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Verfahren zur Bestimmung der
Aktivitatskonzentration von Strontium-90
in Milch mit Proportionalzahlrohr
(Marathon C / Kryptand 2.2.2-Methode)

1 Anwendbarkeit

Das nachstehend beschriebene Verfahren ist flir die routinemaBige Bestimmung
der Aktivitatskonzentration des Strontium-90 (Sr-90) in den im Rahmen des IMIS
geforderten Rohmilchproben geeignet. Ebenfalls kdnnen nach der Rekonstituierung
Milchpulverproben oder nach Homogenisierung stark geronnene Rohmilchproben
mit diesem Verfahren analysiert werden.

Das Trocknen und Veraschen der Probe ist nicht erforderlich. Diese radiochemische
Abtrennung des Sr-90 ist bedeutend schneller als bei herkémmlichen Verfahren.
Eine Arbeitskraft kann mindestens sechs Proben gleichzeitig innerhalb von sechs
Stunden bearbeiten. Die Werte der chemischen Ausbeute liegen reproduzierbar im
Bereich von 75 % bis 85 %; eine Ausbeutebestimmung ist nicht bei jeder Probe
zwingend erforderlich.

2 Probeentnahme

Zur Probeentnahme von Rohmilch wird auf das Verfahren F-y-SPEKT-MILCH-01
verwiesen. Zur Durchfihrung einer Doppelanalyse ist ein Probenvolumen von min-
destens 2 Litern erforderlich.

3 Analyse
3.1 Prinzip des Verfahrens

Erdalkalielemente einschlieBlich des Strontiums werden in einem Batch-Verfahren
direkt aus der flissigen Milch an ein chelatbildendes Harz sorbiert. Calcium wird mit
wassriger Pentanatriumtripolyphosphatlésung vom Harz entfernt. Nach Uberfiihrung
des Harzes in eine Saule wird das Strontium mit wassrigem Natriumchlorid in ver-
dinnter Salzsaure eluiert. AnschlieBend wird das Strontium im Eluat als Carbonat
gefallt.

Bei Routineproben wird normalerweise zwei bis drei Wochen fur die Nachbildung
des Y-90-Tochternuklids im abgetrennten Sr-90-Messpraparat gewartet.

Die Messung der Zahlrate erfolgt mit einem Proportionalzahlrohr (PZR) in Low-
level-Ausflhrung.

Version April 2013 / geprift Marz 2018
Messanleitungen fiir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung®



F-Sr-90-MILCH-04-02
3.2 Probenvorbereitung

Eine besondere Probenvorbereitung der frischen, fllissigen Milch ist nicht erforder-
lich. Stark geronnene Proben werden durch kurzes Rihren mit einem Laborschnell-
rihrer wieder homogenisiert.

Bei Milchpulverproben werden 100 g des Pulvers portionsweise in 900 ml Wasser,
das zuvor auf 50 °C bis 55 °C erwarmt worden ist, zusammen mit ca. 5 Tropfen
Silikonentschaumer unter Ruhren mit dem Laborschnellrihrer bei ca. 8000 Um-
drehungen pro Minute gelést und homogenisiert. AnschlieBend wird die Probe mit
einer Geschwindigkeit von ca. 13500 Umdrehungen pro Minute 10 Minuten geruhrt.
Danach wird mit Wasser auf ein Volumen von 1 Liter aufgefullt.

3.3 Radiochemische Trennung
3.3.1 Vorbereitung des chelatbildenden Harzes

In einem Erlenmeyerkolben wird 1,0 g Kryptand 2.2.2 in 25 ml Aceton bei Raum-
temperatur vollstdndig geldst. AnschlieBend werden 20 ml (Nassvolumen) Dowex
Marathon C (Na*-Form, 15 mesh bis 50 mesh) und 65 ml bis 70 ml entionisiertes
Wasser zugegeben. Diese Mischung wird 16 Stunden bis 24 Stunden mit Hilfe einer
Schuttelmaschine geschuttelt. Falls keine Schittelmaschine zur Verfiigung steht,
kann die Lésung auch geruhrt werden, wobei die Harzkdrner nicht zerstdrt werden
durfen. AnschlieBend wird die Flissigkeit dekantiert und verworfen. Das Harz wird
mit etwas entionisiertem Wasser gewaschen. Der Kryptand 2.2.2 ist nahezu voll-
standig auf dem Marathon C sorbiert. Das Harz darf danach nicht mehr austrock-
nen.

Flr die Herstellung gréBerer Marathon/Kryptand-2.2.2 Mengen werden die oben ge-
nannten Mengen entsprechend erhdht. Die Kontaktzeit wird nicht geandert. Die Her-
stellung von Chargen bis 240 ml Nassvolumen des Harzes verlauft problemlos.

Anmerkung

Es wird empfohlen, vorbereitetes Harz auf Vorrat zu halten. Dazu wird es im feuchten Zu-
stand, mit etwas Aceton zur Konservierung, bei Raumtemperatur im Dunkeln aufbewahrt.
In diesem Zustand ist das Harz mindestens zwdélf Monate lang verwendbar.

3.3.2 Abtrennung des Strontiums

3.3.2.1 Eine Milchprobe mit einem Volumen von 1,0 Liter und einer Temperatur
von ca. 22 °C wird in einen Erlenmeyerkolben tberfihrt. Der pH-Wert wird durch
Zugabe von verdinnter Salzsdure (1 mol-I't bis 3 mol:I'Y) unter Rihren auf
(5,2 £ 0,2) eingestellt.

Anmerkung

Wadhrend der Zugabe der Salzsaure darf der pH-Wert nicht unter 4,6 sinken, um ein Gerin-
nen der Milch zu verhindern.

Zur Uberpriifung der chemischen Ausbeute wird bei Kontrollproben, die nicht zur Bestim-
mung der Aktivitdt von Sr-90 herangezogen werden miissen, als Ausbeutetracer Sr-85 mit
einer Aktivitdt von max. 15 Bq zugesetzt.
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3.3.2.2 Zur Milchprobe werden 10 ml des vorbereiteten Harzes (siehe Abschnitt
3.3.1) unter starkem Rihren gegeben. Es wird empfohlen, Teflon beschichtete und
mit Radern ausgestattete Magnetkerne zu benutzen, um ein Zermahlen des Harzes
Zzu vermeiden.

3.3.2.3 Der pH-Wert ist in den ersten 30 Minuten mehrmals zu messen und ggf.
durch Zugabe von verdinnter Salzsaure (1 mol:I't bis 3 mol:I'!) wieder auf
(5,2 £ 0,2) einzustellen, da der pH-Wert in der Anfangsphase relativ rasch ansteigen
kann.

3.3.2.4 Nach mindestens 240 Minuten wird die Milch dekantiert und verworfen. Das
Harz wird durch wiederholtes Waschen mit warmem entionisierten Wasser von Milch-
resten befreit. AnschlieBend wird mit 80 °C bis 90 °C heiBem entionisierten Wasser
gewaschen.

3.3.2.5 Das Harz wird durch Zugabe von etwas kaltem entionisierten Wasser auf
Raumtemperatur abgekuhlt und in einen sauberen Erlenmeyerkolben Uberflhrt.
Uberschissiges Wasser wird verworfen.

3.3.2.6 In den Erlenmeyerkolben werden 150 ml wassrige Pentanatriumpolyphos-
phatlésung (0,2 mol:I'*) unter starkem Rihren (ca. 300 Umdrehungen pro Minute)
gegeben, um ein Verklumpen des Harzes zu minimieren. Danach wird bei geringerer
Geschwindigkeit (ca. 100 Umdrehungen pro Minute) 40 min weitergerihrt. Even-
tuell auftretende Harzklumpen werden durch leichtes Driicken mit einem Glasstab
0. a. dispergiert.

Anmerkung

Die Pentanatriumtripolyphosphatlésung darf nicht alter als 2 Wochen sein und muss einen
pH-Wert von 8,0 aufweisen.

Die optimale Verweildauer des Harzes in der Losung betragt 40 Minuten; langere Verweil-
dauern verursachen Sr-Verluste.

3.3.2.7 Die uUberstehende Lésung wird dekantiert und verworfen. Das Harz wird
durch fanfmaliges Waschen mit entionisiertem Wasser vom Pentanatriumtripoly-
phosphat vollstandig befreit.

3.3.2.8 DasHarz wird mit etwas entionisiertem Wasser in eine Sdule (15 mm
Innendurchmesser, 200 mm Héhe, ausgestattet mit einem Reservoir, Hahn und Frit-
ten) Uberflhrt. Auftretende Hohlraume oder Luftbldschen werden aus der Saule
durch Klopfen oder durch leichtes Rihren mit einem dinnen Glasstab entfernt. Das
Wasserniveau wird auf die Oberkante der Harzsaule eingestelit.

3.3.2.9 Das Strontium wird vom Harz mit 100 ml Natriumchlorid enthaltender Salz-
saure (2 mol-I"t NaCl, 2 mol:I"* HCI) bei einer Durchflussrate von 3 ml pro Minute
bis 4 ml pro Minute eluiert. Die Elutionslésung muss vollstandig durch die Saule hin-
durchlaufen und wird in einem Erlenmeyerkolben gesammelt. Das Harz wird ver-
worfen.

3.3.2.10 Das Eluat wird durch Zugabe von Natronlauge (10 mol:I'!) auf einem pH-
Wert von 12 bis 12,5 eingestellt. Es werden daftir etwa 20 ml Natronlauge benétigt.
20 mg Sr-Trager und etwa 1,7 g festes Ammoniumcarbamat werden zur Ldsung
hinzugegeben.

Anmerkung
Die Menge des Ammoniumcarbamats ist auf das Volumen der Losung bezogen; die angege-
bene Menge bezieht sich auf ein Gesamtvolumen der Lésung von 130 ml.
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3.3.2.11 Die Zugabe von Ammoniumcarbamat kann zu einer Abnahme des pH-Wer-
tes flihren. Nachdem sich das Ammoniumcarbamat vollstandig geldst hat (nach ca.
10 Minuten), wird der pH-Wert erneut tberprift. Falls der pH-Wert weniger als 11 be-
tragt, soll der Wert auf ca. 11,5 eingestellt werden.

3.3.2.12 Der Erlenmeyerkolben mit der L6sung wird ohne Abdeckung im siedenden
Wasserbad weitere 60 Minuten erhitzt, um Uberschlissiges Ammoniak auszutreiben.

3.3.2.13 Nach dem Abkuhlen wird der Niederschlag des Strontiumcarbonats (SrCOs)
auf einem feinen Papier- oder Cellulosenitratfilter mit Hilfe einer Hahn’schen Nut-
sche abgeschieden.

Anmerkung

Papierfilter (z. B. Blaubandfilter) werden von der stark alkalischen Mutterlauge bei der Carbo-
natfallung angegriffen und allmahlich fir die Lé6sung undurchldssig. Dieser Effekt ist bereits
beim Filtrieren von 100 ml Lésung zu bemerken. Daher ist es wichtig, den gréBten Teil des
Uberstandes durch Dekantieren zu verwerfen. Vorheriges Zentrifugieren der Lésung verhin-
dert den Verlust von noch nicht sedimentiertem Strontiumcarbonat. Beim anschlieBenden
Dekantieren wird noch soviel Uberstand im Zentrifugenglas belassen, um den Strontiumcar-
bonatniederschlag auf dem Filter abzuscheiden.

Filter aus Kunststoff wie z. B. aus Cellulosenitrat erlauben es, den Niederschlag problemlos
und ohne Zentrifugieren abzuscheiden. Jedoch ist der Cellulosenitratfilter nach dem Trock-
nen leicht brichig und dadurch schwerer handhabbar.

3.3.2.14 Der Niederschlag auf dem Filter wird mit wenigen Millilitern einer Mischung
aus 3 Teilen Methanol und 2 Teilen entionisiertem Wasser gewaschen.

3.3.2.15 Nach der Entnahme des Filters aus der Hahn’schen Nutsche wird das Filter
mit dem Niederschlag noch einige Minuten an der Luft getrocknet.

4 Messung der Aktivitat
4.1 Allgemeines

Flr die Messung mit einem Proportionalzahlrohr ist der auf einem Filter gesammelte
Niederschlag des Strontiumcarbonats als Messpraparat ausreichend.

Plattchen aus Edelstahl oder Kunststoff werden mit Folie Gberklebt. Der Filter mit
dem Strontiumcarbonatniederschlag wird zentriert auf das Uberklebte Plattchen ge-
legt. Die Handhabung des Filters wird durch leichtes Anfeuchten mit entionisiertem
Wasser erleichtert. Der Filter samt Niederschlag wird mit einer weiteren Folie so
Uberklebt, dass eine ebene Oberflache des Messpraparates entsteht.

Die Bestimmung der Aktivitat von Sr-90 erfolgt vorzugsweise Uber den Nachweis der
héherenergetischen Betastrahlung des Tochternuklids Y-90. Optimal daftir ist die Ein-
stellung des radioaktiven Gleichgewichts zwischen Sr-90 und Y-90. Nach der Her-
stellung des reinen Sr-90-Praparates betragt die Y-90-Aktivitat nach 14 Tagen 97 %
der Sr-90-Aktivitat, und nach 19 Tagen (entsprechend 7 Halbwertszeiten) erhoht
sich dieser Wert auf mehr als 99 %.
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4.2 Kalibrierung

Flr die Messung der Aktivitat des Radionuklids Sr-90 wird der aktivitdtsbezogene
Kalibrierfaktor durch die Messung einer bekannten Aktivitat von Sr-90 im Gleichge-
wicht mit Y-90 bestimmt. Zur Herstellung eines Kalibrierpraparates bekannter Akti-
vitat werden ca. 100 pl einer wassrigen Aktivitatsnormallésung beider Radionuklide
tropfenweise auf ein geeignetes Papierfilter gleichmaBig verteilt, dessen Durchmes-
ser dem des Strontiumcarbonatniederschlages auf dem Messpraparat entspricht.
Das befeuchtete Filterpapier wird an der Luft getrocknet und, wie im Abschnitt 4.1
beschrieben, weiter verarbeitet. Dieses Kalibrierpraparat wird direkt unterhalb des
Detektorzahlfensters platziert. Die Messdauer bei der Kalibrierung richtet sich nach
der gewlnschten Standardunsicherheit. Der Kalibrierfaktor ¢, wird nach Gleichung
(1) berechnet.

Asr_90 (1)
Rn

o =

Dabei bedeuten:

Oa aktivitatsbezogener Kalibrierfaktor in Bq:-s;
Asroo Aktivitat des Radionuklids Sr-90 in Bq;
R, Nettozéhlrate infolge der Betastrahlung von Sr-90 und Y-90 in s*.

4.3 Messung

Die Zahlrate infolge der Betastrahlung von Sr-90 und Y-90 wird mit einem Low-level-
Beta-Proportionalzahlrohr mit Antikoinzidenzeinheit gemessen. Die Messdauer ist
von der Aktivitat der Probe abhangig. Die Nulleffektzahlrate muss regelmaBig gemes-
sen und der Kalibrierfaktor regelmaBig Uberprift werden. Zum letzteren eignet sich
ein (Sr-90 + Y-90)-Prufpraparat im radioaktiven Gleichgewicht.

4.4 Gammaspektrometrische Bestimmung der chemischen
Ausbeute mit Sr-85

Zur Bestimmung der chemischen Ausbeute wird zu jedem Probensatz ein Kontrollpra-
parat hergestellt, das Sr-85 als Ausbeutetracer enthalt, und zu dessen Herstellung
nahezu dasselbe Trennverfahren wie fur die Analysenproben verwendet wird. Im Un-
terschied zu den Messpraparaten der Analysenproben wird dieses Praparat, beste-
hend aus dem Niederschlag auf dem Filter, nicht auf einem Plattchen fixiert. Der
Strontiumcarbonatniederschlag des Kontrollpraparats wird mit dem Filter in ein Szin-
tillationsflaschchen oder ein ahnliches GefaB Gberflihrt. Danach wird der Niederschlag
in etwa 4 ml verdinnter Salpetersaure (2 mol-I!) aufgelést und die entstandene
Lésung soweit verdunnt, bis die Kontrollpraparatlésung und eine Vergleichsstandard-
I6sung gleiche Flllhdhe aufweisen.

Zur Herstellung der Vergleichsstandardlésung werden eine wassrige Losung gleicher
Aktivitat von Sr-85, wie sie urspringlich zum Kontrollpraparat gegeben wurde, sowie
20 mg Sr-Trager in ein gleichartiges GefaB gegeben. Diese Lésung wird mit wenigen
Millilitern einer verdiinnten Salpetersaure (2 mol-I!) auf ein vorgegebenes Volumen
aufgefillt. Vergleichsstandardldsung und Kontrollpraparatldsung werden in derselben
Messgeometrie gammaspektrometrisch analysiert.

Version April 2013 / geprift Marz 2018
Messanleitungen fiir die ,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung®



F-Sr-90-MILCH-04-06

Die chemische Ausbeute n wird nach Gleichung (2) berechnet:

Rk | rgests Rnk (2)
R, vL R, vL
Dabei bedeuten:

R.k. Nettozéhlrate der Kontrollpraparatlésung in s;

R.v. Nettozéhlrate der Vergleichsstandardlésung in s;

f, Abklingkorrektionsfaktor;

Asrgs Zerfallskonstante von Sr-85 in s};

to Zeitdifferenz zwischen den Startzeitpunkten der beiden Messungen in s.

Bei einer alternativen Vorgehensweise zur Bestimmung der chemischen Ausbeute
werden 0,5 ml einer wassrigen Loésung mit der gleichen Sr-85-Aktivitat, wie sie ur-
sprunglich zum Kontrollpraparat gegeben wurde, auf ein Filterpapier homogen auf-
getropft. Das beaufschlagte Filter wird an der Luft getrocknet. Dieses Vergleichspra-
parat und das Kontrollpraparat werden in derselben Messgeometrie gammaspektro-
metrisch analysiert. Die chemische Ausbeute wird in Anlehnung an Gleichung (2) be-
rechnet.

5 Berechnung der Analysenergebnisse
5.1 Gleichungen zur Berechnung

Die Berechnung der Aktivitatskonzentration von Sr-90 erfolgt nach Gleichung (3).

4 Agr_go-t %
A R, =e sr-90-ta A '(Rb_RO) (3)

ner-V nsr-V

C=f2

Dabei bedeuten:

C Aktivitdtskonzentration von Sr-90 in Bg-I';
Oa aktivitatsbezogener Kalibrierfaktor in Bq:-s;
ta Zeitspanne zwischen Probeentnahme und Beginn der Messung in s;

f, Korrektionsfaktor flir das Abklingen der Aktivitat von Sr-90 flir die Zeitspan-
ne zwischen Probeentnahme und Beginn der Messung. Die Korrektion ist nur
erforderlich, wenn die Zeitspanne relativ groB3 ist (£, gréBer 0,5 Jahre);

Asr-go Zerfallskonstante des Sr-90 in si:
In2

Asr-90 =
Sr-90

tsro0 Halbwertszeit von Sr-90 in s;

nsr  chemische Ausbeute fir Strontium;

R, Bruttozahlrate in s;

R, Nulleffektzéhlrate in s!;

R, Nettozahlrate des (Sr-90 + Y-90)-Praparates in s;
4 Volumen der eingesetzten Milchprobe in I.
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Die relative Standardmessunsicherheit der Aktivitatskonzentration u(c)-c? betragt
nach Gleichung (4):

ulc 1 R Ro
i ) _ \/(R - [ﬁ+ ?] ; (ufeI (F) + u (pp) + U2, (ng ) + U2, v)) (4)
b~™0
Dabei bedeuten:
tm Messdauer in s;
to Messdauer des Nulleffektes in s;
u(c) kombinierte Standardunsicherheit der Aktivitatskonzentration ¢ zum Zeit-

punkt der Probeentnahme in Bg-I'};

u.(f,) relative Standardunsicherheit des Korrektionsfaktors flir das Abklingen der
Aktivitat von Sr-90 flr die Zeitspanne zwischen Probeentnahme und
Beginn der Messung;

U(pa) relative Standardunsicherheit des aktivitdtsbezogenen Kalibrierfaktors fur
Sr-90;

U (ns) relative Standardunsicherheit der chemischen Ausbeute fur Strontium;

u (V) relative Standardunsicherheit des Volumens der eingesetzten Milchprobe.

Bei der Berechnung der kombinierten relativen Standardunsicherheit der Aktivitats-

konzentration kann im Allgemeinen der Beitrag der relativen Standardunsicherheit
des Korrektionsfaktors u,. (f;) vernachlassigt werden.

5.2 Rechenbeispiel

R, = 0,01750 s%; ?n = 1,615 Bq-s;
R, = 0,00583 s%; Nt = 0,750;

tm =1,7-105s; v =1,001;

to = 2,5-10° s; f, = 1,000;
Ureil(@a) = 0,04; Ue(V) = 0,02;

urel(nSr) = 0105

Nach Gleichung (3) betragt die Aktivitatskonzentration von Sr-90:

¢ _ 1,00 1,615 -(0,01750 - 0,00583 )
0,750 -1,0

-1

Bq 1"t =2,52 .10 2 Bq -|

Mit den obigen Werten betragt nach Gleichung (4) die relative Standardunsicher-
heit der Aktivitatskonzentration von Sr-90:

C

u(c) 1 0,01750  0,00583
2 (1,7.-10° 2,5.10°

+ +0,04%+0,05%+0,022 =
(0,01750 - 0,00583 )

- \/7342 7 (1,0294 1077 +2,332 .10*8)+ 0,0045 = \/9,27 .10% 40,0045 -

= 5,427 -10 "3 = 0,074
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Die Aktivitatskonzentration von Sr-90 in der Milchprobe zum Zeitpunkt der Probe-
entnahme betragt fur dieses Beispiel:

c=(2,52+0,19)-102 Bqg-I*!

Die Auswertung kann mit einem Excel-Programm durchgeflihrt werden, dessen An-
sicht in Abschnitt 7.3.1 wiedergegeben ist.

5.3 Unsicherheiten der Analysenergebnisse

Die kombinierte Standardunsicherheit beinhaltet neben der zahlstatistischen Stan-
dardunsicherheit auch die Standardunsicherheiten der chemischen Trennung, der
Ausbeutebestimmung und der Kalibrierung der Messgerate.

6 Nachweisgrenzen des Verfahrens

Die Berechnungen der Erkennungsgrenze und der Nachweisgrenze erfolgen nach
DIN ISO 11929. Ineinfachen Fallen kénnen noch explizit Gleichungen fur die Er-
kennungsgrenze und Nachweisgrenze angegeben werden. Eine Excel-Datei (siehe
Abschnitt 7.3.1) und eine Projektdatei zum Programm UncertRadio (siehe Abschnitt
7.3.2) sind auf der Internetseite dieser Messanleitung abrufbar.

6.1 Gleichungen zur Berechnung

Zur Berechnung der Nachweisgrenzen des Verfahrens wird zunachst die Erkennungs-
grenze c* nach Gleichung (5) ermittelt.

* %A

(1, 1)
R S — — (5)
rsv 7 Lm0

ki, ist das Quantil der Standardnormalverteilung zum Fehler 1. Art «.

Damit lasst sich die Nachweisgrenze c* nach der impliziten Gleichung (6) berechnen:

2 * R, R
C#=C*+k1 | c* -uzl(w)+w2~( ¢ +_0+_0) (6)
-p re Ltm'w tm tOJ
mit
W=f2 §0A
nsr -V
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Nach Auflésung von Gleichung (6) wird die Nachweisgrenze nach Gleichung (7) be-
rechnet.

c* o "”-J1+ 1—1-(1—“2’” (7)
0 { '/’2 |k klz—a}‘J

mit den HilfsgréBen

0-1-ki ;5 (U2 (B)+ 02, (o) + U2 (nse )+ U2, (V)

2
k{i_ 1
(//:]_J,_ 1/1.{f2. ?A _J

berechnen.
ki.; ist das Quantil der Standardnormalverteilung zum Fehler 2. Art S.

6.2 Rechenbeispiel

Ry = 0,01750 s} Oa = 1,615 Bq's;
Ro = 0,00583 s'; Nsr = 0,750;

tm =1,7-10°s; 74 = 1,00 I;

to =2,5:10° s; f, = 1,000;
Urei(@a) = 0,04; U (V) =0,02;
Urel(n7sr) = 0,05; Kia = 3;

kig = 1,645.

Mit diesen Werten betragt die Erkennungsgrenze c*:

* 1,615 1 1 1
c =3-1,000.— - |0,00583 - + Bq -1 =
0,750 -1,00 1,7-10° 2,5-10°

6,46 -1/5,761 -10 8 Bq -1"! = 6,46 -0,00024 Bq -I"! = 0,00155 Bq I}

Nach Gleichung (6) betragt die Nachweisgrenze c*:

4+ 0,00155 -1,0111 0,9878 ( 2,7060 ) i
c* - A1y [1- 1- Bq -
0,9878 1,0222 | 9

0,001587 -{1+0,3242 |Bq-I"! =0,001587 -1,5694 Bq -I"* = 0,00249 Bq -I"!
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mit:

6 =1-2,706 -(0 + 0,0016 + 0,0025 + 0,0004 )=1-2,706 -0,0045 = 0,9878

2,706 1,615 1
+—"— .|1,000 - :
2 -.0,00155 0,750 -1,00 1,7.10°

l//:

=1+872,9-2,153 -5,882 1076 = 1,0111

Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und
Gerate

7.1 Chemikalien

Die

verwendeten Chemikalien sollten analysenrein sein.
Aceton;

Ammoniumcarbamat;

Dowex Marathon C: Na*-Form, 15 - 50 Mesh;
Kryptofix 2.2.2: zur Synthese;
Methanol-Wasser-Gemisch: 1 : 2 Volumenanteile;

Natriumchlorid enthaltende
Salzsaure: 2 mol-I"t NaCl in 2 mol-I'*t HCI;

Natriumhydroxidlésung, NaOH: 3 mol-I't, 10 mol-I't ;
Pentanatriumtripolyphosphat-

l6sung, NasP301o: 0,2 mol-It;

Salzsaure, HCI: 1 mol-I"* bis 3 mol-I'%;
Silikonentschaumer: z. B. Rhodorsil Antifoam Silicone 426 R;
Strontium-Tragerlésung: 20 mg Sr?* pro ml Losung;

6,086 g Strontiumchloridhexahydrat (SrCl2-6 H>0)
in entionisiertem Wasser 16sen, 1 ml Salzsaure

(3 mol-I"t) zugeben, dann auf 100 ml mit entioni-
siertem Wasser auffillen.

7.2 Gerate

Ubliche Ausriistung eines radiochemischen Laboratoriums;
Laborschnellrtihrer, z. B. Ultraturrax;

Feine quantitative Papierfilter mit einem Porendurchmesser kleiner 2 um, (z. B.
Blaubandfilter, Sorte 589/3) oder Filter aus Zellulosenitrat mit einem Poren-
durchmesser von 0,45 um;

Plattchen aus Edelstahl oder Kunststoff passend zum Proportionalzdhlrohr;
HandelsUbliche Klarsichtklebefolie in passender Breite (z. B. Tesafilm);

Low-level-Beta-Proportionalzahlrohr mit Antikoinzidenzeinheit (Nulleffektzahl-
rate kleiner als 0,008 s1).
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7.3

Programmgestiitzte Auswertung

7.3.1 Ansicht des Excel-Tabellenblatts

pl
p2
p3
p4
p5
p6
p7
p8

hl

F-Sr-90-MILCH-04-11

Verfahren zur Bestimmung der Aktivitatskonzentration von Strontium-90 in Milch mit Proportionalzahlrohr
(Marathon C / Kryptand 2.2.2-Methode)

F-Sr-90-MILCH-04

Version April 2013/Mérz 2018

Messanleitungen fiir die ,,Uberwachung radioaktiver Stoffe in der Umwelt und externer Strahlung (ISSN 1865-8725)

Probenbezeichnung:

#Anzahl der Parameter p: 8 Farben: Werte aus VBA
k_alpha: 3
k_beta: 1,645 Manuelle Werteeingabe
gamma: 0,05 Def. Excel-Variable (Benutzer)
#Schliisselworter
Dateneingabe-Block: Unsicherheits-Budget:
#Werte der Parameter p: Einheit: Eingabewerte partielle Unsicherh.- Budget
StdAbw: Ableitungen Budget: in%
#Bruttoimpulsanzahl Nb Nb 1,26667E-05 13,928
NE-Zahlrate 1/s _RO 5,83000E-03  1,52709E-04( -2,15333333 3,155
Messdauer S tm 1,70000E+05 -2,2167E-07 0,000
NE-Messdauer S _t0 2,50000E+05 0
Volumen L v 1,00000000 2,00000E-02| -0,02512937 7,370
Kalibrierfaktor Bg*s phia 1,61500000 6,46000E-02 0,01556 29,482
Chemische Ausbeute eta 0,75000000 3,75000E-02( -0,03350583 46,065
Abklingfaktor _f2 1,00000000 0,00000E+00| 0,0251294 0,000
(Liste hier verlangerbar)
Modell-Block: ¢ =Faktor * Rn
Hilfsgleichungen h: (Formeln)
#Bruttozihlrate Rb 1/s Rb
(Liste hier verlangerbar)
(Formeln)
#Nettozdhlrate Rn : 1/s Rn
#Kalibrierfaktor, verf.-bezogen: Bq*s/L Faktor
#Ergebniswert Bg/L  Erg 0,002490709 <-- von VBA modifizierb. Ergebniswert
#kombin. Stdmessunsicherheit Bq/L  uErg
#Erkennungsgrenze Bq/L 0,00155059 Rechnen!
#Nachweisgrenze Bag/L 0,002490709 |
weitere abgeleitete Werte:
HilfsgroBe Omega Omega
Bester Schiatzwert Bg/L  BestWert

Unsicherheit des b. Schiatzwerts Bg/L
u. Grenze d. Vertrauensbereichs Bq/L
0. Grenze d. Vertrauensbereichs Bqg/L

Die Excel-Datei findet sich auf der Internetseite dieser Messanleitung.
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F-Sr-90-MILCH-04-12

7.3.2 Ansicht der Resultatseite von UncertRadio

# UncertRadio: Calculation of uncertainty budget and detection limits - F-Sr-90-MILCH-04_V2013-04_R2018-03.TXP |- E | [

Datei Bearbeiten Optionen Hilfe

@ lé;_% g’ E@ ‘E| @ = € e & )| Hilfe Save to csv
Verfahren Gleichungen Werte, Unsicherheiten Unsicherheitsbudget Resultate Text Editor

G tes M bnis fiir cSro0 :

4

Erkennungs- und Nachweisgrenze fiir cSro0 :
Erweiterungsfaktor k: | 1,0

Erkennungsgrenze (EKG): |1,550590E-03 Bg/l  Tterationen: 1

Wert der Ergebnisgrofe: |2,512940E 02 | Bq/l Nachweisgrenze (NWG): |2,4906207E-03 Bg/l Tterationen: 6

erweiterte (Std.-)Unsicherheit: |1,8512547E-03 Ba/l

relative erw. (Std.-)Unsicherheit: |7,366888 % k_alpha=3.000, k beta=1.645  Methode: 150
11929:2010, iterativ
Beste Schatzwerte nach Bayes:

Wert der Ergebnisgrafe: |2,512940E-02 Ba/l LinFit: Standardunsicherheit des Fitparameters ai:

erweiterte (Std.-)Unsicherheit: |1,8512547E-03  Bg/l
untere Vertrauensgrenze: |2,1501008E-02 Ba/l aus Unsicherheitsfortpflanzung:
obere Vertrauensgrenze: |2,8757792E-02 Ba/l reduziertes Chi-Quadrat:

Wahrscheinlichkeit (1-gamma): |0,950

Monte Carle Simulation:
Anzahl der simul. Messungen 100000 [] werte <0 einbezogen
Anzahl der Runs: 1 |__| min. Coverage-Intervall
rSD%:
Wert der Ergebnisgrife: 2,5197493E-02 Bg/l 0,023
erweiterte Unsicherheit: 1,8599365E-03 Bg/l 0,224
relative erw. Unsicherheit: 7,381435 %
untere Vertrauensgrenze: 2,1769476E-02 Bg/l 0,072
obere Vertrauensgrenze: 2,9031016E-02 Bg/l 0,054
Erkennungsgrenze (EKG): 1,5916832E-03 Bg/l 0,873
Nachweisgrenze (NWG): 2,5163709E-03 Bq/l |0,573
aktiver Run: 1 Im:| 7 Start MC
Projekt: lch\F-Sr-90-MILCH-04\F-Sr-90-MILCH-04_V2013-04_R2018-03.TXP Fertig!

Die Projekt-Datei von UncertRadio findet sich auf der Internetseite dieser Messan-
leitung.
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