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1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt in dem Teilbereich der Kernstrahlungs-
meftechnik, in dem die Proben vor der Messung einer
Behandlung (Aliquotierung, AufschiuB, Anreicherung,
Abtrennung) unterzogen worden sind. Sie ber(icksichtigt
neben dem statistischen Charakter des radioaktiven Zer-
falls und der Impulszahlung auch die zufélligen Abwei-
chungen, die sich bei der Probenbehandlung (z.B. bei
Trenn- und Anreicherungsverfahren, bei Wagung usw.),
bei der Messung von Serien gleichartiger Proben (oder
Probanden) sowie aufgrund von nichtsystematischen
Instabilititen der MeBanordnung (z.B. der Zahlausbeute)
ergeben.

Es werden sowohl! Falle behandelt, bei denen aufgrund
von Vorversuchen Informationen Uber die Einflisse des
Probenbehandiungs-Verfahrens vorliegen, als auch sol-
che, bei denen eine Beurteilung von MefBergebnissen an
Blindproben und MeBproben ohne derartige Kenntnisse
erfolgen muB.

Bei derartigen Messungen sind im allgemeinen die sta-
tistischen Verteilungen der MeBwerte von Proben- und
Blindprobenmessungen Mischungen von Poissonvertei-
lungen, wie z.B. Negativ-Binomialverteilungen [1].

In dieser Norm wird vorausgesetzt, da die gezahlten
Impuise, die von Proben- und Blindproben herriihren,
Negativ-Binomialverteilungen folgen. Wenn in speziellen
Fallen die Einflisse der Probenbehandlung und der

Gerateinstabilititen klein sind gegenuber der statisti-
schen Unsicherheit der Impulszéhlung, sind die MeBwerte
jedoch auch in guter N&herung poissonverteilt. In diesen
Fallen darf auch DIN 25 482 Teil 1/04.89 zur Berechnung
von Erkennungs- und Nachweisgrenzen sowie von Ver-
trauensbereichen angewendet werden, wenn zuvor mit
hinreichend groBem Stichprobenumfang ein Anpas-
sungstest auf Poissonverteilung (z. B. der Dispersionstest)
[2] fur die MeBwerte der Proben- und Blindprobenmes-
sung ergeben hat, daB die Annahme der Poissonvertei-
lung nicht abgelehnt werden kann.

Es wird vorausgesetzt, daB alle Messungen voneinander
unabhangig sind. Es wird auBerdem vorausgesetzt, da
die MeBdauer klein ist gegenuber der Halbwertzeit der
Radionuklide und daB apparative Totzeiten vernachlassig-
bar sind. Ferner wird vorausgesetzt, daB die Gerateeigen-
schaften sich nicht systematisch mit der Zeit &ndern und
die Umgebungsstrahlung wahrend aller Messungen kon-
stant ist.

Zdhlende Messungen ohne Berlcksichtigung des Pro-
benbehandlungseinflusses, analoge Impulsratenmessun-
gen sowie spezielle Probleme, die bei spekirometrischen
Messungen oder bei der kontinuierlichen Uberwachung
von Aktivitatsfliissen auftreten, werden in anderen Teilen
dieser Norm behandeit.

ANMERKUNG: Ein Beiblatt mit Anwendungsbei-
spielen zu DIN 25 482 Teil 6 ist in Vorbereitung.
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2 Zweck

Zweck dieser Norm ist die Festlegung geeigneter Kenn-
werte, die eine Beurteilung der Nachweismdglichkeiten
bei Kernstrahlungsmessungen erlauben. Hierfir werden
auf der Basis vorgegebener Fehlerwahrscheinlichkeiten
zwei Kennwerte festgelegt:
— die Erkennungsgrenze, die fiir jede Messung bei
vorgegebener Fehlerwahrscheinlichkeit eine Ent-
scheidung dariiber zulaBt, ob unter den registrierten
Impulsen ein Beitrag der Proben gegeniiber den
Blindproben enthalten ist,
— die Nachweisgrenze, die angibt, welcher kieinste
Probenbeitrag mit einem MeBverfahren bei vorgege-
benen Fehlerwahrscheinlichkeiten noch nachgewie-
sen werden kann, und damit eine Entscheidung
zulaBt, ob ein MeBverfahren bestimmten Anforderun-
gen im Sinne dieser Norm genliigt und damit fir den
gegebenen MeBzweck geeignet ist.

3 Begriffe und Formelzeichen

Die in dieser Norm verwendeten Begriffe der Stochastik
sind in DIN 13303 Teil 1 und Teil 2 und in DIN 55350
Teil 21 bis Teil 24 sowie Teil 34 erklart. Der Begriff Nach-
weisgrenze ist ein Spezialfall des Begriffs Erfassungsver-
mdégen nach DIN 55 350 Teil 34.

3.1 MeBverfahren (bei Probenbehandlung)
Ein MeBverfahren besteht aus der Kombination von Vor-
behandlungen von Proben zur Messung und der Anwen-
dung einer MeBeinrichtung flir Zaéhimessungen.

3.2 Probe

Eine Probe ist eine Teilmenge einer Substanz, deren
Gehalt an radioaktiven Stoffen durch z&hlende Kernstrah-
lungsmessungen nach Probenbehandlung bestimmt wer-
den soll.

3.3 Blindprobe

Eine Blindprobe ist eine Teilmenge einer Vergleichssub-
stanz, die denselben Probenbehandlungsverfahren wie
die Probe unterworfen wird und ihr bis auf die zu mes-
sende Radioaktivitit in allen wesentlichen Eigenschaften
entspricht.

3.4 Nulieffekt (bei Probenbehandlung)

Der Nulleffekt ist der MeBeffekt der Blindprobenmessun-
gen, der durch die Umgebungsstrahlung und die eventu-
elle Strahlung der Blindproben bewirkt wird.

3.5 Bruttoeffekt (bei Probenbehandlung)

Der Bruttoeffekt ist der MeBeffekt, der durch den Null-
effekt und einen eventuellen Probenbeitrag bewirkt wird.

3.6 Nettoeffekt (bei Probenbehandiung)

Der Nettoeffekt ist die Differenz zwischen Bruttoeffekt und
Nulleffekt.

3.7 Richtwert

Der Richtwert ist derjenige Wert eines quantitativen Merk-
mals, dessen Einhaltung durch die Istwerte empfohlen
wird, ohne daB Grenzwerte gegeben sind (aus:
DIN 55 350 Teil 12/03.89).
ANMERKUNG: Richtwerte in dieser Norm sind
Anforderungen an MeBverfahren aus wissen-
schaftlichen, gesetzlichen oder sonstigen Grin-
den, die z.B. als Aktivitat, Aktivitatskonzentration,
Dosisleistung usw. angegeben werden.
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Anzahl der Blindproben

Anzahl der Proben

Anzahl der radioaktiv markierten Blindproben
Dauer einer Blindprobenmessung
Dauer einer Probenmessung
Dauer der Messung einer radioaktiv markier-
ten Blindprobe

Anzah! der Impulse, die bei der
der i-ten Blindprobe gezahlt werden
Anzahl der Impulse, die bei der Messung der
i-ten Probe gezéhit werden

Anzahl der Impulse, die bei der Messung der
i-ten radioaktiv markierten Blindprobe ge-
zahlt werden

Nulleffektzahlrate bei der Messung der i-ten
Blindprobe, Quotient aus den gezéhlten
impulsen Ny ; und der MeBdauer £;:

Roi=No i/t

Bruttoeffektzahlrate bei der Messung der
i-ten Probe, Quotient aus den gezahlten
Impulsen Ny, ; und der MeBdauer t,: -
Ry i= Ny i/t

Zahlrate bei der Messung der i-ten radioaktiv
markierten Blindprobe, Quotient aus den
gezahiten Impulsen Ny, ; und der MeBdauer
tni R i= N/t

arithmetischer Mittelwert der Ry ;
arithmetischer Mittelwert der Ry, ;
arithmetischer Mittelwert der R, ;

mittlere Nettozahlrate, Differenz aus den
mittieren Brutto- und Nulleffektzahlraten:

R, =R,- R,

Erkennungsgrenze fir die mittlere Netto-
zéhlrate R,

empirische Varianz der Ry ;

empirische Varianz der Ry, ;

Erwartungswert der Ry ;

Erwartungswert der R, ;

Erwartungswert von R,

Nachweisgrenze fur den Erwartungswert der
mittleren Nettozéhlrate R,

Erwartungswert der Zahlrate der Umge-
bungsstrahlung

Varianz der Ry ;

Varianz der Ry,

Wahrscheinlichkeit fiir den Fehler 1. Art des
statistischen Tests zur Entscheidung zwi-
schen der Hypothese g}, = go und der Alter-
nativhypothese ¢}, > Qg

Wahrscheinlichkeit fiir den Fehler 2. Art des
statistischen Tests zur Entscheidung zwi-
schen der Hypothese gy, = g und der Alter-
nativhypothese gy, > go, wenn g, = g, ist
Vertrauensniveau des Vertrauensbereiches
fur o,

Beitrag des Probenbehandlungsverfahrens
zum Variationskoeffizienten der Zéahiraten,
die von Proben oder von Blindproben her-
ruhren (siehe Abschnitt 41.2)

Quantile der standardisierten Normalver-
teilung (siehe Tabelle 3)

Quantile der t-Verteilung fiir f Freiheitsgrade

(siehe Tabelle 4)
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4 Kennwerte und Vertrauensbereich
41 Grundlagen

411 Allgemeines

Die Festlegung der Kennwerte Erkennungsgrenze und
Nachweisgrenze sowie des Vertrauensbereiches basiert
auf den Varianzen der MeBwerte. Diese setzen sich
zusammen aus Beitrdgen der Zahlstatistik, des Proben-
behandlungsverfahrens und der Gerateinstabilitat. Der
Varianzbeitrag der Zahlstatistik 148t sich aufgrund der
Poissonverteilung unmittelbar angeben. Der Parameter 9,
der den EinfluB des Probenbehandlungsverfahrens
beschreibt, kann durch Vorversuche bestimmt oder auf-
grund von Erfahrungen als bekannt angesehen werden.
Es wird davon ausgegangen, daB ¥ fur ein Behandlungs-
verfahren typisch und konstant und damit fiir Proben-
und Blindprobenbehandlung gleich ist. Der Beitrag von
Gerateinstabilititen zur Varianz darf erfahrungsgeman
meistens gegenliber anderen Beitrdgen vernachlassigt
werden.

Fur den Fall, daB Vorversuche nicht mdglich sind und
Erfahrungswerte fir O fehlen oder Gerateinstabilitaten
nicht vernachlassigt werden durfen, werden ebenfalls
Kennwerte und Vertrauensbereich mit verminderter
Zuverlassigkeit mit Hilfe der empirischen Varianzen der
MeBwerte angegeben (siehe Abschnitt 5).

412 WModell

Fir den Fall, daB Gerateinstabilitdten vernachlassigt wer-
den dirfen, gilt das folgende Modeli:

Die Anzahl der Impulse, die an einer Blindprobe oder an
einer zu untersuchenden Probe gezahlt werden, setzt
sich zusammen aus einem Beitrag der Umgebungsstrah-
lung und einem Beitrag der Blindprobe bzw. der Probe.

Es wird angenommen, daB dabei die Anzahl der Impulse
aus der Umgebungsstrahlung poissonverteilt ist mit den
Erwartungswerten und zugleich Varianzen g, * f fur die
Blindprobenmessungen und @, * t, fir die Probenmes-
sungen.

Dagegen wird angenommen, daB3 die Anzahl der nur aus
der Blindprobe oder der zu untersuchenden Probe her-
rihrenden Impulse negativ-binomial verteilt ist, und
zwar mit den Erwartungswerten

Qo " to~ Oy fobZW.Qp * B, = 0y * by
und den Varianzen

(00 * 1o~ 0y * to) * D% (00 * to~ Oy~ to)
bzw.

(Op " ty=0u t)+ D2(0p* By 0y t)>

Damit ergeben sich die Erwartungswerte der an einer
Blindprobe oder einer Probe insgesamt gezéhlten Im-
pulse zu Qg - ty bzw. @y, * f,. Die zugehdrigen Varianzen
lauten

Qo " o+ D(00 " to~ 0y * to)
bzw.

op byt D70y By 0yt )

Dabei sind gy und @, unbekannte Parameter, flr die
Schéatzwerte aus Messungen zu ermitteln sind.

2

2

413 Bestimmung der Parameter D und g,

Der Parameter O = 0, wird als bekannt angenommen,
wenn er aus Vorversuchen bestimmt wurde. Dazu ist eine
MeBreihe mit n,, = 20 radioaktiv markierten Blindproben
zu erstellen. Die Markierung ist so zu wahlen, daB die
zahlstatistische MeBunsicherheit bei der MeBdauer f,
klein ist gegeniiber der zu erwartenden relativen Streu-
ung des Probenbehandlungsverfahrens.
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D ist zu berechnen mittels

1 M _ R
- . (R.:- R )2 —_m
ny, - 5/8 ,21 miooom tn
52 = - (1)
(R - 00)°

ANMERKUNG 1: Wird dabei 92 <0, so ist entwe-
der n,, die Anzahl der Messungen, zu erhdhen
oder O = 0 zu setzen.

Der Erwartungswert der Umgebungsstrahlung o, soll durch

Vorversuche mdglichst genau bestimmt werden (Langzeit-

messung mit mindestens 20 f, oder Mittelung von Einzel-

messungen mit entsprechender GesamtmeBdauer).
ANMERKUNG 2: Vorversuche zur Bestimmung
von ¥ und @, sind erneut erforderlich, wenn Quali-
tatskontrollen Hinweise auf eingetretene Verande-
rungen des Probenbehandlungsverfahrens bzw.
der MeBeinrichtung ergeben.

4.2 Erkennungsgrenze

Als Erkennungsgrenze wird derjenige Wert R} bezeich-
net, bei dessen Uberschreitung durch eine gemessene
mittlere Nettoz&hlrate R, gefolgert wird, daB ein Proben-
beitrag vorliegt.

Andernfalls wird angenommen, daB kein Probenbeitrag
vorliegt.

Wenn in Wirklichkeit nur Nulleffekt vorliegt, kommt man
bei Einhaltung dieser Entscheidungsregel mit der Wahr-
scheinlichkeit a zu der dann falschen Entscheidung, es
liege ein Probenbeitrag vor (Fehler 1. Art).

ANMERKUNG: Die Erkennungsgrenze ist der kriti-
sche Wert eines statistischen Tests zur Entschei-
dung zwischen der Hypothese g, = Q¢ und der
Alternativhypothese @, > ©g. Die Erkennungs-
grenze ist derjenige Wert R, bei dessen Uber-
schreitung durch den ermittelten Wert R, die
Hypothese verworfen wird. Die statistischen Tests
sind so angelegt, daB die Wahrscheinlichkeit,
falschlicherweise die Hypothese zu verwerfen (die
Wahrscheinlichkeit fir den Fehler 1. Art), gleich
einem vor Beginn der Messungen festzulegenden
Wert o ist.

4.3 Nachweisgrenze

Als Nachweisgrenze wird der kleinste Erwartungswert
der Nettozéhlrate @;: bezeichnet, fiir den bei Anwendung
der Entscheidungsregel nach Abschnitt 42 die Wahr-
scheinlichkeit dafiir, daB falschlicherweise kein Proben-
beitrag, sondern nur Nulleffekt angenommen wird, hdch-
stens 3 betragt (Fehler 2. Art).

Zur Prifung, ob ein MeBverfahren fiur den MeBzweck
geeignet ist, wird die Nachweisgrenze mit einem vorgege-
benen Richtwert (siehe auch Abschnitt 3.7) verglichen.

ANMERKUNG 1: Der Unterschied in der Anwendung
der Kennwerte Erkennungsgrenze und Nachweis-
grenze besteht darin, daB gemessene Werte mit der
Erkennungsgrenze zu vergleichen sind, die Nach-
weisgrenze jedoch mit dem Richtwert.

ANMERKUNG 2: Die Nachweisgrenze o; ist die
zu dem betreffenden statistischen Test zur Ent-
scheidung zwischen der Hypothese @y, = Q¢ und
der Alternativhypothese gy, > @g gehdrige kleinste
Differenz g, = 0y, ~ 0o mit folgender Eigenschaft:
Ist in Wirklichkeit o, = @z, so ist die Wahrschein-
lichkeit, falschlicherweise die Hypothese g, = Qg
nicht zu verwerfen (Wahrscheinlichkeit fiir den
Fehler 2. Art), héchstens gleich einem vor Beginn
der Messung festzulegendendlVert
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