CH-13.1

Radiometria a radioekologia

Stanovenie mernej aktivity radionuklidov v homogenizovatel’'nych
materidloch metédou polovodicovej gamaspektrometrie v rozsahu
energii 60 keV — 200 keV pre Standartné geometrie

. Uvod

Tento postup popisuje stanovenie mernej aktivity rddionuklidov vo vzorkéach priprave-
nych z kvapalnych, sypkych a tuhych homogenizovatel'nych materidlov v rozsahu energii

60 keV az 2000 keV metddou polovodi¢ovej gamaspektrometrie.

. Princip metody

Metdda je zaloZzenda na detekcii kvant gama emitovanych z radionuklidov nachadzajacich
sa vo vzorke polovodi¢ovym detektorom s vysokym rozliSenim a nasledujucou kvalitativ-

nou a kvantitativnou analyzou ziskaného spektra.

. Pomocky

Spektrometer gama.

. Vzorky

Vzorky pre gamaspektrometriu sa pripravuju podla Specifickej normy pre skuSany vy-
robok. Ak takato Specificka norma neexistuje, odporica sa, aby sa zucastnené strany na

postupe dohodli.

. Pracovny postup

Pripravena vzorka sa prinesie do meracej miestnosti gamaspektrometra. Do Meracieho

zoSita gamaspektrometra sa podla predtlace zapise

= jednopismenové oznacenie detektora (velké pismeno latinskej abecedy A, B, C, D

alebo E),



= datum a poradové ¢islo merania v danom dni (merania sa ¢isluju priebezne nezéavisle
od detektora) oddelené znakom / (lomitko),

= 3-pismenovy kod vzorky (pre bezné vzorky je kod VVZ) a laboratorne Cislo vzorky
(zo stipca Pridelené ¢isla analyz),

= ndzov vzorky,

Ak pri priprave vzorky doslo k zmene koncentracie, pred nazov vzorky sa uvadza

spdsob pripravy

L- lyofilizacia

R- riedenie

D- suSenie

A- spalovanie

P- iné, vyssie neuvedené spracovanie,

a do stipca Poznamky Meracieho zoSita gamaspektrometra sa zapise hmotnost,, resp

objem vzorky pred a po spracovani.
= mnozstvo vzorky a jednotku mnozstva (kg, L, ks),
= kod pre geometriu merania, v LRR sa pouzivaju Standardné geometrie:
- 3MB (objem vzorky 0,30 L v Marinelliho nadobe, typ 1020, vyrobca: UVVVR
Praha, CR),
- 5MB (objem vzorky 0,45 L v Marinelliho nadobe, typ 1020, vyrobca: UVVVR
Praha, CR),
- 1MN (objem vzorky 1,00 L v Marinelliho naddobe, typ 1040, vyrobca: UVVVR
Praha, CR)
= cas akvizicie spektra v sekundéch.

Pracovnik vykonavajuci meranie tento zdznam podpise a vzorku umiestni na detektor.
5.1. Meranie na analyzatore Nuclear Data MCA-66

MCA-66 sa ovlada prikazmi z alfanumerickej klavesnice alebo z malej ovladace;j
klavesnice (podrobny popis vid’ manual ND MCA-66).
Pracovnik vykonavajici meranie
= Na analyzatore zvoli zodpovedajucu ADC/GROUP klavesou ADC
= Prikazom ERASE INIT zmaze predchadzajice spektrum
= ZapiSe identifikaciu vzorky prikazom
ID ppp#nnnnnn name x.xxxxQU GEOM
kde ppp je kod vzorky (pre bezné vzorky je koéd VVZ), nnnnnn laboratdrne ¢islo



vzorky, name je nazov vzorky, X.xxxx je ¢iselny udaj o mnozstve vzorky, QU je

jednotka mnozstva a GEOM je kéd pouzitej geometrie merania. Identifikacia

vzorky musi zodpovedat’ zaznamu v Meracom zoSite gamaspektrometra.

= Zada Cas akvizicie spektra (preset live time) prikazom LI ssssss kde ssssss je Cas

v sekundach.

= Spusti meranie spektra kombindciou klaves ACQ INIT resp prikazom ON a,g

kde a,g je pouzita ADC/GROUP
= Po ukonceni akvizicie spektrum ulozi na disketu prikazom
TRA:a/g Dnnnnnn
kde a je ADC, g GROUP, D je pismeno oznacujuce detektor a nnnnnn je
laboratorne ¢islo vzorky

* Prikazom ERASE INIT vymaze spektrum z pamiti MCA.
5.2. Meranie na systéme EG&G ORTEC GammaVision

GammaVision sa ovlada pomocou menu, alebo klavesovymi skratkami, blizsie vid’

manual GammaVision.

Pracovnik vykonavajici meranie

= spusti aplikdciu GammaVision resp. aktivuje ju, ak je minimalizovana

= zvoli detektor voI'bou z menu Display/Detector

= 70 zoznamu detektorov v okne Pick Detector vyberie detektor

= vymaZe existujuce spektrum volbou z menu Acquire/Clear (Alt+3)

= Aktivuje okno pre nastavenie parametrov merania Acquisition Settings vol'bou
Acquire/Settings/Acquisition a do pol'a Sample Description zapiSe identifikaciu
vzorky vo forme

ppp#nnnnnn name X.xxxxQU GEOM

kde ppp je kéd vzorky, nnnnnn laboratérne ¢islo vzorky, name je nazov vzorky,

X.XXXX je ¢iselny udaj o mnozstve vzorky, QU je jednotka mnozstva a GEOM je kod

pouzitej geometrie merania. Identifikdcia vzorky musi zodpovedat’ zdznamu v
Laboratérnom zoSite gamaspektrometra.

Identifik4ciu potvrdi tlacitkom OK.

= Aktivuje okno pre nastavenie parametrov merania vol'bou Acquire/Settings/Preset

Limits a do pol'a Live Time zapiSe Cas akvizicie v sekundach. Potvrdi tla¢itkom OK.

= Spusti akviziciu spektra vol'bou Acquire/Start (Alt +1)



Systém mu predlozi na prekontrolovanie identifikaciu vzorky a po potvrdeni tlacitkom
OK zahdji meranie.

Po ukonceni akvizicie obsluha ulozi spektrum na disk prikazom File/Save As , pricom
ako nazov suboru zapiSe Dnnnnnn kde D je pismeno oznacujlice detektor a nnnnnn
je laboratorne ¢islo vzorky. Subor uklada do adresara \User\Spect. Po ulozeni
spektrum exportuje do formatu vhodného na vyhodnotenie prikazom File/Export

Napokon vol'bou z menu Acquire/Clear (Alt +3) vymaze spektrum z paméti MCA.

Vyhodnotenie

Vypocet mernej aktivity radionuklidov vo vzorke pozostava z nasledovnych ukonov

Priradenie enegetickej, FWHM a uc¢innostnej kalibracie k spektru podl'a detektora a
geometrie merania

Vyhladanie pikov v spektre, urenie energie centroidu, plochy piku a pozadia pod
pikom

Vynasobenie plochy pikov Gi€¢innost'ou detektora pre pouzitu geometriu merania
Identifikacia radionuklidov porovnanim energii pikov s kniznicou nuklidov
Odcitanie prispevku nuklidov v okoli detektora od plochy pikov

Korekcia na samoabsorpciu vo vzorke a korekcia na pravé sumacie u kaskadnych
ziaricov

Vypocet aktivty a chyby merania identifikovanych nuklidov

Korekcia na vzdjomné interferencie nuklidov

Tla¢ a archivécia vysledkov

Analyza spektier gama sa vykonava s pomocou analytického spektroskopického software
(d’alej ASS). V LRR sa pouziva produkt firmy Nuclear Data ND ASAP. Popis ASS sa
nachadza v uzivatel'skej prirucke “NUCLEAR DATA ASAP Radionuclide Analysis
User’s Documentation” ver. 07-0411 (d’alej manual ASAP).

Okrem analyzy spektier programy spektroskopického software umoziuju:

vytvaranie a aktualizaciu datovych suborov

kalibréaciu spektrometra



ASS pozostava zo skupiny programov a datovych stiborov a bezi v rezime prikazového
riadku pod operacnym syst¢émom MS Windows na pocitacoch kompatibilnych s IBM PC.
Zakladna inStaldcia sa nachadza na serveri LRR v adresari C:\ND ktory je namapovany na
pracovné stanice ako disk N:. Pracovné stanice maju lokalnu képiu programov a datovych
stuborov v C:\ND.

Tento dokument popisuje len pracovny postup pri vyhodnocovani spektra. Podrobny
popis programov a datovych stiborov spektroskopického systému vid’ manual ASAP.
Tento pracovny postup predpoklada platné kalibracie, konfiguracné a datové subory

spektroskopického systému.
- Postupnost’ krokov pri analyze spektier gama pre vopred urcené radionuklidy

Pracovnik vykondavajuci analyzu spektra

= Skopiruje spektra z diskety do adresara N:\SPECT ak bolo spektrum merané na MCA
ND66, ak bolo spektrum merané na systéme EG&G ORTEC, uz sa v adresari
N:\SPECT nachadza

= Zvoli na prac.stanici rezim prikazového riadku s pracovnym adresarom C:\ND
(kliknutim na ikonu ND na ploche MS Windows)

= Aktualizuje subor obsahujuci tdaje o ¢ase prijmu vzorky do LRR prikazom

= C:\ND> SDL ppp

= kde ppp je max 3-pismenovy kod vzorky (pre bezné vzorky je kod VVZ). V aplikécii

SDL skontroluje existujiice tidaje, resp. chybajlice doplni podl'a Knihy evidencie

vzoriek. K tomuto ddtumu sa stanovuje merna aktivita.

= Zvoli kniZznicu nuklidov DEBOS5.LIB prikazom

= C:\ND> DEF/NLIB=DEBOS.LIB

= Pre kazdé spektrum spusti davkovy stibor S.BAT s parametrami dsssss a
CDDMMYY.n prikazom

= C:\ND> S dsssss CDDMMYY.n

kde dsssss je nazov spektralneho suboru z N:\SPECT (zdrojové spektrum) a

CDDMMYY.n je nazov cielového spektra, ktoré¢ bude predmetom d’alSej analyzy.

Parametre sa zadavaju podl'a zaznamu o merani v Meracom zoSite gamaspektrometra. Ak

pocas vykonavania S.BAT nenastala chyba, cielové spektrum obsahuje vsetky udaje o
vzorke a merani nutné na vypocet aktivity ako aj platna energeticku, FWHM a u¢innostna
kalibraciu pre dany detektor, typ vzorky a pouzit geometriu merania. Ciel'ové spektrum

sa automaticky archivuje do N:\ARCHIVE a zdrojové spektrum je zmazané.



Mozné chyby hlasené systémom v tejto faze vyhodnotenia:
= chyby pri ¢itani/zapise na disk. Pracovnik vykonévajuci analyzu spektra overi, ze
= pracovny adresar uZivatel'a je C:\ND
* ma pristupové prava k zdiel'anym suborom
= prislusné subory nachddzaju v ur¢enych adresaroch
= Nespravna syntax identifikacného riadku: chybové hlasenie
Syntax error in id. line — “identifika¢ny riadok spektra”
Please enter correct sample identification line.
Pracovnik zadé spravny identifika¢ny riadok spektra.
= Chybajuci zdznam o datume a Case prijmu vzorky - chybové hlasenie:
Sample ’¢islo vzorky’ not found in file SDL.’ppp’
Prikazom C:\ND> SDL ppp sa doplnia sa chybajice tidaje
= Neznamy nazov vzorky: chybové hlasenie
Sample ’¢islo vzorky’: Sample name nazov’ not found in list
Textovym editorom sa v subore SPU.EFX do prislusnej skupiny doplni nazov (alebo

jednoznacne odliSitelnd skratka) doteraz nezndmej vzorky

Ak sa nevyskytli chyby systém po zadani prikazu S zobrazi zékladné informacie o vzorke
Laboratorne ¢islo vzorky Détum prijmu
Identifikacny riadok spektra Priradend u¢innostna kalibracia
Informécia o uloZeni spektra do archivu
a ¢akd na potvrdenie. Analyza pokracuje po prekontrolovani idajov na obrazovke
stlacenim 'ubovol'nej klavesy automatickym vyhladanim pikov v spektre.
Zoznam najdenych pikov sa zobrazi na obrazovke a zarovei sa zapiSe do do¢asného

suboru peak.txt vo formate:

PK IT ENERGY AREA BKGND FWHM CHANNEL LEFT PW CTS/SEC %ERR
FIT

Systém opét’ ¢aka na stlacenie 'ubovolnej klavesy ako potvrdenie d’alSicho postupu.
Stlacenim klavesy sa spusti graficky editor pikov. Editor sa obsluhuje jednopismenovymi

prikazmi z klavesnice. Pracovnik vykonévajuici analyzu spektra ma moznost’ prehliadat’

spektrum s vyznacenymi ndjdenymi pikmi



e podla zoznamu najdenych pikov - prikaz P

e podla kniZnice nuklidov - prikaz N

o klavesy PageUP, PageDown pre volbu nuklidu, T,{ pre vyber sp. &iary

e zadanim energie - prikaz Y

Vybrany pik je vyznaceny centroidom a dvojicou markerov ktoré¢ urcuju jeho hranice.
Markery sa aktivuju klavesou M, centroid kldvesou C. Aktivnym markerom/centroidom
je mozné pohybovat’ pomocou klaves «—,—». Parametre piku zodpovedajuce okamZitej
polohe markerov st zobrazené modrym pismom pod riadkom s aktudlnymi (¢ervenymi)
parametrami. Pocet kanalov uvazovanych pre vypocet pozadia sa zadava prikazom B.
Zobrazent oblast’ spektra je mozné zvacSovat/zmensovat’ v horizontdlnom smere
prikazmi X, U vo vertikdlnom prikazmi +,-. Prikazom G sa prepina linearne/logaritmické
zobrazenie v zvislej osi.

Edita¢né funkcie:

Piky v spektre je mozné

. mazat’ - prikaz D (delete)
. vkladat’ - prikaz I (insert)
. modifikovat - prikaz R (replace)

Piky (max 8) nachadzajuce sa v oblasti medzi markermi je mozné fitovat’ prikazom F.
Pouzité je nelinearne fitovanie, pricom fitovacia funkcia je sa¢tom Gaussovej funkcie pre
pik, linearnej alebo kvadratickej funkcie pre pozadie a funkcie arkustangens modelujuce;j
pokles pozadia pod pikom. Ako pociato¢né parametre pre fit st pouzité aktudlne
parametre piku. Jednému stlaceniu klavesy F zodpoveda jedna iteracia.

Pocas fitovania je mozné

. fixovat’ Sirku piku na hodnotu dantt FWHM kalibréciou — prikaz W
. zrus$it’ schodovu funkciu pre pozadie —prikaz T
. zadat’ poziadavku na kvadraticky priebeh pozadia — prikaz Q
. podrla grafického zobrazenia rezidui fitu vlozit novy pik (max. 8)  —prikaz A
. akceptovat’ parametre piku uréené fitom — prikaz R

Fitovanie sa ukon¢i prikazom S.

Editorom pikov je nutné prezriet’ vSetky spektralne Ciary ktoré budu d’alej pouzité pre
vypocet mernej aktivity.

Graficky editor pikov sa uko¢i prikazom E — vSetky zmeny vyvolané prikazmi R,I a D sa

akceptuju, alebo prikazom Q bez akceptovania zmien.



Analyza spektra pokracuje prikazom R ktory spusti ddvkovy sibor R.BAT. R.BAT postupne

spusta programy

PRDEFF4 /SB
na najdené piky sa aplikuje u¢innostna kalibracia, odpocita sa pozadie od nuklidov v okoli
detektora a plocha pikov sa koriguje na samoabsorpciou ziarenia vo vzorke. V pripade Ze
jednotka mnozstva vzorky je ind nez kg, program si vyziada hustotu vzorky hlasenim
Sample Quantity Unit other than kg
Please Enter Sample Density in [g/cm3]:
Obsluha zadé hustotu. Ak je zadané hustota rovna jednej , nebude sa pocitat’ korekcia na
samoabsorpciu.
Ak sa geometria merania nenachddza v zozname geometrii suboru PRDEFF3.DAT
program vypise
Warning!
Unknown Geometry: Continue without Correction for Selfabsorp? (Y/N)
Zadanim Y vypocet mernej aktivity pokracuje bez korekcie na samoabsorpciu, zadanim N
sa vypocet ukonci. Pre kazdy pik program vypiSe na obrazovku zdznam vo formate
Pk Energy Eff. C.Factor PeakArea BkgSubtracted
a Caka na potvrdenie slacenim l'ubovolnej klavesy.
NID
Vykona identifik4ciu nuklidov porovnanim energii najdenych pikov a spektralnych ciar
v kniznici radionuklidov pouzitej pre analyzu.
CSUM
Korekcia na pravé sumadcie pre kaskadne Ziarice. Vykonava sa pre geometrie a nuklidy
uvedené v sibore CSUM.DAT
MDA
Vypocet minimalnej detekovatel'nej aktivity.
WMEAN
Vypocet vazeného priemeru aktivit pre nuklidy s viacerymi spektralnymi ¢iarami.
RA226
Vypoctita sa merné aktivita izotopu *°Ra s pouZitim &ary 186.21keV po odratani

prispevku od **°U



= REPORTnp N:\reports
Vytvori sa textovy subor sssss.RPT obsahujtici udaje o analyze a jej vysledky. Stubor sa
zapiSe do adresara N:\reports

= SRx
Merna aktivita nuklidov uvedenych v sekcii *SR NUCLIDES suboru GAMALINI sa
zapiSe spolu s informaciami o vzorke a merani do databazového stiboru s ndzvom v sekcii

*SR DBF_FILE suboru GAMA.INIL.

Tymto je vyhodnotenie mernej aktivity ukoncené.

6. Protokol o skaske

Protokol musi obsahovat’:

e druh a povod vzorky

datum odobratia vzorky

datum prijmu a skuSania vzorky
pouzitd metdda

vysledok sktiSania
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