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Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2019-08-30 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses Entwurfs
besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

- vorzugsweise online im Norm-Entwurfs-Portal von DIN unter www.din.de/go/entwuerfe bzw. fiir Norm-
Entwiirfe der DKE auch im Norm-Entwurfs-Portal der DKE unter www.entwuerfe.normenbibliothek.de,
sofern dort wiedergegeben;

- oder als Datei per E-Mail an naw@din.de méglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann im
Internet unter www.din.de/go/stellungnahmen-norm-entwuerfe oder fiir Stellungnahmen zu Norm-
Entwiirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

- oder in Papierform an den DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW), 10772 Berlin, Saatwinkler
Damm 42 /43, 13627 Berlin.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten
Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (FprEN ISO 22125-2:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality”
in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik“ erarbeitet, dessen
Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Unterausschuss NA 119-01-03-08 UA
»,Radioaktivititsmessung im Wasser” des Arbeitsausschusses NA 119-01-03 AA ,Wasseruntersuchung” im
DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlief3en, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.

Flir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die
entsprechenden deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO 3696 siehe DIN ISO 3696
ISO 5667-1 siehe DIN EN ISO 5667-1
ISO 5667-3 siehe DIN EN ISO 5667-3
ISO 5667-4 siehe DIN 38402-12
ISO 5667-5 siehe DIN ISO 5667-5
ISO 5667-6 siehe DIN EN ISO 5667-6
ISO 5667-9 siehe DIN 38402-16
ISO 5667-10 siehe DIN 38402-11
[SO 5667-14 siehe DIN EN ISO 5667-14
[SO 10703 siehe DIN EN ISO 10703
ISO/IEC 17025 siehe DIN EN ISO/IEC 17025
ISO 17294-2 siehe DIN EN ISO 17294-2
[SO 80000-10 siehe DIN EN ISO 80000-10
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(informativ)
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Europadisches Vorwort

Dieses Dokument (FprEN ISO 22125-2:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality“
in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik“ erarbeitet, dessen
Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen formellen Abstimmung vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/FDIS 22125-2:2019 wurde von CEN als FprENISO 22125-2:2019 ohne irgendeine
Abanderung genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
uiblicherweise von Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Themen eng mit der
Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
koénnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und
bedeutet keine Anerkennung.

Flir eine Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) beriicksichtigt, sieche www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147, Water quality, Unterkomitee SC 3,
Radioactivity measurements, erarbeitet.

Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe ISO 22125 ist auf der ISO-Internetseite abrufbar.
Rickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders  gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter
www.iso.org/members.html zu finden.
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Einleitung

Radioaktivitdt aus nattirlich vorkommenden und anthropogenen Quellen ist in der gesamten Umwelt vor-
handen. Daher kdnnen Wasserkorper (z. B. Oberflichengewésser, Grundwasser, Meerwasser) Radionuklide
aus natlrlichen oder anthropogenen Quellen enthalten:

— natiirliche Radionuklide, einschlieRlich 49K, 3H, 14C, und solche aus der Thorium- und Uran-
Zerfallsreihe, insbesondere 226Ra, 228Ra, 234y, 238y, 210pg und 210Pb, kénnen in Wissern aufgrund
natiirlicher Ursachen auftreten (z. B. Desorption aus Boden und Auswaschung durch Regenwasser) oder
konnen durch technologische Prozesse unter Verwendung von natiirlich auftretenden radioaktiven
Materialien freigesetzt werden (z. B. Abbau und Aufbereitung von Mineralsanden oder Produktion und
Anwendung von Phosphat-Diingern);

— anthropogene Radionuklide, wie Elemente der Transurane (Americium, Plutonium, Neptunium,
Curium), 3H, 14C, 90Sr und gamma-strahlende Radionuklide, kénnen ebenfalls in natiirlichen Wassern
vorkommen. Kleine Mengen dieser Radionuklide kdnnen ebenfalls in natiirlichen Wassern als Ergebnis
genehmigter betrieblicher Freisetzungen in die Umwelt liber Einleitungen aus Einrichtungen zur
Gewinnung nuklearer Energie vorkommen. Radionuklide werden ebenfalls {iber die medizinische und
industrielle Anwendung in ungekapselter Form in die Umwelt freigesetzt. Sie werden im Wasser auch
als Ergebnis von Kontaminationen durch Fallouts aus der Explosion von Nuklearwaffen in der
Atmosphdre und Storfallen, wie solchen, die in Tschernobyl und Fukushima erfolgt waren, gefunden.

Radionuklidaktivitatskonzentrationen in Wasserkorpern konnen aufgrund lokaler geologischer und klima-
tischer Bedingungen variieren und koénnen lokal und zeitweise durch Freisetzungen aus
Nukleareinrichtungen wdahrend geplanter, tatsdchlicher und notfallbedingter Expositionssituationen [1]
erhoht sein. Trinkwasser kann daher Radionuklide in Aktivititskonzentrationen enthalten, die ein Risiko fiir
die menschliche Gesundheit darstellen kdnnten.

Radionuklide in fliissigen Einleitungen werden lblicherweise vor der Einleitung in die Umwelt [2] und in
Wasserkorper kontrolliert. Die Radioaktivitdt von Trinkwasser wird nach den Empfehlungen der World
Health Organization (WHO) [3] liberwacht, sodass geeignete Mafinahmen getroffen werden koénnen, um
negative Auswirkungen auf die Gesundheit der Bevodlkerung abzuwenden. Unter Befolgung dieser
internationalen Empfehlungen werden durch nationale Rechtsvorschriften {iblicherweise zuldssige
Grenzwerte fiir Radionuklidkonzentrationen in fliissigen Einleitungen in die Umwelt und Radionuklid-
Richtwerte fiir Wasserkérper und Trinkwasser fiir geplante, tatsdchliche und notfallbedingte
Expositionssituationen festgelegt. Die Ubereinstimmung mit solchen Grenzwerten kann mittels
Messergebnissen und den dazu gehdrenden Messunsicherheiten, entsprechend ISO/IEC Guide 98-3 und
ISO 5667-20 [4] gepriift werden.

In Abhangigkeit von der Expositionssituation bestehen unterschiedliche Grenzwerte und Richtwerte, die fiir
Mafinahmen zur Verminderung von Gesundheitsrisiken gelten. Zum Beispiel betrdagt der Richtwert der
WHO-Leitlinien in einer geplanten oder tatsichlichen Situation fiir Trinkwasser 100 Bq-1-1 fiir die
99T c-Aktivitatskonzentration [3].

ANMERKUNG 1 Der Richtwert ist die Aktivititskonzentration, die mit der Aufnahme von 2 1/d Trinkwasser iiber den
Zeitraum von einem Jahr auftritt und zu einer effektiven Dosis von 0,1 mSv/a bei Erwachsenen fiihrt. Dies ist eine
effektive Dosis, die nicht Anlass zu nachweisbaren negativen gesundheitlichen Wirkungen gibt [3].

Fiir den Fall eines nuklearen Notfalls wird in den Leitlinienwerten des Codex Alimentarius der WHO [5]
erwahnt, dass die Aktivititskonzentration fiir 99Tc nicht gréfRer als 10 000 Bq - kg—1 sein darf.
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ANMERKUNG 2 Die Leitlinienwerte des Codex Alimentarius (en: Codex Guidelines Levels) gelten fiir Radionuklide in
fir die menschliche Erndhrung bestimmten Lebensmitteln, die international gehandelt werden und nach einem
nuklearen oder radiologischen Notfall kontaminiert worden sind. Diese Leitlinienwerte gelten fiir Lebensmittel nach der
Rekonstituierung bzw. im verzehrfertigen Zustand, d. h. sie gelten nicht fiir getrocknete oder konzentrierte Lebensmittel
und basieren auf einem Eingreifschwellenwert von 1 mSv je Jahr fiir die allgemeine Offentlichkeit (Kinder und Erwach-
sene) [5].

Daher kann das Priifverfahren so angepasst werden, dass die charakteristischen Grenzen, Entscheidungs-
schwellenwert, Nachweisgrenze und Messunsicherheiten sicherstellen, dass die Radionuklidaktivitdtskon-
zentrationen verifizierbar unterhalb der Richtwerte liegen, die von einer nationalen Behdrde zur Einhaltung
in geplanten Routine-Situationen oder in Notfallsituationen festgelegt sind [5] [6] [7].

Ublicherweise konnen die Priifverfahren fiir die Messung der Aktivititskonzentration der Radionuklide
entweder in Abwasser vor der Endlagerung und Einleitungen vor deren Freisetzung in die Umwelt angepasst
werden. Die Untersuchungsergebnisse setzen den Betreiber der Anlage/Einrichtung in die Lage, vor der
Freisetzung von Abwasser/Einleitungen zu verifizieren, dass Radioaktivitdtskonzentrationen nicht die
behordlichen Grenzen iiberschreiten.

Die in diesem Dokument beschriebenen Priifverfahren diirfen sowohl in geplanten, tatsdchlichen und
notfallbedingten Expositionssituationen als auch fiir Abwasser und Einleitungen mit besonderen Modifika-
tionen, die die Gesamtmessunsicherheit, die Nachweisgrenze und den Schwellenwert erh6hen kénnten,
angewendet werden.

Die Priifverfahren diirfen fir Wasserproben nach geeigneter Probenahme, Probenbehandlung und Vor-
bereitung der Untersuchungsprobe verwendet werden (siehe betreffenden Teil der Normenreihe ISO 5667).

Dieses Dokument wurde als Antwort auf den Bedarf von Priiflaboren entwickelt, die diese Messungen
durchfiihren, die in einigen Féllen von nationalen Behdrden gefordert werden, da diese Labore moglicher-
weise eine besondere Akkreditierung fiir die Messung von Radionukliden in Trinkwasserproben erlangen
miissen.

Dieses Dokument gehort zu einer Reihe von Internationalen Normen tiber Priifverfahren fiir die Messung
von Aktivitatskonzentrationen von Radionukliden in Wasserproben.
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WARNUNG — Personen, die dieses Dokument anwenden, sollten mit der iiblichen Laborpraxis
vertraut sein. Dieses Dokument gibt nicht vor, alle unter Umstinden mit der Anwendung des
Verfahrens verbundenen Sicherheitsaspekte anzusprechen. Es liegt in der Verantwortung des
Anwenders, geeignete Verhaltensregeln zur Sicherheit und Gesundheit festzulegen und die Giiltigkeit
etwaiger anderer Einschrankungen zu bestimmen.

WICHTIG — Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach diesem Priifverfahren Fachleute
einzuschalten.

1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Messung von 22Tc in allen Wasserarten durch induktiv gekoppelte
Plasma-Atom-Emissionsspektrometrie (en: inductively coupled plasma mass spectrometry; [CP-MS) fest.

Das Verfahren ist auf Untersuchungsproben von Versorgungs-/Trinkwasser, Regenwasser, Oberflachen- und
Grundwasser sowie Kiihlwasser, Prozesswasser, hausliches und gewerbliches Abwasser nach geeigneter
Probenahme, Probenbehandlung und Vorbereitung der Untersuchungsprobe anwendbar. Es ist eine
Filtration der Untersuchungsprobe notwendig.

Die Nachweisgrenze hingt vom Probenvolumen und dem verwendeten Gerdt ab. Das in diesem Dokument
beschriebene Verfahren hat, bei Verwendung derzeit verfiigbarer ICP-MS-Geréte, eine Nachweisgrenze von
etwa 0,2ng-kg~1 bis 0,5ng-kg~! (entsprechend 0,1 Bq-kg~! bis 0,3Bq-kg~1); dies liegt unter den
WHO-Kriterien flir den sicheren Verzehr von Trinkwasser (100 Bq-1—1) [3]. Das in diesem Dokumente
beschriebene Verfahren ist nicht fiir die Bestimmung von ?9Tc im Ultraspurenbereich vorgesehen.

In diesem Dokument werden die Massenkonzentrationswerte bezogen auf die Masseneinheit statt auf die
Volumeneinheit der Probe ausgedriickt, wie dies {iblicherweise bei vergleichbaren Standards der Fall ist. Der
Grund dafiir ist, dass 9°Tc in verschiedenen Matrixtypen wie SiiRwasser oder Meerwasser gemessen wird,
die hinsichtlich der Dichte signifikant unterschiedlich sind. Durch Messen des Probenvolumens kénnen die
Massenkonzentrationswerte auf einfache Weise auf die Volumeneinheit der Probe bezogen umgerechnet
werden. Dies fiihrt allerdings zur Erh6hung der Messunsicherheit des Massenkonzentrationsergebnisses.

Das in diesem Dokument beschriebene Verfahren ist bei Notfallsituationen anwendbar; dies gilt jedoch nicht,
wenn ?29MTc in Mengen vorhanden ist, die eine Interferenz verursachen kénnten.

Die Analyse von Tc, das an Schwebstoffen adsorbiert ist, wird nicht durch dieses Verfahren abgedeckt.

Es liegt in der Verantwortung des Anwenders, die Validitit dieses Priifverfahrens fiir die zu priifenden
Wasserproben sicherzustellen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieRlich aller Anderungen).

ISO/IEC Guide 98-3, Uncertainty of measurement — Part3: Guide to the expression of uncertainty in
measurement (GUM:1995)

ISO/IEC Guide 99, International vocabulary of metrology — Basic and general concepts and associated terms
(VIM)

ISO 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods
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ISO 5667-1, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of sampling programmes and
sampling techniques

ISO 5667-3, Water quality — Sampling — Part 3: Preservation and handling of water samples
ISO 5667-10, Water quality — Sampling — Part 10: Guidance on sampling of waste waters

[SO 10703, Water quality — Determination of the activity concentration of radionuclides — Method by high
resolution gamma-ray spectrometry

[SO 11929 (all parts), Determination of the characteristic limits (decision threshold, detection limit and limits
of the confidence interval) for measurements of ionizing radiation — Fundamentals and application

ISO/IEC 17025, General requirements for the competence of testing and calibration laboratories

ISO 17294-2, Water quality — Application of inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS)—
Part 2: Determination of selected elements including uranium isotopes

[SO 20042, Measurement of radioactivity — Gamma emitting radionuclides — Generic test method using
gamma spectrometry

[SO 80000-10, Quantities and units — Part 10: Atomic and nuclear physics

3 Begriffe, Symbole und Abkiirzungen

3.1 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach 1SO80000-10, ISO 11929,
ISO/IEC Guide 98-3 und ISO/IEC Guide 99.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— ISO Online Browsing Platform: verfiligbar unter http://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/
3.2 Symbole und Abkiirzungen

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Symbole und Bezeichnungen nach [SO 80000-10,
[SO 11929, ISO/IEC Guide 98-3 und ISO/IEC Guide 99 sowie die folgenden Symbole und Bezeichnungen.

Formel- Bezeichnung Einheit Definition
zeichen (Symbol)
a Bias der Messung — «a ist eine Konstante, die es ermdglicht, die syste-

matische Abweichungskomponente (Bias) der
Signalintensitdt zwischen dem Tracer oder internen
Standard und dem Analyten zu korrigieren

C Aktivitatskonzentration | Bq-kg~1 entspricht der Aktivitatskonzentration p, gemessen
fiir ein gegebenes Radionuklid
C spezifische Aktivitat Bq-g~1 Aktivitat, die einem Gramm des Radionuklids
entspricht
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Formel- Bezeichnung Einheit Definition
zeichen (Symbol)
DL Nachweisgrenze, in g kg1 DL ist die niedrigste Massenkonzentration, die
Massenkonzentration statistisch als unterschiedlich von der einer Blind-
probe angesehen werden kann
DL Nachweisgrenze, in Bq - kg—l DL ist die niedrigste Aktivitditskonzentration, die
Aktivitatskonzentration statistisch als unterschiedlich von der einer Blind-
probe angesehen werden kann
LOQ Bestimmungsgrenze,in | g- kg1 LOQ ist die niedrigste Massenkonzentration, die mit
Massenkonzentration statistischer Sicherheit quantifiziert werden kann
LOQ. Bestimmungsgrenze, in | Bq - kg~1 LOQ ist die niedrigste Aktivitdtskonzentration, die
Aktivitatskonzentration mit statistischer Sicherheit quantifiziert werden
kann
m Masse der Probe kg Masse der untersuchten Wasserprobe
m/z Masse-zu-Ladung- — Verhaltnis von Masse zu Ladung, gemessen mittels
Verhaltnis ICP-MS
my Masse des Analyten g Masse des Analyten, die zu einer aufgestockten
Losung zugegeben wird
My Masse der Analytlosung | g Masse der Analytlosung, die zu einer Kontrollprobe
zugegeben wird oder zur Berechnung der Messung
dient
mig Masse des internen g Masse des internen Standards, die zur Blindprobe
Standards und zur Probe zugegeben wird
Mg Masse der internen g Masse der internen Standardldsung, die zu einer
Standardlésung Blindprobe oder einer Probe zugegeben wird
mr Tracermasse g Masse des Tracers, die zur Blindprobe und zur
Probe zugegeben wird
mrg Tracermasse des g Masse des Tracers, die zur Reagenzien-Blindprobe
Reagenzien-Blindwerts zur Berechnung von N, zugegeben wird
Mg Masse der Tracerlosung | g Masse der Tracerlosung, die zu einer Blindprobe
oder einer Untersuchungsprobe gegeben wird
N Zahlimpulse Zahlimpulse | Anzahl der direkt erhaltenen Impulse, wenn die
ICP-MS-Messung einer Probe bei einem gegebenen
Masse-zu-Ladungs-Verhaltnis durchgefiihrt wird
Ny Zahlimpulse der Blind- Zahlimpulse | Anzahl der direkt erhaltenen Impulse, wenn die
probe ICP-MS-Messung einer Blindprobe bei einem
gegebenen Masse-zu-Ladungs-Verhaltnis durchge-
fithrt wird
N, Durchschnittliche An- Zahlimpulse | durchschnittliche Anzahl der direkt erhaltenen
zahl der Zahlimpulse Impulse, wenn die ICP-MS-Messung fiir mehrere
von Blindproben Blindproben bei einem gegebenen Masse-zu-
Ladungs-Verhaltnis durchgefiihrt wird
Npet Netto-Zahlimpulse Zahlimpulse | N-N,
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Formel- Bezeichnung Einheit Definition
zeichen (Symbol)
Nyetis Netto-Zahlimpulse des Zahlimpulse | bei der Masse des internen Standards
internen Standards
NpetT Netto-Impulszahl des Zahlimpulse | bei der Masse des Tracers
Tracers
Nsp Zahlimpulse der aufge- Zahlimpulse | Zahlrate der aufgestockten Reagenzien-Blindprobe
stockten Reagenzien- zur Berechnung von N
Blindprobe
Ny 99T c-Zahlimpulse aus Zahlimpulse | 99T, das im Tracer als Verunreinigung enthalten ist
dem Tracer
Ny Zahlimpulse der nicht Zahlimpulse | Zahlrate der nicht aufgestockten Reagenzien-Blind-
aufgestockten Reagen- probe zur Berechnung von N
zien-Blindprobe
R, chemische — Wiederfindung nach dem Reinigungsschritt,
Wiederfindung gemessen mittels Gamma-Spektrometrie
S Standardabweichung Zahlimpulse
SNO Standardabweichung Zahlimpulse | Standardabweichung, die mit den bei der Messung
von 10 Analysenteilproben einer Blindprobe
erhaltenen Werten verbunden ist
U erweiterte Unsicherheit | — Produkt aus der Standardunsicherheit und dem
Erweiterungsfaktor k, wobeik=1,2,..,U=k-u
u Standardunsicherheit — Messunsicherheit einer Grofie wie Masse,
Zahlimpulse usw.
u[C] Standardunsicherheit Bq-kg1 Standardunsicherheit, die mit dem Messergebnis der
der Aktivitatskonzen- Aktivitatskonzentration verbunden ist
tration
ulp] Standardunsicherheit g kg1 Standardunsicherheit, die mit dem Messergebnis der
der Massenkonzentra- Massenkonzentration verbunden ist
tion
p Massenkonzentration g kg1 Masse des Analyten fiir ein gegebenes Radionuklid je
Masseneinheit der Probe
Pa Massenkonzentration grg1 Masse des Analyten fiir ein gegebenes Radionuklid je
der Analyt- Volumeneinheit der Probe der Standardlésung
(°9Tc-)Standardlésung
P Massenkonzentration g g1 Masse des Tracers fiir ein gegebenes Radionuklid je
der Tracerlésung Volumeneinheit der Probe der Tracerlésung
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4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das Element Technetium stammt hauptsachlich aus anthropogenen Quellen, es kommt in Spuren aber auch
in Uranerzen vor. Es besitzt kein stabiles Isotop. 99Tc ist ein bedeutendes Spaltprodukt von 235U (ungefihr
6 % Ausbeute [8]) mit einer maximalen Beta-Energie von (294 + 1) keV und einer Halbwertszeit von
(2,1 +0,1) x 105 Jahren [9].

Zur Bestimmung von ?9Tc in Wasser wird eine Wasserprobe genommen, filtriert, angesduert und oxidiert
(siehe Abschnitt 5 zu Probenahme und Lagerung).

Vor der chemischen Trennung wird ein Tracer zugesetzt, um die Verluste wahrend des Reinigungsschritts zu
beriicksichtigen. Es wird genligend Tracer zugegeben, sodass eine gute statistische Prazision erhalten und
eine leichte Unterscheidbarkeit von einer Blindprobe erreicht wird. Tracer, die verwendet werden kdnnen,

sind stabiles Re, 95MTc, 97mTc, 97Tc, 98Tc und 99™mTc.

Die Tc-Isotope 95MTc und 99MTc sind am einfachsten im Handel erhiltlich. 97Tc und 98Tc sind derzeit
kommerziell nicht erhaltlich. Die Isotope 95MTc, 97MT¢ und 29MTc haben eine kurze radiologische Halb-
wertszeit und konnen nicht als interner Standard (IS) verwendet werden (sie werden nicht durch die ICP-MS
erfasst), um die Schwankungen des Signals durch das ICP-MS-Messgerat zu korrigieren; daher wird ein
interner Standard wie 115In vor der Messung zugegeben. Bei Verwendung von 99MTc sollte der Standard so

wenig 9°Mo wie moglich enthalten [10]. Die Aktivititen von 9°™Tc und 99mTc werden durch Gamma-
Spektrometrie nach ISO 10703 und ISO 20042 gemessen.

Stabiles Re wird aufgrund seiner &hnlichen Reaktivitit oft als Ausbeutetracer bei Tc-Messungen
eingesetzt [8]. Es hat die Vorteile der leichten Verfligbarkeit und der Stabilitdt, und es kann mittels ICP-MS
gemessen werden. Tc und Re zeigen bei Erwdrmung in saurer Losung ein unterschiedliches Verhalten: Tc ist
fliichtiger [11] [12]; folglich kann Re nicht als Ausbeutetracer verwendet werden, wenn bei dem Verfahren
ein Eindampfungsschritt vorgesehen ist.

Die potentiellen Stérstoffkomponenten fiir die Messung von 99Tc mittels ICP-MS werden chemisch entfernt.
Die beiden wesentlichen Stérstoffkomponenten sind 98MoH* und 99Rut. Verfahren zur Reinigung von 29Tc
werden detailliert in den Anhdngen A bis C beschrieben.

Abschlieftend wird 99Tc mittels ICP-MS gemessen und die Massen- oder Aktivititskonzentration von 99Tc
berechnet und dokumentiert (weitere Details siehe 6.2).

5 Probenahme, Handhabung und Lagerung

Die Probenahme sowie die Handhabung und Lagerung des Wassers miissen wie in ISO 5667-1, ISO 5667-3
und ISO 5667-10 festgelegt erfolgen; Richtlinien fiir die verschiedenen Wasserarten sind den Literatur-
hinweisen [13] bis [20] zu entnehmen. Es ist wichtig, dass das Labor eine wirklich reprasentative Probe
empfangt, die wahrend des Transports oder der Lagerung nicht beschddigt oder verdndert wurde.

Die Probe wird durch 0,45-um-Filter filtriert, um Schwebstoffe zu entfernen. Es kann auch ein Filter mit
kleinerer Porengrofde verwendet werden, die Filtration konnte dann jedoch etwas schwieriger und
zeitaufwendiger sein. Technetium (VII) adsorbiert nicht stark an Kunststoff- oder Glasbehiltnisse, aber es
konnte durch organische Substanzen in der Probe zu Technetiumoxid (TcO,) reduziert werden. Nach der

Filtration wird die Probe angesauert, und zwar durch Zugabe von Salpetersdaure (HNO3) auf eine Konzen-

tration von 0,01 mol - 11 HNO3. AnschlieRend wird Wasserstoffperoxid (H,0,) zugegeben, um Tc in Form
von TcO4- zu erhalten und seine Adsorption an die Gefalwandung herabzusetzen. Es wird eine H,0,-Zugabe

empfohlen, sodass in der Probe eine Konzentration von 0,02 mol - -1 gegeben ist.
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6 Durchfiihrung
6.1 Probenvorbereitung fiir die Messung

Die Proben sowie eine, wie in Abschnitt5 angegeben, mit ultrareinem Wasser vorbereitete Blindprobe
filtrieren, ansdauern und oxidieren. Fiir alle beschriebenen Verfahren ist mindestens eine Blindprobe, die den
Tracer enthdlt, erforderlich. Es kann jedoch auch der Durchschnittswert von mehreren Blindproben
verwendet werden. Darliber hinaus ermdoglicht die Messung von Blindproben in regelmafiigen
Zeitintervallen, schnell ein Problem beim Hintergrund-Signal (Nulleffekt) zu erkennen, wenn die Proben
gemessen werden (hinsichtlich eines Qualitdtssicherungs- und Qualitatskontrollprogramm siehe
Abschnitt 7).

Den Tracer nach einem der in den Anhdngen A bis C beschriebenen Reinigungsverfahren zugeben. Es kann
ein gleichwertiges Verfahren angewendet werden; dieses muss aber alle in diesem Dokument genannten
Kriterien erfiillen.

Die Proben von potentiellen Storstoffkomponenten durch Anwendung eines der in den Anhangen A, B oder C
beschriebenen Verfahren reinigen.

Nur fiir die Tracer 95MTc, 97MTc¢ und 9°mTc die Wiederfindung mittels Gamma-Spektrometrie bestimmen
und den internen Standard zur Probe geben.

Die Signalintensitit des 99Tc sowie des Tracers oder internen Standards mittels ICP-MS messen.
6.2 Messung der Probe

Die Signalintensitit des 99Tc und des Tracers oder internen Standards wird mithilfe des ICP-MS-Gerits
gemessen. Die Massenkonzentration von 99Tc sowie des Tracers oder eingesetzten internen Standards wird
gemessen. Dabei sollten die vom Hersteller zur Verfiigung gestellten Anweisungen zum Gebrauch des
ICP-MS-Gerats sowie die in ISO 17294-2 beschriebenen Schritte befolgt werden.

Die Nachweisempfindlichkeit, die instrumentelle Nachweisgrenze und die Prazision der Messung sollten fiir
jede mit dem Gerdt durchgefiihrte Analyse bestimmt werden. Die Stoérstoffkomponenten fiir die
interessierenden Massen sollten in einer separaten Tabelle ausgewiesen werden. Der Bias der Messung
sollte fiir jede Messung bestimmt werden.

Eine Spiilsequenz, durch die die Signalintensitdt des Analyten sowie von Tracer oder internem Standard
wieder auf das Nulleffekt-Niveau zuriickgebracht wird, muss nach jeder Messung durchgefiihrt werden. Bei
der Messung von Tc und Re mittels ICP-MS treten haufig Memory-Effekte auf. Das Probeneinlass-System darf
mit einer Losung HNO; (z. B. 2 %), gefolgt von Wasser gespiilt werden. Die dazu verwendete Sdure und das

Wasser sind mindestens von einem fiir die ICP-MS geeigneten Qualititsgrad. Anschliefend sollte eine
Blindwertlosung verarbeitet werden, um zu bestatigen, dass samtliche Reste von Tc und Re aus dem System
entfernt wurden.

7 Qualititssicherungs- und Qualitidtskontrollprogramm
7.1 Allgemeines
Die Tatigkeiten zur Qualitdtskontrolle miissen den Anforderungen von ISO/IEC 17025 entsprechen. Die

Messverfahren miissen von entsprechend qualifizierten Mitarbeitern und unter Anwendung eines Qualitats-
sicherungsprogramms durchgefiihrt werden.
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7.2 Variablen, die die Messung beeinflussen kénnten

Besondere Sorgfalt muss einer mdoglichst vollstdndigen Einschriankung des Einflusses von Parametern
gelten, die eine systematische Abweichungskomponente (Bias) bei der Messung darstellen und zu einem
nicht reprasentativen Ergebnis fiihren konnen. Das Versdaumnis, ausreichende Vorsichtsmafinahmen zu
ergreifen, kann die Anwendung von Korrekturfaktoren auf das Messergebnis erforderlich machen.

Einflussgrofden konnen die folgenden Phasen des Messprozesses beeinflussen: Probenahme, Transport und
Lagerung, Reagenzien, Transfer und die Messung.

7.3 Uberpriifung der Gerite

Die wesentlichen Gerateparameter (Nachweiseffizienz, Nulleffekt) miissen in regelmafdigen Zeitabstanden
im Rahmen eines vom Labor festgelegten Qualitdtssicherungsprogramms und entsprechend den
Anweisungen des Herstellers liberpriift werden.

7.4 Verunreinigung

Die Reagenzien sind durch die regelmafdig durchgefiihrten Analysen von Reagenzien-Blindproben auf
Verunreinigung zu iiberpriifen. Die Laborverfahren miissen sicherstellen, dass Verunreinigungen im Labor
und der Gerate ebenso vermieden werden wie eine Kreuzkontamination der Proben.

7.5 Priifung auf Stérungen

Es liegt in der Verantwortung des Anwenders sicherzustellen, dass alle potentiellen Stérstoffkomponenten
entfernt wurden. Die Entfernung potentieller  Storstoffkomponenten  wird durch den
Dekontaminationsfaktor des Verfahrens und die instrumentelle Leistungsfahigkeit begrenzt.

Die wesentlichen Stérstoffkomponenten fiir die Messung von 29Tc mittels ICP-MS sind 28MoH* und 2°Rut.
Es entspricht guter Praxis, diese Storstoffkomponenten wahrend des Messschritts zu kontrollieren, um ihren
Einfluss auf m/z 99 zu beurteilen. Mo und Ru kdnnen bei einem m/z von 95 bzw. 101 ohne Interferenzen
gemessen werden. Falls Mo und/oder Ru einen Einfluss auf m/z 99 hat bzw. haben, sollten die erhaltenen
Ergebnisse als ungiiltig angesehen werden, es sei denn es wird eine entsprechende Korrektur vorgenommen.
Da Mo und Ru verschiedene natiirliche Isotope besitzen, ist es moglich, anhand des Haufigkeitsverhaltnisses
dieser natiirlichen Isotope ihren Einfluss auf m/z 99 zu korrigieren. Eine derartige Korrektur wirkt sich auf
die Prazision der Messung und die Nachweisgrenze des Verfahrens aus. Sie sollte daher nur angewendet
werden, sofern dies erforderlich ist.

7.6 Uberpriifung des Verfahrens

Eine Blindwertlosung sollte nach einem konstanten Intervall innerhalb einer Probenserie gemessen werden.
Der erhaltene Blindwert muss von den erhaltenen Probenwerten subtrahiert werden. Wenn der Blindwert
den erwarteten Nulleffekt-Wert (innerhalb der Messgrenzen) iiberschreitet, sind die Empfehlungen des
Gerateherstellers zu befolgen und die Spiilsequenz muss verbessert werden. Dariiber hinaus sind alle
Messergebnisse, die vor dem fehlerhaften Blindwert erhalten wurden, und der letzte giiltige Blindwert als
ungiiltig anzusehen; folglich sollte im Idealfall eine Blindwertlosung nach jeder Probenmessung gemessen
werden.

Eine Qualitatskontroll-Losung sollte nach einem konstanten Intervall innerhalb einer Probenserie gemessen
werden. Es ist zu liberpriifen, dass der Konzentrationswert nicht von dem erwarteten Wert (innerhalb der
Messgrenzen) abweicht. Falls die Abweichung die festgelegten Messgrenzen (bei optimaler Empfindlichkeit,
optimaler Stabilitdt) liberschreitet, sind die Empfehlungen des Gerateherstellers zu befolgen und es ist eine
erneute Optimierung der Parameter durchzufiithren. Dariiber hinaus sind alle Messergebnisse, die vor der
fehlerhaften Kontrolle erhalten wurden, und die letzte giiltige Kontrolle als ungiiltig anzusehen; folglich
sollte im Idealfall ein Kontrollansatz vor jeder Probenmessung gemessen werden.
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Es sollte eine regelmifige Uberpriifung der Genauigkeit des Verfahrens durchgefithrt werden. Dies kann
durch Folgendes erreicht werden:

— Teilnahme an Ringvergleichen;
— Analyse von Referenzmaterialien;
— Analyse von aufgestockten Materialien.

Die Wiederholprazision des Verfahrens sollte ebenfalls iberpriift werden (z.B. durch wiederholte
Messungen).

7.7 Nachweis der Eignung der analysierenden Person

Wenn ein/-e Analytiker/-in dieses Verfahren zuvor noch nie durchgefiihrt hat, sollte eine Untersuchung der
Genauigkeit und systematischen Abweichung (des Bias) durch Messung eines Referenz- oder aufgestockten
Materials als Doppelbestimmung durchgefithrt werden. Vom Labor sollten Annahmekriterien festgelegt
werden.

Eine ahnliche Untersuchung sollte von den Mitarbeiterinnen und Mitarbeitern, die routinemafig dieses
Verfahren anwenden, durchgefiihrt werden, und zwar nach vom Labor festgelegten regelmafdigen Zeitinter-
vallen. Die Annahmekriterien sollten festgelegt werden.

8 Angabe der Ergebnisse

8.1 Verwendung von Re, 97Tc oder 98Tc als Ausbeutetracer
8.1.1 Berechnung der zugesetzten Tracermasse und des Analyten

Die Probenaktivitit wird mithilfe eines Tracers bestimmt, der dazu dient, Verluste wahrend der Proben-
vorbereitung zu korrigieren. Der Tracer dient auch der Korrektur instrumenteller Abweichungen wéahrend
der Messung. Die Konzentration der Tracerlésung (p1) muss bekannt und idealerweise mit grofier Prazision

bestimmt worden sein. Ublicherweise werden zertifizierte Lésungen eingesetzt. Eine festgelegte Menge des
Tracers wird zu jeder Probe hinzugegeben und die Masse der zugegebenen Losung (mr¢) wird protokolliert.

Die Tracermasse, die zu jeder Probe hinzugegeben wird (my), kann nach Gleichung (1) berechnet werden:

Mmr = pr Mt (D

Die Messunsicherheit beziiglich m kann nach Gleichung (2) berechnet werden:

) = mr (o) + 1) @

Um den Bias der Messung zu berechnen und den Kontrollansatz oder aufgestockte Proben, die den Tracer
enthalten, vorzubereiten, muss eine bekannte Menge ?°Tc zur Probe hinzugegeben werden. Zu diesem
Zweck ist eine Lésung mit bekannter Konzentration an ?°Tc (p,), die idealerweise mit grofRer Prizision

bestimmt wurde, erforderlich. Die Masse der zugegebenen ?9Tc-Lésung wird protokolliert. Die Masse des
zugegebenen 29Tc (m,) kann nach Gleichung (3) berechnet werden:

mp = paMas (3)

Die Messunsicherheit beztiglich m, kann nach Gleichung (4) berechnet werden:

Hma) = ma \[ufel(pA) + 2 (ma) @
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