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Nationales Vorwort

Das internationale Dokument ISO/CD 20042 ,Measurement of radioactivity — Gamma-emitting radionuclides
— Generic test method using gamma spectrometry” (CD, en: Committee Draft) ist unverandert in diesen
Norm-Entwurf Ubernommen worden. Dieser Norm-Entwurf enthélt eine noch nicht autorisierte deutsche
Ubersetzung.

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung des CD entsprechend
der diesbeziglich durch die IEC erteilten Erlaubnis beigefuigt. Die Nutzungsbedingungen fir den deutschen
Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermalien auch fir den englischen IEC-Text.

Das internationale Dokument ISO/CD 20042 wurde vom TC 85/SC 2 der Internationalen Elektrotechnischen
Kommission (IEC) erarbeitet und den nationalen Komitees zur Stellungnahme vorgelegt.

Die IEC und das Europaische Komitee fiir Elektrotechnische Normung (CENELEC) haben vereinbart, dass
ein auf IEC-Ebene erarbeiteter Entwurf flir eine Internationale Norm zeitgleich (parallel) bei IEC und
CENELEC zur Umfrage (CDV-Stadium) und Abstimmung als FDIS (en: Final Draft International Standard)
bzw. Schluss-Entwurf fir eine Europaische Norm gestellt wird, um eine Beschleunigung und Straffung der
Normungsarbeit zu erreichen. Dokumente, die bei CENELEC als Europadische Norm angenommen und
ratifiziert werden, sind unverédndert als Deutsche Normen zu tibernehmen.

Da der Abstimmungszeitraum far einen FDIS bzw. Schluss-Entwurf prEN nur 2 Monate betragt, und dann
keine sachlichen Stellungnahmen mehr abgegeben werden kénnen, sondern nur noch eine ,JA/NEIN“-
Entscheidung mdglich ist, wobei eine ,NEIN“-Entscheidung fundiert begriindet werden muss, wird bereits der
CD als DIN-Norm-Entwurf verdffentlicht, um die Stellungnahmen aus der Offentlichkeit friihzeitig be-
ricksichtigen zu kénnen.

Fur dieses Dokument ist das nationale Arbeitsgremium GUK 967.2 ,LAktivititsmessgerate fur den
Strahlenschutz® der DKE Deutsche Kommission Elektrotechnik Elektronik Informationstechnik in DIN und
VDE (www.dke.de) zustandig.

Fur den Fall einer undatierten Verweisung im normativen Text (Verweisung auf ein Dokument ohne Angabe
des Ausgabedatums und ohne Hinweis auf eine Abschnittsnummer, eine Tabelle, ein Bild usw.) bezieht sich
die Verweisung auf die jeweils aktuellste Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments.

Fur den Fall einer datierten Verweisung im normativen Text bezieht sich die Verweisung immer auf die in
Bezug genommene Ausgabe des Dokuments.

Der Zusammenhang der zitierten Dokumente mit den entsprechenden Deutschen Dokumenten ergibt sich,
soweit ein Zusammenhang besteht, grundsétzlich Uber die Nummer der entsprechenden IEC-Publikation.
Beispiel: IEC 60068 ist als EN 60068 als Europaische Norm durch CENELEC Ubernommen und als
DIN EN 60068 ins Deutsche Normenwerk aufgenommen.

Es wird auf die Mdglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. ISO [und/oder] IEC sind nicht dafir verantwortlich, einige oder alle diesbezliglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Das Original-Dokument enthalt Bilder in Farbe, die in der Papierversion in einer Graustufen-Darstellung

wiedergegeben werden. Elektronische Versionen dieses Dokuments enthalten die Bilder in der originalen
Farbdarstellung.
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Einleitung

Ein jeder wird mit natlrlicher Umgebungsstrahlung exponiert. Die natirrlichen Quellen er Strahlung sind kos-
mische Strahlung und natirlich auftretende radioaktive Substanzen, die innerhalb der Erde selbst und im
menschlichen Korper vorhanden sind. Menschliche Aktivitaten, die den Umgang mit Strahlung und radio-
aktiven Stoffen beinhalten, verursachen Strahlenexposition zuséatzlich zur natiirlichen Exposition. Einige
dieser Aktivitaten, wie zum Beispiel Bergbau und die Verwendung von Erz, das natirliche radioaktive Stoffe
(NORM) enthélt, und die Energieerzeugung durch Verbrennung von Kohle, die derartige Stoffe enthalt,
erhdhen die Exposition durch natlrliche Strahlungsquellen. Kernkraftwerke und andere kerntechnische Ein-
richtungen verwenden radioaktive Stoffe und erzeugen radioaktive Abwésser und Abfélle wahrend ihres
Betriebs und bei ihrem Rickbau. Die Verwendung radioaktiver Stoffe in Industrie, Landwirtschaft und
Forschung nimmt in der ganzen Welt zu.

Auch bewirken alle diese menschlichen Aktivitdten Gblicherweise Strahlenexpositionen, die jedoch nur einen
kleinen Teil des globalen mittleren Niveaus der natlrlichen Strahlenexposition betragen. Die medizinische
Anwendung von Strahlung ist die groRte und weiter wachsende kinstliche Quelle fiir Strahlenexpositionen in
entwickelten Landern. Dieses beinhaltet die diagnostische Radiologie, die Strahlentherapie, die Nuklearmedi-
zin und die interventionelle Radiologie.

Strahlenexposition entsteht auch als Ergebnis von beruflichen Aktivitdten. Diese ergeben sich bei Arbeitern in
der Industrie, Medizin und Forschung beim Umgang mit Strahlung oder radioaktiven Stoffen, als auch bei
Passagieren und Besatzungsmitgliedern wahrend des Luftverkehrs und bei Astronauten. Das mittlere Niveau
der beruflichen Strahlenexposition ist Ublicherweise unterhalb des globalen Mittelwertes der natirlichen
Exposition [1].

Mit der zunehmenden Verwendung von Strahlung nehmen auch das mégliche Gesundheitsrisiko und die
Bedenken der Offentlichkeit zu. Deshalb werden alle diese Expositionen regelmaRig erfasst, um das
Verstandnis fir globale Niveaus und zeitliche Trends bei der Exposition der Offentlichkeit und der Arbeiter zu
verbessern, um die Komponenten der Strahlenexposition zu untersuchen als auch, um ein MaR fir ihre
relative Bedeutung zur Verfigung zu stellen, und um auftauchende Probleme, die mehr Aufmerksamkeit und
Untersuchungen erfordern, zu identifizieren. Wahrend die Dosiswerte der Arbeiter meistens direkt gemessen
werden, werden die Dosiswerte der Offentlichkeit Ublicherweise mittels indirekter Methoden unter
Verwendung der Ergebnisse von Messungen der Radioaktivitdt an verschiedenen Quellen wie Abfall,
Abwasser und/oder Umgebungsproben bestimmt.

Fur den Prozess der Dosisermittlung ist es wesentlich, dass sich die Interessenvertreter (die Betreiber, die
zustandigen Behorden, die ortlichen Informationskomitees und Vereine, usw.) auf geeignete Methoden und
Verfahren fir Probennahme, Handhabung, Transport, Speicherung und Aufbereitung der Proben, Prifver-
fahren und fur die Berechnung der Messunsicherheit einigen, um sicher zu stellen, dass die aus den Pro-
grammen zur Radioaktivitatsilberwachung erhaltenen Daten flr den beabsichtigten Verwendungszweck
geeignet sind. Da verldssliche, vergleichbare und fur den Messzweck geeignete Daten wesentliche Voraus-
setzung fir jede auf Messungen der Radioaktivitat basierende Entscheidung Uber die éffentliche Gesundheit
sind, sind Internationale Normen fiir gepriifte und validierte Radionuklid-Prifverfahren ein wichtiges Werk-
zeug fur die Erzeugung solcher Messergebnisse. Die Anwendung von Normen dient auch dazu, eine kontinu-
ierliche Vergleichbarkeit der Priifergebnisse verschiedener Priiflaboratorien sicher zu stellen. Laboratorien
wenden sie an, um ihre technische Qualifikation zu demonstrieren und um Eignungspriifungen im Rahmen
von Ringversuchen erfolgreich abzuschlielen, zwei Voraussetzungen zur Erlangung der nationalen Akkredi-
tierung. Zurzeit stehen tiber hundert internationale Normen fiir die Anwendung von Priiflaboratorien zur Mes-
sung der wesentlichen Radionuklide zur Verfiigung. Diese wurden von Technischen Komitees der Internatio-
nalen Organisation fur Normung, einschlieRlich ISO/TC85, und von der Internationalen Elektrotechnischen
Kommission (IEC) erstellt.

Fachgrundnormen helfen den Priiflaboratorien, den Messprozess zu managen und spezifische Normen hel-
fen durch die Beschreibung von Prifverfahren dem fir die Radioaktivitdtsmessungen verantwortlichen
Personal. Letztere Normen Uberdecken Prifverfahren fur

— natirliche Radionuklide (einschlieRlich Kalium-40, Kohlenstoff-14 und diejenigen, die aus den Zerfalls-
serien von Thorium und Uran herrithren, insbesondere Radium-226, Radium-228, Uran-234, Uran-238,
Blei-210), die in jedem Material von natirlicher Herkunft gefunden werden kénnen, oder die aus
technischen Prozessen, die natirlich vorkommendes radioaktives Material beinhalten, freigesetzt werden
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kénnen (zum Beispiel Bergbau und Verarbeitung von mineralischen Sanden oder die Produktion und
Verwendung von Phosphatdiingern):

— kinstliche Radionuklide, wie die Transurane (Americium, Plutonium, Neptunium, Curium), Tritium,
Kohlenstoff-14, Strontium-90, und gammastrahlende Radionuklide, die in Abfall, flissigen und gasférmi-
gen Ableitungen, in Umweltmedien (Wasser, Luft, Boden, Flora und Fauna), Lebensmitteln und Futter
und als Ergebnis genehmigter Ableitungen in die Umwelt und als Fallout aus Explosionen von
Kernwaffen in der Atmosphére und von Unféllen wie die in Tschernobyl und Fukushima vorkommen.

Der Anteil der Untergrunddosisleistung, die auf den Menschen aus der Umgebungsstrahlung, hauptséchlich
Gammastrahlung, einwirkt, ist sehr variabel und hangt von Faktoren wie der Radioaktivitat im lokalen Gestein
und Boden, der Art des Baumaterials und der Konstruktion der Hauser ab, in denen die Menschen leben und
arbeiten.

Eine verlassliche Bestimmung der Aktivitatskonzentration der Gammastrahlung emittierenden Radionuklide in
verschiedenen Umweltmedien ist fur die Abschatzung der méglichen menschlichen Exposition (der Bevélke-
rung und der Arbeiter) durch die Radioaktivitdt aus allen diesen Quellen erforderlich, um die
Ubereinstimmung mit den Strahlenschutz- und Umweltschutzregeln zu belegen oder Anleitungen zur
Reduzierung der Gesundheitsrisiken zur Verfugung zu stellen. Gammastrahlung emittierende Radionuklide
werden auch als Tracer in Biologie, Medizin, Physik, Chemie und Ingenieurwesen verwendet; Genaue
Messungen der Radionuklide werden auch fiir den Heimatschutz und in Verbindung mit der Nicht-Weitergabe
von Kernwaffen verwendet.

Diese Internationale Norm beschreibt die allgemeinen Anforderungen und Instrumentierungen, um, nach
geeigneter Probennahme, Probenhandhabung und Prifmusteraufbereitung, die Aktivitatskonzentration von
Gammastrahlung emittierenden Radionukliden in Proben in einem Priiflabor oder direkt vor Ort zu quantifi-
zZieren.

Diese Norm muss im Zusammenhang mit einem Qualitdtssicherungs-Managementsystem (1ISO 17025) ver-
wendet werden. Sie bildet die Grundlage fir Messaufgaben unter Verwendung von Gammaspektrometrie,
wie sie in ISO 18589-3, 1ISO 18589-7, 1ISO 10703, ISO 13164-2 und I1ISO 13165-3 angegeben sind.

Diese Norm gehort zu einem Satz von allgemeinen internationalen Normen zur Messung der Radioaktivitat
wie zum Beispiel ISO 19361.
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Bestimmung der Radioaktivitat —
Gammastrahlung emittierende Radionuklide -
Allgemeines Messverfahren mittels Gammaspektrometrie

1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm beschreibt Verfahren zur Bestimmung der Aktivitat (in Bq) von gammastrahlenden
Radionukliden mittels Gammaspektrometrie in festen, flissigen oder gasférmigen Proben nach geeigneter
Vorbereitung in einem Priflaboratorium. Hierzu gehéren die folgenden Anwendungen:

— Routineliberwachung der freigesetzten Radioaktivitat, die von kerntechnischen Anlagen oder von Orten,
die erhohte Konzentrationen von natirlich auftretenden radioaktiven Stoffen ableiten, stammt;

—  Beitrage zur Bestimmung der Ausbreitung von Radioaktivitat in der Umgebung;

— Untersuchung von Unféllen und Zwischenféllen mit dem Ziel, SanierungsmaRnahmen zu planen und
deren Effektivitat zu Gberwachen;

— Beurteilung von méglicherweise kontaminierten Abfallstoffen aus den Hinterlassenschaften bei der Still-
legung kerntechnischer Anlagen;

— Uberwachung von radioaktiven Kontaminationen in Stoffen wir Boden, Lebensmitteln, Futter, Trink-
wasser, Grundwasser, Seewasser oder Klarschlamm;

— Messungen zur Abschatzung der Aktivitatsaufnahme (durch Inhalation, Nahrungsaufnahme oder Injek-
tion) von gammastrahlenden Radionukliden in den Kérper.

Es wird angenommen, dass der Anwender dieser Norm Informationen zur Zusammensetzung der Priifproben
(oder des Gelandes) und der zu analysierenden Radionuklide erhalten hat. Es wird ebenfalls angenommen,
dass die Prifproben homogenisiert und représentativ fir die zu pritfenden Stoffe sind.

Es sind allgemeine Anleitungen zur Praparation der Proben fir die Messungen enthalten, jedoch missen
einige Probenarten gemaR den Anforderungen von speziellen Normen, auf die in diesem Dokument Bezug
genommen wird, prépariert werden. Die allgemeinen Empfehlungen kénnen auch fir die Vor-Ort-Messung
von Gammastrahlern hilfreich sein. Diese Norm beinhaltet allgemeine Ratschlage fiir die Auswahl von
Ausriistungsgegensténden (eine Liste der zu beriicksichtigen Faktoren) (detailliertere Informationen sind im
Anhang A enthalten), Detektoren (detailliertere Informationen sind im Anhang D enthalten) und zur
Inbetriebnahme von Geraten und der Validierung von Verfahren. Der informative Anhang F fasst fur typische
Gammaspektrometrie-Systeme die Einflisse verschiedener Messparameter auf deren Ergebnisse
zusammen. Qualitatskontrolle und routinemaRige Wartung werden ebenfalls abgedeckt, aber die elektrische
Prifung des Detektors und der Elektronik zur Pulsverarbeitung sind ausgeschlossen. Es wird angenommen,
dass jedwede verwendete Software zur Datensammlung und zur Analyse in Ubereinstimmung mit den
relevanten Software-Normen, wie ISO/IEC 12207, geschrieben und geprift wurde.

Die Kalibrierung unter Verwendung von Referenzmaterialien und/oder numerischem Verfahren wird
abgedeckt, einschlieRlich der Verifikation der Ergebnisse. Sie beinhaltet auch das Verfahren zur Abschatzung
des Aktivitatsgehalts der Probe (in Bq) aus dem Spektrum. Das Verfahren zur Vor-Ort-Messung von
Gammastrahlung emittierenden Radionukliden wird von ISO 18589-7 abgedeckt und liegt auRerhalb des
Anwendungsbereichs dieses Dokumentes.

Diese Norm behandelt, ohne darauf beschrénkt zu sein, Gammastrahler, die Photonen im Energiebereich
von 5 keV bis 3000 keV emittieren. Die Mehrzahl der Messungen féllt jedoch in den Bereich von 40 keV bis
2000 keV. Die Aktivitat (in Bq) reicht von den niedrigen Niveaus (im Sub-Bg-Bereich), wie sie bei Umge-
bungsproben oder bei Personen bei der Ganzkérperzéahlung auftreten, bis zu den Niveaus bei Unfallbe-
dingungen und hochaktiven Abfallen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
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Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieB3lich aller Anderungen).

ISO 542, Oilseeds — Sampling

ISO 707, Milk and milk products — Guidance on sampling

ISO 5500, Oilseed residues — Sampling

ISO 5538, Milk and milk products — Sampling — Inspection by attributes

ISO 5667-1, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of sampling programmes and
sampling techniques

ISO 5667-10, Water quality — Sampling — Part 10: Guidance on sampling of waste waters

ISO 10381-1, Soil quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of sampling programmes
ISO 10381-2, Soil quality — Sampling — Part 2: Guidance on sampling techniques

ISO 10381-3, Soil quality — Sampling — Part 3: Guidance on safety

ISO 10381-4, Soil quality — Sampling — Part 4: Guidance on the procedure for investigation of natural, near-
natural and cultivated sites

ISO 10381-5, Soil quality — Sampling — Part 5: Guidance on the procedure for the investigation of urban and
industrial sites with regard to soil contamination

ISO 10381-7, Soil quality — Sampling — Part 7: Guidance on sampling of soil gas

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

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

ISO 17604, Microbiology of the food chain — Carcass sampling for microbiological analysis

ISO 18589-2, Measurement of radioactivity in the environment — Soil — Part 2: Guidance for the selection of
the sampling strategy, sampling and pre-treatment of samples

ISO 18589-3, Measurement of radioactivity in the environment — Soil — Part 3: Test method of gamma-
emitting radionuclides using gamma-ray spectrometry

ISO 18589-7, Measurement of radioactivity in the environment — Soil — Part 7: In situ measurement of
gamma-emitting radionuclides

ISO 24333, Cereals and cereal products — Sampling

ISO/IEC Guide 98-3:2008, Uncertainty of measurement — Part 3: Guide to the expression of uncertainty in
measurement (GUM: 1995)

ISO/IEC 12207 Systems and software engineering — Software life cycle processes
ISO/IEC 17025, General requirements for the competence of testing and calibration laboratories

IEC 61453, Nuclear instrumentation — Scintillation gamma ray detector systems for the assay of radionuclides
— Calibration and routine tests

3 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.
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3.1

Photolinie

(en: photopeak)

in einem Gammaspektrum beobachtet Linie auf Grund von Ereignissen, die die gesamte Energie des
Photons im Detektormaterial deponieren, tblicherweise ndherungsweise gaulférmig

3.2

Radionuklide

(en: radionuclide)

radioaktives Nuklid mit einer spezifizierten Kernladungszahl und Masse

3.3

Halbwertsbreite (FWHM)

(en: full width half maximum (FWHM))

Breite (in keV) der Photolinie bei der Hélfte des hochsten Wertes der Linie Uber dem Hintergrund-Kontinuum

34

Referenzquelle

(en: reference source)

Material (fest, flissig oder gasférmig), das ein oder mehrere Radionuklide bekannter Aktivitat (in Bq oder
Bqg/g oder Bg/ml) enthdlt und das so hergestellt ist, dass die Aktivitat rickfuhrbar auf nationale oder
internationale priméare Radioaktivitdtsnormale ist

3.5

Zerkleinerung

(en: comminution)

Reduzierung einer festen Probe auf kleine oder winzige Teile

3.6

Kalzinierung

(en: calcination)

Entfernung von fliichtigen Bestandteilen und von Wasser durch Erhitzen auf 135°C und 180°C

Anmerkung 1 zum Begriff Die Kalzinierung wird tiblicherweise an Proben wie Erde angewendet.

3.7

Fraktionierung

(en: fractionation)

Trennprozess, bei dem eine bestimmte Menge einer Mischung (Gas, Feststoff, Fllissigkeit, Suspension oder
Isotop) wéahrend einer Phasenumwandlung in eine Anzahl kleinerer Mengen (Fraktionen) geteilt wird, in
denen die Zusammensetzung entsprechen einem Gradienten variiert (FlUissigkeiten zum Beispiel durch
Destillation, Kristallisation, fraktioniertes Einfrieren, Chromatografie)

3.8

Perkolation

(en: percolation)

Trenntechnik zum selektiven Anreichern von lonen eines Elements, zum Beispiel durch lonenaustausch oder
Ausféallen

3.9

Vor Ort

(en: in situ)

bezieht sich auf die Verwendung von tragbaren Gammaspektrometern zur direkten Messung des Aktivitats-
gehalts von groRen Objekten wie Abfallfassern

3.10

Echtzeit

(en: real time)

Zeitspanne (in Sekunden), die zur Erfassung des Spektrums verwendet wurde
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311

Live-Zeit

(en: live time)

Zeitspanne (in Sekunden), wahrend der die Pulse wahrend einer Messzeit (Echtzeit) verarbeitet wurden

Anmerkung 1 zum Begriff Die gesamte Gerate-Totzeit wahrend der Messung eines Spektrums ergibt sich zu Echtzeit
(en: real time) minus Live-Zeit (en: live time).

3.12

Erkennungsgrenze

(en: decision threshold)

Aktivitatswert, oberhalb dessen geschlossen werden kann, dass in der Probe (mit einer gegebenen Wahr-
scheinlichkeit) eine Aktivitat nachgewiesen wurde

3.13

Nachweisgrenze

(en: detection limit)

kleinster wahrer Wert der Aktivitat, der mit einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit erkannt werden kann

3.14
Weglinge

(en: pathlength)
(Definition muss noch hinzugefiigt werden)

4 Formelzeichen

Fur dieses Dokument gelten die folgenden Formelzeichen.

Aktivitat (in Bq) jedes Radionuklids in der Kalibrierquelle zur Kalibrierzeit (t.). Die Aktivitat ist

A gegeben durch:
A= 4 .o Alen0)
Ay Aktivitat jedes Radionuklids in der Kalibrierquelle zur zertifizierten Bezugszeit (to)
a Aktivitat (in Bq) eines Radionuklids in der Probe
a* Erkennungsgrenze (in Bq)
a* Nachweisgrenze (in Bq)
a Wahrer Wert der Aktivitat
& Nachweiswahrscheinlichkeit bei der Energie £
Pr Emissionswahrscheinlichkeit je Zerfall von Gammastrahlung eines Radionuklids mit der
Energie E
A Zerfallskonstante eines Radionuklids (in s'1)‘ Die Zerfallskonstante entspricht In2-ty2'1
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m Menge der Probe (in kg)

ny g Ny g Anzahl der Zahlereignisse in der Nettoflache einer Linie bei der Energie £ im Probenspektrum
beziehungsweise im Kalibrierspektrum

u Die dem Messergebnis zugeordnete Standardunsicherheit (in Bq)

U Erweiterte Unsicherheit berechnet gemal U = k-u, dabei ist k der Erweiterungsfaktor
t Zahldauer des Probenspektrums (in s)

g Zahldauer des Kalibrierspektrums (in s)

ty, Halbwertzeit des Radionuklids (in s)

T Temperatur

5 Prinzip

Die in den zu analysierenden Priufproben vorhandene Aktivitdt von gammastrahlenden Radionukliden wird
Ublicherweise unter Verwendung von hochauflésenden, gammaspektrometrischen Techniken bestimmt, die
auf der Analyse der Energien und der Linienflachen der Totalabsorptionslinien basieren.

ANMERKUNG 1 In bestimmten Fallen kénnen Detektoren mit geringerer Auflésung wie Natriumjodid oder andere Szintil-
lationsmaterialien fur die Messung der Radioaktivitat in Prifproben verwendet werden. Zum Beispiel sind Detektoren mit
geringer Aufldsung nitzlich fir das schnelle Screening von Lebensmitielproben im Fall eines nuklearen Unfalls, aber
hochauflésende Spektrometrie ist fur Proben notwendig, die komplexe Radionuklid-Mischungen enthalten, wie zum
Beispiel Umweltproben.

Die Beschaffenheit und die Geometrie sowohl des Detektors als auch der Prifproben erfordern geeignete
Kalibrierungen beziiglich Energie und Effizienz. Bei Halbleiterdetektoren werden durch die Wechselwirkung
von ionisierender Strahlung mit dem Detektormaterial (durch den Photoeffekt, den Compton-Effekt oder
durch Paarbildung) freie Ladungstrager erzeugt. An den Detektorkristall wird mittels einer Hochspannungs-
versorgung eine Vorspannung angelegt, die zu einem elektrischen Feld filhrt. Die freien Ladungstréger
(Elektronen und Lé&cher) werden durch das elektrische Feld in Richtung der Elektroden des Detektors
beschleunigt. Die gesammelte Ladung wird durch einen Vorverstarker in einen Ausgangs-Spannungspuls
konvertiert und der Ausgangspuls wird durch den Hauptverstarker verstarkt und geformt. Die maximale
Pulshéhe wird mittels eines Analog-Digital-Wandler (ADC) in einen digitalen Wert umgewandelt und die
Pulshdhe mittels eines Vielkanal-Analysators (MCA) gespeichert. Die Pulshdhe ist proportional zur Menge
der freien Ladungstrager und daher zur Energie der ionisierenden Strahlung, die den Detektor getroffen hat.

Das vom MCA gespeicherte Spektrum zeigt eine Anzahl von Linien (Photolinien), die dem kontinuierlichen
Untergrund aus gestreuter Strahlung Uberlagert sind. Die Linien sind naherungsweise Gaulférmig. Die zum
Schwerpunkt der Linie gehérende Kanalnummer des Spektrums hangt von der Energie der nachgewiesenen
Photonen ab und die Nettoflache der Linie ist zu der Anzahl der Photonen mit dieser Energie proportional, die
mit dem Detektor wahrend der Zahlzeitspanne wechselgewirkt haben. Die Nettoflache der Linie wird tblicher-
weise von dem Analyse-Softwarepakt bestimmt, und zwar mit einer der zwei folgenden verschiedenen
Techniken [2]:

— Summationsmethode

Die Anzahl der Zahlereignisse in der Linie wird berechnet, indem die Gesamtzahl der Zahlereignisse in dem
interessierenden Bereich um die Linie addiert wird und davon der kontinuierliche Untergrund abgezogen wird.
Die Gesamtzahl der Zahlereignisse ist gegeben durch
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N=Y1¢ (1)

Dabei ist
N die Gesamtzahl der Zahlereignisse vom Kanal L bis zum Kanal / im Spektrum;
C; die Anzahl der Zahlereignisse im Kanal Nr. .
Unter der Annahme eines linearen Untergrund-Kontinuums unter der Linie ergibt sich der Untergrund in dem
gleichen interessierenden Bereich zu

B=”(CL +Cy) 2)

2

Dabei ist
B die Anzahl der Zahlereignisse im Untergrund vom Kanal L bis zum Kanal H;
N die Anzahl der Kanéle in dem interessierenden Bereich (=H-L+1).

Die Netto-Linienflache ergibt sich zu N-B und die Standardunsicherheit der Linienflaiche (unter der Annahme
einer Poisson-Verteilung fur die Inhalte jedes Kanals) zu

1

) 1
3 H n“(C; +Cy) |2
v=| 22, ¢+ L) @)

Verschiedene Softwarepakete verwenden verschiedene Methoden, um die oberen und unteren Grenzen des
interessierenden Bereichs und die Form der Untergrundfunktion zu bestimmen.
Die Linienposition wird generell aus den Netto-Zahlereignissen in jedem Kanal bestimmt,

H .
G Zi:L: G

h (4)
H
Z:‘:L Ci

Dabei ist
Ch die Linienposition (Kanalnummer);
C' die Zahl der Netto-Zahlereignisse (Gesamt minus Untergrund).

—  Approximationsmethode

Bei dieser Methode wird die Nettofliche der Linie durch eine nichtlineare Kleinste-Quadrate-Approximation
einer analytischen Funktion an die Zahlereignisse bestimmt. Die analytische Funktion ist Uiblicherweise eine
Gaul¥funktion, aber einige Ansétze beinhalten einen oder mehrere exponentielle Auslaufer, um die Form der
Linie besser anzunahern. Die Nettoflache und die Position der Linie werden aus den Parametern der Approxi-
mation bestimmt. Weitere Details zur Unsicherheit der Linienfliche bei Verwendung dieser Methode sind in
[2] angegeben.

Die Approximationsmethode muss zur Trennung Uberlappender Linien in einem Spektrum verwendet werden.

Die in der Prufprobe vorhandenen Radionuklide kénnen aus den Energien der vorhandenen Linien identifi-
ziert werden; auch kann die Aktivitat (in Bq) in der Prufprobe bestimmt werden, und zwar aus der in der
Photolinie beobachteten Zahirate, korrigiert beziiglich Faktoren wie Nachweiswahrscheinlichkeit, Gamma-
Emissionswahrscheinlichkeit und Halbwertzweit. Es ist auch darauf zu achten, dass Korrektionen der
Ergebnisse bezuglich Effekten wie Kaskaden-Summation (en: true coincidence summing) angebracht werden
(die von vielen kommerziellen Softwarepaketen zur Analyse des Spektrums nicht abgedeckt werden).

ANMERKUNG 2 Diese Beschreibung gilt fur Halbleiterdetektoren einschlieflich CdZnTe, aber &hnliche Prinzipien kén-
nen auch auf andere Detektoren (Nal(Tl), LaBr,(Ce), usw.) angewendet werden.
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6 Validierungsmessungen mittels Gammaspektrometrie

6.1 Allgemeines

Kapitel 6 beschreibt die zu befolgenden Schritte beginnend beim Aufstellen der Anforderungen des Kunden
und der Auswahl der Gerate bis zu Betrieb und Wartung, wie auch von I1ISO 17025 gefordert. Es missen
dokumentierte Nachweise, dass die Gammaspektrometrie und die Messverfahren den Anforderungen der
Kunden entsprechen, vorhanden sein. Das Verfahren der Validierung wird in Bild 1 zusammengefasst.

Betrieb und
Wartung

® Nutzeranforderungen

¢ Technische Anforder-
ungen

¢ Detaillierte Ausfiihrung

® Robustheit
® Validierungsuntersuchungen
o Inbetriebnahme

Durchfiihrung

Bild 1 — Schema der Validierung

6.2 Schritt 1: Nutzeranforderungen

Die Spezifikationen fir das Spektrometriesystem missen definiert werden, einschlieflich Energiebereich,
charakteristische Grenzen, maximale Aktivitdt und des vom Kunden geforderten Wertes fur Unsicherheit. Die
Spezifikationen missen, soweit erforderlich in Abstimmung mit andern Mitarbeitern, ebenfalls die folgenden
Punkte berlcksichtigen:

—  Kompatibilitat mit vorhandenen Geraten;

—  Ort (zum Beispiel Nahe zu hochradioaktiven Quellen, Beschleunigern, Reaktoren);

— Umgebungsbedingungen;

— Trainings-Anforderungen;

— notwendige Dokumentation;

—  Probendurchsatz und Umlaufzeiten;

—  Aktivitat der Proben;

— erforderliche Messunsicherheiten.

Die Nutzeranforderungen kénnen auch durch den Kunden oder lokale, nationale oder internationale Anfor-
derungen als Kriterien fir bestanden/nicht bestanden (zum Beispiel Prifung ob der Aktivitatsgehalt einer
Trinkwasser-Probe die nationalen Anforderungen erfiillt) festgelegt sein. Dieses sollte bei der Abschatzung

der erforderlichen charakteristischen Grenzwerte beriicksichtigt werden. Der Wert fir die Nachweisgrenze
sollte daher niedriger als die erforderlichen Grenzwerte sein.

6.3 Schritt 2: Technische Anforderungen

Die technischen Anforderungen an das Spektrometriesystem missen so festgelegt werden, dass die in
Schritt 1 (6.2) festgelegten Anforderungen eingehalten werden. Diese Anforderungen missen folgendes
beinhalten:

— Charakteristika des Detektors (zum Beispiel p-leitendes oder n-leitendes Germanium, Detektorgeome-
trie, Material des Detektorfensters, Verwendung von selektiertem Material mit niedrigem Untergrund)
(siehe Anhang D hinsichtlich weiterer Informationen zur Auswahl des Detektor-Typs);
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— Artdes Kuhlsystems, sofern erforderlich (flussiger Stickstoff oder elektrische Kiihlung);
— Sofern zutreffend, Art des Szintillationsdetektors (zum Beispiel Nal(Tl), LaBr5);

—  Abschirmung oder andere Methoden zur Reduzierung der Untergrundstrahlung;

—  System zur Positionierung der Proben / automatischer Probenwechsler;

— Umgebungsbedingungen;

—  Art der Elektronik zur Signalverarbeitung (analog oder digital);

— Art des Vorverstarkers (ohmsche Riickkopplung, optische Rickkopplung);

— Anforderungen an die Spannungsversorgung;

— Anforderungen an die Software zur Datensammlung, Analyse und Speicherung (Zeitdauer);

— Minimierung der Korrektionsfaktoren, um die Anforderungen beziglich Messunsicherheiten zu erfillen
(siehe Anhange B. C und F).

Es wird empfohlen, die folgenden Aspekte zu beriicksichtigen (siehe auch [3]):

1) Der Detektor sollte normalerweise von allen Seiten (einschlief3lich der Grundflache) abgeschirmt sein,
um Untergrundsignale, die von den natirlich vorkommenden Radionukliden im Baumaterial oder aus
anderen Quellen ionisierender Strahlung, wie einem Beschleuniger, stammen, zu reduzieren. Es ist
normalerweise ausreichen, den Detektor mit 10 cm dicken Wanden aus Blei mit niedriger Aktivitdt abzu-
schirmen. Die Wande kénnen mit Cadmium- und Kupferschichten oder anderen Materialien abgedeckt
sein, um die Fluoreszenz-Rdntgenstrahlung aus der Wechselwirkung der Gammastrahlung mit dem Blei
abzuschwachen, insbesondere wenn Messungen unterhalb 100 keV erforderlich sind.

2) Eine Reduzierung des Radons innerhalb der Abschirmung ist angebracht, um niederaktive Proben (auf
dem Niveau der Umgebungsstrahlung) zu messen. Dies kann erreicht werden, indem der Stickstoff, der
aus dem Dewar-Kiihler verdampft, die Luft im Innern der Abschirmung verdrangt. Zu anderen Schritten
zur Reduktion des Untergrundes gehért die Verwendung von selektiertem, aktivitdtsarmem Blei, von
aktivitatsarmem Material fur den Detektor selbst, von Zwangsbeliftung des Labors und von Filterung der
Luft. Auch kann eine Anti-Koinzidenz-Abschirmung verwendet werden.

3) Auf dem Markt gibt es drei hauptsachliche Geometrien von Germaniumdetektoren: planare, koaxiale und
Bohrlochdetektoren. In Abhéngigkeit von den Gegebenheiten hat jede Bauart ihre speziellen Vorteile.
Zum Beispiel werden koaxiale Detektoren bei groflen Probenvolumina verwendet, wahrend Bohrloch-
detektoren am effizientesten bei kleinen Probenvolumina sind, wohingegen planare Detektoren effizient
beim Nachweis von Energien unterhalb von 200 keV sind. Detailliertere Informationen zu Detektoren
sind im Anhang D und in [4] enthalten.

4) Fur den Laborgebrauch sollte das Spektrometer an einem Standort mit einer stabilen Umgebungstempe-
ratur zwischen 16 °C und 27 °C aufgebaut sein. Es ist anzumerken, dass Anderungen in der Umge-
bungstemperatur die Verstarkung der Verstérker beeinflussen kdénnen und die Energiekalibrierung
signifikant verandern kénnen. Die Stromversorgung sollte sauber und stabil sein oder mit einer
Netzspannungsaufbereitung oder eine unterbrechungsfreien Stromversorgung ausgeriistet sein. Die
Erdung des Gerates sollte getrennt sein und nur an einem Punkt mit der értlichen Erde verbunden sein,
um Erdungsschleifen, die die Auflésung des Detektors beeinflussen, zu vermeiden.

5) Es wird empfohlen, dass die Spezifikationen eine Anforderung fir eine automatische Hochspannungs-
Abschaltung und fur ein Alarmsignal beinhalten, das bei Temperaturanstieg des Kristalls auf Grund von
Fehlfunktionen des Kryostaten oder der elektrischen Kilhlung aktiviert wird.

6) Wo immer mit flissigen Stickstoff umgegangen wird, wird wegen des Risikos von Sauerstoffmangel ein
Sauerstoffmangel-Alarm empfohlen.

7) Abhangig von der geforderten Genauigkeit und der gewiinschten Nachweisgrenze ist es im Allgemeinen
erforderlich, hochqualitative Detektoren zu verwenden, deren Energie-Auflésung besser als 2 keV (fur
die ®°Co-Linie bei 1,3 MeV) ist und die firr *'Cs ein Peak-zu-Compton-Verhaltnis zwischen 50 und 80
haben.

8) Die erforderlichen charakteristischen Grenzen sollten bei der Aufstellung der Technischen
Spezifikationen (die Typ und GrélRe des Detektors, die Geometrie und die Erfordernis einer Abschirmung
bestimmen) beriicksichtigt werden. Es kann erforderlich sein, fiir die Abschatzung der charakteristischen
Grenzen auf wissenschaftliche Literatur oder vorhergehende Experimente mit ahnlichen Detektoren zu
verweisen.
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9) Es ist darauf zu achten, dass die Referenzquellen und die Prifproben den Detektor, die Probenhalterung
oder die Abschirmungen nicht kontaminieren. Eine Schutzfolie auf dem Probenhalter kann zweckdienlich
sein.

6.4 Schritt 3: Detaillierte Ausfiihrung

Basierend auf den obigen Spezifikationen kénnen Hersteller kontaktiert werden, um verfugbare Instrumente
und Software zu identifizieren. Die detaillierte Ausfiihrung des Systems muss dann dokumentiert werden,
dabei sind Hersteller und Modellnummern der gewahlten Komponenten, ein Vergleich mit den urspriinglichen
Spezifikationen und die Rechtfertigung fir jede Abweichung von den Spezifikationen aufzulisten.

6.5 Schritt 4: Inbetriebnahme

Die Erst-Inbetriebnahme des Systems muss dokumentiert werden, dies beinhaltet:
— Aufzeichnung von Geratetyp, Hersteller, Standort, Seriennummer;

—  Checkliste fur die Teile;

— Prifung der Oberflachenbeschaffenheit;

— Eine Aufzeichnung, dass die zur Verfiigung gestellten Betriebsmittel fur die Gerate geeignet sind (zum
Beispiel elektrische Netzversorgung);

— Eine Aufzeichnung von Dokumenten einschlieflich Bestandszeichnungen, Wartungsprogramm, Bedie-
nungsanweisung und Ergebnissen von Hersteller-Prifungen.

6.6 Schritt 5: Validierungsuntersuchungen

Prifungen zum Nachweis, dass das Spektrometriesystem die Spezifikationen einhalt und gebrauchstauglich
ist, massen durchgefihrt und dokumentiert werden. Fir den Nachweis der Konformitat mit den Spezifikatio-
nen sind geeignete statistischen Prifungen (wie der t-Test) zu verwenden. Die wesentlichen zu prifenden
Charakteristika beinhalten (siehe auch [3]):

— Energieauflésung (Breite bei der Halfte des héchsten Wertes der Totalabsorptionslinie), die es dem
Detektor ermdglicht, zwei benachbarte Gammalinien zu trennen. Diese Prifung muss in dem fir die
Messungen interessierenden Energiebereich durchgefiihrt werden;

— Nachweiswahrscheinlichkeit, die den Prozentsatz der Photonen angibt, die in der Totalabsorptionslinie
nachgewiesen werden, relativ zu der Anzahl der emittierten Photonen;

—  Peak-zu-Compton-Verhaltnis;
— Auswirkungen von Variationen bei der Probenpréaparation, -Geometrie und -Zusammensetzung;
—  Wiederholbarkeit der Probenpositionierung;

—  Auswirkung von Variationen der Umgebungsbedingungen (zum Beispiel Temperatur) auf die Ergebnisse
(dies kann durch Beobachtung der Qualitdtskontrollen iber eine lange Zeit erreicht werden);

—  Charakteristische Grenzen;
— Genauigkeit der gewahlten Totzeitkorrektur-Verfahren.
Das Programm zur Wartung und Qualitatskontrolle muss zusammen mit dem Betriebsablauf festgelegt

werden (weitere Details zum Programm der Qualitdtskontrolle sind im Anhang A angegeben). Andere
Prifungen kénnen vom Hersteller empfohlen werden.

6.7 Schritt 6: Robustheit

Es missen Prifungen zum Nachweis, dass das Spektrometriesystem die Spezifikationen beim
Routinebetrieb einhalt, durchgefuhrt und dokumentiert werden. Dies sollte den Nachweis beinhalten, dass fir
Proben, die von verschiedenen Mitarbeitern unter verschiedenen Bedingungen untersucht werden,
konsistente Ergebnisse erhalten werden.

Die Genehmigung zur Inbetriebsetzung des Spektrometrie-Systems muss dokumentiert werden.

Documents

Document Sharing Hub

16

Full document details: E DIN ISO 20042:2016-12


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-20042-2016-12
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-20042-2016-12

— Entwurf -

E DIN ISO 20042 (VDE 0493-2042):2016-12

6.8 Schritt 7: Betrieb und Wartung

Prafungen gemal dem festgelegten Programm sollten durchgefiihrt und deren Ergebnisse aufgezeichnet
werden, um zu zeigen, dass das Spektrometriesystem weiterhin die Spezifikationen einhalt. Diese Priifungen
kénnen folgendes beinhalten:

— Haufige Tests zur Qualitdtskontrolle der Kalibrierungen bezuglich Energie und Nachweiswahrscheinlich-
keit, die den interessierenden Energiebereich Giberdecken;

—  Teilnahme an Ubungen zur Eignungspriifungen;
— interne Programme zur Gegenprobe;

— Messungen der Nachweiswahrscheinlichkeit des Spektrometrie-Systems und Vergleich mit vorhergehen-
den Messungen / Kalibrierungen;

Die Nachweiswahrscheinlichkeit muss auch nach einer Reparatur des Detektors, einem wesentlichen
Upgrade von Software oder Hardware, das die Linienform beeinflussen kann (einschlieRlich aller Anderungen
der Pulsformungs-Zeiten (en: shaping times) oder des Aussortiersystems fir aufgestockte Pulse (en: pile
ups), oder allen Anderungen des Proben-Behélters, der Geometrie, der physikalischen oder chemischen
Form, die die Nachweiswahrscheinlichkeit beeinflussen koénnen, nachgemessen werden. Sofern
irgendwelche wesentlichen Anderungen zu beobachten sind, muss das Spektrometer nachkalibriert werden.

Das Spektrometer muss auch mit festgelegter Haufigkeit nachkalibriert werden, dabei missen fur das
Intervall zwischen den Kalibrierungen jede bei den Qualitdtskontrollen beobachtete Drift, der Zerfall der
Prifquellen, die Anwendung (einschlieRlich értlichen Vorschriften) und die Anforderungen bezilglich der
Sicherstellung der Mitarbeiterkompetenz beriicksichtigt werden.

Es wird als bewahrtes Verfahren angesehen, die Durchfiihrung der Kalibrierung hinsichtlich Nachweiswahr-
scheinlichkeit alle 1 bis 5 Jahre durchzufuhren und die Kurven der Detektor-Nachweiswahrscheinlichkeit mit
denjenigen von vorhergehenden Kalibrierungen zu vergleichen (sofern die Abweichungen gréRer als 5 %
sind muss die Ursache untersucht und es missen Korrekturmallinahmen ergriffen werden).

Sofern fur die Kalibrierung numerische Verfahren verwendet werden, missen die Empfehlungen des Herstel-
lers fur die Nach-Kalibrierung befolgt werden.

Es wird empfohlen, Prifungen zur Qualitdtskontrolle mindesten wéchentlich durchzufuhren. Tagliche Prifun-
gen werden empfohlen, wenn Proben mit niedrigen Aktivititen gemessen werden missen, da dann keine
Linien in dem Spektrum vorhanden sind, die zur internen Kontrolle verwendet werden kénnen.

7 Kernzerfallsdaten

7.1 Empfohlene Kernzerfallsdaten

Daten zum Kernzerfall (Halbwertzeiten, Gamma-Energien und Emissionswahrscheinlichkeiten) sind aus der
wissenschaftlichen Literatur, Datenbanken und anderen Veroffentlichungen verfugbar. Es gibt haufig Unter-
schiede zwischen den Werten, die von den verwendeten Originaldaten und der Evaluationsmethode
abhangen.

Zur Sicherstellung konsistenter Ergebnisse aus den gammaspektrometrischen Messungen sollten die fir die
Kalibrierung der Gerate oder fir die Abschatzung des Aktivitatsgehalts von Proben verwendet Kernzerfalls-
daten, deshalb aus dem Projekt zur Evaluation von Kernzerfallsdaten (en: Decay Data Evaluation Project)
(http://www.nucleide.org/DDEP_WG/DDEPdata.htm) stammen. Sofern in dieser Datenbank fir das
interessierende Radionuklid keine evaluierten Kernzerfallsdaten verfugbar sind, sollten die folgenden
Evaluationen herangezogen werden:

— Joint Evaluated Fission and Fusion (JEFF) Library (http://www.oecd-nea.org/dbdata/);
— Evaluated Nuclear Data File (ENDF) (https://www-nds.iaea.org/exfor/endf.htm).
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7.2 Auswahl von Gammalinien fiir die Aufnahme in Bibliotheken zur Spektralanalyse

Die meisten Pakete zur Analyse von Gammaspektren erfordern, dass der Benutzer im Voraus die zu analy-
sierenden Radionuklide, die Gammaemissionen und diejenigen Gammaemissionen, die zur Abschétzung der
Aktivitdt der vorhandenen Radionuklide verwendet werden sollen, auswahlt. Diese Informationen werden in
einer Spektralanalyse-Bibliothek aufgezeichnet, und die Griinde fiir die Auswahl sollten dokumentiert werden.
Die folgenden Kriterien sollten fiir die Auswahl von Gammalinien zur Aufnahme in die Spektralanalyse-
Bibliothek verwendet werden:

— intensive Linie mit kleiner Unsicherheit fur die Emissionswahrscheinlichkeit;

— Linie, die von anderen Photolinien im Zerfallsschema des Radionuklids, von Linien von anderen in der
Probe oder im Untergrundspektrum vorhandenen Radionukliden und von Artefakten im Spektrum (wie
Ruckstreulinien, Escape-Peaks und Compton-Kanten) gut getrennt ist (mehrere FWHM);

— Linie in einem Energiebereich, in dem die Kalibrierung des Instruments gut bekannt ist (typischer Weise
oberhalb von 300 keV);

— Kleine Kaskaden-Summenkorrektion (en: true summing correction).

Die Verwendung der 511 keV Linie aus der Positronen-Annihilation sollte aus den folgenden Griinden
vermieden werden: die Annihilation kann aulRerhalb der Probe erfolgen, so dass die Geometrie der Probe
unklar ist; eine Positronen-Annihilation wahrend des Fluges muss korrigiert werden; die Linie ist auf Grund
des Dopplereffekts verbreitert und kénnte vom Software-Paket nicht richtig bestimmt werden;
hochenergetische Photonen aus anderen Zerfallen oder von anderen Radionukliden kénnten in der Probe
oder im Umgebungsmaterial zu Paarproduktionen fuhren, die zu zusatzlichen Zahlereignissen in der 511 keV
Linie fuhren.

Die Verwendung von Rontgenstrahlung sollte ebenfalls fur die Abschatzung der Probenaktivitdt vermieden
werden. Auf Grund der sehr kurzen Lebensdauer der angeregten Atomzustande kann die Lorentz-Verbreite-
rung der Linie signifikant sein und zu hoch- und niederenergetischen Auslaufern der Linien fuhren; als Folge
kann die Software zur Linienanalyse die Linienflache dieser Linien unterschatzen, wenn diese Auslaufer von
dem verwendeten Modell nicht beriicksichtigt werden.

Weitere Linien, die die oben angegebenen Kriterien nicht erfillen, sollten in die Spektralanalyse-Bibliothek
aufgenommen werden, um sicher zu stellen, dass bei Messungen von Gamma-Emissionen die Stérungen
durch andere Radionuklide von dem interessierenden Radionuklid subtrahiert werden. Dennoch sollten nur
Linien, die die obigen Kriterien erfillen, zur Berechnung der Aktivitdt des Radionuklids verwendet werden.
Um die Berechnung der Unsicherheit zu vereinfachen, wird empfohlen, dass nur eine Linie zur Berechnung
der Aktivitat des Radionuklids verwendet wird.

7.3 Zerfallsketten

Der Algorithmus, der von der Analyse-Software fir die Bestimmung der Aktivitdten der in der Probe
vorhandenen Radionuklide verwendet wird, muss Uberpriift werden, um zu beurteilen, wie die Aktivitat von
Radionukliden in Zerfallsketten berechnet wird. Falls keine Korrektionen fir Zerfallsketten durchgefiihrt
werden missen die Aktivitaten der betroffenen Radionuklide von Hand berechnet werden [5]. Alternativ kann,
sofern Radionuklide in einer Zerfallskette im Gleichgewicht mit einem langlebigen Mutterradionuklid sind, die
Halbwertzeit der Tochternuklide gleich derjenigen des Mutterradionuklids gesetzt werden.

Falls dieser Effekt nicht beriicksichtigt wird, kénnen sich Fehler in der Analyse ergeben, da die Analyse-
Software das Vorhandensein von Radionukliden mit sehr kurzen Halbwertzeiten ablehnen kénnte.

8 Kalibrierung des Detektors beziiglich Energie und Ansprechwahrscheinlichkeit

8.1 Energiekalibrierung

Fur eine verlassliche Identifikation der Radionuklide sollte die Genauigkeit der Energiekalibrierung im
Energiebereich besser als 0,1 keV sein. Die Energiekalibrierung des Spektrometers muss daher unter
Verwendung einer Quelle erstellt werden, die Radionuklide enthalt, die Gamma-Photonen im gesamten
interessierenden Energiebereich emittieren. Diese Kalibrierung legt einen Zusammenhang zwischen der
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Kanalnummer des Linienschwerpunkts und der bekannten Energie der Photonen fest. Diese Aufgabe wird
Ublicherweise unter Verwendung einer kommerziell verflUgbaren Software durchgefihrt, die den
Linienschwerpunkt (Kanal) bestimmt und diesen der Energie (in keV) zuordnet. Die Software bestimmt auch
die Halbwertsbreite der Totalabsorptionslinien. Diese Informationen werden von dem Liniensuch-Algorithmus
und furr die Berechnung der minimal nachweisbaren Aktivitaten benutzt.

Die Zahlrate des Detektors muss derart sein, dass die Linienform nicht durch Impulsaufstockung (en: pulse
pile-up) gestdrt wird; eine Totzeit von weniger als 5 % ist normalerweise ausreichend. Die Linienposition
solite mit einer Genauigkeit von besser als 0,1 keV (eine Linienfliche von naherungsweise 100 000
Zahlereignissen erfilllt bei einem Germaniumspektrometer normalerweise diese Anforderung) bestimmt
werden.

Eine Kalibrierkurve (Energie als Funktion der Kanalnummer) sollte mittels Anpassung nach der Methode der
kleinsten Quadrate berechnet werden, so dass die Linienenergien interpoliert werden kénnen. Eine lineare
oder quadratische Funktion ist normaler Weise ausreichend, aber Polynome héherer Ordnung kénnen erfor-
derlich sein. Ein dhnliches Verfahren sollte fir die Bestimmung der Halbwertsbreite als Funktion der Energie
verwendet werden.

Bei einer Extrapolation der Kurve der Energiekalibrierung ist Vorsicht geboten. Linien im Untergrundspektrum
oder Rontgenstrahlung sollte verwendet werden, um die Genauigkeit der extrapolierten Kurve zu priifen, und
die Extrapolation sollte graphisch dargestellt werden, um eine Priifung hinsichtlich groRer Abweichungen von
einer linearen Funktion durch Komponenten mit quadratischer oder héherer Ordnung durchzufiihren.

8.2 Kalibrierung beziiglich Ansprechwahrscheinlichkeit

Die folgenden Konzepte kénnen zur Bestimmung der Ansprechwahrscheinlichkeit in Erwagung gezogen
werden:

— direkter Vergleich mit einer Referenzquelle des gleichen Radionuklids. Dieser Ansatz ist geeignet, wenn
das Ziel der Messung die Bestimmung der Aktivitdt eines einzigen Radionuklids ist oder wenn die
Photonenenergie in einem Energiebereich ist, der schwer zu kalibrieren ist (Ublicherweise 20 keV bis
100 keV). Es kann auch erforderlich sein, wenn Kaskaden-Summenkorrektionen (en: true summing
corrections) signifikant sind (zum Beispiel bei der Messung eines Gammastrahlung emittierenden
Radionuklids mit einem komplexen Zerfallsschema unter Verwendung eines Detektors mit hoher
Ansprechwahrscheinlichkeit, wie bei einem Bohrlochdetektor);

— Messung der Nachweiswahrscheinlichkeit fur die Totalabsorptionsline als Funktion der Energie;

— Berechnung der Nachweiswahrscheinlichkeit fir die Totalabsorptionsline als Funktion der Energie mittels
Monte-Carlo-Simulation oder andrer Modellierungstechniken. Derartige nummerische Verfahren sind em-
pfindlich beziglich der Eingangsparameter wie Detektorabmessungen, und sie sollten daher unter
Verwendung von mindestens einem Referenzmaterial Uberprift werden, das Gamma-Photonen emittiert,
die den gesamten interessierenden Energiebereich abdecken. Sofern eine Abweichung zwischen der mit
dem Modell berechneten Nachweiswahrscheinlichkeit und der Referenzquelle gefunden wird, muss die
Abweichung untersucht und Korrektionen an dem numerischen Modell angebracht werden.

In allen obigen Fallen muss zur Analyse des Spektrums sowohl fur die Kalibrierung als auch fir die Proben-
messung derselbe Algorithmus verwendet werden.

Die Nachweiswahrscheinlichkeit wird durch die folgenden Faktoren beeinflusst:

—  Detektor;

— Probengeometrie in Bezug auf den Detektor (Raumwinkel);

—  Probendichte und Charakteristika des Probenbehilters;

— Masse und chemische Zusammensetzung der Probe.

Wird einer dieser Faktoren geéndert, dann muss die Nachweiswahrscheinlichkeit unter den neuen Bedingun-
gen erneut bestimmt werden.

Wenn kein numerisches Modell verwendet wird, dann muss die Messung der Prifprobe unter den gleichen
Messbedingungen erfolgen wir sie fur die Kalibrierung des Gammaspektrometrie-Systems verwendet
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wurden. Insbesondere missen die Mess-Geometrie, die Position der Referenzquelle in Bezug auf den
Detektor und die Prifproben und die Matrizen der Referenzquelle Gbereinstimmen. Wenn fir das Verfahren
zur Kalibrierung beziiglich Ansprechwahrscheinlichkeit ein numerisches Modell verwendet wird, dann missen
die zur Beschreibung der Probe verwendeten Parameter mit dem zu messenden Gegenstand
Ubereinstimmen.

Bei den meisten praktischen Messungen ist die Totzeit des Instruments bei der Kalibrierung héher als die
Probenaktivitdten. Die Aktivitat der Quelle zur Kalibrierung beziglich Ansprechwahrscheinlichkeit muss derart
sein, dass die Linienform durch die Zahlrate nicht verfélscht wird und dass die Analyse-Software eine genaue
Totzeitkorrektion anwendet; eine Totzeit von weniger als 5 % reicht normaler Weise aus. GréfRere Totzeiten
kénnen verwendet werden, aber ein Nachweis der Genauigkeit der Totzeitkorrektion ist erforderlich.

Die Linien der Spektren mussen geniigend Zahlereignisse enthalten, so dass die Unsicherheit der
Linienflache klein im Vergleich zu anderen Beitrdgen zur Unsicherheit ist.

Die Ansprechwahrscheinlichkeit fur jede Linie im Kalibrierspektrum muss wie folgt berechnet werden:

N, ¢

_ . 5
AP, ®)

&g

Die Nachweiswahrscheinlichkeit muss als Funktion der Energie berechnet und eine Funktion (sofern erforder-
lich) angepasst werden, um eine Interpolation der Nachweiswahrscheinlichkeit zu ermdéglichen. Die
Nachweiswahrscheinlichkeit ist eine stark veranderliche Funktion der Energie und die Software-Pakete bieten
die Auswahl verschiedener Funktionen an. Die fur die Messungen auszuwahlende Funktion muss auf der
Bewertung der Giite der Parameter der Anpassung (Chi-Quadrat) und visueller Uberpriifung der Funktion
basieren. Eine Extrapolation der Kalibrierfunktion fur die Nachweiswahrscheinlichkeit zu Energien oberhalb
oder unterhalb des Bereichs der Kalibrierpunkte sollte nicht angewendet werden, aulRer sie wird durch andere
Belege wie die Modellierung unterstitzt.

8.3 Referenzquelle(n) fiir die Energiekalibrierung

Die Energiekalibrierung des Spektrometers muss unter Verwendung einer Quelle erstellt werden, die Radio-
nuklide enthalt, deren emittierte Gamma-Photonen den gesamten interessierenden Energiebereich tber-
decken. Die Quelle kann beliebig konstruiert sein, aber die Totzeit des fir die Messung verwendeten Spektro-
meters muss derart sein, dass die Linienform nicht verfalscht wird. Fur hochauflésende Instrumente wie
Germaniumspektrometer sollte die Quelle Gamma-Photonen emittieren, die (Uber den ganzen
interessierenden Energiebereich verteilt sind. Die Anzahl der zu verwendenden Linien hangt von der
Ordnung des Polynoms ab, das fur die Kalibrierkurve der Energie als Funktion der Kanalnummer benétigt
wird; normalerweise sollten (5 bis 10) Linien ausreichend sein. Quellen, die langlebige Radionuklide (zum

Beispiel 152g, 241am, 80co, 13705) enthalten, werden fir diesen Zweck empfohlen. Zur regelmaRigen
Uberpriifung der Energiekalibrierung kann eine geringere Anzahl von Energielinien verwendet werden.

ANMERKUNG Die Energiekalibrierung kann durch die Quellenkonstruktion beeinflusst werden, aber dieser Einfluss ist
fur die meisten praktischen Messungen vernachlassigbar.

8.4 Referenzquelle(n) fiir die Kalibrierung beziiglich Nachweiswahrscheinlichkeit

8.4.1 Allgemeines

Die Ubliche Methode zur Kalibrierung des Spektrometers besteht darin, die Nachweiswahrscheinlichkeit als
Funktion der Energie fur eine festgelegte Geometrie und einen festgelegten Energiebereich zu bestimmen.
Eine oder mehrere Referenzquellen mit einem oder mehreren Radionukliden kénnen hierflir verwendet
werden. Die Werte fur Aktivitat oder Emissionsrate des Radionuklids (der Radionuklide) in der Referenzquelle
(den Referenzquellen) missen auf nationale oder internationale Normale riickfuhrbar sein.

Die Energien der emittierten Gammastrahlung missen tUber den gesamten zu analysierenden Energiebereich
derart verteilt sein, dass die energieabhangige Nachweiswahrscheinlichkeit des Geréates in ausreichend
genauer Weise bestimmt werden kann. Fir die meisten Anwendungen ist die Genauigkeit fur den
Energiebereich von 60 keV bis 1836 keV ausreichend, wenn eine Vielfach-Radionuklidquelle verwendet wird,
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die alle oder die Meisten der folgenden Radionuklide beinhaltet: 241am, 199¢q, 57co, 13%¢e, 2°3Hg, Ser,
113gp, 85g, 137cg 54\ 60co 6575 88y

Zur Aktivitatsbestimmung von Radionukliden, die Gamma- oder Rontgenstrahlung im Energiebereich kleiner
als 60 keV emittieren, kann das Spektrometrie-System unter Verwendung eines Referenzmaterials kalibriert
werden, das die interessierenden Radionuklide enthait.

Es kann erforderlich sein, die Kaskaden-Summenkorrektionen (en: true summing corrections) fiir das zur
Kalibrierung verwendete Radionuklid zu beriicksichtigen (zum Beispiel fir 60Co und 8E‘Y).

8.4.2 Referenzquellen fiir Laborsysteme

Referenzquellen fir laborbasierte Spektrometrie-Systeme missen so gut wie méglich mit Geometrie, Dichte
und Matrix der zu messenden Proben ibereinstimmen. Referenzquellen kénnen aus standardisierten Losun-
gen hergestellt oder als umschlossene Quellen gekauft werden. Nur standardisierten Lésungen oder Refe-
renzmaterialien, die ruckfuhrbar auf nationale oder internationale Aktivitdts-Primarnormale sind, dirfen
verwendet werden.

Falls kein Referenzmaterial zur Verfugung steht, dass mit den Proben Ubereinstimmt, mussen Korrektionsfak-
toren berechnet, dokumentiert und auf die Messergebnisse angewendet werden, um die Unterschiede in der
Nachweiswahrscheinlichkeit auf Grund von Geometrie, Dichte und Matrix zu beriicksichtigen.

Falls ein Referenzmaterial durch Verdinnung einer Standardlésung hergestellt wird, muss die Hersteller-
empfehlung beziiglich chemischer Form der Verdiinnung befolgt werden (um das Risiko zu reduzieren, dass
sich das aktive Material auf dem Verdiinnungsgefal? niederschlagt). Es wird weiterhin empfohlen, dass der
Dosiervorgang Priifungen hinsichtlich méglicher Verluste an aktivem Material und der Genauigkeit der Dosie-
rung beinhaltet (zum Beispiel sollten gewichtsanalytische, volumetrische oder radiometrische Techniken ver-
wendet und eine Gegenprobe durchgefiihrt werden).

8.4.3 Referenzquellen zur Verwendung in Verbindung mit numerischen Methoden

Referenzquellen zur Verwendung fir Gammaspektrometrie-Systeme, die auf numerischen Modellen
basieren, miussen gemal den Herstellerempfehlungen verwendet werden. Die Werte fur Aktivitdt oder
Emissionsrate der Referenzquellen missen auf nationale oder internationale Normale riickfihrbar sein.

9 Probenbehilter

Probenbehélter sollten unter Beriicksichtigung der folgenden Faktoren verwendet werden:

— Reproduzierbarkeit der Messungen (Anhang F enthalt Informationen zum Einfluss von Probengeometrie
und -Positionierung auf die Reproduzierbarkeit);

— Einfluss der Probengeometrie auf die Selbstabsorption;

— Optimierung der Nachweiswahrscheinlichkeit (zum Beispiel die Verwendung von Marinellibechern zur
Maximierung der Nachweiswahrscheinlichkeit fur niederaktive Proben oder die Verwendung von Vorrich-
tungen zur Positionierung hochaktiver Proben in einem festgelegten Abstand vom Detektor zur Reduzie-
rung von Totzeiteffekten);

— Wasserdichte Behalter zur Reduzierung des Verdampfungsrisikos bei Lésungen;

— hermetisch verschlossene Behalter fur Proben, die flichtige Elemente wie lod oder gasférmige Radio-
nuklide wie Radon beinhalten;

— Risiko chemischer Reaktionen mit der Prifprobe oder dem Referenzmaterial;
— einfache Befilllbarkeit (eine Weithals-Offnung wird empfohlen);
— Durchsichtigkeit und klare Fullstandsanzeige zur Sicherstellung konsistenter Fillhdhen;

— Robustheit, falls versehentlich fallengelassen (jede Kontamination des Detektors oder des umgebenden
Material ist extrem schwer zu entfernen);
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— Absorption von niederenergetischen Gamma-Photonen oder Réntgenstrahlung im Behaltermaterial (das
bedeutet die Verwendung von dinnem Material, um die Nachweiswahrscheinlichkeit zu maximieren,
oder von dickem Material, um niederenergetische Gamma-Photonen oder Rontgenstrahlung zu
absorbieren, um dadurch die Kaskaden-Summenkorrektionen (en: corrections for true summing) oder die
Totzeit-Korrektionen zu reduzieren).

Falls Behalter wiederverwendet werden, ist zur Vermeidung von Kreuz-Kontaminationen Sorgfalt bei der
grundlichen Reinigung erforderlich.

10 Verfahren

10.1 Verfahren der Probenmessung

10.1.1 Probennahme
Proben miissen in Ubereinstimmung mit den relevanten Normen gesammelt werden (siehe Tabelle 1).

Die folgenden Informationen miissen aufgezeichnet werden:

—  Eindeutige Kennung fur die Probe;

— Ortsangabe;

— Quellenangabe fiir das fiir die Probennahme befolgte Verfahren;

— Datum und Zeit der Probennahme;

— Probenbeschreibung (physikalische, chemische, biologische Form, Masse Volumen).

Eine spezielle Handhabung der Proben kann zur Vermeidung von Zersetzung erforderlich sein, falls das
Risiko einer langen Verzégerung (mehrere Tage) zwischen der Probennahme und der Messung besteht.
Falls die Probe verderblich ist, wird ein Transport und/oder eine Lagerung in Abwesenheit von Licht und bei
einer Temperatur von 1 °C < T <5 °C vor Verarbeitung und/oder Messung empfohlen.

10.1.2 Probenpraparation

Die Techniken zur Probenpraparation miissen dokumentiert werden. Die eindeutige Kennung fir die Probe,
die Messwerte fur Probenmasse, chemische und physikalische Eigenschaften (zum Beispiel flussig, fest,
gasformig) und Herkunftsart (Boden, Grass, Milch, Seewasser, Klarschlamm, usw.) miissen aufgezeichnet
werden. Zuséatzliche Informationen zur Probennahme (Datum, Ortsangabe, usw.) kdnnen dem Analytiker zur
Verfiigung gestellt werden, um im Verfahren der Spektrums-Analyse bericksichtigt zu werden.

Die Probe muss normalerweise gemaR den Anforderungen der in Tabelle 1 aufgelisteten Normen préapariert
werden. Falls keine relevante Norm zur Verfligung steht, miissen die Proben fiir die Messung gemaR den
Anforderungen des Kunden prapariert werden, die Radionuklide analysiert, die Probenbehalter und die erfor-
derliche Messempfindlichkeit ausgewé&hlt werden. Dabei ist zu beachteten, dass die Homogenitat sicher-
gestellt wird, die Probengeometrie optimiert wird, die Dichtekorrektionen minimiert werden, der Verlust von
Aktivitat minimiert wird (zum Beispiel von flichtigen Proben) und die notwendige Haltbarkeitsdauer sicher-
gestellt wird. Objekte in der Probe, die Heterogenitat verursachen kénnten, missen entfernt werden und
Rickstande missen, sofern notwendig, getrennt gemessen werden. Sofern erforderlich, kénnen Proben
fraktioniert werden (zum Beispiel nach TeilchengréRe, fester oder kolloidaler Phase). Die Praparationstechnik
kann auch vom zur Verfigung stehenden Stichprobenumfang abhéngen.

Feste Proben kénnen wie zur Verfligung gestellt, getrocknet oder verascht ausgemessen werden. Ofentrock-
nung und Gefriertrocknung, Kalzinierung, sowie Fraktionierung und Zerkleinerung kénnen angewendet
werden.

Flussige Proben kénnen wie zur Verfigung gestellt, angereichert oder verdinnt ausgemessen werden. Anrei-
cherung kann durch Verdampfung, Perkolation unter Verwendung von lonenaustauschharz, oder
Anreicherung durch Ausféallung unter Verwendung von selektiven Fallungsmitteln erfolgen.
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Gasformige Proben kénnen unter Atmosphérendruck in gasdichten Behéltern wie zur Verfigung gestellt
ausgemessen werden, oder in robusten, vakuumdichten und druckfesten Behaltern mit speziellen
Verbindungen zum Befilllen und Ausmessen unter Druck ausgemessen werden.

Der Probenzustand (frisch, trocken oder verascht) muss aufgezeichnet werden, so dass der Analytiker die zu
verwendende geeignete Kalibrierung und mégliche Korrektionsfaktoren beziglich Selbstabsorption bestim-
men kann. Ahnlich miissen der Grad der Anreicherung (Gewichtsverhéltnis frisch/trocken, Flussigkeitskon-
zentration) und das Aktivitdtsniveau des Radionuklids spezifiziert werden, um Situationen zu identifizieren,
die von Routine-Labormessungen abweichen. Falls ein Anreicherungsverfahren wir Verdampfung oder
Perkolation verwendet wird, muss die chemische Ausbeute des Verfahrens fir die relevanten Elemente
bestimmt werden.

Tabelle 1 — Normreferenzen fiir Probennahme und Probenpriparation fiir verschiedene Arten

von Proben
Art der Probe Normreferenz
Wasser
Trinkwasser und Grundwasser 1ISO 10703
I1ISO 5667-1
Seewasser (vor Ort) ISO 18589-7
Niederschlag (Regen)
Abfallwasser, Klarschlamm ISO 5667-10
Lebensmittel
Milch und Milchprodukte ISO 707
ISO 5538
Fleisch von Schlachttieren ISO 17604
Getreide und Getreideerzeugnisse 1ISO 24333
Fisch, Schalentiere und Krebstiere
Vegetation
Olsaaten ISO 542
Rickstande von Olsaaten ISO 5500
Lebensmittel
Pflanzen und Vegetation
Erde, Fels, Untergrund, Baumaterialien
Erde, Fels, Untergrund, Baumaterialien ISO 18589-2
Gartenerde, Acker, stadtische oder industrielle Flachen, die ISO 10381-1
Baumaterial oder Bauschutt enthalten kénnen, sowie von ISO 10381-2
menschlichen Aktivitdten unberiihrte Erde
ISO 10381-3
ISO 10381-4
ISO 10381-5
Erdgas ISO 10381-7
Erde — vor-Ort-Messungen
Oberflachenkontamination und Bodenkontamination (Umgebung) ISO 18589-7
Oberflachenkontamination und Kontamination der Wénde von
Gebauden
Ganzkérperzéhlung, Zahlung im lebenden Organismus (in vivo)
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10.1.3 Beladung des Probenbehilters

Der Probenbehélter muss wie folgt beladen werden (siehe auch ISO 18589-3):

— Der Behélter ist bis zur gleichen Héhe zu beflllen wie sie fur die Referenzquelle verwendet wurde. Die
Fillung ist mit bloRen Auge zu Uberpriifen, und es ist so lange Material nachzufiillen bis die Referenzlinie
erreicht ist. Falls nicht genligend Material vorhanden ist, kann ein Korrektionsfaktor anzuwenden sein
(Anhang F kann hinzugezogen werden, um die GréRRenordnung des Effekts abzuschéatzen). Ein mechani-
sches Flllgerat, wie ein Vibrationstisch, kann verwendet werden, um gleichbleibendes Fillen sicher zu
stellen;

— Die Probenmasse und/oder das Probenvolumen sind aufzuzeichnen;
— Der Behalter ist zu verschlieRen;

— Die AuBenseite des Behalters ist zu reinigen, um mdgliche Kontaminationen beim Flllvorgang zu
entfernen. Der Behélter kann in einer sauberen Kunststofftiite verschlossen werden, um das Kontami-
nationsrisiko von Detektor und Probenhalter zu reduzieren.

Bei der Messung von gasférmigen Zerfallsprodukten (zum Beispiel 222Rna’zzﬁRa) muss der verschlossene
Behélter lange genug gelagert werden, um radioaktives Gleichgewicht zu erreichen.

10.1.4 Speicherung des Probenspektrums

Die Prifprobe wird fur die Messung im Spektrometer in einer genau reproduzierbaren Position platziert, und
zwar an der gleichen Position wie die Kalibrierquelle. Das Spektrum wird zusammen mit der Startzeit und
dem Messdatum gespeichert. Die Totzeit des Gerates muss in dem Bereich der Totzeiten sein, der von der
Validierung abgedeckt ist (falls die Totzeit groRer als dieser Wert ist, dann kann eine Positionierhalterung
gebaut werden, die den Abstand zwischen Quelle und Detektor vergréRert, und es muss fir diese Position
eine Kalibrierung beziglich Nachweiswahrscheinlichkeit durchgefiihrt werden).

Das Spektrum wird so lange erfasst bis die geforderte Nachweisgrenze erreicht ist oder ausreichend
Zahlereignisse in der Linienflache (oder den Linienflachen) sind, um die geforderte Unsicherheit zu erreichen.
Dabei ist das Erfordernis der Subtraktion des Untergrundes zu bericksichtigen. Dies kann viele Stunden
dauern.

10.2 Analyse des Spektrums

10.2.1 Verfahren fiir Messsysteme in Laboratorien

Die Energie und die Nettoflachen der Linien im Spektrum missen mit der gleichen Software zur Spektrums-
analyse identifiziert werden wie sie zur Kalibrierung des Instruments verwendet wurde. Linien missen den
Radionukliden in der Probe zugeordnet werden.

In Anhangigkeit von der Anwendung und lokalen Vorschriften wird eine visuelle Untersuchung aller Spektren
empfohlen, um sicherzustellen, dass alle Linien im Spektrum identifiziert wurden, und dass Uberlappende
Linien korrekt entfaltet wurden.

Die Entfaltung von tberlappenden Linien kann eine manuelle Justierung von Analyse-Parametern erfordern,
um eine gute Anpassung an die Daten sicher zu stellen.

Méoglicherweise werden Artefakte im Spektrum beobachtet und sollten identifiziert werden, wie
Summenlinien, Rontgenfluoreszenz von Abschirmmaterialien, ,Escape“-Linien und Compton-Kanten.

Detaillierte Informationen sind in [4] und der wissenschaftlichen Literatur zu finden.

10.2.2 Korrektionen beziiglich Untergrund und Stérungen

Die fur die Bestimmung der Aktivitdten der Radionuklide verwendeten Flachen der Totalabsorptionslinien
mussen hinsichtlich der Untergrundanteile korrigiert werden, dabei ist jedweder Unterschied in der Messzeit
bei der Probe und beim Untergrund zu beriicksichtigen.
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Der Detektor, der Probenbehélter oder die Detektorumgebung kénnen kontaminiert sein oder natirlich
vorkommende Radionuklide enthalten (siehe auch ISO 18589-3). Dies kann Linien im Spektrum hervorrufen,
die nicht von der Probe stammen. Deshalb muss in festgelegten, kurzen Zeitabstanden ein Untergrund-
spektrum aufgezeichnet werden, um es vom Probenspektrum zu subtrahieren, und um jede Kontamination
des Detektors zu erkennen, so dass er, sofern erforderlich, gereinigt werden kann.

Weitere zu beriicksichtigende Ratschlage wahrend der Messung natirlicher Radionuklide im Boden und
Informationen zu spektroskopischen Stérungen sind in ISO 18589-3 gegeben.

GrolRe Proben kdnnen den Detektor von der Umgebungs-Untergrundstrahlung abschirmen. Das Untergrund-
spektrum sollte unter Verwendung einer Blindprobe, die frei von den interessierenden Radionukliden ist,
erhalten werden, und in der gleichen Geometrie wie die zu messenden Proben.

Die Zahlereignisse des Untergrundes sollten mindestens fir die gleiche Zeitspanne akkumuliert werden wie
die Proben.

Das Untergrundspektrum kann analysiert werden, um die Herkunft der Linien im Spektrum (zum Beispiel
natiirlich vorkommende radioaktive Verunreinigungen im Detektormaterial) mit dem Ziel zu identifizieren, eine

Prifung beziglich Kontamination von Detektor, Abschirmung, Probenbehélter oder Probenhalter durchzu-
fahren.

Zu anderen Einflissen auf das Untergrundspektrum koénnen luftgetragene Radioaktivitat wie Radon oder
Radioaktive Quellen, die in der Umgebung des Detektors gelagert werden, beitragen.

11 Darstellung der Ergebnisse
11.1 Berechnung der Aktivitit pro Gramm der Probe
Die Aktivitat (a) jedes Radionuklides in der Probe wird durch die Gleichungen (4), (6) und (7) angegeben:

a=nyg-fq-Pp-€g-t-m (6)

Dabei ist

= 2] )

1 _ e—/n’

der Korrektionsfaktor beziglich des radioaktiven Zerfalls wahrend der Zahlzeitspanne ¢, und ¢, ist die Zeit-
spanne zwischen dem Bezugszeitpunkt fir die Messung und dem Beginn der Zahlzeitspanne.

ANMERKUNG 1 ¢, ist positiv, wenn der Bezugszeitpunkt vor dem Messzeitpunkt liegt.

ANMERKUNG 2 Diese Berechnung kann tblicherweise von dem Softwarepaket zur Analyse durchgefiihrt werden.

Beziglich der folgenden Effekte missen Korrektionen an den Ergebnissen angebracht werden:

— Unterschiede zwischen der Prifprobe und der fir die Kalibrierung verwendeten Referenzquelle;
—  Totzeit und Pulsaufstockung (en: pile up);

— Kaskaden-Summation (en: true summing).

Empfehlungen fir die Anwendung von Korrektionen beziiglich dieser Effekte sind im Anhang B zusammen-
gefasst.
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11.2 Bestimmung der charakteristischen Grenzen

Die charakteristischen Grenzen missen gemal ISO 11929 abgeschéatzt werden, sofern vom Kunden oder
von ortlichen, nationalen oder internationalen Vorschriften kein alternatives Verfahren spezifiziert wird. Ein

Beispiel fiir eine Untersuchung einer Probe mit 137Cs istim Anhang E angegeben.

12 Priifbericht

Der Prifbericht muss den Anforderungen von ISO 17025 entsprechen und muss zusétzlich die folgenden
Informationen beinhalten:

—  Hinweis auf die Ubereinstimmung mit dieser Norm;
— Kennzeichnung der Probe;

— Einheiten, in denen die Ergebnisse angegeben sind;
— Prufergebnisse und beigeordnete Unsicherheit;

— Nachweisgrenzen fiir die vom Kunden spezifizierten Radionuklide oder je nach Anwendungsfall (dies
kann, je nach Anforderung des Kunden, im Prifbericht als ,nicht gré3er als” oder ,<" oder ,<* angegeben
sein);

— Verfahren zur Abschéatzung der Nachweisgrenze oder Hinweis auf ISO 11292;

— Vertrauensniveaus, die fur die Angabe der Unsicherheit und der Nachweisgrenze verwendet wurden;

— Alle Faktoren oder Annahmen, die die angegebenen Ergebnisse beeinflussen kénnten (zum Beispiel
Homogenitat oder Zusammensetzung der Proben).

ANMERKUNG Bei einigen Messungen kann die berechnete Aktivitdt unterhalb der in ISO 11929 definierten
Erkennungs- oder Nachweisgrenze liegen. In Abhangigkeit von den Anforderungen des Kunden kénnen die Messungen
wie folgt angegeben werden:

—  Bei Aktivitaten unterhalb der Erkennungsgrenze a* kann das Ergebnis als < a* angegeben werden;

—  Bei Aktivitaten unterhalb der Nachweisgrenze kann das Ergebnis als < a* angegeben werden.
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Anhang A
(normativ)

Qualitatssicherung und Programm zur Qualitatskontrolle

AA1 Allgemeines

Arbeiten zur Qualitdtskontrolle missen die Anforderungen von ISO/IEC 17025 erfullen. Die EinflussgrofRen,
die jedes Messverfahren beeinflussen, werden in den zugehérigen relevanten ISO/IEC Normen diskutiert.

A.2 EinflussgrofRen

Einige GréRen kénnen einen unterschiedlichen Einflussgrad auf die Messung haben. Besonders ist darauf zu
achten, den Einfluss von solchen Parametern so gering wie moglich zu halten, die eine systematische
Messabweichung bewirken und zu einem nicht reprasentativen Ergebnis fir die zu untersuchende Situation
fuhren. Gelingt es nicht, geniugend VorsichtsmalRnahmen zu ergreifen, so wird die Anwendung von
Korrekturfaktoren an dem Messergebnis erforderlich. Die Einflussgréfen, die diese Messmethoden
beeinflussen, werden im Anhang B diskutiert.

A.3  Uberpriifung der Gerite

Wesentliche Gerateparameter (Nachweiswahrscheinlichkeit, Untergrund) missen im Rahmen eines
Qualitatssicherungsprogramms Uberprift werden, dass von dem Labor in Ubereinstimmung mit den
Anweisungen des Herstellers etabliert wurde.

A4 Uberpriifung des Verfahrens

Eine Uberpriifung der Genauigkeit des Verfahrens muss regelmaRig durchgefiihrt werden. Dies kann durch
folgendes erreicht werden:

— Teilnahme an nationalen oder internationalen Ringvergleichen;
—  Untersuchung von Referenzmaterialien.

A5 Qualitatssicherungsplan

Ein Qualitatssicherungsplan muss etabliert werden, der die Aktionen beschreibt, die sicherstellen, dass die
ubermittelten Messergebnisse der Spezifikation des Kunden entsprechen.

Dieser Qualitatssicherungsplan muss folgendes beinhalten:
RegelmaRige Qualitatsprifungen;

Uberpriifungs-/Test-Messungen;

Schulung der Mitarbeiter und deren Beurteilung;

Dokumentation der Ergebnisse der Priifungen zur Qualitatskontrolle.

Die Haufigkeit der Prifungen muss auf den Ergebnissen von Validierungsstudien und historischen Aufzeich-
nungen basieren.

A.6 Energiekalibrierung

Die Energiekalibrierung des Systems muss regelmaRig uberprift werden, indem eine oder mehrere gamma-
strahlende Quelle(n), deren Energien genau bekannt sind, und die den interessierenden Energiebereich
uberdecken, gezahlt werden. Die Energiekalibrierung muss wiederholt werden, falls eine der gemessenen
Energien auRerhalb des erforderlichen Bereichs liegt (typischerweise 0,2 keV).
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A7 Kalibrierung beziiglich Nachweiswahrscheinlichkeit

Die Reproduzierbarkeit der Nachweiswahrscheinlichkeiten von Totalabsorptionslinien muss regelméfig mit
einer radioaktive Quelle mit langer Halbwertzeit Uberpriift werden, die mindestens niederenergetische (kleiner
als 100 keV) und hochenergetische (gréRer als 1 300 keV) Gammastrahlung emittiert. Fur diese Prifungen
muss die gleiche Geometrie mit einem reproduzierbaren Quelle-Detektor-Abstand (vorzugsweise mehr als
10 cm) verwendet werden. Es missen in jeder Linie mindestens 20 000 Zahlereignisse gesammelt werden.
Shewhart-Regelkarten (ISO 7870-2) sollten verwendet werden, um Abweichungen in den Linienzdhlraten
nachzuweisen, und Abweichungen missen untersucht und, sofern erforderlich, Korrekturmanahmen
ergriffen werden.

A.8 Halbwertsbreite

Wahrend der regelmaRigen Prifung beziiglich der Nachweiswahrscheinlichkeit muss auch die Auflésung des
Systems (FWHM) gemessen werden, und zwar sowohl bei niedrigen als auch bei hohen Energien. Shewhart-
Regelkarten (ISO 7870-2) sollten verwendet werden, um Abweichungen in den gemessenen FWHM-Werten
nachzuweisen, und Abweichungen miissen untersucht und, sofern erforderlich, KorrekturmalRnahmen
ergriffen werden.

Jeder langzeitig ansteigende Trend in den FWHM-Werten muss ebenfalls untersucht werden, da er auf Ver-
schlechterung von Komponenten des Vorverstéarkers (oder auf anderer Fehler) hinweisen kann.

A9 Untergrund

Mindestens einmal pro Jahr oder nach moglichen Kontaminationen muss der Untergrund im Detail geprift
werden, indem das neueste Untergrundspektrum mit dem vorherigen verglichen wird. Die Gesamtzahl der
Zahlereignisse in den Spektren und die Energien der Linien sollten verglichen werden. Jede signifikante Zu-
nahme des Untergrundes muss untersucht werden.

ANMERKUNG  Untergrundspektren kénnen im Laufe der Zeit, auf Grund von Anderungen der Konzentration von natiir-
lich vorkommendem radioaktivem Material in der Luft, variieren.

A.10 Uberpriifung der Messungen

Es wird empfohlen, dass Laboratorien an nationalen oder internationalen Eignungspriifungen teilnehmen. In
diesen Ubungen erhalten die Teilnehmer gammastrahlende Radionuklide und werden aufgefordert, die vor-
handenen Radionuklide zu identifizieren und zu quantifizieren (und die abgeschatzte Unsicherheit anzu-
geben). Die Laborergebnisse missen mit den veréffentlichten Werten verglichen werden, und Abweichungen
von dem angegebenen Aktivitdtsgehalt missen untersucht und Korrekturmafnahmen ergriffen werden.

Fur Vor-Ort-Messungen werden Verifikations-Ubungen von nationalen und internationalen Organisationen
organisiert. An einer ausgewahlten Flache, deren nominelle Aktivitdt pro Flacheneinheit und/oder pro Masse
bekannt ist, fuhren alle Teilnehmer Messungen durch und analysieren diese (zum Beispiele durch Untersu-
chung von Proben oder bekannter Quellen). Die Ergebnisse der teilinehmenden Teams werden mit den nomi-
nellen Werten verglichen und mit den Mittelwerten der Werte der anderen Teams.

A.11  Schulung und Beurteilung der Mitarbeiter

Ein Weiterbildungsplan und regelmafRige Beurteilung missen fur die Mitarbeiter, die mit der Planung der
Messungen, den Messungen selbst, der Datenanalyse und der Berichterstattung betraut sind, etabliert
werden.

Es wird empfohlen, dass die Mitarbeiter, die Vor-Ort-Messungen ausfiihren, an speziellen Kursen zur Mess-
technik teilnehmen, die von Experten, Ausbildungsstatten, oder Herstellern von Messausristungen und Soft-
wareproduzenten durchgefiihrt werden, und die Mitarbeiter durch regelmaRige Messkampagnen oder Schu-
lungsprogramme zu trainieren.

A.12 Dokumentation

Aufzeichnungen der Ergebnisse alle Qualitdtsiberpriffungen und der Daten sind aufzubewahren. Alle
Abweichungen und KorrekturmaRRnahmen sind ebenfalls aufzuzeichnen.
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— Entwurf -

E DIN ISO 20042 (VDE 0493-2042):2016-12

Anhang B
(normativ)

Korrektionen an dem Analyseprozess

B.1 Allgemeines

Wenn keine Korrektionen beziglich der folgenden Faktoren vorgenommen werden, kann dies zu systemati-
schen Messabweichungen fir den Schatzwert der Aktivitat des Radionuklides fithren.

— Unterschiede zwischen der Geometrie der Prifprobe und der Referenzquelle;

— Unterschiede zwischen der Zusammensetzung und/oder Dichte der Priufprobe und der Referenzquelle;
— Koinzidenz-Summieren (en: true coincidence summing):

—  Effekte durch Pulsaufstockung (en: pile up).

Die Grofie jeder dieser systematische Messabweichungen muss abgeschéatzt und mit der Messunsicherheit
verglichen werden, die fur das Erfullen der Kundenanforderungen erforderlich ist. Sofern erforderlich, muss
eine Korrektion an den Schatzwerten der Aktivitdt durchgefiihrt werden und im Unsicherheitsbudget eine
Komponente fir die Unsicherheit der Korrektion aufgenommen werden. Falls keine Korrektion vorgenommen
wird muss im Unsicherheitsbudget eine Komponente aufgenommen werden, die auf dem Schéatzwert fir die
Grolke der Effekte basiert.

Die folgenden Tabellen fassen die Methoden zur Minimierung der Effekte, zur Abschatzung der GréRe der
Effekte und zur Abschatzung der Korrektionsfaktoren genauer zusammen. Andere Methoden kénnen verwen-
det werden, aber sie missen aufgezeichnet und dokumentiert werden.

In Abhangigkeit von den Details der verwendeten Messtechnik (zum Beispiel, wenn das Spektrometer mit
einer Antikoinzidenz-Abschirmung ausgeristet ist) kbnnen auch andere Korrektionsfaktoren erforderlich sein.

Diese Faktoren miissen ebenfalls identifiziert, ihre Auswirkungen abgeschatzt und Korrektionen angewendet
werden.

B.2 Probengeometrie

Tabelle B.1 — Korrektionen beziiglich Probengeometrie

Grund fir die Die Probengeometrie (Ublicherweise die Fiillhéhe im Behalter) entspricht méglicherweise nicht der
Korrektion Geometrie, die fiir die Kalibrierung des Gerétes benutzt wurde. Dies kann zu einer Anderung der
Nachweiswahrscheinlichkeit fiihrt, die sich als Funktion der Energie andert.

ANMERKUNG In den meisten Arrangements ist die Korrektion geringer als erwartet, da die Z&hler-
eignisse im Detektor von dem Teil der Probe dominiert werden, der am néchsten zum Detektor ist.

Minimierung der Die Korrektion kann minimiert werden, indem sichergestellt wird, dass die gleiche Geometrie fur die Proben
Korrektion und fiir die Referenzquelle verendet wird. Bei flissigen Proben kann das Volumen kontrolliert werden, indem
ein bekanntes Volumen durch Verwendung eines kalibrierten Glaskolbens oder Zylinders eingegossen wird,
anstatt Markierungen auf dem Probenbehélter zu verwenden. Die Geometrie von Feststoffquellen kann
kontrolliert werden, indem Werkzeuge zum Verpacken verwendet werden, die sicherstellen, dass der
Probenbehélter bis zu einer kontrollierten Héhe gefillt wird.

Abschatzung der Die Grofie des Effekts kann abgeschatzt werden, indem Proben bekannter Aktivitat mit den

Grole geringstméglichen und héchstméglichen Werten des interessierenden Parameters prépariert werden (zum
Beispiel Fullhéhe) und die Schatzwerte der Aktivitaten verglichen werden. Alternativ kénnen Monte-Carlo-
Verfahren oder halbempirische Modelle verwendet werden.

Abschéatzung des Der Korrektionsfaktor kann abgeschétzt werden, indem ein Satz von Proben bekannter Aktivitat unter
Korrektionsfaktors Veranderung der Geometrie (zum Beispiel Fiillhéhe) préapariert werden. Alternativ kénnen Monte-Carlo-
Verfahren oder halbempirische Modelle verwendet werden.
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