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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (FprEN ISO 22908:2019) 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
(CEN/TC 230, ISO/TC 147)“ im DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

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

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

ISO 3696 siehe DINISO 3696

ISO 5667-1 siehe DIN ENISO 5667-1
ISO 5667-3 siehe DIN EN ISO 5667-3
[SO 5725-1 siehe DINISO 5725-1

ISO 5725-2 siehe DINISO 5725-2

ISO 5725-4 siehe DINISO 5725-4

ISO 11929-1 siehe DINISO 11929-1

ISO 11929-2 siehe DINISO 11929-2

ISO 11929-3 siehe DINISO 11929-3

ISO 80000-10 siehe DIN EN ISO 80000-10

ISO/IEC 17025:2017 siehe DIN EN ISO/IEC 17025:2018-03
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 5667-1, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 1: Anleitung zur Erstellung von Probenahme-
programmen und Probenahmetechniken

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Konservierung und Handhabung von
Wasserproben

DIN EN ISO 80000-10, Gréfen und Einheiten — Teil 10: Atom- und Kernphysik

DIN EN ISO/IEC 17025:2018-03, Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Priif- und
Kalibrierlaboratorien (ISO/IEC 17025:2017); Deutsche und Englische Fassung EN ISO/IEC 17025:2017

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von MefSverfahren und MefSergebnissen — Telil 1:
Allgemeine Grundlagen und Begriffe

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:
Grundlegende Methode fiir Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprdzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens

DIN ISO 5725-4, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 4:
Grundlegende Methoden fiir die Ermittlung der Richtigkeit eines vereinheitlichten Messverfahrens

DIN ISO 11929-1, Bestimmung der charakteristischen Grenzen (Erkennungsgrenze, Nachweisgrenze und
Grenzen des Uberdeckungsintervalls) bei Messungen ionisierender Strahlung — Teil 1: Elementare
Anwendungen

DIN ISO 11929-2, Bestimmung der charakteristischen Grenzen (Erkennungsgrenze, Nachweisgrenze und
Grenzen des Uberdeckungsintervall) bei Messungen ionisierender Strahlung — Teil 2: Fortgeschrittene
Anwendungen

DIN ISO 11929-3, Bestimmung der charakteristischen Grenzen (Erkennungsgrenze, Nachweisgrenze und

Grenzen des Uberdeckungsintervalls) bei Messungen ionisierender Strahlung — Grundlagen und
Anwendungen — Teil 3: Anwendung von Entfaltungstechniken
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (FprEN ISO 22908:2019) 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 Umfrage vorgelegt.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/FDIS 22908:2019 wurde von CEN als FprEN ISO 22908:2019 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
ublicherweise 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 Patenterkldrungen (siehe www.iso.org/patents).

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

Flr eine Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dartiber, 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.

Riickmeldungen 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

In der Umwelt tritt Radioaktivitat aus verschiedenen natiirlichen und anthropogenen Quellen auf. Wasser-
korper (z. B. Oberflichenwasser, Grundwasser, Meerwasser) kdnnen die folgenden Radionuklide nattirlichen
oder kiinstlichen Ursprungs enthalten:

— Natiirliche Radionuklide, einschlieflich 40K, 3H, 14C und Zerfallsprodukte der Thorium- und Uran-Reihe,
insbesondere 226Ra, 228Ra, 234U, 238U und 210Po und 210Pb, kénnen aufgrund von natiirlichen Ursachen
in Wasser nachgewiesen werden (z.B. Desorption aus dem Boden oder Auswaschung durch
Regenwasser) oder sie konnen durch technologische Prozesse freigesetzt werden, bei denen natiirlich
vorkommende radioaktive Materialien gehandhabt werden (z.B. Abbau und Verarbeitung von
Mineralsanden oder Herstellung und Verwendung von Phosphatdiingern).

— Kiinstliche Radionuklide wie Transuran-Elemente (Americium, Plutonium, Neptunium, Curium), 3H, 14C,
90Sr und gamma-emittierende Radionuklide kénnen ebenfalls in natiirlichen Gewéssern vorkommen.
Kleine Mengen dieser Radionuklide werden als Ergebnis behordlich genehmigter Einleitungen aus
nuklearen Anlagen zur Brennstoffverarbeitung in die Umwelt freigesetzt. Einige dieser Radionuklide,
die in Medizin oder Industrieanwendungen verwendet werden, werden nach Gebrauch auch in die
Umwelt abgegeben. Anthropogene Radionuklide sind in Gewdssern auch infolge radioaktiver
Niederschldge in der Vergangenheit zu finden, die durch die Explosion von Nuklearwaffen in der
Atmosphére und durch Unfille wie in Tschernobyl und Fukushima verursacht wurden.

Die Aktivitatskonzentration von Radionukliden in Gewdissern kann je nach den lokalen geologischen
Merkmalen und klimatischen Bedingungen variieren und kann lokal und zeitlich durch Freisetzung aus
kerntechnischen Einrichtungen wahrend geplanter, bestehender und notfallbedingter Expositionen erhéht
sein [1]. Trinkwasser kann daher Radionuklide in Aktivititskonzentrationen enthalten, die eine Gefahr fiir
die menschliche Gesundheit darstellen kdnnten.

Die in Abwdassern vorhandenen Radionuklide werden in der Regel kontrolliert, bevor sie in die Umwelt [2]
und in Gewasser eingeleitet werden. Trinkwdasser werden auf ihre Radioaktivitat hin liberwacht, wie von der
Weltgesundheitsorganisation (WHO) [3] empfohlen, so dass angemessene Mafinahmen ergriffen werden
konnen, um sicherzustellen, dass es keine gesundheitlichen Auswirkungen fiir die Offentlichkeit gibt. Nach
diesen internationalen Empfehlungen enthalten nationale Vorschriften in der Regel zuldssige Grenzwerte fiir
Radionuklidkonzentrationen fiir Abwadsser, die in die Umwelt eingeleitet werden, und Radionuklid-
orientierungswerte fiir Gewdsser und Trinkwasser fiir geplante, bestehende und notfallbedingte
Expositionssituationen. Die Einhaltung dieser Grenzwerte kann anhand von Messergebnissen mit den damit
verbundenen Unsicherheiten beurteilt werden, wie in ISO/IEC Guide 98-3 und ISO 5667-20 [4] angegeben.

Je nach Expositionssituation gibt es unterschiedliche Grenzwerte und Orientierungswerte, die zu einer
Mafdnahme zur Verringerung des Gesundheitsrisikos fithren wiirden. Zum Beispiel betragen die Orientie-
rungswerte fiir Trinkwasser nach den WHO-Leitlinien wahrend einer geplanten oder bestehenden Situation
1 Bq/I fiir die Aktivitidtskonzentration von 226Ra bzw. 0,1 Bq/! fiir die Aktivititskonzentration von 228Ra.

ANMERKUNG 1 Der Orientierungswert ist die Aktivitdtskonzentration bei der Aufnahme von 2 1 Trinkwasser je Tag fiir
ein Jahr, die zu einer effektiven Dosis von 0,1 mSv je Jahr fiir die Bevolkerung fiihrt. Dies ist eine effektive Dosis, die ein
sehr geringes Risiko darstellt und von der nicht erwartet wird, dass sie nachweisbare schddliche Gesundheits-
auswirkungen zur Folge hat [3].

Fiir den Fall einer nuklearen Notfallsituation wird zu den Leitlinienwerten im WHO-Codex [5] angemerkt,
dass die Aktivititskonzentrationen hoher sein konnten.
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ANMERKUNG 2 Die Leitlinienwerte des Codex gelten fiir Radionuklide in international gehandelten Nahrungsmitteln
fiir den menschlichen Verzehr, die in der Folge eines nuklearen oder radiologischen Notfalls kontaminiert wurden. Diese
Leitlinienwerte gelten fiir Nahrungsmittel nach Aufbereitung oder wie fiir den Verzehr vorbereitet, d.h. nicht fir
getrocknete oder konzentrierte Nahrungsmittel, und beruhen auf einem Ausnahme-Eingreifschwellenwert von 1 mSv je
Jahr bei Menschen (Kinder und Erwachsene) [5].

So kann das Priifverfahren so angepasst werden, das die charakteristischen Grenzen, die Erkennungsgrenze,
die Nachweisgrenze und die Unsicherheiten sicherstellen, dass die Priifergebnisse der Aktivititskonzentra-
tion der Radionuklide unter den von einer nationalen Behdrde sowohl fiir geplante/bestehende Situationen
als auch fiir Notfallsituationen festgelegten Orientierungswerten liegen [6], [7].

In der Regel konnen die Priifverfahren so angepasst werden, dass die Aktivititskonzentration der
Radionuklide entweder in den Abwassern vor der Zwischenspeicherung oder im Ablauf vor der Einleitung in
die Umwelt gemessen wird. Die Priifergebnisse ermoglichen es dem Anlagebetreiber, zu priifen, dass die
Radioaktivitatskonzentrationen der Abwasser/Ablaufe vor ihrer Einleitung die zuldssigen Grenzwerte nicht
liberschreiten.

Das/die in diesem Dokument beschriebene(n) Priifverfahren darf/diirfen sowohl in geplanten, bestehenden
und notfallbedingten Expositionssituationen als auch fiir Abwdisser und Ablaufe mit spezifischen
Modifikationen verwendet werden, die die Gesamtunsicherheit, die Nachweisgrenze und den Schwellenwert
erhohen konnten.

Das/die Priifverfahren darf/diirfen fiir Wasserproben nach korrekter Probenahme, Probenvorbehandlung
und Probenvorbereitung angewendet werden (siehe entsprechender Teil der Reihe ISO 5667).

Dieses Dokument wurde entwickelt, um dem Bedarf der Priiflaboratorien gerecht zu werden, die diese
Messungen - in einigen Fallen durch nationale Behorden gefordert - durchfiihren, da Labore méglicherweise

eine besondere Akkreditierung fiir die Messung von Radionukliden in Trinkwasserproben erlangen miissen.

Dieses Dokument gehort zu einer Reihe von Internationalen Normen, in denen Prifverfahren zur
Bestimmung der Aktivitdtskonzentration von Radionukliden in Wasserproben behandelt werden.
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WARNUNG — Anwender dieses Dokuments 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 Arbeitgebers,
angemessene Sicherheits- und Schutzmafdnahmen zu treffen und die Anwendbarkeit anderer
Einschrankungen festzustellen.

WICHTIG — Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach diesem Dokument Fachleute oder
Facheinrichtungen einzuschalten.

1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung der Aktivititskonzentrationen von Radium-226
(226Ra) und Radium-228 (228Ra) in Trinkwasserproben durch chemische Abtrennung von Radium und seine
Messung mit dem Fliissigszintillationszahler fest.

Mit diesem Priifverfahren konnen mit derzeit erhaltlichen Fliissigszintillationszdhlern massenbezogene
Aktivititskonzentrationen an 226Ra und 228Ra bis zu einer Untergrenze von 0,01 Bq/kg (22°Ra) bzw.
0,06 Bq/kg (*28Ra) bestimmt werden, wenn in einem Fliissigszintillationszahler mit niedrigem Nulleffekt
0,5 kg Probenmasse und eine Messdauer von 1 h verwendet werden [8].

Das Priufverfahren kann fiir die Schnellerkennung der Kontamination von Trinkwasser mit Radium in
Notfallsituationen verwendet werden.

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 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

[SO 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/IEC 17025:2017, General requirements for the competence of testing and calibration laboratories
ISO 80000-10, Quantities and units — Part 10: Atomic and nuclear physics

ISO/IEC Guide 98-3, Uncertainty of measurement— Part3: Guide to the expression of uncertainty in
measurement (GUM:1995)
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3 Begriffe, Symbole und Einheiten
3.1 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

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

— 1SO Online Browsing Platform: verfligbar unter http://www.iso.org/obp
— 1EC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/
3.2 Symbole, Begriffe und Einheiten

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe, Symbole und Abkiirzungen nach ISO 80000-10,
ISO/IEC Guide 98-3 und die folgenden Symbole, Einheiten und Begriffe.

Symbol | Einheit Definition
A, Bq/kg | zertifizierte massenbezogene Aktivitdt des Analyten in der zertifizierten
Standardlésung am Referenzdatum
AL Bq/kg | massenbezogene Aktivitdt des Analyten in der Qualitdtskontrollprobe am
Referenzdatum
a, Bq/kg | massenbezogene Aktivitat des Analyten in der Messprobe am Probenahmedatum
a Bq/kg | Erkennungsgrenze des Analyten
a* Bq/kg | Nachweisgrenze des Analyten
a< a® Bq/kg | untere und obere Grenze des Vertrauensbereichs
€4 Bq/l | massenbezogene Aktivitiat des Analyten in der Messprobe am Probenahmedatum
Cy Bq/kg | massenbezogene Zielaktivitat des Analyten in der Qualitatskontrollprobe, die zur
Validierung des Verfahrens hergestellt wurde
me_y kg Masse der zertifizierten Standardlosung, die fiir die Analyse des Analyten
verwendet wird
m_y kg Masse der Qualitatskontrollprobe, die fiir die Analyse des Analyten verwendet wird
mg kg Masse der Messprobe
n; 1/s Netto-Zahlrate des Analyten in der zertifizierten Standardldsung
nt 1/s Netto-Zahlrate des Analyten in der Qualitdtskontrollprobe
n, 1/s Netto-Zahlrate des Analyten in der Messprobe
PI % Prézisionsindex
R, Bq/kg | Vergleichgrenze
ry Bq/kg | Wiederholgrenze
T'g—x 1/s Brutto-Zahlrate des Analyten in der Messprobe
- 1/s Brutto-Zahlrate des Analyten in der Blindprobe
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Symbol | Einheit Definition
S, Bq/kg | Standardabweichung der Wiederholprazision
Sp Bq/kg | Standardabweichung der Vergleichprazision
T, S Messdauer des Analyten in der Messprobe
to—x S Messdauer des Analyten in der Blindprobe
te_x S Zeitspanne zwischen dem Messdatum und dem Referenzdatum des Analyten in der
zertifizierten Standardlosung
trx S Zeitspanne zwischen dem Messdatum und dem Referenzdatum des Analyten in der
Qualititskontrollprobe
ty S Zeitspanne zwischen dem Messdatum und dem Probenahmedatum des Analyten in
der Messprobe
u(a) Bq/kg | Standardunsicherheit in Bezug auf das Messergebnis

u(x) Bq/kg | Standardunsicherheit in der Menge x

U Bq/kg | erweiterte Unsicherheit nach folgender Berechnung: U = ku(a), mitk =1, 2,...
w 1/kg | Faktor gleich 1/e,m

& — Zahlausbeute des Analyten

&y — Gesamtausbeute des Analyten in der Qualitatskontrollprobe

A 1/s Zerfallskonstante des Analyten
X, Bq/kg | Mittelwert aller Messwerte des Analyten in der Qualitatskontrollprobe, die zur

Validierung des Verfahrens hergestellt wurde
) % relative systematische Messabweichung des Verfahrens
p kg/1 Dichte

4 Kurzbeschreibung

Als Verfahren zur Abtrennung von Radium wird aufgrund der sehr dhnlichen chemischen Eigenschaften von
Barium und Radium die Mitfallung mit Barium verwendet. Die Ausnutzung der Fahigkeit von Barium, mit
einem Uberschuss an Sulfat-lonen unter Bildung einer Ausfillung zu reagieren, ermoglicht die quantitative
Analyse der Umweltaktivitatskonzentrationen von Radium in Wasser. Die Zugabe eines Blei-Riickhalte-
tragers ermoglicht die Entfernung von 210Pb aus der Lésung, wodurch sich die Genauigkeit der 228Ra-
Bestimmung erhoht, da 210Pb spektrale Storungen verursachen kann. Das 210Pb wird entfernt, indem der
pH-Wert der Losung zur Wiederfallung des Bariumsulfats mithilfe von Essigsaure, in der Bleifsulfat 16slich
ist, gesenkt wird. Auf diese Weise bleibt das 210Pb in Lésung und kann entfernt werden.

Die Quellenherstellung erfolgt durch Suspendierung des gefillten Bariumsulfats in EDTA-L6sung. Wahrend
Bariumsulfat in Wasser, Basen und Sauren unléslich ist, wird seine Loslichkeit durch EDTA aufgrund der
Komplexbildung mit Barium sowie des Speziationseffekts erhoht. Das EDTA-Molekil unterdriickt die
Keimbildung von Bariumsulfat. Dadurch besteht die Mdglichkeit, einen Szintillationscocktail auf Naphtalin-
basis zu verwenden, mit dem eine bessere Spektralauflosung erreicht wird als mit einem gelbildenden
Szintillationscocktail.

Das Flussdiagramm fiir das Verfahren ist in Anhang A angegeben.
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Die massenbezogenen Aktivititen von 226Ra und 228Ra in der Probe werden anhand der Netto-Zahlraten der
Probenquelle, der Probenmenge und der Gesamtausbeute berechnet, die fiir eine aufgestockte Probe mit
bekannten Aktivititen von 226Ra und 228Ra bestimmt werden kann und die Eignung des Verfahrens fiir das
Herauslosen von Radium (chemische Ausbeute) sowie die Eignung des Instruments (Zahlausbeute) fiir die
Erkennung von Radium zeigt.

Das Priifverfahren eignet sich fiir die Untersuchung einer Messprobe von Trinkwasser, das weniger als
100 mg/kg an Barium enthélt. Bei Bariumkonzentrationen von mehr als 100 mg/kg wird empfohlen, das
Volumen der zu untersuchenden Messprobe zu verringern, sodass der Gesamtgehalt an Barium in der Probe
nicht mehr als 50 mg betragt.

ANMERKUNG  Durch Anpassungen der Masse der Messprobe und der Messdauer kénnen sich die Nachweisgrenzen
verringern. Zum Beispiel kann fiir 228Ra eine Nachweisgrenze von 0,04 Bq/kg erreicht werden, wenn eine Messprobe

von 0,5 kg und eine Messdauer von 2 h verwendet werden, aber ebenso eine Nachweisgrenze von 0,02 Bq/kg, wenn
eine Messprobe von 1 kg und eine Messdauer von 2 h verwendet werden.

5 Reagenzien und Gerate
5.1 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen von anerkannter analytischer Qualitidt sein und diirfen mit Ausnahme von 5.1.12,
5.1.13 und 5.1.14 keine nachweisbare Alpha- und Beta-Aktivitdt enthalten.

5.1.1 Laborwasser, destilliert oder entionisiert, entsprechend dem Qualitdtsgrad 3 nach ISO 3696.

5.1.2 Blei-Trdgerlosung, hergestellt mit 2,397 g Bleinitrat und 0,5 ml Salpetersdurelésung (5.1.4), mit
Laborwasser (5.1.1) auf 100 ml aufgefiillt.

5.1.3 Barium-Trdgerlosung, hergestellt mit 2,836 g Bariumchlorid und 0,5ml Salpetersdure-
16sung (5.1.4), mit Laborwasser (5.1.1) auf 100 ml aufgefiillt.

5.1.4 Salpetersaurelosung, c((HNO3) = 15,8 mol/l, p = 1,42 g/ml, w(HNO3) = 700 g/kg.
5.1.5 Salzsaureldésung, c(HCl) = 10,2 mol/], p = 1,16 g/ml, w(HCl) = 320 g/kg.

5.1.6 Schwefelsdurelésung, c¢(H,S0,) =9,2 mol/], p = 1,84 g/ml, w(H,S0,) = 980 g/kg.
5.1.7 Ammoniaklésung, ¢(NH3) = 13,4 mol/l, p = 0,91 g/ml, w(NH3) = 250 g/kg.

5.1.8 Eisessiglosung, ¢(CH3;COOH) = 16,8 mol/l, p = 1,05 g/ml, w(CH3COOH) = 960 g/kg.

5.1.9 Ethylendiamintetraessigsaure (EDTA), M(EDTA) = 292,2 g/mol.

ANMERKUNG  Fiir die Zwecke dieses Dokuments wird eine auf 60 °C bis 80 °C erwdrmte EDTA-Lésung als heifde
EDTA-Lo6sung bezeichnet.

5.1.10 Ammoniumsulfat, analysenrein, M([NH,],S0,) = 132,1 g/mol.

5.1.11 Szintillationscocktail, im Handel erhaltlicher, mit Wasser nicht mischbarer Szintillationscocktail,
der flr Alpha-/Beta-Diskriminierung geeignet ist (zum Beispiel Cocktails auf Diisopropylnaphthalin-Basis).
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5.1.12 2Z26Ra- und 228Ra-Standardlésungen

Den 226Ra- und 228Ra-Standardlésungen miissen Kalibrierzertifikate beigefiigt sein, die mindestens die
Aktivitdtskonzentration, die Messunsicherheit und eine Erkldrung iiber die Einhaltung einer bestimmten
messtechnischen Spezifikation enthalten.

5.1.13 Alphastrahler-Standardlésung (241Am oder 210Po oder 242Pu)

Der Alphastrahler-Standardlésung muss ein Kalibrierzertifikat beigefiigt sein, das mindestens die Aktivitats-
konzentration, die Messunsicherheit und eine Erkldrung tiber die Einhaltung einer bestimmten mess-
technischen Spezifikation enthalt.

5.1.14 Betastrahler-Standardlésung (°0Sr/90Y oder 36Cl)

Der Betastrahler-Standardlésung muss ein Kalibrierzertifikat beigefiigt sein, das mindestens die Aktivitats-
konzentration, die Messunsicherheit und eine Erklarung iiber die Einhaltung einer bestimmten mess-
technischen Spezifikation enthalt.

5.2 Gerite

5.2.1 Ubliche Laborgerite.

5.2.2 Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

5.2.3 Heizplatte mit Magnetriihrer und Riihrstab.

5.2.4 Zentrifuge.

5.2.5 pH-Messgerat oder pH-Indikatorpapier.

5.2.6 Wasserbad mit Temperaturregler.

5.2.7 Vortex-Mischer.

5.2.8 Weithalsprobeflaschen aus HDPE, Volumen von 500 ml bis 1 1.

5.2.9 Becherglas, Volumen 600 ml

5.2.10 Zentrifugenrdhrchen, Volumen 50 ml, aus HDPE oder PP.

5.2.11 Prazisionspipetten, Volumen 50 pl, 5 ml, 10 ml.

5.2.12 Elementanalysetechnik zur Bestimmung von Barium und Calcium.

5.2.13 Fliissigszintillationszahler, mit optionaler Alpha- und Beta-Diskriminierung, thermostatisierter
Zahlkammer und vorzugsweise einem Zahler fiir extrem niedrige Messwerte fiir bessere Nachweisgrenzen.

5.2.14 Szintillationsflaschchen aus Polyethylen, PTFE-beschichtet, 20 ml.
PTFE-beschichtete Polyethylen-Flaschchen sind empfehlenswert, da sie die Diffusion des Cocktails in die
Waénde des Fliaschchens verhindern. Glasflischchen weisen einen deutlich hoheren Nulleffekt auf und

verringern in der Regel die erreichbare Alpha- und Beta-Diskriminierung.

5.2.15 Transferpipette.
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6 Probenahme

Es liegt in der Verantwortung des Labors, die Eignung dieses Priifverfahrens fiir die zu priifenden Wasser-
proben sicherzustellen.

Die Probe wird nach ISO 5667-1 entnommen. Die Wasserprobe wird in einer Kunststoffflasche nach
ISO 5667-3 gelagert. Gegebenenfalls wird unmittelbar bei der Entnahme und vor dem Ansauern filtriert.

Ansduern der Wasserprobe minimiert den Verlust von radioaktivem Material aus der Losung durch
Abscheidung an der Wand des Probenbehdlters. Ist eine Filtration der Probe erforderlich, wird erst danach
angesduert, da andernfalls bereits auf den Partikeln adsorbiertes radioaktives Material desorbiert werden
kann.

Wird die Probe nicht angesduert, sollte mdglichst schnell und immer frither als einen Monat nach dem
Probenahmedatum mit der Probenvorbereitung begonnen werden (ISO 5667-3).

ANMERKUNG  226Ra und 228Ra kommen in der Umwelt als Radionuklide aus der 238U- und der 232Th-Zerfallsreihe
vor, wie in Anhang B angegeben. Die massenbezogenen Aktivititskonzentrationen von 226Ra und 228Ra kénnen je nach
den lokalen geologischen Merkmalen und klimatischen Bedingungen stark variieren. Die massenbezogene Aktivitats-
konzentration von 226Ra schwankt zwischen einigen mBq/kg in Oberflichengewissern und Bq/kg-Werten im mittleren
zweistelligen Bereich in einigen natiirlichen Grundwdssern [10]. Die massenbezogene Aktivititskonzentration von
228Ra schwankt zwischen wenigen mBgq/kg in Oberflichengewissern und mehreren Bq/l in einigen natiirlichen
Grundwadssern [10].

7 Gerateeinstellung und -kalibrierung

7.1 Optimierung der Zihlbedingungen
7.1.1 Quellenherstellung

Jeweils 2 ml Barium-Tragerlosung (5.1.3) werden mit einer Prazisionspipette (5.2.11) in zwei 50-ml-Zentri-
fugenrohrchen aus HDPE oder PP (5.2.10) gegeben.

Zu beiden Losungsansitzen werden mit Prazisionspipetten (5.2.11) 3 ml der Ammoniumsulfatlésung
100 g/kg (5.1.10) und 1 ml Ammoniaklésung (5.1.7) hinzugefiigt, um die Bariumsulfat-Ausfallungen zu
erhalten. Die Ausfillungen werden durch etwa 5-miniitiges Zentrifugieren (5.2.4) bei etwa 3 500 min—1
abgetrennt.

Die Ausfallungen werden in 4 ml heifRer EDTA-Losung 0,25 mol/l (5.1.9), die mit einer Prazisionspipette
(5.2.11) zugesetzt werden, gelost und die Losungen vorsichtig bewegt, bis sich die Ausfallungen gelost haben
bzw. in der Losung suspendiert wurden. Dies kann den Einsatz eines Vortex-Mischers (5.2.7) erfordern.

Die Losungen einschliefdlich der teilweise gelosten Bariumsulfat-Ausfallung werden mit Transferpipetten
quantitativ in zwei 20-ml-Fliissigszintillationsfldschchen aus Kunststoff (5.2.14) tiberfiihrt.

Die Zentrifugenrohrchen aus HDPE oder PP werden mit einem weiteren Volumen von 1 ml heifier
EDTA-Losung 0,25 mol/l (5.1.9) gespiilt, um sicherzustellen, dass keine Analyte in den Roéhrchen
zuriickbleiben.

Beide 20-ml-Flissigszintillationsfldschchen aus Kunststoff (5.2.14) werden mit 14 ml Fliissigszintillations-
cocktail (5.1.11) versetzt und entweder mit dem Vortex-Mischer oder durch griindliches Schiitteln bewegt,
bis die Losung homogen erscheint. Die Zugabe des Cocktails sollte auf einmal oder in grofien Teilmengen
erfolgen, um eine Reaktion mit der Quellenl6sung zu vermeiden, die zu einem triiben, inhomogenen Gemisch
fiihren konnte.
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Mit einer Prazisionspipette (5.2.11) werden (10 bis 100) Bq Alphastrahler (5.1.13) bzw. Betastrahler
(5.1.14) zu Losungsvolumen von 50 pl hinzugefiigt.

Die Gefafde werden verschlossen und die Fliissigszintillationsquellen geschiittelt, bis die Suspensionen
homogen erscheinen.

Die Flaschchen werden mit einem Alkoholtupfer gereinigt, um statische Interferenzen zu beseitigen.
7.1.2 Optimierungsprozess
Es wird der gesamte Bereich des Gerats von Kanal 0 bis Kanal 1 024 ausgewahlt.

Die Kalibrierproben im Modus mit Alpha- und Beta-Diskriminierung (siehe Anweisungen des Herstellers)
werden bei unterschiedlichen Diskriminatoreinstellungen fiir einen angemessenen Zeitraum gezahlt.

Es werden die Anzahl der Alpha-Zdhlungen im Beta-Zihlmodus und die Anzahl der Beta-Zahlungen im
Alpha-Zahlmodus berechnet.

Es wird eine Kurve zu der Korrelation zwischen Ubersprechen und Diskriminatoreinstellung erstellt.

Durch visuelle Auswertung der Kurve wird die Diskriminatoreinstellung (Arbeitspunkt) ausgewahlt, mit der
am besten ein Beta-Spektrum ohne Alpha-Zahlungen erhalten wird (siehe Anhang C).

ANMERKUNG  Zur Bestimmung einer optimalen Diskriminatoreinstellung sind zwei Standards erforderlich - ein
reiner Alpha-Strahler, d. h. 241Am oder 210Po oder 242Pu, und ein reiner Beta-Strahler, d. h. 29Sr/90Y oder 36Cl. Diese
Radionuklide werden statt 226Ra und 228Ra verwendet, da bei letzteren eine Nachbildung von Tochternukliden

stattfindet, wodurch bei der Bestimmung der Diskriminatoreinstellung eine Unsicherheit eingefiihrt wird.

Es wird die Diskriminatoreinstellung ausgewahlt, die fiir die Durchfiihrung des Priifverfahrens am besten
geeignet ist.

Mithilfe der bekannten Emissionsenergien von 226Ra und 228Ra werden die Ober- und Untergrenze des
Intervallbereichs fiir die Analyse eingestellt.

7.2 Zihlausbeuten von 226Ra und 228Ra

7.2.1 Herstellung der 226Ra- und 228Ra-Standardquellen

Zwei Blindproben mit gefilltem Bariumsulfat in Laborwasser werden nach dem in 7.1.1 beschriebenen
Verfahren hergestellt.

Eine der Blindproben wird mit der 226Ra-Standardlésung (5.1.12) aufgestockt.
Die andere Blindprobe wird mit der 228Ra-Standardlésung (5.1.12) aufgestockt.

Beide aufgestockten Proben werden so oft gezdhlt, dass eine ausreichende Datenmenge fiir die Berechnung
der Zahlausbeute zur Verfiigung steht.

ANMERKUNG  Durch das Aufstocken der Proben nach ihrer Herstellung entféllt die Variable fiir die chemische
Ausbeute.
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7.2.2 Bestimmung der Zahlausbeuten

Die Zihlausbeuten von 226Ra und 228Ra (siehe AnhangC) werden mithilfe von Gleichung (1) und
Gleichung (2) berechnet:

S
e _ N226Ra )
226Ra — 'y T
A226Ra “Mg_o96ra * € 7226Ra’ls-226Ra
S
N228Ra
€228Ra = (2)

. .o— A tg—
A228Ra Mg_928Rq * € *228Ra’ls—228Ra

Es sollten Annahmekriterien fiir die Zahlausbeute festgelegt werden. Zu diesem Zweck ist die Verwendung
von Regelkarten nach [SO 7870-2 [11] empfehlenswert.

Die Zahlausbeuten werden in vom Labor festgelegten regelmafiigen Zeitabstidnden sowie immer dann
verifiziert, wenn sich das Material (z. B. der Szintillationscocktail) dndert oder wenn Wartungsarbeiten am
Fliissigszintillationszdhler (5.2.13) durchgefiihrt werden. Eine Verifizierung oder Neukalibrierung ist
erforderlich, wenn die Anforderungen der Geratequalitdtskontrolle (siehe ISO/IEC 17025:2017, 6.4.7) nicht
erfiillt sind.

7.3 Messungen von Blindproben
Messungen von Blindproben werden in vom Labor festgelegten regelmafdigen Zeitabstinden (z. B. fiir jeden
Probensatz) sowie immer dann durchgefiihrt, wenn sich das Material andert (z. B. Szintillationscocktail einer

anderen Charge) oder wenn Wartungsarbeiten am Fliissigszintillationszahler (5.2.13) durchgefiihrt werden.

Es sollten Annahmekriterien fiir Blindproben auf der Grundlage der gewilinschten Empfindlichkeit festgelegt
werden. Zu diesem Zweck sollten Regelkarten nach ISO 7870-2 [11] verwendet werden.

Es wird empfohlen, Blindproben mit derselben Messdauer wie Messproben zu zdhlen.

8 Durchfiihrung
8.1 Allgemeines

Fiir die Durchfiihrung des Verfahrens werden tiibliche Laborgeréate (5.2.1) benétigt. Es wird empfohlen, vor
dem Beginn der Bestimmung von 226Ra und 228Ra in der Wasserprobe deren Gehalte an Calcium und
Barium mit einer Elementanalysetechnik (5.2.12) (zum Beispiel AAS, ICP-OES oder ICP-MS) zu bestimmen,
da das fiir den ersten Schritt der Auflésung des gefallten Bariumsulfats (8.3, Schritt 1) bendtigte Volumen an
EDTA-Losung (5.1.9) von diesen Gehalten abhangig ist.

Bei Bariumkonzentrationen von mehr als 100 mg/kg wird empfohlen, das Volumen der zu untersuchenden
Messprobe zu verringern, sodass der Gesamtgehalt an Barium in der Probe nicht mehr als 50 mg betragt.

8.2 Abtrennung von Radium durch Fallung

500 ml der Messprobe werden in einem Becherglas (5.2.9) durch tropfenweise Zugabe von Salzsidurel6sung
(5.1.5) auf einen pH-Wert von etwa 2 angesauert.

Die angesduerte Messprobe wird mit 2 ml der Blei-Tragerlosung (5.1.2) und 2 ml der Barium-Tragerlosung
(5.1.3) versetzt. Bei einem Gesamtgehalt an Barium in der Priiflésung von 50 mg oder mehr ist die Zugabe

von Barium-Tragerlosung zu der angesduerten Messprobe nicht erforderlich.

Mit einer Prazisionspipette (5.2.11) werden 4 ml Schwefelsdurelésung (5.1.6) zugesetzt. Mit einer
Analysenwaage (5.2.2) werden 5 g Ammoniumsulfat (5.1.10) genau eingewogen und hinzugefiigt.
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Die Losung wird geriihrt (5.2.3), bis alle Feststoffe gelost sind, und stehen gelassen, bis sich die Ausfallung
gebildet und abgesetzt hat.

Der Uberstand wird ohne Aufwirbeln der Ausfillung in solcher Menge dekantiert, dass weniger als 30 ml
Fliissigkeit in dem Glasgefafs zurtickbleiben.

Die Ausfallung mit der verringerten Flissigkeitsmenge wird quantitativ in ein 50-ml-Zentrifugenréhren aus
HDPE oder PP (5.2.10) tberfiihrt und das Becherglas mit Laborwasser (5.1.1) ausgespiilt, um einen Verlust
an Ausfallung zu vermeiden.

Die Lésung wird fiir 5 min bei 3 500 min—1 zentrifugiert (5.2.4).
Der iiberschiissige Uberstand wird ohne Aufwirbeln der Ausfillung vorsichtig dekantiert.
8.3 Reinigung des Radiums

Die Ausfallung wird in 10 ml heifler EDTA-L6sung 0,25 mol/1 (5.1.9) und 3 ml Ammoniaklésung (5.1.7), die
mit einer Prazisionspipette (5.2.11) zugesetzt werden, aufgeldst. Das Volumen der EDTA-Lésung variiert
abhangig von den Gesamtgehalten an Calcium und Barium in der Messprobe und ist in Tabelle C.3
angegeben. Die Losung wird vorsichtig bewegt, um die Ausfallung aufzulosen.

Mit einer Prazisionspipette (5.2.11) werden 5 ml Ammoniumsulfatlésung 100 g/kg (5.1.10) zugesetzt, und
der pH-Wert wird mit Eisessiglosung (5.1.8) auf4,2 bis 4,5 (5.2.5) eingestellt. Mit der Absenkung des
pH-Werts sollte die Wiederausfallung einsetzen.

Die Losung in dem Zentrifugenréhrchen aus HDPE oder PP (5.2.10) wird 2 min lang in einem Wasserbad
(5.2.6) bei 80°C erwdrmt, unter kaltem Leitungswasser abgekiihlt und anschlieffend fiir 5 min bei
3500 min—! zentrifugiert (5.2.4). Die entstandene Ausfillung ist eine gereinigte Barium(Radium-)sulfat-
ausfillung. Der Uberstand wird verworfen.

Die Ausfallung wird in 10 ml heifler EDTA-Lésung 0,25 mol/l (5.1.9) aufgeldst und unter vorsichtigem
Bewegen vollstindig in Losung lberfiihrt. Dies kann den Einsatz eines Vortex-Mischers (5.2.7) erfordern.
Das Volumen der EDTA-Losung variiert abhdngig vom Gesamtgehalt an Barium in der Priifprobe und ist in
Tabelle C.4 angegeben.

Die Losung wird mit einer Prazisionspipette (5.2.11) mit 3 ml Ammoniumsulfatlésung 100 g/kg (5.1.10)
versetzt, und der pH-Wert wird mit Eisessiglosung (5.1.8) auf4,2 bis 4,5 (5.2.5) eingestellt. Die Wieder-
ausfillung sollte einsetzen. Die Ausfillung wird durch 5-miniitiges Zentrifugieren (5.2.4) bei 3 500 min—1
abgetrennt. Die Ausfallung darf nicht iiber Nacht stehen gelassen oder trocknen gelassen werden. Die Quelle
muss unmittelbar nach dem Fallungsvorgang hergestellt werden.

8.4 Herstellung der Messprobe

Die Ausfallung wird zweimal mit jeweils 20 ml Laborwasser (5.1.1) gewaschen, gut geschiittelt, zentrifugiert
und der Uberstand abgegossen, um etwaige Losemittelriickstinde vollstindig zu entfernen.

Mit einer Prazisionspipette (5.2.11) werden 3 ml heifRe EDTA-Losung 0,25 mol/1 (5.1.9) zugesetzt, um die
Ausfallung zu suspendieren. Durch Verwendung eines Vortex-Mischers (5.2.7) oder Ansaugen mit einer

Transferpipette (5.2.15) wird sichergestellt, dass die Ausfallung vollstindig suspendiert wird.

Die Suspension wird mindestens 30 min lang in einem Wasserbad (5.2.6) bei maéafdiger Temperatur
(30 °C bis 50 °C) erwdrmt.
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Die Messprobe wird mit dem Vortex-Mischer (5.2.7) geschiittelt, bis die Ausfallung gut suspendiert ist und in
der Suspension keine zusammengeballten Ausfallungsanteile mehr zu sehen sind. Es kann erforderlich sein,
die Schritte der Erwdrmung der Suspension und des Schiittelns der Probe mit dem Vortex-Mischer zu
wiederholen, um eine homogene Suspension ohne zusammengeballte Ausfallungsanteile zu erreichen.

Die Stabilitdit der Messprobe wird vom Grad der Suspendierung der Ausfillung bestimmt. Wird die
Ausfallung mit der EDTA-L6sung nicht ausreichend in Reaktion gebracht, fallt sie leichter und schneller
wieder aus. Bei schwer zu verteilenden Ausfillungen wird empfohlen, sie in der EDTA-Losung durch
Verwendung eines Vortex-Mischers, Schiitteln oder wiederholtes Ansaugen und Ausstofden mit einer
Transferpipette (5.2.15) zu suspendieren. Warme ist bei der Reaktion zwischen Ausfillung und
EDTA-Losung ein wesentlicher Faktor. Ist eine gute Suspendierung schwierig, tragt erneutes Erwarmen im
Wasserbad fiir weitere 30 min und anschliefdendes Schiitteln im Vortex-Mischer oder per Hand dazu bei, die
Reaktion zu forcieren. Diese Vorginge sollten solange wiederholt werden, bis die Probe fiir einige Minuten
still gehalten werden kann, ohne dass eine Absetzung stattfindet.

Die Losung einschlief3lich der teilweise gelosten Bariumsulfat-Ausfallung wird mit einer Transferpipette
(5.2.15) quantitativ in ein 20-ml-Fliissigszintillationsflaschchen aus Kunststoff (5.2.14) {iberfiihrt.

Das Zentrifugenrohrchen aus HDPE oder PP wird mit einem weiteren Volumen von 1 ml heifder
EDTA-L6sung 0,25 mol/1 (5.1.9) gespiilt, um sicherzustellen, dass keine Analyte im Réhrchen zuriickbleiben.

Die Quellenlosung wird mit 14 ml Fliissigszintillationscocktail (5.1.11) versetzt und entweder mit dem
Vortex-Mischer oder per Hand griindlich geschiittelt, bis die Losung homogen erscheint. Die Zugabe des
Cocktails sollte auf einmal oder in grofien Teilmengen erfolgen, um eine Reaktion mit der Quellenldésung zu
vermeiden, die zu einem triiben, inhomogenen Gemisch fithren kdnnte.

Das Gefafs wird verschlossen und die Fliissigszintillationsquelle geschiittelt, bis die Suspension homogen
erscheint.

Das Flaschchen wird mit einem Alkoholtupfer gereinigt, um statische Interferenzen zu beseitigen.
8.5 Messung
Die Messprobe wird unter den gewahlten optimalen Zahlbedingungen gezahlt.

Die Messdauer ist von der Zdhlrate der Messprobe und von der erforderlichen Genauigkeit und Nachweis-
grenze abhingig.

Die Messprobe wird unmittelbar nach ihrer Herstellung gezdhlt, um eine iibermafdige Nachbildung von
Tochternukliden und die Degradierung des Alpha-Spektrums durch Keimbildung des Bariumsulfats im
Szintillationscocktail zu vermeiden.

8.6 Chemische Ausbeute

8.6.1 Allgemeines

Fiir die Gesamtzdhlausbeute werden die chemische Ausbeute und die Zdhlausbeute berticksichtigt.

8.6.2 Herstellung einer Qualititskontrollprobe mit bekannten 226Ra- und 228Ra-Aktivititen

Es wird eine mit bekannten 226Ra- und 228Ra-Aktivititen aufgestockte Qualititskontrollprobe hergestellt.

Das Messverfahren wird durchgefiihrt.

Die aufgestockte Qualitatskontrollprobe wird so oft gezahlt, dass eine ausreichende Datenmenge fiir die
Berechnung der Gesamtzahlausbeute zur Verfiigung steht.
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8.6.3 Bestimmung der Gesamtzdhlausbeuten

Die Gesamtzidhlausbeuten von 226Ra und 228Ra (siehe AnhangC) werden mithilfe der Gleichungen (3)
und (4) berechnet:

t
eC _ N226Ra (3)

226Ra — ;¢ —2 te

A226Ra “My_996ra - € "226Ra’'lt-226Ra
t
N228Ra

c —

€228Ra = (4)

t . ) e
A228Ra M¢_o9gRg * € 7228Ra’lt-228Ra

Es sollten Annahmekriterien fiir die Gesamtzdhlausbeute festgelegt werden. Zu diesem Zweck ist die
Verwendung von Regelkarten nach ISO 7870-2 [11] empfehlenswert.

Die Gesamtzdhlausbeuten werden in vom Labor festgelegten regelmafdigen Zeitabstdnden sowie immer dann
verifiziert, wenn sich das Material (z. B. der Szintillationscocktail) dndert oder wenn Wartungsarbeiten am
Fliissigszintillationszdhler (5.2.13) durchgefiihrt werden. Eine Verifizierung oder Neukalibrierung ist
erforderlich, wenn die Anforderungen der Geratequalitdtskontrolle (siehe ISO 17025:2017, 6.4.7) nicht
erfiillt sind.

8.6.4 Bestimmung der chemischen Ausbeute

Die chemische Ausbeute kann aus dem Verhéltnis von Gesamtzdhlausbeute zu Ziahlausbeute berechnet
werden. Aufgrund der chemischen Vorginge bei diesem Verfahren und des Vorgehens bei der
Quellenherstellung wird empfohlen, die chemische Ausbeute auf diese Weise indirekt zu berechnen, statt die
konventionellen gravimetrischen oder tracerbasierten Verfahren anzuwenden. Die zusatzliche Verwendung
von 133Ba als Tracer hat in der Vergangenheit - woméglich aufgrund der in dem Verfahren verwendeten
Chemikalien - zu widerspriichlichen Ausbeuten gefiihrt und ist daher nicht geeignet. Die gravimetrische
Bestimmung ist ebenfalls ungeeignet, da hierfiir die Trocknung der Ausfillung erforderlich ist, was die
Quellenherstellung uneinheitlich macht. Es ist darauf hinzuweisen, dass in diesem Verfahren die chemische
Ausbeute nicht zur Berechnung der massenbezogenen Aktivititen von 226Ra und 228Ra in der Messprobe
herangezogen wird, sondern ausschliefilich zu Zwecken der Qualitdtskontrolle verwendet werden kann.

9 Qualitiatskontrolle

Die Auswahl der Messverfahren und die Durchfiihrung der zugehorigen Verfahren miissen durch quali-
fizierte Mitarbeiter unter Anwendung eines Qualitdtssicherungsprogramms mit Qualitatskontrolle erfolgen.

Das Vertrauen in die Messergebnisse wird durch die regelmafiige Verwendung zertifizierter Referenz-
materialien und die Teilnahme an Ringversuchen und Eignungsprifungen nach ISO/IEC 17025:2017,
Abschnitt 6 gewahrt.

Die Laborverfahren miissen sicherstellen, dass Verunreinigungen im Labor und der Gerdte sowie
Querkontaminationen der Proben vermieden werden.

Es wird empfohlen, reale Proben gleichzeitig mit mindestens einer Qualitdtskontrollprobe und einer
Blindprobe zu untersuchen.
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10 Angabe der Ergebnisse

10.1 Berechnung der massenbezogenen Aktivititen von 226Ra und 228Ra am
Probenahmedatum

Die massenbezogenen Aktivititen von 226Ra und 228Ra in der Wassermessprobe werden mithilfe von
Gleichung (5) und Gleichung (6) berechnet:

N226Ra

_ A -t
Ayz6pq = —g———— - e*226Ra’t2z6Ra (5)
€226Ra * Ms
N228Ra 1
_ -t
Ay28pq = —7———— - e”"228Ra’t2z8Ra (6)
€228Ra * Ms

Die massenbezogenen Aktivititen von 226Ra und 228Ra werden anhand der Gesamtzahlausbeuten
berechnet.

Es wird empfohlen, reale Proben zusammen mit mindestens einer Qualitdtskontrollprobe und einer
Blindprobe zu untersuchen. Der Messverantwortliche sollte auf die Qualitatskontrolle der Gesamtausbeuten
von 226Ra und 228Ra achten. Es wird empfohlen, dass er Regelkarten fiir die Zidhlausbeute und die
Gesamtausbeute von 226Ra und 228Ra erstellt, wie in Anhang C angegeben. Die Validierungsdaten zu dem
Verfahren sind in Anhang D angegeben.

Um das Ergebnis als Aktivitdtskonzentration c, in Becquerel je Liter anzugeben, wird das urspriinglich in

Becquerel je Kilogramm angegebene Ergebnis mit der Dichte p der Wasserprobe in Kilogramm je Liter
multipliziert, d. h. ¢, = pa.

10.2 Standardunsicherheit

Nach ISO/IEC Guide 98-3 wird die Standardunsicherheit der massenbezogenen Aktivitit von 226Ra anhand
von Gleichung (7) berechnet:

()

A226Ra )\ A226Ra )\ a226Ra )\
u(az26ra)* = <—> “U(Nz26re)” + (_ —) - U(&326ra)* + (_ —> - u(mg)?
N226Ra €226Ra myg

+ (Az26ra * t226ra)® * U(A226ra)? + (A226Ra * A226ra)® - U(t226Ra)?

Dabei wird die Unsicherheit der Messdauer vernachlassigt.

Die relative Unsicherheit der Netto-Zihlrate von 226Ra im interessierenden Bereich wird anhand von
Gleichung (8) berechnet:

,rS
N — S N _ g—226Ra To-226Ra
N326ra = Tg-226Ra — T0-226ra UNA U(M326ra) = \/(Ts—zzsRa ) + (to—zzsRa) (8)

Die relative Unsicherheit der Zahlausbeute, u(¢;,4p,), wird anhand von Gleichung (9) berechnet:

2 [ €226Ra ? s 2 €226Ra \° 2 €226Ra )’
u(e226ra)” = | 5| - u(M326ra)” + T ‘U(Azz6ra)”* + | ———
226Ra

226Ra Ms—226Ra 9)
‘U(Ms_226ra)* + (€226Ra * ts—226ra)? - U(Aa26ra)® + (€226Ra * A226Ra)’
“U(ts—226Rra)”
Die relative Unsicherheit der Gesamtzahlausbeute wird auf die gleiche Weise berechnet.
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