berechnung der Nachweisgrenze fiir Sr-90 tiber die Messung von Y-90 gilt folgende
Gleichung:

’ R t
GSr_90=<p‘<k1_c,+k1B)-Jt"—”ﬂ(HM) Bq 27)

m(Y-90) to (Y-90)

Bei Bezug der Nachweisgrenze Gy, o, auf die Feuchtmasse einer Lebensmittelprobe gilt:

1 _
€sr-00 = Gg 00 Bq kg ' FM (28)
Ns: My “Ty.o0 My " Qe

In entsprechender Weise 1Bt sich, sofern Sr-90 und Y-90 nicht vorhanden sind, die
Nachweisgrenze Gg,_ g, berechnen.

R L s
Gie-s0 = w-(kl_ﬁkl_ﬁyft"“& -(1 +<——)~> Bq (29)

'm (Sr-89) tO(Sl.‘-89)

Der Wert flir gg,_g4 kann nach folgender Gleichung ermittelt werden:

1 _
Zsr-80 = Ugrg0 Bq kg ' FM (30)

Nsr “fsr-g0 "My "G

Im Ereignisfall mul3 ausschlieBlich nach Gleichung 31 u. 32 verfahren werden.
Zur Bestimmung der Nachweisgrenze von Sr-89 in Gegenwart von Sr-90 und Y-90 gilt:

GSr-89 =

R, t x, "R
(Sr-89 +Sr-90) m (Sr-89 +Sr-90) 1 n(Y-90) . 2
k- \/ 11+ + — + (X1 “Snv00)” Bq
tm(Sr—89-§—Sr-90) t()(Sr-89+Sr-90) tm(Sr-89+Sr-90)
(31)

wobei fiir x, folgender Ausdruck gilt:

€sr-00 T €v.00 " Fy.00

X, = (31a)

fy.00 "My " €v.00

Bei Umrechnung der Nachweisgrenze Gy, ¢, auf die Feuchtmasse der jeweiligen Lebens-
mittelprobe gilt:

1 _
Zsr-89 = Gsrgo Bq kg ' FM (32)

Nsr *fsrg0 "My " qp
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6.1  Rechenbeispiele

Die Nachweisgrenze Gy, 4 ergibt sich nach Gleichung 27 unter Beriicksichtigung des
Kalibrierfaktors:

G _ heas _\/0,0125 .<1+ 60000> 5
90 0,28\ 60000 60000 )

GSI‘-QO == 0,011 Bq

Fiir die Nachweisgrenze der spezifischen Aktivitit im Lebensmittel erhdlt man nach
Gleichung 28:

1

— 0,011 Bq k
sr-90 0,70-0,98 -0,8411 - 0,006 -133,3 45

gsr.00 = 0,024 Bq " kg~ !

-1

Da x, bereits berechnet wurde, erhilt man fiir die Nachweisgrenze Gg,_ g durch Ein-
setzen der Zahlenwerte in Gleichung 31:

GSr-89 =

0,0125 -0.,1
4,645 \/ , _[1 60000] 1,0723-0,1875 (10723 -1.882-10%) Bg
0,23 60000 60000 60000

GSI‘-89 —_ 0,057 Bq

Fiir die feuchtmassebezogene Nachweisgrenze im Lebensmittel gilt nach Gleichung 32:

1
= 0,057 - Bq-kg ! FM
Bsr-89 0.70-0.9856-0.006-1333 1 <&
Zsr.30 = 0,103Bq kg™ ' FM
7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite

7.1  Chemikalien

— Strontiumtrédgerlgsung (10 mg Sr** pro ml H,0): 24,15 g Sr(NO,), pro 1 bidest. H,0

— Yttriumtrigerlosung (5mg Y>* pro ml H,0): 17,0605 g YCI, pro 1 bidest. H,O

— Bariumtrigerlgsung (10 mg Ba** pro ml H,0): 15,16 g BaCl, pro | bidest. H,O

— Eisentragerlosung (10mg Fe*>* pro ml H,0): 72,34 g Fe(NO;), -9 H,O pro | bidest.
H,O

— Salpetersdure 6 mol 17 ': 415,45ml 65 %ige HNO, werden auf 1000 ml verdiinnt

— Essigsdure 6mol -1 ': 343,14 ml Eisessig werden auf 1000 ml verdiinnt
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Natriumchromatlosung 0,2mol -171: 32,39 ¢ Na,CrO, pro I bidest. H,O
Ammoniumacetatldsung 3 mol-17': 231,2 g CH,COONH,, pro 1 bidest. H,O
Natriumcarbonatlosung 1 mol-17*: 105,99 g Na,CO, pro 1 bidest. H,O
Natriumcarbonatlosung 25 %ig (2,4mol -171)

Ammoniumacetatlésung 50 %ig (6,5mol -171)

Ammoniumoxalatlosung 0,1 %ig (0,01 mol -1 1)

Salzsiure 32 %ig (10,2mol - 17 1)

Salzsdure 16 %ig (4,7mol -171)

Oxalsédure

Oxalsdure, 8 %ige Losung in H,O (0,9mol -171)

Ammoniak, 25 %ige Losung in H,O (13,4mol-171)

Natronlauge 25 %ig (8,0 mol -17 1)

Salpetersiure, rauchend (24,0mol -171)

Ammoniumchlorid

Methanol p. a.

NH;-Gas, Druckgasflasche

UHU-Losung (UHU-Alleskleber extra) 5 %ig (5 g UHU/100 ml Aceton)
Wasserstoffperoxid, 10 %ig (2,9 mol -17 1)

Diethylether

7.2  Gerite

Muffelofen fiir die Nachveraschung

WeiBbandfilter, ¢§ 125 mm (z. B. Schleicher und Schiill, Nr. 589/2), aschefreie Rund-
filter fiir quantitative Analysen mittelschnell, Filtrationszeit (s) nach Priifsystem
Herzog = 140, Schwarzbandfilter, ¢J 125 mm (z. B. Schleicher und Schiill, Nr. 589/1),
aschefreie Rundfilter fiir quantitative Analysen schnell, Filtrationszeit (s) nach Priif-
system Herzog = 50

Schwarzbandfilter, aschefrei, ¢J 70 mm (z. B. Schleicher und Schiill, Nr. 589/1)
Glasfaserfilter, ¢ 70 mm (z. B. Schleicher und Schiill, Nr. 8)

Saugflasche und Porzellannutsche

Teflon-Vakuumpumpe

Tiegel zum Veraschen aus Porzellan, hohe Form, ¢ 60 mm, h = 75 mm

pH-Meter

Infrarotoberflachenverdampfer, ¢ 30 cm

Zentrifuge fiir 500 ml- und 250 ml-Zentrifugengliser

Zentrifuge flir 100 ml-Zentrifugenglaser

500 ml-Zentrifugengldser

250 ml-Zentrifugengliser

100 ml-Zentrifugengléiser

Glasfritten, Porositit 4

V2A-Metall-Zentrifugenhiilsen mit abschraubbarem Boden

Magnetrithrer '

Riihrstdbchen

MeBschilchen, hohe Form, ¢¥ 30 mm, h = 8 mm (iiber den Fachhandel zu beziehen)
Low-Level-Beta-Zihlgerit (iiber entsprechende Hersteller zu beziehen)
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