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13 Verfahren zur Bestimmung von Strontium-89
und Strontium-90 im Abwasser

1 Anwendbarkeit

Das im folgenden beschriebene MeBverfahren fiir die Uberwachung des Abwassers auf
seinen Gehalt an Strontiumisotopen 1aft sich sowohl auf die Emissions- als auch auf die
Immissionsiiberwachung anwenden. Dazu gehdéren Abwiésser aus kerntechnischen Anla-
gen, Abwisser von Isotopenanwendern sowie Abwdsser bzw. gereinigte Abwisser aus
Klédranlagen. Das hier beschriebene Verfahren 148t sich mit gewissen Modifikationen auch
auf andere Wisser — wie z. B. Oberfldchen- oder Grundwisser — iibertragen.

2 Probeentnahme

Angaben zur Probenauswahl und zur Probeentnahme sind der Vorschrift H-y-SPEKT-
AWASS-01, Abschnitt 2, zu entnechmen.

3 Analytik

3.1 Prinzip der Methode

Das Prinzip der Methode ist in Abb. 1 dargestellt.

Zur Abtrennung des radioaktiven Strontiums wird die Probe mit inaktivem Strontium-
Trager versetzt. Organische Bestandteile des Abwassers werden durch Abrauchen mit
Schwefelsdure und Salpetersdure zerstort. Beim Verdiinnen der schwefelsauren Losung
fallt Strontiumsulfat fast quantitativ aus, Calciumsulfat bleibt zum Teil in Losung. Dieser
Schritt bewirkt auch eine gute Abtrennung von fast allen Elementen aufler den Erdalkalien,
Blei und Radium.

Die ausgefillten Sulfate werden in Carbonate umgewandelt und wieder gelost. Mittels
einer Bartumchromat-Féllung werden Barium, Radium und Blei als Chromate abgetrennt.
Eine Abtrennung des Calciums kann im allgemeinen entfallen (insbesondere, wenn nur
Sr-90 bestimmt werden soll). Die seltenen Erden werden zusammen mit Yttrium in einer
Scavenger-Fillung mittels Eisenhydroxid mitgeféllt. Die Messung des dann erhaltenen
reinen Strontiumcarbonat-Priparates ergibt die Summe der Zéhlraten von Sr-89 und Sr-90.
Nach definierter Nachbildungszeit wird das Tochternuklid Y-90 als Hydroxid abgetrennt
und zu einem Oxalatpridparat verarbeitet. Aus dessen Messung ergibt sich der Gehalt an
Sr-90. Der Sr-89-Gehalt wird aus der Differenz zur Sr-89/Sr-90Messung berechnet.

Die Bestimmung der chemischen Ausbeute an Strontium erfolgt wahlweise mit dem
y-Strahler Sr-85 als Tracer oder durch Messung des Sr-Trigers mittels Atomabsorptions-
spektrometrie oder Flammenphotometrie. Letztere Methoden setzen voraus, dafl der Gehalt
an inaktivem Strontium in der Probe gegeniiber der zugesetzten Trigermenge zu vernach-
lassigen ist (der natiirliche Strontiumgehalt betrdgt ca. 1/70 des Gehaltes an Calcium). Ist
der Strontiumgehalt der Abwasserprobe nicht zu vernachléssigen, ist eine Bestimmung des
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Probenvorbereitung
Abwasser + Sr-Tréger + Sr-85-Tracer + HNO,/H,SO,

NaBveraschung
abrauchen, verdiinnen

Abtrennung der Erdalkalisulfate
absaugen, waschen

Umwandlung der Sulfate in Carbonate
+ Na,CO,, kochen, absaugen, sulfatfrei waschen, 16sen in HCI

Trennung Sr/Ba
BaCrO,-Fillung, Carbonatféllung, 16sen in HCI, Scavengerfillung

Herstellung des Carbonatpriparates
Messung Sr-89/Sr-90

Auflésen, Y-Triger zusetzen
auffiillen, y-Messung Sr-85 oder AAS

Y-90-Nachbildung

Herstellung des Y-MeBpriiparates
Hydroxid-Fallung, Oxalat-Fallung, Messung Y-90

Auflésen
Titration des Y-Trégers

Abb. 1: Prinzip der Bestimmung von Sr-89/Sr-90 im Abwasser

Strontiums vor Beginn des Trennungsgangs erforderlich. Die Ausbeute an Yttrium wird
durch komplexometrische Titration ermittelt.

3.2 Probenvorbereitung

3.2.1 Zu der Wasserprobe (30 bis 1000 ml — je nach der zu erwartenden Radiostrontium-
konzentration) werden 10 ml Strontium-Trigerlosung und ca. 10 ml Sr-85-Tracerldsung
(z. B. 10 ml, s. Abschnitt 7.1) zur Ausbeutebestimmung gegeben. Ist eine sehr geringe
Radiostrontiumkonzentration zu erwarten, so werden zur Herabsetzung der Nachweis-
grenze entsprechend geringere Mengen an Sr-85-Tracerlosung eingesetzt. Wird die Aus-
beutebestimmung mittels Atomabsorptionsspektrometrie durchgefiihrt, entféllt der Zusatz
von Sr-85-Tracerlosung.

3.2.2 Die Probe wird vorsichtig mit 20 ml Schwefelsdure (18 mol - 1) und 10 ml Salpe-
tersdure (14 mol - I'") versetzt und auf dem Sandbad bis zum Erscheinen von Schwefel-
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sdure-Nebeln, bzw. bis der Riickstand rein weil} ist, erhitzt. Falls der fliissige Riickstand
nicht farblos ist, werden weitere 1 bis 2 ml Salpetersdure (14 mol - 1™ zugesetzt und erneut
erhitzt, bis Schwefelsdure-Nebel auftreten. Dieser Schritt wird so oft wiederholt, bis die
Losung keine organischen Bestandteile mehr enthilt.

3.3 Radiochemische Trennungen

3.3.1 Die schwefelsaure Losung wird nach dem Abkiihlen auf Zimmertemperatur vor-
sichtig mit etwa 100 ml dest. Wasser verdiinnt, auf 80 °C erwdrmt und mindestens
30 Minuten lang geriihrt. Der Sulfatniederschlag wird auf einer Nutsche abgesaugt, mit
dest. Wasser griindlich gewaschen, bei 105 °C ca. 1 Stunde getrocknet und gewogen
(Erdalkalisulfate).

3.3.2 Der Sulfatniederschlag wird mit der 4-fachen Menge Natriumcarbonat vermischt
und in einem 1-1-Becherglas mit 800 ml dest. Wasser unter Riihren bis nahezu Siedetempe-
ratur erhitzt; das Riithren wird iiber Nacht mit aufgesetztem Uhrglas fortgesetzt. Der
Niederschlag wird auf der Nutsche abfiltriert und mit heilem Wasser gewaschen, bis das
Waschwasser sulfat- bzw. carbonatfrei ist und neutral reagiert. Filtrat und Waschwasser
werden verworfen.

3.3.3 Der Carbonatniederschlag wird in moglichst wenig warmer Essigsiure (6 mol - I'")
gelost und mit 2 ml Barium-Tragerlosung versetzt. Es wird mit Natriumhydroxid auf ca.
pH 2, dann mit Natriumacetatlosung auf genau pH 4,5 eingestellt. Danach werden in der
Siedehitze 0,8 ml Natriumchromatlosung zugesetzt, 5 Minuten lang geriihrt, abgekiihlt und
tiber ein Weilbandfilter filtriert. Das Filtrat wird auf etwa 50 ml eingeengt (pH-Wert
tiberpriifen), nochmals mit 2 ml Barium-Triagerlosung versetzt und ohne weiteren Zusatz
von Chromat nach 5-miniitigem Riihren und Abkiihlen in ein Zentrifugenglas (100 ml)
filtriert.

3.3.4 Zum Filtrat werden ca. 10 ml Ammoniumcarbonatldsung und ca. 5 ml Ammoniak-
16sung (13 mol - I'") gegeben. Bei mindestens 4000 Umdrehungen pro Minute wird
10 Minuten lang zentrifugiert und die tiberstehende Losung abgesaugt.

3.3.5 Der Riickstand wird in Salzsdure gelost, in ein Becherglas iiberfiihrt und mit 2 bis
3 Tropfen Wasserstoffperoxid (10 mol - I'") aufgekocht (Reduktion des iiberschiissigen
Chromats). Nach Zusatz von 1 ml Eisenchloridlésung (10 g-1") und 2 g Ammonium-
chlorid wird in der Siedehitze mit carbonatfreier Ammoniaklésung (13 mol - I'") Eisen-
hydroxid ausgefillt. Das Glas wird mit einem Uhrglas abgedeckt. Ballt sich der Nieder-
schlag zusammen, wird {iber ein Weilbandfilter filtriert und der Zeitpunkt (#3) notiert.

3.3.6 Das Filtrat wird sofort in der Siedehitze mit gesattigter Ammoniumcarbonatldsung
bis zur vollstdndigen Féllung der Erdalkalicarbonate versetzt. Nach kurzem Abkiihlen und
Absetzen der Carbonate wird iiber ein Blaubandfilter, welches vorher mit einem Alumi-
nium-MeBschilchen gewogen worden ist, auf der Hahnschen Nutsche abgesaugt und der
Niederschlag mit wenig destilliertem Wasser und Aceton gewaschen. Das Filter wird in
das Aluminiumschélchen iiberfiihrt, getrocknet und gewogen.

3.3.7 Die B-Zahlrate des Prdparates wird mittels einer Low-Level-MeBanordnung
wihrend einer MeBzeit von maximal 6000 s bestimmt und notiert. Die Messung sollte
spatestens 2 Stunden nach der Eisenfillung beendet sein, damit die Verfalschung der MeB-
ergebnisse durch nachgebildetes Y-90 vernachldssigt werden kann. Der Zeitpunkt des
Beginns der Messung ist 2.
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3.3.8 In ein graduiertes Becherglas werden 10 ml Yttrium-Tragerlosung gegeben. Das
Carbonatpraparat wird (mit Filter) in dieses Becherglas iiberfiihrt und unter vorsichtiger
Zugabe von Salzsédure (2 mol - I'") geldst. Die Losung wird auf 50 ml aufgefiillt.

3.3.9 Die Sr-85-Aktivitit dieser Losung wird mittels einer y-MeBanordnung im Energie-
bereich von 514 keV gemessen. Die chemische Ausbeute des Strontiums wird durch Ver-
gleich mit 50 ml Sr-85-Tracerlosung bestimmt, die in der gleichen MeB3geometrie am glei-
chen Tag gemessen wird. Die MeBzeit sollte fiir die Probe z. B. 2400 s und fiir den Stan-
dard 1200 s betragen.

Anmerkung

Aus dem Verhiltnis des o. g. Volumens von 50 ml zum eingesetzten Volumen von 10 ml
Sr-85-Tracerlosung ergibt sich der Faktor /=5 in Gleichung 7 (s. Abschnitt 5.1 Rechen-
beispiel).

3.3.10 Friihestens am nichsten Tag wird das nachgebildete Y-90 abgetrennt. Die Losung
wird in der Siedehitze mit carbonatfreier Ammoniaklésung (13 mol - 1" versetzt, bis die
Yttriumhydroxidabscheidung vollstindig ist. Der Niederschlag wird {iber Schwarzband-
filter filtriert, mit dest. Wasser gewaschen und in Salzsdure gelost. Der Zeitpunkt der
Filtration (#4) wird notiert. Die Féllung wird wiederholt.

3.3.11 Die salzsaure Losung des umgefillten Yttriumhydroxidniederschlags wird mit
Ammoniaklésung (13 mol - I'') auf einen Wert von pH 2 bis 3 eingestellt, erwirmt und mit
4 ml gesittigter Oxalsdurelosung versetzt. Das ausgefallene Yttriumoxalat wird liber Blau-
bandfilter auf der Hahnschen Nutsche abgesaugt, mit wenig dest. Wasser und mit Aceton
gewaschen und in einem Mefschilchen 5 Minuten lang bei 100 °C getrocknet.

3.3.12 Die B-Zéhlrate des Yttriumpriparates wird mittels einer Low-Level-MeBanord-
nung bestimmt. Der Zeitpunkt des Beginns der Messung ist s.

3.3.13 Zur Ausbeutebestimmung wird das Yttriumprédparat (mit Filter) nach der Messung
in einem Erlenmeyerkolben in genau 20 ml EDTA-L6sung unter Zusatz von 10 ml Ammo-
niumchloridpuffer gelost und gegen Eriochromschwarz T auf bleibenden Rotstich titriert.
Der Gehalt der Yttrium-Trigerlosung wird ebenso bestimmt. Durch Titration der EDTA-
Losung (Titer = 1) mit der Magnesiumchloridlosung wird deren Titer bestimmt. Die
chemische Ausbeute liegt erfahrungsgemal bei etwa 95 %.

4 Messung der Aktivitit

Die Messung der B-Aktivitit, sowohl des Strontiumcarbonatpréparates (siche Abschnitt
3.3.7) als auch des Yttriumoxalatpriparates (siche Abschnitt 3.3.12) erfolgt in einer Low-
Level-MeBanordnung mit Durchfluzéhlrohr. Die Messung der Sr-85-Aktivitidt zur
Strontium-Ausbeutebestimmung (sieche Abschnitt 3.3.9) wird an einem gammaspektro-
metrischen MeBplatz durchgefiihrt.

4.1 Kalibrierung

Bei der Kalibrierung der MeBapparaturen treten folgende geréiteabhingige GroBen auf:

) - Kalibrierfaktor fur Sr-89
> . Kalibrierfaktor fiir Sr-90
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@3 . Kalibrierfaktor fiir Y-90
q : Zihlratenverhéltnis fiir die Gamma- und Betamessung von Sr-85

Von diesen vier Gréflen kann nur @3 unter den vorliegenden Bedingungen als konstant
angesehen werden, da die chemische Ausbeute der Yttriumfallungen meist zwischen 95
und 98 % liegt, so daB die Schichtdicke der Yttriumoxalat-Praparate praktisch gleich bleibt
und aullerdem die harte B-Strahlung des Y-90 (Ewmax = 2,27 MeV) bei der vorliegenden
Schichtdicke kaum im Priparat absorbiert wird. Die anderen Groflen sind von der Schicht-
dicke abhéngig; die Kalibrierungsfaktoren ¢, und ¢, lassen sich in Abhdngigkeit vom
Praparatgewicht m zwischen m= 30mg und m= 250mg durch ein Polynom
pi=rotri-m+r - m* darstellen. Das Gleiche gilt fiir das Zahlratenverhéltnis g.

Die Kalibrierung beginnt mit der Bestimmung des Zahlratenverhéltnisses ¢ flir Sr-85. An
einer Reihe von Strontiumcarbonat-Priaparaten mit Massen zwischen 30 und 250 mg und
einer nicht zu geringen Sr-85-Aktivitit werden jeweils auf den zu Radiostrontiumbestim-
mungen zur Verfligung stehenden B-MeBplidtzen Messungen durchgefiihrt, die Proben
anschlieend aufgelost und auf den y-MeBplédtzen in der MeBBgeometrie, die spiter zur
Bestimmung der chemischen Strontium-Ausbeute verwendet wird, die y-Impulsrate
bestimmt. Fiir jede Kombination von y- und p-MeBplatz wird ¢ und die Funktion g = g(m)
berechnet.

Aus Standardldésungen von Sr-89 und Sr-90 werden unter Zusatz verschiedener Strontium-
Tragermengen und einer gleichbleibenden Menge Sr-85-Aktivitdt Standardreihen mit
SrCOs-Massenbelegungen zwischen 30 und 250 mg hergestellt. Dabei ist zu beachten, daf3
die Sr-90-Standards spétestens eine Stunde nach Abtrennung des Y-90 gemessen sein
miissen, weil andernfalls die Aktivitit des nachgebildeten Y-90 nicht vernachlissigt
werden kann. Der genaue Radiostrontiumgehalt der Kalibrierungsproben ergibt sich aus
dem Gehalt der eingesetzten Standardlosungen und der chemischen Strontium-Ausbeute,
die durch y-Messung des Sr-85 und Vergleich mit einem Sr-85-Standard erhalten wird.
Dabei ist ein eventueller Sr-85-Gehalt der Sr-89-Losung zu beriicksichtigen. Die B-Zahl-
rate des Préparates wird unter Verwendung von ¢ fiir den Anteil des Sr-85 korrigiert. Aus
den MeBreihen werden dann die Funktionen ¢; = ¢,(m) berechnet.

Zur Bestimmung des Ausbeutefaktors ¢; fiir Y-90 wird aus einer im radioaktiven Gleich-
gewicht befindlichen und etwa 30 mg Yttrium-Trager pro Probe enthaltenden Sr-90-
Standardldsung das Y-90, wie in der Arbeitsvorschrift angegeben, abgetrennt, gemessen
und die chemische Ausbeute bestimmt. Der Kalibrierungsfaktor wird unter Beriicksich-
tigung des Y-90-Zerfalls berechnet; es werden 3 bis 5 Parallelbestimmungen durchgefiihrt.

5 Berechnung der Analysenergebnisse

Die Berechnung der spezifischen Sr-89- und Sr-90-Aktivititen wird wie folgt durchgefiihrt
(Bedeutung der Symbole s. unten):

V. -V, -T
1y = EDTA ( Pr ) (1)
VEDTA _(VTr T )

R =R, - R, (S_l) (2)
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R —
Ay g = 2= s (Bg)

Y
tm
Iy g0 = ?4‘(15 _t4) (s)

Ay_o0(2y) = Ay_op " €XPidy_go Ty_oo; (BQ)

Ay _o0(24)

Rg, o = (S_l)
P, [1—exp{—Ay o0 (1, —15)}]
_ f'R3
nSr - R4

R .
A, o = -0 & (Bg)

Sr

R 3o =Rs-q (S_l)

Ry, g9 = R — Ry, o) — R, g5 (Sil)

A g = M-exp Pseso (1, =1} (BQ)

Sr

A _
Csr g9 = STV_SQ (Bg-l 1)

A _
Csr90 = s;/:% (BQ'II)

Bedeutung der Symbole:

N;
Ry;
Roi
R;

~ ~ o~ e
El;

Stand: 1.9.1992

= Bruttoimpulszahl

Bruttoimpulsrate in s
Nulleffektimpulsrate in s

= Nettoimpulsraten in s™'

1: B-Messung des SrCOs-Préparates

2: B-Messung des Yttriumoxalat-Préparates

3: y-Messung des SrCOs-Préparates

4: y-Messung des Sr-85-Priparates

Sr-89: Sr-89-Anteil der Zahlrate des Carbonatpréiparates
Sr-90: Sr-90-Anteil der Zahlrate des Carbonatpréparates
Sr-85: Sr-85-Anteil der Zahlrate des Carbonatpréiparates
Aktivitdt in Bq

Y-90: Y-90-Aktivitit (z. Zeitpunkt der Mitte der Yttrium-Messung)
Y-90(t4): Y-90-Aktivitdt (z. Zeitpunkt der Abtrennung von Sr-90)

Sr-90: Sr-90-Aktivitat

€)

(4)

)

(6)

(7

®)

)
(10)

(1)

(12a)

(12b)
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CSr-89
CSr-90

5.1

= Sr-89: Sr-89-Aktivitit

= chemische Yttrium-Ausbeute Zahl < 1

= Faktor fiir Volumenverhéltnis; =5 (s. Abschnitt 3.3.3.10)
= chemische Strontium-Ausbeute Zahl < 1

= Kalibrierfaktoren in Bq - s

= 1: fiir Sr-89

= 2: fiir Sr-90

= 3: fiir Y-90

= Zihlratenverhiltnis y- und B-Messung Sr-85

= Verbrauch der Probe an MgCl,-Losung in ml
= Verbrauch der Yttrium-Triagerlosung an MgCl,-Losung in ml
= Vorgelegtes Volumen der EDTA-Lsung

= Titer der MgCl,-Losung

= Zerfallskonstanten der Radionuklide r in s™

= Abklingzeit Y-90 in s

= Mefzeit Y-90 in s

= Zeitpunkte

= 1: Probenahme, Bezugsdatum

= 2: Messung des SrCOs-Priparates

= 3: Fe(OH);-Fallung

= 4: Y(OH);-Féllung

= 5: Beginn der Messung des Yttrium-Priparates
= Volumen des eingesetzten Abwasserprobe in |
= Sr-89-Aktivititskonzentration in Bq - 1!

= Sr-90-Aktivititskonzentration in Bq - 1!

Rechenbeispiel

Bei der Berechnung der spezifischen Aktivititen von Sr-89 und Sr-90 in einer Abwasser-
probe wird beispielsweise folgendermallen vorgegangen:

5.1.1

Chemische Ausbeute einer Yttriumoxalat-Fillung

Verbrauch der Magnesiumchloridlosung

Préparat Vp, = 3,75 ml
Y-Trager Vo, = 3,10 ml

vorgelegte EDTA-Losung Vepra = 20,0 ml T=1,00

Gl 1:

5.1.2

Im

R,
Ny-90

©20,0-3,75-1,00
N = 50.0-3.10-1.00

= 0,962 = 96,2 %

Y-90-Aktivitit zum Zeitpunkt der Messung
6,68 - 10* s
0,016 s
9095
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R, =R, = Ny o -R, = &54—0,016 s'1=0,120s"
¢ 6,68-10
o3 = 2,997Bq"s
0,120-2,997
Gl. 3: A =—2——"" Bqg=0,374B
Y-90 0.962 q q

5.1.3 Y-90-Aktivitit zum Zeitpunkt der Abtrennung vom Sr-90
ts —t4= 10680 s

tm=6,68 - 10" s

Gl. 4: tv.o0 = 44100 s

dy-90=13,01-10°g"
ty-90 * Ay-90 = 0,133

Gl 5: Ay.o0(ts) = 0,374 - ¢™'** Bq = 0,427 Bq

5.1.4 Sr-90-Anteil an der Carbonat-Impulsrate R,
ts—t3=4,34-10"s

Ay-90 * (ta— 1) = 1,306

0 =632Bq"s

0,427

s1=0,0926s"
6.32-(1—expi—1306})

Gl. 6: Ry o =

5.1.5 Chemische Ausbeute der Strontiumcarbonat-Praparation

Mef3zeit der y-Impulsrate R4 des Standards (St): 1200 s
Mefzeit der y-Impulsrate R; des Praparates (Pr): 2400 s
Nulleffektzéhlrate R, des Nal(T1)-Detektors: 3,00 s

R, :M_RO _ @_3 00[s'=9138s"
t | 1200
R3 = NSr—85 (Pr) _RO — @_3 00 gL 1’523 S_1
t | 2400
Gl 7: Ms: = >R 0833-833%

4
5.1.6 Sr-90-Aktivitiit

0,0926-6,32
Gl. 8: =———""Bq=0,703B
As, o0 0.833 q q
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5.1.7 Sr-85-Anteil an der Carbonat-Impulsrate R,
q =0,0196 (1,96 %)

Ry;=1,5235¢"

Gl 9: Rgrgs = 0,030 s

5.1.8 Sr-89-Anteil an der Carbonat-Impulsrate R,

Mef3zeit des Carbonat-Préparates: 3600 s
Nulleffektzéhlrate des p-MeBplatzes: 0,0162 s™

R = &—RO = [@—0,0162} s =1,707s"
t 3600
GL. 10: Rgr.s0 = (1,707 — 0,0926 — 0,030) s = 1,584 5™

5.1.9 Sr-89-Aktivitit bei der Probeentnahme
h—t=420-10%s

Asrgo=1,59 107 7!

Asr89 * (t —t1) = 0,508

p»1=337Bq"s

1,584-3,37-exp 0,508

Gl 11 A g0 = 953

Bq =10,65 Bq

5.1.10 Spezifische Aktivitit fiir Sr-89 und Sr-89 am Tag der Probeentnahme

Probenvolumen: V'=0,51

Gl. 12a: Corg0 = 10,65 Bq-1"' =213 Bq-1"
0,5
Gl. 12b: Cor 00 = % Bq-1" =1,4Bq-1"

b

Anmerkung zum Rechengang

Im Hinblick auf die Programmierung des Rechenganges —insbesondere auch fiir die
Berechnung von Standardabweichungen und Nachweisgrenzen — ist es zweckmaBig, den
Ausdruck nach GI. 10 in der Form

Rsgo=Ri— ) Ry—wy- Ry (s7)

zu bestimmen. Die Koeffizienten w; und w, enthalten Zihlausbeuten, chemische Aus-
beuten und Zerfallskorrekturen.

_ Oy eXpAy oy (=1, +1,/2) (13)
Loy oy [ —expi{-Ay gy - (1, —15)})]

w,=4q (14)
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Die Aktivitidtskonzentrationen von Sr-89 und Sr-90 ergeben sich dann nach GI. (15) und
Gl. (16):

Ry, s ¢ -1
Csr g9 = - (Bq-17) (15)
e NV - eXpi—Ag g0 " (£, — 1))}

o R0, (Bq-1™) (16)

Csr90 =
Sr

5.2  Fehlerbetrachtung

Zur Fehlerbetrachtung wird auf das Kapitel IV.5 der MeBanleitungen und das dort aufge-
fiihrte Rechenbeispiel (Abschnitt 5.6.3) verwiesen. Bei der Berechnung der Standard-
abweichungen werden die Fehler der Aufbau- und Abklingzeiten sowie der Probenmasse
als klein gegeniiber anderen Fehlern angenommen und vernachlissigt. Fehler der Bestim-
mung der chemischen Ausbeute miissen unter Umsténden beriicksichtigt werden.

Zusitzliche systematische Fehlerquellen konnen mitgefdllte Radionuklide sein, die im
Trennungsgang nicht abgetrennt wurden, beispielsweise Ba-140/La-140, Ce-141 und
Ce-144 und Tochternuklide der natiirlichen Ra-228- und Ra-226-Zerfallsreihen. Daneben
kann bei Verwendung nicht carbonatfreien Ammoniaks bei der Yttrium-Féllung auch
Sr-90 aus der Mutterlosung mit ausfallen und einen zu hohen Sr-90-Wert vortauschen.

Anmerkungen
Besteht Verdacht auf systematische Fehler, so sollte die Messung des Yttriumoxalat-Pripa-
rates im Abstand von etwa 3 Tagen wiederholt werden (Zerfallskontrolle).

Eine wiederholte Yttrium-Abtrennung und erneute B-Messung des Yttriumoxalat-Pripa-
rates kann ebenfalls Hinweise auf evtl. Verunreinigungen liefern, ebenso wie y-spektro-
metrische Messung des Préparates.

6 Nachweisgrenze des Verfahrens

Zur Berechnung der Nachweisgrenzen und der Standardabweichungen wird auf die
Ausfithrungen im Kapitel IV.5 der MeBanleitungen und das Beispiel in Abschnitt 6.3
verwiesen. Mit den in Abschnitt 5.1 dieser Vorschrift gegebenen Werten werden folgende
Nachweisgrenzen der Aktivitdtskonzentrationen erreicht:

gsr39 = 0,4 Bq- 1-1

gsr-90 = 0,04 Bq . 1_1

Stand: 1.9.1992
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7

Verzeichnis der erforderlichen Chemikalien und Gerite

7.1 Chemikalien

Es

sollten nach Moglichkeit analysenreine Chemikalien verwendet werden:

Aceton, CH; - CO - CHj3

Ammoniumchlorid-Puffer, NH;OH/NH4Cl: pH-Wert 10

Ammoniaklésung: 13 mol - I, carbonatfrei, NHs - H,O [+ca. 1 g Ba(OH),]; 2 mol - I
Ammoniumcarbonatlosung, (NH4),COs: gesittigte Losung von Ammoniumcarbaminat
(Raumtemperatur)

Ammoniumchlorid, NH4Cl

Bariumchlorid (Trigerlosung): 10 mg - ml™ Ba** (17,78 g - I"' BaCl, - 2H,0)
Eisenchlorid: 10 mg - ml™' Fe** (48,4 g - I'' FeCI3 - 6H,0); 100 mg - ml™ Fe’*
(484 g - 1" FeCls - 6H,0)

Eriochromschwarz T: 2 %ige Losung in Ethanol absolut

Essigsédure, CH;COOH: 6 mol - 1!

Ethylendiamintetraessigsdure (EDTA), Dinatriumsalz: 0,02 mol - "' (7,4448 g - I'!
Titriplex III)

Ethanol, 95 %

Magnesiumchlorid: 0,02 mol - I"' (4,0662 g - I"' MgCl, - 6H,0)

Natriumacetat: 3 mol - "' (402,2 g - I'' CH;COONa - 3H,0)

Natriumcarbonat, Na,COj3

Natriumchromat: 1 mol - I (161,97 g - I'' Na,CrOy)

Natriumhydroxid: 2 mol - I'' (80,0 g - I NaOH)

Natriumcarbonat, Na,COs: gesittigte Losung (Raumtemperatur); 1 %ige Losung
Salpetersédure: 14 mol - "' HNO; (konz.)

Salzsaure, HCI : 6 mol - 1'1; 8 mol - l'l; 12 mol - 1!

Schwefelsdure, H,SO4: 18 mol - "' (konz.); 1 %ige Losung

Strontiumnitrat (Trigerlosung): 10 mg - ml™ Sr** [24,15 g - "' St(NO3),]
Wasserstoffperoxid, H,O»: 10 mol - I'!

Yttriumchlorid (Tragerldsung): 3 mg - ml™" Y** (10,03 g - I'! YCI; - 6H,0)
Sr-85-Losung (ca. 1 Bq - ml™ und 10 mg - ml™" Sr**-Triger)

7.2 Geriite

Low-Level-Gasdurchflu3zdhlrohr mit Antikoinzidenz-Einkanal-Auswerteeinheit
Gammaspektrometrie-MeBplatz
Ubliche Ausriistung eines radiochemischen Labors
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