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Na zlecenie Prezesa PAA przeprowadzono pomiary poréwnawcze probki popiolu w
ktérych udziat wzigto 29 laboratoriow. Sprawozdania zawierajace opracowanie uzyskanych
rezultatow (16 + 72 strony) przekazano do PAA.

Praca byta finansowana ze srodkow Ministerstwa Edukacji i Nauki oraz funduszy wlasnych
CLOR.

2.9 PRZEPROWADZENIE POMIAROW POROWNAWCZYCH W ZAKRESIE
OZNACZANIA IZOTOPOW Cs-137 I Sr-90 PRZEZ PLACOWKI PODSTAWOWE
PROWADZACE POMIARY SKAZEN PROMIENIOTWORCZYCH W RAMACH
MONITORINGU RADIACYJNEGO KRAJU

B. Rubel, W. Muszynski, W. Kurowski, D .Grabowski

Celem pracy bylo przeprowadzenie pomiaréw porownawczych w zakresie oznaczen
aktywnosci izotopow Cs-137 1 Sr-90 w probkach materiatu referencyjnego przez placowki
podstawowe prowadzace pomiary skazen promieniotwdrczych w Polsce.

Materialem referencyjnym do pomiaréw poréwnawczych byla woda pitna
domieszkowana cezem 137 (wymagane st¢zenie cezu okolo 5 Bq na litr) lub strontem 90
(wymagane stgzenie strontu okoto 2 Bq na litr).

W przygotowanym materiale referencyjnym stezenie Cs-137 wynosito (5,14 + 0,26)
Bq/l a stgzenie Sr-90 (2,07 + 0,10) Bg/l na dzien 20 czerwca 2005 r.

Z roztworow wzorcowych (z Osrodka Badawczo-Rozwojowego Izotopow POLATOM
w Swierku) przygotowano wagowo roztwory robocze do sprawdzenia kalibracji aparatury
pomiarowej. Do sprawdzenia kalibracji dwoéch spektrometrow gamma (analizator
wielokanatowy Canberra z oprogramowaniem GENIE 2000, detektory HPGe o wydajnosci:
30% (PGT) 1 20% (TEN)) uzyto robocze roztwory Cs-137 o aktywnosci 333,7 Bq/l + 3% oraz
4361,0 Bg/l + 3%.

Wykonano po 3 pomiary (w geometrii Marinelli 0,45 litra) kazdego przygotowanego
roztworu. Otrzymano nastepujace wyniki pomiarow:

Roztwér roboczy (333,7 + 10,0) Bq/l.

Aktywnos¢ zmierzona detektor PGT (328,6 + 5,7) Bq/l
detektor TEN (334,5 + 6,1) Bq/l

Roztwor roboczy (4361,0 + 130,8) B/l

Aktywnos$¢ zmierzona detektor PGT (4349,8 + 56,4) Bq/l
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detektor TEN (4445,8 + 54,1) Bg/l

Réznice pomiedzy aktywnoscia wyliczonag na podstawie wagowo przygotowanego
roztworu a aktywno$cia zmierzona z przyjetymi w programie wspolczynnikami
kalibracyjnymi mieszczg si¢ w granicach rozszerzonej niepewnosci catkowite;j.

Poprawnos¢ kalibracji byta réwniez sprawdzona w porodwnaniu mig¢dzynarodowym
»Radiotoxicology Intercomparisons 2005”, organizowanym przez PROCORAD, Francja:
aktywnos$¢ Cs-137 w materiale referencyjnym (4,75 + 0,24) Bg/l, aktywno$¢ zmierzona (4,86
+0,15) Bg/l.

Sprawdzono kalibracj¢ ukladu pomiarowego promieniowania beta (Low-level f
multicounter — produkcji duniskiej) wykorzystywanego do oznaczania aktywnosci Sr-90.
Przygotowano roztwor roboczy Sr-90 o aktywnosci 4,148 Bg/ml. Pobrano 1 ml i 0,5 ml
roztworu i stosujac procedur¢ radiochemiczng oznaczania aktywnosci Sr-90 przygotowano
preparaty pomiarowe itru-90 1 wykonano pomiary aktywnosci. Wyliczono wspotczynniki
kalibracji dla trzech torow pomiarowych. Wynosity one:

0,036 + 0,001 [Bg*min/imp]

0,035 + 0,001 [Bg*min/imp]

0,035 + 0,001 [Bg*min/imp], i nie réznily si¢ od wspotczynnikow kalibracji aparatury
pomiarowej.

Materiat referencyjny do oznaczania Cs-137 przygotowano w pojemniku o objg¢tosci ok.
80 litrow. Pojemnik wysycono roztworem nosnika Cs jako CsCI w 0,1 mol/litr HCI. Pojemnik
oprdzniono 1 nastepnie nalano 64 litry wody pitnej, wode zakwaszono (1 ml HNO3 stez. na 1
litr wody). Przygotowano rozcienczony roztwdr wzorcowy Cs-137, rozcienczenie
przeprowadzono zgodnie z zaleceniami producenta roztworu wzorcowego. Dodano do wody
rozcienczony roztwdér wzorcowy w takiej objgtosci, aby otrzymaé roztwoér referencyjny o
stezeniu wymaganym w zleceniu. Do wody nie dodawano nosnika Cs jako CsCl. W metodzie
radiochemicznej oznaczania Cs, nosnik Cs wptywa niekorzystnie na sorpcj¢ na ztozu AMP.

Probe wody wymieszano mechanicznie i zostawiono na trzy dni. Przyjmuje sie, ze
roztwory wodne sa homogenne na mocy praw fizycznych (termodynamicznych). Z tak
przygotowanej proby pobrano 15 probek i1 przeprowadzono pomiary. Wyniki pomiardéw

zestawiono ponizej:

e liczba pomiardw: 15
e zakres wartosci wynikéw pomiardw: od (5,04 + 0,24) Bg/l do (5,37 + 0,27) Bqg/l
e warto$¢ srednia: (5,14 + 0,26) Bg/l
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Réznice w oznaczonych aktywnos$ciach poszczegdlnych probek zawieraja si¢ w granicach
btedu pomiarowego. Potwierdzona zostala jednorodno$¢ materiatu referencyjnego. Ste¢zenie
Cs-137 w materiale referencyjnym wynosi (5,14 + 0,26) Bg/l.

Sporzadzono referencyjne probki do rozestania do placowek. Pojemniki HDPE (45
sztuk) wysycano roztworem CsCl w 0,1 mol/litr HCl w celu zapobiezenia reakcji Cs-137 ze
sciankami naczynia. Nastgpnie wlewano po ok. 1200 ml materiatu referencyjnego do
pojemnika.

Po uptywie tygodnia z dwoch losowo wybranych pojemnikow pobrano probki roztworu
do ponownego oznaczenia stezenia Cs-137. Otrzymane wyniki (5,10 + 0,24) Bqg/l 1 (5,18 +
0,25) Bg/l nie roznia si¢ od wczesniej oznaczonego stezenia Cs-137 w materiale
referencyjnym.

Dla sporzadzenia materiatu referencyjnego do oznaczania Sr-90, przygotowano 20
litrowa prébg zakwaszonej wody (Iml stez. HNO3 na 1 litr wody) z dodatkiem no$nika Sr
jako SrCl2 w ilosci Img na 1 litr wody. Nastgpnie dodano do wody rozcienczony roztwor
wzorcowy w takiej objgtosci, aby otrzymac roztwdr referencyjny o stgzeniu wymaganym w
zleceniu. Wode¢ wymieszano i pozostawiono na trzy dni. Nastgpnie pobrano po 3 probki o
objetosci 100, 250 1 500 ml 1 oznaczono aktywnos$¢ Sr-90 zgodnie z procedura
radiochemicznego oznaczania Sr-90. Wyniki pomiardw zestawiono ponizej:

e liczba pomiarow: 9

e zakres wartosci wynikéw pomiardw: od (2,04 +0,12) Bg/l do (2,14 + 0,13) Bg/l

e wartos¢ srednia: (2,07 +0,10) Bg/l
Wyniki pomiaréw aktywnosci poszczegélnych probek wskazuja na jednorodno$é materiatu
referencyjnego. Stezenie Sr-90 w materiale referencyjnym wynosi (2,07 + 0,10) Bq/l.

Nastepnie przygotowano probki materiatu referencyjnego do rozestania do placéwek.

Do 15 pojemnikow HDPE rozlano po ok. 1200 ml roztworu. Po uptywie tygodnia pobrano z
dwoch losowo wybranych pojemnikow proby do ponownego oznaczenia aktywnosci Sr-90.
Otrzymane wyniki (2,04 + 0,12) Bqg/l 1 (2,12 + 0,12) Bq/l nie rézniaq si¢ od wczesniej
oznaczonego stgzenia Sr-90 w materiale referencyjnym.

Probki materialu referencyjnego rozestano do podstawowych placéwek pomiarowych
zgodnie z deklarowanym przez placéwki udzialem w pomiarach poréwnawczych (prébki do
oznaczen Cs-137 do 41 placéwek, probki do oznaczen Sr-90 do 7 placéwek).

Wyniki pomiaréw probek materiatu referencyjnego otrzymano z 41 placowek. Placowki

wykonaty 57 oznaczen aktywnos$ci Cs-137 w tym:
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- metoda spektrometryczna - oznaczenia wykonato 16 placowek,
- metoda radiochemiczna - 9 placowek
- metoda spektrometryczng i radiochemiczng - 16 placowek.

Lacznie pomiary aktywnosci Cs-137 metoda spektrometryczna wykonaty 32 placéwki a
metoda radiochemiczng 25 placéwek.

Wyniki oznaczen Sr-90 metoda radiochemiczng w materiale referencyjnym nadestato 7
placowek.

Wszystkie wyniki pomiarow wprowadzono do rejestru i przeprowadzono ich analizg.
Wyniki pomiaréw pordwnano z wartosciami referencyjnymi. Wykorzystujac wlasciwe testy
(Dixona, Grubbsa, T-Studenta) odrzucono wyniki watpliwe, pozostate poddano analizie

statystyczne;j.

Wryniki oznaczehn Cs-137 metoda spektrometryczna.

Nadestano 32 wyniki, zakres wszystkich wynikow 3,39 Bq/l — 6,18 Bqg/l. W ocenie
statystycznej uwzgledniono 27 wynikow, zakres 3,94 Bqg/l — 6,16 Bg/l. Réznice wartos$ci
oznaczenia w stosunku do wartosci referencyjnej od -23,3% do 19,8%.Wartos¢ srednia 4,81

Bq/l, 95% przedzial ufnosci dla wartosci sredniej (4,81 + 0,22) Bg/l.

Wryniki oznaczehn Cs-137 metoda radiochemiczng.

Nadestano 25 wynikow, zakres wszystkich wynikow 2,16 Bg/l — 6,02 Bqg/l. W ocenie
statystycznej uwzgledniono 24 wyniki, zakres 3,06 Bg/l — 6,02 Bg/l. Réznica wartosci
oznaczenia w stosunku do wartosci referencyjnej od -40,5% do 17,1%. Wartos¢ s$rednia 4,48
Bq/l, 95% przedziat ufnosci dla wartosci $redniej (4,48 + 0,27) Bq/l.

Wyniki oznaczen Sr-90.

Wyniki nadestalo 7 placowek. Zakres od 0,55 Bqg/l do 3,01 Bg/l. Réznice wartosci

oznaczenia w stosunku do wartosci referencyjnej od -73,4% do 45,4%. Wartos$¢ srednia (2,07
+0,10) Bg/l.

Niewielka liczba oznaczen i1 rownomierny rozklad wynikéw oznaczen w duzym
przedziale nie umozliwia statystycznej oceny. Zastosowane testy nie daja podstaw do
odrzucenia jakiegokolwiek wyniku. Wartos¢ $rednia z pomiaréw jest zgodna z wartoscia
referencyjna.

Oceniono dokladnos¢ 1 precyzje wynikow oznaczen aktywnosci w probkach
referencyjnych przez placowki pomiarowe. Wyznaczono parametr Z, ktéry pozwala ocenié

doktadnos$¢ wyniku pomiaru na tle wynikéw pomiaréw wszystkich placowek bioracych udziat
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w poréwnaniu. Wyniki pomiarow poréwnawczych aktywnosci cezu 137 mozna ocenié
pozytywnie. Na 57 wykonanych oznaczen (spektrometrycznie i radiochemicznie), w analizie
statystycznej nie uwzgledniono 6 wynikow. Zakres 52 analizowanych wynikéw od 3,06 Bg/l
do 6,16 Bg/l. Wartos¢ srednia analizowanych wynikow 4,57 Bq/l.

Roéznice, wartosci oznaczenia w stosunku do wartosci referencyjnej od -40,5% do
19,8%. Liczba wynikéw w przedziale + 25% wartosci referencyjnej wynosi 48. Wartos¢
bezwzgledna wyznaczonego parametru Z jest mniejsza od 2 dla 45 wynikéw (wynik w
sposdb istotny nie rdzni si¢ od wartosci referencyjne;.

Praca finansowana przez Panstwowa Agencje Atomistyki w ramach umowy nr
21/0R/2005
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