17. Stanovenie detek €nych limitov spektrometrickych zariadeni

1. VSeobecna céast

Radioaktivna premena prebieha nahodne v Case, takZze meranie poctu detekovanych
udalosti za dany €asovy usek nie je nikdy presné, ale reprezentuje priemernt hodnotu
s istou neurcitostou. Tato Statisticka neurcitost merania vytvara istu Statistickt aroven, pod
ktorou uz nevieme odliSit merana udalost’ od jej Statistickej fluktuacie a od fluktuécie dalSich
sprievodnych javov merania. Takto sa pri detekcii a taktieZ spektrometrii Ziarenia gama

objavuje zakladny limit detekcie.

Detekény limit musi byt ustanoveny pomocou jednotnej Statistickej definicie, ktord by
mala byt akceptovana vacsSinou vyskumnikov. AvSak niektoré limity pocitané r6znymi
autormi sa liSili navzdjom aj o tri rddy, a preto na odstranenie tychto nezrovnalosti Curie [1]
v roku 1968 navrhol koncepciu troch detekénych limitov, ktora je dnes uz vSeobecne Siroko

akceptovana.
Koncept je zaloZzeny na nasledovnych troch zakladnych Urovniach detekcie:

a) Rozhodovaci limit (kriticka aroven) Lc, ktorého prekroCenie znamena, Ze analyzovana
vzorka uz mbéZe obsahovat na danej hladine vyznamnosti a niektoré udalosti, ktoré sa
meraju. V oblasti merania aktivit sa pouziva ozna¢enie MSA (minimélna signifikantna
aktivita).

b) Detekény limit Lp, ktorého prekroCenie znamena, Ze je mozné detekovat s urcitou
vyznamnou pravdepodobnostou nejaké mnozZstvo meranych udalosti nad Uroviiou
pozadia. V oblasti merania aktivit sa pouziva oznatenie MDA (minimalne
detekovatelnd aktivita).

c) Limit stanovitelnosti Lg, ktory musi byt prekroCeny, aby sa dosiahli vysledky
s presnostou poZadovanou pre kvantitativnu analyzu. Tento limit reprezentuje

miniméalne meratelnd aktivitu (MMA).

Curieho definicia detekénych limitov méZe byt matematicky fomulovana pomocou

nasledovnych vyrazov:

Lo = ko0, (17.1)
Lp =Lc +kgop (17.2)
Lo =KoOg (17.3)
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kde k, akg su kvantily Standardneho normalneho rozdelenia, ktoré zodpovedaju pravdepo-
dobnostnym drovniam (1—0() a (1—[3), a a f3 st hladiny vyznamnosti (vid' Tab. 17.1), kq je
reciprokd hodnota relativnej Standardnej odchylky, o, je Standardna odchylka prazdneho

signdlu, opa 0y sU Standardné odchylky signalu na Udrovniach strednych hodn6t

Mp =Lp @ pg =Ly

Nasobky Standartnych odchyliek, ktoré zodpovedaji réznym hladinam vyznamnosti. Tab. 17.1

Kvantil Hladina vynamnosti
0,68 50 %
1,0 68,3 %
1,15 75 %
1,65 90 %
1,96 95 %

Skalarny linearny spektrometricky model merania aktivity je matematicky formulovany

pomocou vyrazu (20.1) a formalne méze byt zapisany ako:
a = (D,S,B,tp ts,tg,50,Dc,Sc.Be...) (17.4)

kde parametre funkcie reprezentuji postupne pocetnosti impulzov v oblasti piku od vzorky,
Standardu a pozadia, €¢asu merania vzorky, Standardu a pozadia, Standardni aktivitu
a kontinualne interferencie vo vzorke, Standarde a pozadi. Skalarna funkcia | reprezentuje
partikularny model spektrometrického merania. DetailnejSi opis najpouZzivanejSieho modelu
spektrometrického merania zaloZzeného na metdde plochy pod pikom (PNA — Peak Net Area)
mozno najst pri tlohe 20.

Réadioaktivny rozpad sa riadi Poissonovym Statistickym rozdelenim pravdepodobnosti,
ktoré je limitnym pripadom binomického rozdelenia pre nekonecny pocet &asovych
intervalov. Pre velky pocet rozpadov je Poissonove rozdelenie velmi blizke ku Gaussovmu

(normélnemu) rozdeleniu.

Poissonove rozdelenie ma Standardnt odchylku o rovnajucu sa \/ﬁ kde p je stredn&

hodnota rozdelenia. Digitdlna forma pozorovania aktivity (poCetnost impulzov) sa teda v
prevaznej miere riadi Poissonovym rozdelenim. Existuje v3ak aj ne-poissonovska variabilita,

ktord pochadza z kozmickych variacii, nestability pristrojov, zle postavenych predpokladov

daného spektrometrického modelu a pod. Tato by mala byt tieZ zahrnuta do odhadu o} [1].

Celkové disperzia meranej pocetnosti impulzov je potom dana ako:

0% = 0% + Ogyst = px XX (17.5)
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kde X reprezentuje meranie vzorky, Standardu alebo pozadia (X = D, S alebo B). Disperzia
ogtat zodpoveda Statistickej experimentélnej chybe merania, disperzia ogyst charakterizuje

systematickd chybu pouZzitého spektrometrického modelu, najlepsi odhad strednej hodnoty
pomocou jediného merania je i = X aredukovana hodnota x% (chi-Stvorec) kvantifikuje
zhodu medzi redlnymi a modelovymi datami (ide&lny model mé hodnotu X% blizko k 1).

Pre linearny model aktivity (17.4) mbdZe byt celkova disperzia aktivity uréena:
02 =w,a®+w,a+w, (17.6)

kde w,, wi, @ Wy su skalarne koeficienty, ktoré zavisia na vybere modelu . Pre PNA model

(model plochy pod pikom) disperzné koeficienty v (17.6) mozno vyjadrit nasledovne:

n 2 . 2 2 2
o B i IS E O TN [

_ 2,2
€= SoYils soyillle s Sj

kde okrem oznacenia pouziteho pri formulacii PNA modelu v ulohe 20, Sc; reprezentuje
interferenéné kontinuum pod j-tym Standardnym pikom a So, Je referencné Standardna akti-
vita pre kazdu z n energetickych komponent ngjdenu a analyzovanu v Standardnom spektre.

s(E) je kalibra¢na ucinnostna krivka. Ak je mozna priama kalibracia analyzovaného piku,

vyraz pre koeficient w, sa zjednodusi nasledovne:

2 2 2 2
W, = 1 Xs, 212 _ X8 . Xs (b+ibcj+(L+1jX—s(Sc—bc) (17.7a)

Dalsie disperzné koeficienty mozno pre PNA model vyjadrit spoloéne pre priamu aj

nepriamu kalibréaciu:

2 2
leiX—D— 2 X_B(b.beC}

ey tp  €%y?s, tp 2m
1

2 2 2

— Xp . XB K K XD
wq = Xo 4 X6 [+ X b |+[ = +1)XB (g - be )|
° szyz[[tD tBJ( 2m Cj (Zm JtD(C C)J

Vyznam vSetkych premennych je detailne vysvetleny v ramci opisu PNA modelu v Glohe 20.

(17.8)

Subor detekénych drovni definovanych rovnicami (17.1), (17.2) a (17.3) mdze byt
vypocitany pre pripad PNA modelu spektrometrického merania pouZitim disperzie aktivity
(17.6) sdisperznymi koeficientami (17.7) a (17.8). Predpokladajme pre jednoduchost
kg =kg =J/A a kg =1/8=a/g, . Potom detekené limity mozno vyjadrit' postupne:
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o (17.9)

Aysa = A

2
_ Wy +2A%aysa

ampa = N —w, (17.10)
_Wyt (W12 +,4(52 ‘V\Vz)’VO)MZ
amma = 2(62 _Wz) (17.11)

2. Zadanie a postup merania

V ramci rieSenia Ulohy stanovte zakladné detekéné limity pre dané spektrometrické
zariadenie (MSA, MDA a MMA). Detekéné limity stanovte pre energiu 661,65 keV izotopu
137Cs (vytaznost y = 85,1 %) pre pripad interferencie len prirodného pozadia a taktiez pre
pripad interferencie s izotopom *°Co, pripadne s dal$imi umelymi interferenciami. Vypogitané
hodnoty vztahujte pre hladinu vyznamnosti 90 % (k, =kg =165) a relativnu chybu merania
10 % (kg =10). Na Gc¢innostnu kalibraciu pouZzite priamu kalibraciu pomocou Standardu
*¥’Cs (v tom pripade mozeme priblizne predpokladat o3, =0 a Xk = 1).

Pred samotnymi vypoc&tami detek&nych limitov zrealizujte subor potrebnych merani a ich
analyzu, na zéklade ktorej ziskate potrebné udaje pre vypocty detekénych limitov, podla

nasledovného postupu:

1. Meranie spektra Ziari¢a **'Cs

2. Meranie spektra Ziaricov **'Cs a ®°Co
3. Meranie spektra pozadia
4

PNA analyza nameranych spektier (D,S,B,tD,tS,tB,sO,DC ,SC,BC,...)

o

Vypocdty detekénych limitov
6. Ako sa zmeni citlivost spektrometra, ked umiestnime meranie do tieniacej kobky

s koeficientom potlagenia pozadia 10, a ako ked prediZzime 2-kréat as merania?
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