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3  Verfahren zur Bestimmung von Strontium-90
in Futtermittel- und Bewuchsproben
(Salpetersauremethode)

1 Anwendbarkeit

Das nachstehend beschriebene Verfahren kann bei der Untersuchung aller Futtermittel-
bzw. Bewuchsproben eingesetzt werden, die nach dem Strahlenschutzvorsorgegesetz und
der Richtlinie zur Emissions- und Immissionstiberwachung kerntechnischer Anlagen im
Routinefall zu iberwachen sind. Die Methode hat sich tiber Jahrzehnte bewédhrt und ist
daher als Referenzverfahren fiir neuere Entwicklungen anzusehen.

2 Probeentnahme

Die Probeentnahme ist bei Verfahren F-y-SPEKT-FUMI-01 ausfiihrlich beschrieben.

3 Analytik

3.1 Prinzip der Methode

Die Futtermittel- bzw. Bewuchsproben werden verascht, aus der Asche das Sr-90 abge-
trennt und schlieBlich die Aktivitdt der Tochter, des Y-90 mit einem Antikoinzidenz-
meBplatz gemessen.

3.2  Probenvorbereitung

Die Probenvorbereitung bis zur Herstellung der Asche ist bei Verfahren F-y-SPEKT-
FUMI-01 beschrieben.

3.3 Radiochemische Trennung

3.3.1 10g Asche werden in ein 400 ml-Becherglas eingewogen, mit 10 ml Strontium-
Tragerlosung, 1 ml Barium-Tragerlosung und 5ml Sr-85-Losung versetzt. (Fiir die Be-
stimmung der Strontium-Ausbeute werden gleichzeitig 2 Standards hergestellt. Dazu
pipettiert man je 5 ml derselben Sr-85-Losung in eine 100 ml-Polyethylenflasche und gibt
10ml Strontium-Tragerlésung und 10 ml dest. Wasser hinzu.) AnschlieBend wird die
Asche unter Erhitzen bis zum Sieden in 150 ml dest. Wasser und 50 ml konz. Salzsidure
(12mol -17 1) gelost.

3.3.2 Man filtriert durch einen Faltenfilter in ein 11-Becherglas und wéscht den Riick-
stand mehrmals mit dest. Wasser aus.

3.3.3 Das Faltenfilter mit dem Riickstand wird in einen Platintiegel gegeben, getrock-
net und verascht. Zur Asche gibt man etwa die gleiche Menge eines Gemisches von
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K,CO; und Na,COj (1:1) und erhitzt {iber einem Gebldsebrenner, bis die Schmelze klar
ist. Der erkaltete Tiegel mit der erstarrten Schmelze wird in einem 400 ml-Becherglas mit
dest. Wasser bedeckt und zum Sieden erhitzt, bis sich die Schmelze herausgelost hat. Der
Carbonatniederschlag wird abfiltriert, gewaschen und das Filtrat verworfen. Den Nie-
derschlag auf dem Filter 16st man durch Auftropfen von verd. Salzsiure (6 mol -1~ ) und
vereinigt das Filtrat mit dem unter 3.3.2 erhaltenen im 1 1-Becherglas.

3.34 Dem Gesamtfiltrat werden 25 ml 25 %ige Ammoniumacetatlosung und 30 g Oxal-
sdure zugefiigt. Nachdem die feste Sdure durch Erhitzen gelost worden ist, wird der pH-
Wert auf 4 eingestellt. Man fillt mit dest. Wasser auf etwa 900 ml auf und erwarmt 2
Stunden im Wasserbad (Alternative: Uber Nacht stehen lassen bei Raumtemperatur), so
daf} sich der Oxalatniederschlag absetzt.

3.3.5 Dietliberstehende Losung wird durch vorsichtiges Absaugen weitgehend entfernt.
Den Niederschlag iiberfiihrt man in ein 250 ml-Zentrifugenglas und zentrifugiert ihn ab.
Nach dem Dekantieren wird der Niederschlag mit 200 ml dest. Wasser aufgeriihrt und
wieder abzentrifugiert. Der Uberstand wird verworfen.

3.3.6 Den Oxalatniederschlag tiberfithrt man mit wenig dest. Wasser in eine Platin-
schale, trocknet ihn unter einem Infrarotstrahler, erhitzt auf 400 °C und gliiht schlieBlich
bei 700°C 2 Stunden. Danach 1468t man abkiihlen.

3.3.7 Der Gliihriickstand wird mit dest. Wasser durchfeuchtet und in 2-3,5 ml konz.
Salpetersdure (14mol-1"1) gelost. Die Losung erhitzt man, um Kohlendioxid vollig
auszutreiben. Dann wird in einem 400 ml-Becherglas auf 200 ml verdiinnt und carbonat-
freie Ammoniaklosung (6 mol -17 1) hinzugefiigt, um Eisen und Aluminium zu fillen. Der
Niederschlag wird sofort durch einen Faltenfilter abfiltriert und verworfen. Das Filtrat
fingt man in einem 250 ml-Zentrifugenglas auf, setzt festes Ammoniumcarbamat hinzu,
erwarmt und zentrifugiert den Niederschlag ab.

3.3.8 Die weiteren Schritte der radiochemischen Trennung sind mit denjenigen nach
Verfahren F-Sr-90-MILCH-01 (Abschnitt 3.3, Punkt 3.3.3, folgende) identisch.

4 Messung der Aktivitit

Die Messung der Aktivitat erfolgt wie unter Verfahren F-Sr-90-MILCH-01 beschrieben.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Die Berechnung der Analysenergebnisse erfolgt analog zu Verfahren F-Sr-90-MILCH-
01. In die Formeln fiir die Berechnung von c und s, ist an Stelle von @, der Ascheanteil oy
in g-kg~ ! Trockenmasse der Futtermittel- bzw. Bewuchsprobe einzusetzen. Die spezifi-
sche Aktivitit erhilt damit die Dimension Bq - kg™ ' Trockenmasse und ist stets in dieser
Dimension anzugeben.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Beziiglich der Nachweisgrenze gelten die Hinweise, die bei Verfahren F-Sr-90-MILCH-01
gegeben werden analog. Auch hier ist in der Formel fiir die Berechnung von g(t,) die
GroBe @y durch g zu ersetzen.
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Als Anhaltspunkt fiir die erreichbare Nachweisgrenze mag ein Wert von 0,1 Bq-kg™ !
TM gelten, der fiir eine Grasprobe (Einsatz von 10 g Asche, Ascheausbeute 81,5g kg™ '
TM, MeBzeit 360 Minuten) erhalten wurde.

7 Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite

7.1  Chemikalien

Die erforderlichen Chemikalien sind unter Verfahren F-Sr-90-MILCH-01 aufgefiihrt.

7.2  Gerite

Die erforderlichen Gerite fiir die Probenvorbereitung sind unter Verfahren F-y-SPEKT-
FUMI-01, diejenigen fiir die Analytik und Messung unter Verfahren F-Sr-90-MILCH-01
aufgefiihrt.
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