20. Meranie vzoriek zo Zivotného prostredia pomocou

polovodi €ovej spektrometrie ziarenia gama

1. VSeobecna c¢ast

Nizke aktivity

Oblast merania nizkych aktivit nemusi byt jednoznacne vymedzena len nizkou meranou
aktivitou, merania na drovni citlivosti meracej aparatiry mézu byt dosiahnuté aj dalSimi
limitujucimi faktormi merania ako napr. kratke meracie Casy, nizka detekéna ucinnost,

neoptimalna geometria merania, vysoké prirodné alebo umelé interferencie a pod.

V pripade merani vzoriek zo Zivotného prostredia (ZP) sa do problematiky merani nizkych
aktivit dostavame okrem nizkych hodndt meranych aktivit hned z niekolkych dalSich
dévodov a to najma: vysoka interferencia prirodného pozadia, nehomogénnost objemovych
prirodnych vzoriek a rozptyly v objeme vzorky, velky pocet energetickych komponent zodpo-
vedajucich velkému poctu radionuklidov z prirodzenych rozpadovych radov, sumacny efekt

kaskadnych prechodov gama a iné.

V stdasnosti sa pre merania vzoriek zo ZP najrozsirenejSie pouziva metodika zaloZena
na polovodicovej spektrometrickej technike na baze detektorov z vysokocCistého germania
(HPGe), ktoré vdaka dobrému energetickému rozliSeniu (pod 2 keV) umoziuju komplexnu
analyzu multikomponentovych spektier. Merania sa vykonavaju v nizkopozadovej tieniacej
kobke, ktord vyznamne zniZzuje pozadovl interferenciu. Niekedy sa navySe pouZiva aj
systém elektronického zniZzovania pozadia zaloZzeného na antikoincidenénom (AKO) tieneni.
Optimalna detekcia je zaloZena na tzv. Marinelliho geometrii (cylindricka vzorka so studrio-

vou dutinou pre zasunutie detektora).

Metdda plochy pod pikom

Pri aplikacii HPGe spektrometrie je najrozsirenejSia vyhodnocovacia metdda zaloZzen& na
analyze piku Uplnej absorbcie. Tato tzv. metdda plochy pod pikom je graficky znazornené na
obr. 20.1 a m6ze byt matematicky formulovana ako skélarny linearny spektrometricky model

merania aktivity:
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kde Dzzz:Di je integrélna pocetnost impulzov od vzorky vramci spektralnej oblasti
analyzovaného piku (c;,c;) (ROI). Integralna pocetnost impulzov od prirodného pozadia je
danéa potom ako B = ZZBi , d, je prikon poc€etnosti impulzov od interferencie, ktora uréime
pomocou (20.2) ako kontinuum pod pikom, tp a tg sU €asy merania vzorky a pozadia,
k =c, —c; je poCet kanalov pod pikom, € je detekéna ucinnost v oblasti piku a y je

vytaznost fotdnov pre vySetrovany prechod gama.
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Obr. 20.1: Grafické znazornenie metddy plochy pod pikom (ROI — oblast analyzovaného piku).

Interferenény ¢len d; méZeme odhadnut pomocou tzv. techniky PNA (Peak Net Area).
Tento ¢len odpoveda interferenciam impulzov pochadzajucich z dalSich interak&nych efektov
ako napriklad fotoefekt pre energie blizko susediacich s energiou analyzovaného piku
(multiplet), Comptonov efekt od vySSich energii, viachasobny rozptyl, brzdné Ziarenie a pod.

Prikon od interferenéného pozadia d, méZzeme teda matematicky napisat’ ako:

De Be _Be _ 4. +d. -be (20.2)

d':t th t
D D B

kde Dp reprezentuje interferenciu od pripadného multipletu, pre singlety je D, =0, D, a B¢

odhadov pre tieto interferenéné kontinua je zaloZzena na:

a) priemere pocetnosti v krajnych kanaloch piku:
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D, + D,

) (20.3)

B =k

b) priemere pocetnosti v m krajnych kanaloch piku:

DC =2l:n[iDl + CZSDlJ (204)

i=C0 i=02

c¢) parabolickych alebo inych nelinearnych fitovacich algoritmoch.

Energeticka kalibracia

Prvym krokom pri komplexnej analyze spektier Ziarenia gama je energeticka kalibracia,
ktord umoznuje urCenie energie pre danu lokalizaciu kanalov v spektre. Pre 4000 a viac

kanalové spektra sa pouziva kalibraéna krivka druhého radu:
E =C,K%+C,K +C, (20.5)

kde E je energia, K je Cislo kanala a C; su kalibratné koeficienty. Energeticka kalibracia
umoznuje kvalitativhu analyzu zahrnujicu identifikaciu nuklidov pomocou zistenej energie

a tabelovanych kniznic radionuklidov.

Uginnostna kalibracia
Nezndma detekéna ucinnost € sa urCuje pomocou kalibranych merani znéamych
Standardov. V sulade so skalarnou formulaciou modelu merania (20.1) potom G¢&innost’ € pre

konkrétnu energiu piku (pikova ucinnost) méze byt priamo uréené ako:

g_l(S_B_Sljzs‘b‘Sl o (20.6)
ts g

B SoY SoY SoY

kde S = zzjsi je integrélna pocetnost od Standardu v oblasti analyzovaného piku (ROI), ts
a tg su Casy merania Standardu a pozadia, S| = Sc/ts — Bc/ts = Sc — be je prikon pocetnosti
impulzov, ktory interferuje so Standardnou plochou g. Hodnoty Sc a B¢ sU kontinualne
prispevky uréené spriemerovanim krajnych kanélov pikov pre merania Standardu a pozadia

a sy je znama referenéna aktivita Standardu.

Pri komplexnej spektrometrickej analyze vo vacSine nie je priamo dostupny Standard
zodpovedajuci analyzovanému nuklidu vo vzorke. V tomto pripade sa pikova ucinnost’ pre

danu energiu stanovi na zaklade kalibra¢nej a€innostnej funkcie s(E), ktorej najpouzivanejsi

tvar je:
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log(e) = A, log(E)* + Aglog(E)® + A, log(E)? + A log(E) + A (20.7)

2. Zadanie a postup merania

Zakladnym ciefom rieSenia tejto tlohy je urobit komplexnu analyzu vybranej vzorky zo ZP.

Vzorka je merana v Marinelliho geometrii. Na energeticku kalibraciu pouzite zmes bodovych

ziariov (**’Cs a ®°Co). Uginnostni kalibraciu urobte pomocou objemového referenéného

Standardu '*?Eu. Standardna vzorka je umiestnena v Marinelliho nadobe o rozmeroch

odpovedajucim geometrii vzorky. Pri merani pozadia taktiez pouzite Marinelliho nadobu

naplnenut destilovanou vodou, aby ste zohladnili absorpciu pozadia v hmotnom prostredi

vzorky pri pouzitej geometrii detekcie.

Vzhladom na komplexnost potrebnej analyzy vzorky zo ZP, je vhodné pouzit pre ucely

energetickej a uc€innostnej kalibracie, vyhladavanie pikov, vypocty PNA a identifikaciu

nuklidov plne alebo Ciastoéne automatizované komeréné produkty na spracovanie spektier

Ziarenia gama.

Postupnost rieSenia ulohy je nasledovna:

1)
2)
3)
4)
5)

6)
7)

8)

Meranie zmesi bodovych Ziari¢ov (**’Cs a ®°Co) pre Ggely energetickej kalibracie
Meranie Standardu **?Eu v Marinelliho geometrii

Meranie vzorky zo ZP v Marinelliho geometrii

Meranie pozadia s Marinelliho nadobou s destilovanou vodou

Energetickd kalibracia pomocou nameranej zmesi (**Cs a ®Co), pripadné

upresnenie pouzitim spektra ***Eu
Uginnostna kalibracia pomocou nameraného spektra *?Eu (20.7)

Analyza spektra meranej vzorky zo ZP zahrfiujica lokalizaciu pikov, vypoéty PNA

a identifikaciu nuklidov

Zistite, &i vzorka zo ZP nie je kontaminovana umelymi radionuklidmi, ak &no stanovte

ich aktivitu a vysledok ohodnodte chybou merania.
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