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

6.a Verfahren zur Schnellbestimmung von
Strontium-89 und Strontium-90 in Lebensmitteln
bei erhohter Freisetzung von Radionukliden

1 Anwendbarkeit

Das nachstehend beschriebene Verfahren ist bei der Untersuchung aller Lebensmittel
(auBer Milch u. Milchprodukten, Fisch u. Fischprodukten) anzuwenden, wenn die Depo-
sition radioaktiver Stoffe z. B. infolge storfallbedingter Freisetzungen oder nach Unfillen
in kerntechnischen Anlagen zu einer hohen Kontamination der Lebensmittel fiihrt. Es
soll dazu dienen, moglichst schnell einen Uberblick iiber das Ausmaf einer moglichen
Kontamination der Lebensmittel mit Sr-89 und Sr-90 zu gewinnen.

Das beschriebene Verfahren ist sowohl hinsichtlich der radiochemischen Aufarbeitung als
auch hinsichtlich der Messung mit einem wesentlich geringeren Zeitaufwand verbunden,
als das Verfahren E-Sr-89/Sr-90-LEBM-01. Der Zeitbedarf betrigt fiir eine Einzelanalyse
zwei, fiir eine Doppelanalyse drei Tage (1). Das Verfahren setzt voraus, da3 ein Ionen-
chromatographie-Geriit und ein Fliissigszintillationsspektrometer (moglichst in Low-
Level-Ausfithrung) zur Verfiigung stehen.

2 Probeentnahme

2.1  Allgemeines

Art der Proben, Umfang der Probeentnahme und Auswahl der Probeentnahmeorte rich-
ten sich im Ereignisfall nach den auf dem Strahlenschutzvorsorgegesetz basierenden
MefBprogrammen.

Bei der Probeentnahme und weiteren Probenbehandlung sind bei erhohten spezifischen
Aktivititen besondere Vorsichtsmanahmen zu ergreifen, damit radioaktive Stoffe nicht
verschleppt und Laboratorien und Mef3geréte nicht kontaminiert werden.

Die Hinweise zur Probeentnahme und Probenauswahl unter E-y-SPEKT-LEBM-01
(Abschnitt 2) gelten sinngemép.

Zur Vermeidung von Kontaminationen bei erhohten Radionuklidimmissionen sollte das
Probenmaterial bereits bei der Probeentnahme in gut verschlieBbare Behilter einge-
bracht werden (z. B. PolyethylengefidBe mit Schraubverschluf oder Polyethylenbeutel).

2.2 Grundsiitze der Probenauswahl bei hoherer Kontamination

Ziel der Beprobung ist es, einen Uberblick iiber den Grad der Kontamination zu gewin-
nen. Daher sollte die Probenauswahl aus einer vorgegebenen Gesamtheit eher zufalls-
bedingt erfolgen. Keinesfalls sollte eine Vorauswahl mit Hilfe eines Kontaminations-
monitors getroffen werden.
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3 Analytik

3.1  Prinzip der Methode

Das Prinzip der Methode und der Zeitplan der Analyse sind schematisch in Abb. 1 dar-
gestellt. Nach der Veraschung der Probe erfolgt das L.osen der Asche und Entfernen von
Silikaten, soweit vorhanden. Durch eine Phosphatfillung werden die Erdalkali- von den
Alkali-Elementen isoliert. Strontium wird sdulenchromatographisch mit Hilfe des stron-
tiumspezifischen Ionenaustauschers STSPEC™ von Calcium abgetrennt. In einem ionen-
chromatographischen Feinreinigungsschritt werden die iibrigen Storionen entfernt.
AnschlieBend wird Strontium als Carbonat gefillt, in Toluolsulfonsidure geldst und in
einen Flissigszintillator-Cocktail iiberfiithrt. Das Beta-Mischspektrum von Strontium-89,
Strontium-90 und aufgewachsenem Yttrium-90 wird in einem Fliissigszintillationsspek-
trometer aufgenommen und mit einem Rechenprogramm entfaltet und ausgewertet.

Die Analytik des Verfahrens wurde so ausgewihlt, dafl eine moglichst quantitative che-
mische Ausbeute erzielt wird. Bei eingearbeitetem Personal und eingefahrener Methode
werden Sr-Ausbeuten zwischen 80 und 90 % erzielt. Bei der Berechnung der Ergebnisse
kann ein geiibtes Labor die durchschnittliche Ausbeute der letzten 5 oder 10 Messungen
einsetzen. Fiir eine Bestimmung der Strontium-Ausbeute eignen sich keine gravimetri-
schen Verfahren, da nur geringe Strontium-Trdgermengen eingesetzt werden. Methoden
der Wahl sind Atomabsorptionsspektrometrie oder Flammenphotometrie. Die Bestim-
mung erfolgt durch Messung des Strontiumgehaltes vor Beginn des Trennungsganges, da
der natiirliche Strontiumgehalt der Probe im allgemeinen nicht vernachlissigt werden
kann. Alternativ kann die Ausbeutebestimmung durch die gammaspektrometrische

Tag | Zeit/h Arbeitsschritt Aufgabe
1 3 Trockenveraschung Mineralisierung
2-3 Losen der Asche, Silikatentfernung
1,5-20 Sr/Ca-Phosphat-Fallung Alkali-Abtrennung
2 1,5 Extraktionschromatographie mit S,SPEC™ | Sr/Ca-Trennung
1 Eindampfen Aufkonzentrierung

Sr-Ba-Trennung,

1,5 lonenchromatographie Feinreinigung
2 Sr-Carbonatfallung ' Isolierung
Flussigszintillations-Spektrometrie Messung
1-20
Spektrenentfaltung , Berechnung

Abb.1: Schema und Zeitplan der Sr-89/Sr-90-Schnellbestimmung
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Bestimmung des als Tracer zugesetzten Gammastrahlers Sr-85 erfolgen. Hierbei wird
Sr-85 mit einer Aktivitit von etwa 10 bis 30 Bq eingesetzt. Sr-85 erhoht bei der LSC-Aus-
wertung den Untergrund im Sr-90-Fenster. Dieser Anteil kann durch Messungen von
Standard-Proben berechnet werden.

3.2  Probenvorbereitung und Veraschung

Die Vorgaben des entsprechenden Abschnittes in Kapitel E-Sr-89/5r-90-LEBM-01 und
E-y-SPEKT-LEBM-02 gelten sinngemé8.

3.3  Radiochemische Trennung

3.3.1 Losen der Asche

Zur Vermeidung einer Ausfillung im alkalischen Milieu miissen die Silikate aus den
Aschen von Pflanzen und Gesamtnahrung entfernt werden.

3.3.1.1 Losen der Asche mit Kieselséiureabtrennung durch SiO,-Fillung

5 g getrocknete Asche (mit einem maximalen Calcium-Gehalt von 1 g, siehe E-y-SPEKT-
LEBM-01) werden in eine Porzellanschale (150 ml) gegeben, mit 1 ml Strontiumnitrat-
tragerlosung (entsprechend 1 mg Strontium) und 5 ml Bariumchloridtragerlosung (ent-
sprechend 5 ug Barium) versetzt und mit 2-30 ml Salzsdure (12 mol-1"!) bis zur Trockne
unter dem Oberflichenverdampfer abgeraucht. Die sich bildende Kruste muf3 6fter mit
einem Glasstab durchstoBen werden. Nach dem zweiten Abrauchen wird die Schale 0,5
Stunden in den vorgeheizten Trockenschrank bei 110 °C gestellt. Danach wird die Probe
in der noch warmen Schale mit 8 ml Salzsdure (12 mol - I"") durchfeuchtet, nach einer War-
tezeit von 5 bis 10 Minuten mit 100 ml dest. Wasser in ein Becherglas (250 ml) tiberfiihrt
und auf dem Wasserbad 10 bis 15 Minuten bei 50 bis 60 °C digeriert. Anschliefend wird
iiber ein 0,45 um-Cellulosemischester-Membranfilter, Durchmesser 5 cm, mit Hahnscher
Nutsche warm in ein Becherglas (11) filtriert und das Filter mit 50 ml heiBem Wasser
gewaschen. Der Riickstand wird verworfen. Weiter bei Schritt 3.3.2.

3.3.1.2 Losen der Asche mit Kieselsdureabtrennung durch SiF-Bildung

Alternativ kann die Kieselsidure auch als SiF, mit FluBsdure nach folgender Vorschrift (2)
entfernt werden, sofern ein wasserberieselter («Perchlorsdure»-) Abzug zur Verfiigung
steht.

Zur getrockneten Asche (mit einem maximalen Calcium-Gehalt von 1 g) werden 10 ml
Salpetersidure (14 mol-1"), 2 ml Wasserstoffperoxid (9 mol-1") und 20 ml FluBsdure
(20 mol-I"") gegeben. Nach einer Stunde wird mit 5 ml Perchlorsdure (7 mol-1™), 1 ml
Strontiumnitrattrigerlésung (entsprechend 1 mg Strontium) und 5 ml Bariumchloridtri-
gerlosung (entsprechend 5 pug Barium) versetzt und auf dem Sandbad abgeraucht. Das
Abrauchen wird nétigenfalls wiederholt bis die Asche von organischen Stoffen und Sili-
katen befreit ist. Die Probe wird mit 100 ml dest. Wasser aufgenommen und tiiber ein
0,45 um-Cellulosemischester-Membranfilter, Durchmesser 5 cm, mit Hahnscher Nutsche
in ein Becherglas (11) filtriert und das Filter mit 50 ml heilem Wasser gewaschen. Der
Riickstand wird verworfen. Weiter bei Schritt 3.3.2.

3.3.1.3 Losen der Asche ohne Kieselsdureabtrennung

5 g getrocknete Asche werden in ein Becherglas (250 ml) gegeben, mit 80 ml Salpeter-
sdure (8 mol-1) vorsichtig versetzt, 1 ml Strontiumnitrattragerlosung (entsprechend
1 mg Strontium) und 5 ml Bariumchloridtrigerlésung (entsprechend 5 pug Barium) hin-
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zugefiigt, zum Sieden erhitzt und zur Trockne eingedampft (ca. 1 Stunde). Die Probe wird
mit 100 ml heiBer Salzsiure (1 mol-1') aufgenommen und 5 Minuten zum Sieden
gebracht. Man 148t kurz abkiihlen und filtriert hei iber ein 0,45 um-Cellulosemischester-
Membranfilter, Durchmesser 5 cm, mit Hahnscher Nutsche in ein Becherglas (11) und
wischt das Filter mit 50 ml heiBem Wasser. Der Riickstand wird verworfen.

3.3.2 Phosphatfillung

Bei einem zu erwartenden Calcium-Gehalt der Probe von weniger als 50 mg Calcium in
der Asche wird mit 5 ml Calciumchloridlésung (entsprechend 100 mg Calcium) versetzt.
Angaben zum Calciumgehalt von Nahrungsmitteln finden sich in E-y-SPEKT-LEBM-01.
AnschlieBend wird die salzsaure Probenlosung mit dest. Wasser auf ein Volumen von
400 ml gebracht und die Losung auf einem heizbaren Magnetriihrer zum starken Sieden
erhitzt.

20 g Diammonium-Hydrogen-Phosphat, (NH4),HPO, (= ca.150 mMole) werden in 35 ml
dest. Wasser gel0st, in einen Tropftrichter gegeben und zur stark siedenden Probenlésung
langsam zugetropft. Wenn sich der an der Eintropfstelle bildende Niederschlag nicht
mehr auflost, wird 10 bis 30 Minuten abgewartet, bis die Kristallisation beendet ist (3).
Das Probenvolumen, das sich durch das Sieden verringert, wird mit dest. Wasser auf 300
bis 350 ml aufgefiillt. Die Losung wird wieder zum starken Sieden gebracht und das rest-
liche Féllungsmittel hinzugetropft. Die Losung wird ca. 5 Minuten am Sieden gehalten.
Der heifle Magnetriihrer wird gegen einen kalten ausgetauscht und das Probenvolumen
mit dest. Wasser auf 400 ml ergédnzt. Man 148t die Losung im kalten Wasserbad kurz
abkiihlen und fiigt zur abgekiihlten Losung 30 ml Ammoniak-Losung (13 mol-1™) iiber
einen Tropftrichter hinzu (die Losung wird dabei auf einen pH-Wert von etwa 10 ein-
gestellt; das Ammoniak muf3 nicht Carbonat-frei sein, da hier keine Yttrium-Hydroxid-
Fillung durchgefiihrt wird). Die Losung wird weitere 15 Minuten im Wasserbad unter
Riihren abgekiihlt. AnschlieBend wird der Phosphatniederschlag aufgeschlimmt und
tiber eine G4-Fritte (Durchmesser 6,8 cm) abfiltriert (evtl. Filtrat ein zweites Mal iiber Fil-
terkuchen geben) und 2 mal mit je 30 ml kalter (= Raumtemperatur) Natronlauge
(0,0125 mol -I"") gewaschen. Der Niederschlag wird ca. 10 Minuten trocken gesaugt und
mit einem Glasstopfen festgedriickt.

3.3.3 Calcium/Strontium-Trennung mit Extraktionschromatographie

3.3.3.1 Herstellen der Siule

In eine Glassdule (Mafe: 12,5 cm X 1,1 cm (Lédnge X Durchmesser), Gesamt-Volumen
12,8 ml) wird oberhalb des Ablaufhahns ein Glaswollebausch eingebracht und fest-
gedriickt. Der Wattebausch wird in einer Schicht von 10 mm mit Glaskugeln (80 bis 100
mesh), alternativ sauberer feinster Sand (50 bis 100 mesh, 0,1 bis 0,3 mm), bedeckt. Die
Séule wird zu einem Drittel mit dest. Wasser gefiillt. Man 148t 2,5 g des strontiumspezifi-
schen Ionenaustauschers SrISPEC™, Korndurchmesser 50 bis 100 um, in einem Becher-
glas mit dest. Wasser aufquellen. Anschlie3end wird der Ionenaustauscher aufgeschlimmt
und in die Sdule iberfiihrt. Beim Ablassen der Sdulenfliissigkeit darf der Ionenaus-
tauscher nicht trocken laufen. (Die Sdule darf nicht trocken gefiillt werden, da STSPEC™
bei Zugabe von Wasser oder wélirigem Losungsmittel quillt). Der Ionenaustauscher wird
mit Glaskugeln, 80 bis 100 mesh, in einer Schicht von 10 mm oben abgedeckt. Das so
entstandende Austauscherbett hat eine Bettldnge von ca.7,2 cm und ein Bettvolumen von
ca. 6,8 ml (4).
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3.3.3.2 Die FlieBgeschwindigkeit bei der Elution betrigt ca. 0,4 bis 1 ml- min~'. Sie kann
durch Absaugen der Losung mit einer peristaltischen Pumpe auf 2 bis 4 ml- min~! erhoht
werden. Die Sdule wird nacheinander mit 2 Bettvolumina Salpetersiure (6 mol-I™1),
2 Bettvolumina Salpetersdure (1-10*#mol-1"") und 2 Bettvolumina Salpetersiure
(6 mol-17") aktiviert. Der Phosphatniederschlag wird mit 56 ml heiBer Salpetersiure
(7 mol - 1") vorsichtig gelost (entsprechend 8 Bettvolumina) und die Probe auf die Sdule
gegeben. AnschlieBend wird mit 5 Bettvolumina Salpetersiure (6 mol-17!), 1 Bett-
volumen Salpetersidure (1 mol-17') und 1 Bettvolumen Salpetersiure (0,1 mol-1™!) das
Calcium und ein Teil des Bariums ausgewaschen (5). Mit 6 Bettvolumina Salpetersdure
(1-10"* mol - I"!) wird das Strontium eluiert und die Fraktion in Schritt 3.3.5 weiter bear-
beitet. Die Sdule wird mit 2 Bettvolumina Salpetersidure (6 mol-1™") und 5 Bettvolumina
Salpetersidure (1-107 mol-1™") gereinigt und zum SchluB mit 5 Bettvolumina Salpeter-
sdure (0,1 mol-1™") konditioniert.

3.3.4 Aufkonzentrierung

Die ca. 42 ml umfassende Probe wird mit einem Rotationsverdampfer bis zur Trockene
eingedampft, mit 3 ml Salpetersdure (1-107 mol-1") aufgenommen und in ein Vorrats-
flaschchen (z. B. LSC-Fldschchen) iiberfiihrt.

3.3.5 Ionenchromatographie

Die Feinreinigung erfolgt in einem Ionenchromatographie-Gerit mit Leitfdhigkeitsmes-
sung des Eluenten und elektronischer Unterdriickung der Leitfdhigkeit des Grundelek-
trolyten. Es wird ein stark saurer lonenaustauscher verwendet (Nucleosil 5 SA, Saulen-
mafe: Durchmesser 10 mm, Linge 250 mm mit Vorsdule). Von der Trennleistung einer
neuen Sdule muf’l man sich besonders im Hinblick auf die Strontium-Barium-Trennung vor
dem analytischen Einsatz durch einen Testlauf tiberzeugt haben. Der Elutionsverlauf wird
durch Messung der Leitfihigkeit verfolgt. Probenschleife 1 ml, FluB 2 ml- min~'. Als Elu-
tionsmittel wird ein mit Natronlauge (1 mol-1™") auf einen pH-Wert von 5 eingestelltes
Gemisch aus Citronenséure (7107 mol - I™!), Ethylendiamin (310~ mol - 1"!) und Aceton
(5 Vol.%) verwendet. Nach dem Zusammengeben der Komponenten wird der Eluent tiber
ein 0,45 um-Cellulosemischester-Membranfilter, Durchmesser 5 cm, filtriert. 1 ml der Pro-
benlosung wird durch ein 0,45 pum Membranfilter (Spritzenfilter) auf die Sdule gegeben
(maximaler Strontiumgehalt =2 mg). Die aus ca. 60 ml Eluent bestehende Strontium-Frak-
tion wird aufgefangen. Das Barium verlidf3t die Séule erst im Anschlufl an das Strontium. Je
nach Trennqualitit der Sdule muf die Strontium-Fraktion zur Vermeidung einer Konta-
mination durch Ba-140 eventuell etwas vor dem Barium-Peak geschnitten werden (6).

3.3.6 Strontium-Carbonat-Fillung

Zu den ca. 60 ml des Ionenchromatographie-Eluenten werden in einem Becherglas
(250 ml) 2 ml Strontiumnitrattragerlosung (entsprechend 20 mg Strontium) hinzugefiigt.
Durch tropfenweise Zugabe von Natronlauge (10 mol-I™!) wird auf einen pH-Wert von
ca. 12 eingestellt, 2 g festes Ammoniumcarbamat hinzugefiigt, die Losung zum Sieden
erhitzt und 30 Minuten mit einem heizbaren Magnetrithrer am Sieden gehalten. Die
Losung wird ca. 8 Minuten im Eisbad abgekiihlt, tiber ein 0,45 pm-Celluloseacetat-Mem-
branfilter, Durchmesser 2,5 cm, mit Hahnscher Nutsche dekantiert und filtriert, der Rest
wird mit Sodaldsung (0,094 mol-1™") iiberfiihrt. Es wird mit 10 ml kaltem dest. Wasser,
anschliefend mit 3 bis 5 ml Methanol gewaschen und ca. 8 Minuten unter Vakuum
trocken gesaugt.
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3.3.7 Das Strontiumcarbonat wird zusammen mit dem Membranfilter in das Szintil-
lationsmeBfldschchen iiberfiihrt und im auf 80°C vorgeheizten Trockenschrank 2 bis 3
Minuten getrocknet. Das LSC-Fldschchen wird abgekiihlt, der Niederschlag mit 2 ml
wiBriger Toluolsulfonsdure-Losung (25 Gew. % ) aufgelost und nach dem Losen des Car-
bonats (es ist keine CO,-Entwicklung mehr zu beobachten) 19 ml Szintillatorlésung hin-
zugefiigt. Zur Vermeidung von Lichteinfliissen wird das LSC-Fldschchen mit Aluminium-
folie umhiillt. Im AnschluBl wird 3 Minuten mit dem Reagenzglasschiittler intensiv durch-
mischt.

4 Messung der Aktivitit

Das Spektrum der Szintillatorlosung wird mit einem Low-Level-Fliissigszintillations-
spektrometer aufgenommen.

Die Probe 148t man 20 Minuten im Probenraum des auf eine Temperatur von 15 °C ein-
gestellten Fliissigszintillationsspektrometers abkiithlen. AnschlieBend wird 10 X 100
Minuten gemessen.

Da die Kalibrierung des Verfahrens relativ autwendig ist und im Ernstfall keine ausrei-
chende Zeit dafiir zur Verfiigung stehen diirfte, muf3 die Kalibrierung rechtzeitig vor den
Messungen erfolgen. Zur Kalibrierung des Gerétes und fiir die Auswertung des Proben-
spektrums miissen Spektren des Untergrundes und von MeBpriparaten gemessen wer-
den, die jeweils nur eines der Radionuklide Sr-89, Sr-90 bzw. Y-90 enthalten. Dabei muf3
die Sr-89- bzw. Sr-90-Aktivitat exakt bekannt sein. Die Aktivitét des Y-90-Prédparates muf3
nicht genau bekannt sein; das Préaparat darf jedoch keine Sr-90-Anteile enthalten. Sr-90
und Sr-89 werden durch ein Mischspektrum oder durch die Uberlagerung der reinen
Spektren kalibriert. Die erforderlichen Préaparate fiir die Messung dieser Spektren wer-
den, wie nachfolgend beschrieben, hergestellt:

1. Untergrund: In ein 20 ml-Szintillationszdhlflischchen aus kaliumarmem Glas werden
35 mg Strontiumcarbonat (entsprechend 20 mg Strontium), das nach Schritt 3.3.6 her-
gestellt wurde, in 2 ml wiBriger Toluolsulfonsdure-Losung (25 Gew. %) gelost und die
Losung mit 19 ml Szintillatorlésung gemischt.

2. Sr-89-Standard: 1 ml einer wifirigen Sr-89-Standardlésung (entsprechend einigen hun-
dert Bq), wird zusammen mit 2 ml Strontiumnitrattrdgerlosung (entsprechend 20 mg
Strontium) nach Schritt 3.3.6 als Strontiumcarbonat gefillt. Das Strontiumcarbonat
wird in ein 20 ml-Szintillationszahlfldschchen aus kaliumarmem Glas gegeben, in 2 ml
wiBriger Toluolsulfonsdure-Losung (25 Gew. %) gelost und die Losung mit 19 ml Szin-
tillatorlosung gemischt. Die Sr-89-Standardlosung mul3 frei sein von signifikanten Ak-
tivitdten an Sr-90. Es wird daher empfohlen, nur relativ frische Standardlésungen zu
benutzen. Zur Kontrolle der Sr-90-Aktivitit in der Sr-89-Standardldsung sollte im
Zweifelsfall der Sr-90-Anteil durch Abtrennen und Messen des Y-90 bestimmt werden.

3. Sr-90-Standard: Ein Sr-90-Standard, der auch das Y-90 enthalten kann, wird aus einer
Sr-90-Standardlosung analog wie der Sr-89-Standard hergestellt.

4. Y-90-Standard: 1 ml einer wiBirigen Sr-90-Standardlosung (etwa 300 Bq), die Y-90 im
Gleichgewicht enthélt, wird iiber den strontiumspezifischen Ionenaustauscher gerei-
nigt (sieche Schritt 3.3.4). Man fiangt die saure, Y-90 enthaltende Fraktion auf. Um das
Y-90 aus der Losung mit inaktivem Strontiumcarbonat zu fillen und dieses in eine Szin-
tillatorlosung zu iberfithren, wird zuerst 1 ml der Strontiumtrigerlésung (entspre-
chend 20 mg Strontium) zugegeben. Anschlieend wird wie unter 3.3 Radiochemische
Trennung, Schritte 3.3.6 und 3.3.7, weiter verfahren. Alternativ 1468t sich Y-90 auch nach
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Schritt 3.3.5 ionenchromatographisch trennen, indem man die Fraktion vom Start bis
zum Anfang des Strontiumpeaks aufféngt.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Fiir die Kalibrierung des Fliissigszintillationsspektrometers kann ein Rechen- und Gra-
phikprogramm zur Verfiigung gestellt werden, das anndhernd gleiche Quenchverhiltnisse
in allen MeB- und Kalibrierpriparaten voraussetzt. Es basiert auf einem von der Leitstelle
F nach dem Prinzip der Spektrensubtraktionsmethode erarbeiteten und in QuickBasic
geschriebenen Programm (F-Sr-89/Sr-90-MILCH-02). Dieses Programm wurde in Visual
Basic Vers. 3.0 fiir Windows iibertragen und in erweiterter Form an die Erfordernisse des
Arbeitens unter Windows™ und dem eingesetzten Fliissigszintillationsspektrometer ange-
palt.

Das Programm benétigt die Spektren von Untergrund- und Standard-Priparaten, deren
Herstellung in Abschnitt 4 beschrieben ist. Die Aktivitidten von Sr-89 und Sr-90, mit denen
die entsprechenden Standardspektren aufgenommen wurden, miissen bekannt sein.
Zusitzlich miissen Energiegrenzen fiir die Unterteilung des gesamten Spektralbereiches
in drei verschiedene Regionen A, B und C eingegeben werden. Die Energiefenster sind
so zu setzen, daB in den Regionen die in der nachfolgenden Tabelle aufgefiihrten
Impulsanteile registriert werden (die Angaben sind beispielhaft fiir ein im Handel befind-
liches Low-Level-Fliissigszintillationsspektrometer).

Region Energiebereich (Kanalzahl) moglicher Ursprung der Impulse
A 300-700 Untergrund, Y-90, Sr-89, Sr-90

B 700-830 Untergrund, Y-90, S1-89

C 830-950 Untergrund, Y-90

Zuerst werden alle Regionen der Proben- und Standardspektren von Untergrundbei-
triigen bereinigt. AnschlieBend werden mit Hilfe der Referenzspektren, die mit reinen
Y-90- bzw. Sr-89-Priiparaten erhalten wurden, die Y-90-Anteile aus den Regionen A und
B und der Sr-89-Anteil aus Region A eliminiert, so dafl nur die Impulsanteile von Sr-90
bzw. Sr-89 iibrigbleiben. Die entsprechenden Standardspektren werden auch benutzt, um
Nachweiswahrscheinlichkeiten fiir Sr-90 und Sr-89 in den Regionen A bzw. B zu ermit-
teln. Siamtliche Parameter (Energie- bzw. Kanalgrenzen, Kalibrierfaktoren und deren
Zihlfehler) werden nach der Kalibrierung in zwei Dateien gespeichert und fiir die Ent-
faltung und Auswertung von Probenspektren bereitgehalten. Das Programm berechnet
neben der spezifischen Probenaktivitit beider Radionuklide auch die entsprechenden
zihlstatistischen Fehler und die Erkennungs- und Nachweisgrenzen in Anlehnung an
Kapitel IV.5 dieser MeBanleitungen. Eine ausfiihrliche Darstellung des Entfaltungs- und
Auswertungsverfahrens ist in (7) wiedergegeben.

In einem zweiten Teil des Auswerteprogramms kann die Lage der Energiegrenzen auto-
matisch bestimmt werden. Dabei wird durch Verschieben der Referenzspektren eine
Anpassung an das Mischspektrum optimiert. Gleichzeitig wird (bei bekanntem Y-90-
Gehalt des Y-90-Referenzspektrums) die aufgewachsene Y-90-Aktivitdt bestimmt und
mit der aus der Sr-90-Aktivitit zu erwartenden Tochteraktivitét verglichen. Die automa-
tisch bestimmten Energiegrenzen konnen dem Standardprogramm zur Auswertung iiber-
geben werden.
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5.1  Rechenbeispiel

In einer mit Sr-89- und Sr-90-Aktivitdt versetzten Griinkohlprobe wird von dem unter
Abschnitt 5 genannten Rechenprogramm folgende spezifische Aktivitidt von Sr-89 und
Sr-90 unter Beriicksichtigung von Einwaage (500 g FM), chemischer Ausbeute (88 %),
eingesetztem Aliquot (1/3) und MeBzeit (10 X 100 Minuten) ermittelt:

Csr89 = 9,4 i0,4 Bq : kgﬂl

Cgr90 = 7,9 i0,3 Bq : kg-l

5.2 Fehlerbetrachtung

Zur Fehlerbetrachtung wird auf das Kapitel IV.5 dieser MeBanleitungen verwiesen. Das
unter Abschnitt 5 genannte Programm berechnet die zédhlstatistischen Fehler in Anleh-
nung an dieses Kapitel.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Zur Berechnung der Nachweisgrenzen wird auf die Ausfithrungen in Kapitel IV.5 dieser
MeBanleitungen verwiesen. Das unter Abschnitt 5 beschriebene Programm berechnet die
Nachweis- und Erkennungsgrenzen in Anlehnung an dieses Kapitel.

Mit dem in Abschnitt 5.1 genannten Beispiel werden folgende Nachweisgrenzen der
spezifischen Aktivitit erreicht:

Zsrg0 = 0,17 Bq- kg™

gsro0 = 0,22 Bq-kg™!

Als Anhaltspunkt fiir die erreichbaren Nachweisgrenzen kénnen Werte fiir Sr-89 von
etwa 14mBq (entsprechend 100 mBq - kg™) und fiir Sr-90 von etwa 10mBq (entsprechend
70mBq-kg™) bei einer MeBzeit von 10 X 100 Minuten dienen. Diese Werte wurden aus
dem Spektrum einer Blindprobe ermittelt, die weder Sr-89 noch Sr-90/Y-90 enthielt.

Fiir eine Kurzzeitmessung von 10 Minuten ergibt sich fiir dieselbe Blindprobe eine Nach-
weisgrenze von 0,21 Bq (entsprechend 1,5 Bq -kg™) fiir Sr-89 und von 0,12 Bq (entspre-
chend 0,85 Bq - kg™) fiir St-90. Diese Nachweisgrenzen liegen um den Faktor >= 50 unter
dem niedrigsten in der EURATOM-Verordnung Nr.3954/87 (8) genannten Hochstwert
fiir Strontiumisotope von 75 Bq- kg™ fiir Siuglingsnahrungsmittel.

7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite

7.1 Chemikalien

Sofern verfiigbar, sind fiir die radiochemischen Trennungen analysenreine Substanzen zu
verwenden.
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Aceton

Ammoniakldsung (13 mol-17)

Ammoniumcarbamat, fest

Bariumchloridtrigerlésung 1 ug Ba** pro ml als BaCl,
Calciumchloridlésung 20 mg Ca?* pro ml als CaCl,

Citronensdure

Ethylendiamin

FluBsiure 40 Gew.% (20 mol-I!)

Methanol

Natriumhydroxid (10 mol-17!, 1 mol - 1! und 0,0125 mol-17!)
Perchlorsidure 70 Gew.% (7 mol -17!)

rauchende Salpetersiure 95 bis 96 Gew.% (23 mol -17!)
konzentrierte Salpetersdure (14 mol-I™)

verdiinnte Salpetersiure (8,6,1,0,1,1-107 und 1-10™ mol - 1)
rauchende Salzsidure 37 Gew.% (12 mol - 171)

verdiinnte Salzsdure (1 mol 1)

Sodaldsung 1 Gew.% (0,094 mol-I™!)

Strontiumnitrattrigerlosung 1 bzw. 10 mg Sr** pro ml als Sr(NOj3),
Toluolsulfonsdureldsung 25 Gew. %, in dest. Wasser gelOst
Wasserstoffperoxid 30 Gew.% (9 mol-I1)
Fliissigszintillatorldsung (z. B. Fa. Canberra-Packard, Insta-Gel®)
Tonenchromatographiesiule 250 X 10 mm mit Vorsiule
Kationenaustauscher fiir die Ionenchromatographie, stark sauer, Nucleosil 5 SA, Fa.
Macherey-Nagel

strontiumspezifischer Ionenaustauscher STSPEC™, Korndurchmesser 50 bis 100 um,
Fa.Eichrom

7.2 Gerite

Ubliche Ausriistung eines radiochemischen Labors

FlissigszintillationsmeBfldschchen aus kaliumarmem Glas
Fliissigszintillationsspektrometer (Low-Level-Ausfiihrung) mit Vielkanalanalysator
Ionenchromatograph mit Leitfdhigkeitsmessung und elektronischer Unterdriickung
der Leitfahigkeit des Grundelektrolyten, Probenschleife 1 ml

HPLC-Pumpe

Membranfilter (Celluloseacetat) 0,45 pum, Durchmesser 2,5 cm

Membranfilter (Cellulosemischester) 0,45 um, Durchmesser 5 cm

Magnetriihrer, heizbar

Personalcomputer fiir die Auswertung der Betaspektren

Literatur

(1) Heilgeist, M.: Die schnelle Bestimmung von Sr-89 und S1-90 in Lebensmitteln — zum Stand der Ent-

wicklung. 10. Fachgespriich zur Uberwachung der Umweltradioaktivitit, veranstaltet vom Bundesamt
fiir Seeschiffahrt und Hydrographie, 28.-30.4. 1998, Hamburg

(2) Borus-Boszorményi, N., J. Kovacs: Bestimmung des Gehaltes an Sr-90 und Sr-89 in Proben tierischer und

pflanzlicher Herkunft, J. Radioanal. Chem. 68 (1982) 23-38

(3) Heilgeist, M.: Improved Method for Strontium/Calcium Coprecipitation by Phosphate for Sr-89 and

Sr-90 Analysis in Food, J. Radioanal. Nucl. Chem. 210 (1996) 219-225

4) SrSPEC™.-Produktprospekt der Fa. Eichrom
prosp

Stand: 1.10.2000 MeBanleitungen Umweltradioaktivitit 6. Lfg./2000

© Urban & Fischer - Miinchen - Jena



E-Sr-89/8r-90-L EBM-02-10

(5) Horwitz, E.P, R.Chiarizia, M.L.Dietz: A Novel Strontium-Selective Extraction Chromatographic
Resin, Solv. Extr. Ion Exch. 10 (1992) 313-336

(6) Heilgeist, M.: Einsatz der Ionenchromatographie zur Abtrennung von Radiostrontium aus Lebensmit-
telproben. 9. Fachgesprich zur Uberwachung der Umweltradioaktivitit, veranstaltet vom Institut fiir
Strahlenhygiene des Bundesamtes fiir Strahlenschutz, 25.-27.4.1995, OberschleiBheim

(7) Tait, D., A. Wiechen: Schnelle simultane Bestimmung von Sr-89 und Sr-90 in Rohmilch durch Fliissigs-
zintillationsspektrometrie. 8. Fachgesprich zur Uberwachung der Umweltradioaktivitiit, veranstaltet
vom Institut fiir Wasser-, Boden- und Lufthygiene des Bundesgesundheitsamtes, 24.-26. Oktober 1990,
Berlin

(8) Verordnung (EURATOM) Nr.3954/87 des Rates vom 22. Dezember 1987, Amtsblatt der Européischen
Gemeinschaften (30.12.1987)

Mefanleitungen Umweltradioaktivitit 6. L{g./2000 Stand: 1.10.2000
Urban & Fischer - Miinchen - Jena



	Verfahren zur Schnellbestimmung von Strontium-89 und Strontium-90 in Lebensmitteln bei erhöhter Freisetzung von Radionukliden



