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Spettrometria gamma

Box 1.1.3.a- RELAZIONE TRA RIEMPIMENTO ED EFFICIENZA

gy e . . . i . . . aga 4
,-:v Variazioni del livello di riempimento effettivo del contenitore utilizzato per I'analisi introducono una

: differenza tra la geometria di analisi ¢ quella di taratura in efficienza e di conseguenza (se non ¢
_~  possibile ricondwre 1l campione in analisi alla geometria di nferimento) puo rendersi necessario

=% | | Tutlizzo di fattori correttivi. Un esempio dell’entita di questo effetto ¢ riportato nelle due tabelle
™ seguenti, i cui dati numerici sono stati valutati per la geometria Marinelli da 1000 cm’ e per un

beaker cilindrico da 100 cm’ con diametro pari a 60 mm.

Variazione % dell efficienza di rivelazione in funzione del livello di riempimento effettivo del contenitore di
analisi — Marinelli 1000 e’ (dati ARPA Lombardia).

o
g‘g Differenza assoluta tra il livello di riempimento di Differenza % in efficienza

.. © riferimento e guello di misura (mm) rispetto alla geometria di taratura

= 0 0

= c un -5Smm +37%

F o +5 mm -3.7%

2 .=

o® 2 . ; : = : . : : g . : . :

59 ® Variazione % dell 'efficienza di rivelazione in funzione del livello di riempimento effettivo del contenirore di

< g = analisi — Beaker cilindrico 100 cm’ (dati ARPA Lombardia).

v F D Differenza assoluta tra il livello di riempimento di Differenza %o in efficienza

ﬁ = s riferimento e guello di misura (mm) rispetto alla geometria di taratura

2 E g -3 mm 50

[a'a D) E ")

S % 5 +3mm -52%

<< \nn £



Spettrometria gamma

T ‘ Box 1.1.11.a — SOMNMIA PER COINCIDENZA
- 2 Nella tabella seguente sono presentati. a titolo esemplificativo. 1 fattori correttivi valutati per alcuni
i) W radionuclidi utilizzando il software GESPECOR (http://www.gespecor.de/en/). I fattori correttivi
e sono stati valutati per due diversi rivelatori con efficienza relativa pari rispettivamente al 30% e al
. 50% per soluzioni acquose nelle geometrie Marinelli 1000 cm®, Marinelli 450 cm’. beaker cilindrico
- 100 e’
B =N Fattori corvertivi per somma per coincidenza (dati Arpa Umbria).
- Rivelatore tipo p Eff. =30% Rivelatore tipo n
b Eff.=50%
Radienuclide  keV | Marinelli  Marinelli  Beaker | Marineli  Beaker
1000 cm® 450 cm® 100 cm® 1000 cm® 100 cm®
Co 122.06 0.999 0.999 1.000 0,998 0,995
13647 0,999 0,999 1.000 1,011 1.023
“co 1173.23 0,938 0,915 0,940 0,916 0,927
o 133249 0936 0912 0,939 0,913 0,924
‘o0 By 284,31 0,967 0,956 0,969 0,891 0,884
0o ('Dé) 364,49 1,002 1,003 1.002 1,003 1,004
< 5 636.99 1.000 1.000 1.000 1,001 1.001
= + T 81.00 0,904 0.874 0912 0.803 0,800
S c 276,40 0,934 0911 0.940 0,754 0.738
= g S 302.85 0.961 0.948 0.968 0.792 0.775
I<—£ £ N 356.01 0.968 0.957 0973 0.839 0.826
o o o 383.85 1035 1.052 1.050 0.954 0.945
A o & s 563.23 0.856 0.809 0.863 0.810 0.833
< © 5 569.32 0.857 0.810 0.865 0.811 0.834
€ § 604.69 0.910 0.880 0915 0.880 0.897
SRR e)) 795.84 0910 0.880 0916 0.881 0.896
w o 801,93 0.867 0,824 0.875 0.825 0,849
E = = HEu 121,78 0,910 0,880 0916 0,801 0.803
S g - 244,70 0,878 0.837 0.884 0,733 0.739
D o g 34408 0,944 0,924 0,046 0,925 0,934
S % 5 778.90 0,018 0,890 0,925 0,889 0,904
<5 964,08 0,933 0911 0,939 0,800 0.801
108584 1.018 1.030 1.030 0.939 0,939
1112 08 0919 0.892 0.962 0.823 0,821
1408 01 0.946 0,927 0,952 0.817 0817




Spettrometria gamma

" " Valori indicativi dei limiti di rivelabilita ( 137Cs) in varie condizioni di misura, confrontate con le sensibilita richieste
= dalla rete di monitoraggio. Evidenziati in grigio i casi in cui non & rispettato il requisito.
‘ - = Matrice Unita di misura Quantita di Tempo di Geometria di Limite di Sensibilita
) w campione misura (s) misura rivelabilita richiesta
: (Bg/ u. di m.) (Bq/ u.d.m.)
- . .
— Aria (PTS) mensile e 2000 240000 100 ml 10° 10*
o medio volume
- Atia (PTS)
ot giomaliera ** alto m’ 2000 5400 Petri 10* 10%
2 . volume
- .
S - Aria (PTS) mensile w 60 000 240000 500 ml 10° 10°
** alto volume
Fall out m’ 1,28 120000 20 ml 0,03 0,1
(@) Acque superficiali 1 2 120000 21 0,07 0,1
"on
?'P DMO, sedimenti,
I o suoli kg (secco) 1 120000 11 0,09 0,1
< s
S cun Alimenti
= o - imenti kg (fresco) 0,5 120000 500 ml 0.2 0,1
= o
Z Ex
O © g Alimenti kg (fresco) 1 120000 11 0,09 0,1
0% w
< © 3 .
o g o0 Alimenti kg (fresco) 2 120000 21 0,07 0,1
(] cﬁu 2
Ll
[ OIO Foraggi, mangimi kg (fresco) 2 120000 21 0,07 0,1
Z ©
2 E g A tabil
— cqua potabile
g % g el greils 1 2 120000 21 0,07 0,01
<wn .
Acqua potabile 1 200 60000 11 0,0007 0,01
preconcentrata
Acque/fanghi
13 da impianti di kg 2 120000 21 0,07 1

depurazione
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Spettrometria gamma

Box 1.4.1.3a - VERIFICA DETLLA IINEARITA'": UN ESEMPIO

Nel caso della spettrometria gamma la lineanta del metodo di prova dipende principalmente dalla
linearita della risposta strumentale.

Una semphice procedura per la verifica della lineanta della nsposta stumentale di un nvelatore al
germanio iperpuro consiste nel valutare l'efficienza di nivelazione — in una specifica configurazione
— al variare del rateo totale di conteggio. Se l'efficienza non cambia in mode statistcamente
significativo al variare del rateo totale di conteggio significa che l'efficienza stessa risulta costante,
quindi la rispesta strumentale & lineare rispetto al segnale in Ingresso.

Nella tabella seguente sono nportatl del dafl di esempio relativi alla venfica della lineanta della
risposta strumentale per l'efficienza relativa di wn rivelatore al germanio iperpuro di tipo n con
efficienza relativa nominale del 40%. Le musure sono state effettuate posizionando una sorgente
puntiforme di ““Co a 23 cm dal rivelatore — utilizzando un supporto per garantime il cormetto
posizionamento (vedi figura) — per templ di musura scelf mn mode tale da ottenere la stessa
incertezza statishca di contegmo sull’area nefta del picco a 133 MeV (condizione di
omoschedasticita). Il rateo totale di contegmio é stato fatte vanare posizionando una sorgente di
:’Cs a differenti distanze dal rivelatore, mantenendo sempre nella stessa posizione la sorgente di

Co.

Supporto per la determimazions dell efficienza relatihva di un rivelatore al germanis ipapure.

_Andamenio dsll 'efficienza relativa di un rivelatore al garmamio ipapure di tipe n con efficienza relariva
nonminale del 407 in fimzione del rates rorale di conteggio (Dad Arpa Piemonts).
Rateo fotale di contegzio Tempo morio  Efficenza relativa

i) s (5Bt} (=1}
Pt s 3.78% 4375% = 038%
1194.58 1280% 43,05% = 038%
182728 1885% 41046% = 038%
IWGTI3 3054% 4345% = 038%
4405 28 3031% 4305% = 03T

Da un’analisi della regressione sl ottiens:

8o =10.4301£0,0030)+ (4.206E - 07 £+ 1.009E - 06)-1
Come s1 pud facilmente osservare la pendenza della retta di regressione é compatibile con zere, per
cul l'efficienza relativa non cambia in modo statisticamente sipmificative al vanare del rateo totale
di conteggio. Cié significa che I'efficienza nsulta costante al vanare del rateo totale di conteggio e
quindi la nsposta pud considerarsi lineare.

Box 14.2.4.b- LO SCARTO TIPO DI RIPETIBILITA': UN ESEMPIO

Nel caso della spetitometria gamma lo scarte tipe di opetibilitd sperimentale spesso &
completamente spiegate dall'incertezza statistica di conteggio.

I casi in cul lo scarte tipo di npetibilitd non & completamente spiegate dallincertezza statistica di
conteggio sono limitati a matrcl solide carattenizzate da una scarsa cmogeneita — quali 1 suok — o
pet le quali pud essere difficoltose riprodurre esattamente la geometna di taratura (per 1l livello di
nempimente o per 'impaccamente del campione), & ad attivita elevate dei campiom sottopost a
prova. In tali casi € necessano stimare il contributo allo scarto tipo di npetibilita non spiegate
dall'meertezza statistica di contegmo e teneme conto come contmbuto addizionale all'meertezza
composta. 11 peso di tale contmbuto deve commmeue essere valutato mspetto alle altre fonh di
incerezza.

Per determinare il contmbuto allo scarte tpe di npetibilit non spiegate dallincertezza statistica di
conteggio & possibile, ad esempio, effettuare la prova su diverse aliquote dello stesso campione in
condizion di mpetibilita strefta e valufare la compatibilita statistica tra lo scarto tipo osservato
dell'attivita e lo scarto tipo atteso secondo la distnbuzione di Poisson:

1 selo scarto tipo osservato & compatibile con lo scarto tipo atteso significa che I'mcerterza
statistica di conteggio spiega completamente lo scarto tipo osservato;

2 in caso contrario significa che esiste un contributo non trascurabile allo scarte tipe &
npetibilita non spiegato dall'incertezza statistica di conteggio, che & necessario considerare
come contributo addizionale all'incertezza composta.

Nella tabella seguente sono riportati 1 dati relativi a prove effettuate sul mateniale di riferimento
certificato JAEA-375 (suola).

Falutazione dello scarto tipo di ripetibilita sul materiale di riferimento certificato IAEA-375 (ruole)

{Diati Arpa Piemontal.
| iCs | K
(Ba) relativa (Bad relativa
01383 | 7128 46 055% 36,1 44 TER%
013288 | 4879 43 056% “a 47 T26%
013287 726 46 056% 63.0 b | 811%
013203 | 7040 46 045% 517 43 8.28%
D13ME| 75 47 0% 512 45 T.18%
Medin  01382] 7068 0656 | 954 7.86%
Scartotipo 000019 133 52
oV 014% | 1900 8,830

La corretta valutazione dei dati precentati prevede l'effettuazione di test statistici eulla compatibilita
delle varianze (test F). 5i pud conmmeue facilmente osservare che per *K lo scarto tipo osservato &
completamente spiegato dallincerterza statistica di conteggio, mentre cid non accade per ¥'Cs.

51 pud quindi assumere in guesto caso un contributo addizienale all'incertezza composta pan a circa
i P
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Incertezze e Limitl caratteristici

Modelli per il calcolo delle incertezze

Incerterza opo composts  Imcerterza tips composia

o i y=2 8,4 (5) = JoL(x) + L (V) +uL(0)
Aipdells famrionale™ y= {1] -x, }w

sly)= [ B ey L reilo)

Modello “moltiplicativo” - Contributi all'incertezza Modello “funzionale” - Contributi all’incertezza
x1
x2
w
y
1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00
Ba/l Bq/l

7.00




Incertezze e Limitl caratteristicl

e
S
: i Test d'ipotesi per la definizione dei limiti caratteristici
. =
b _"'-’-"
Ipotesi H;: 7=0 Accettata Rifiutata
Ed
Valida Buona decisione: vero negativo Errore di I tipo: falso positivo
Y y P=1-a P=a
- : Shagliata Errore di II tipo: falso negativo Buona decisione: vero positivo
z :::) P:b P:I-b
<
e
o Matodo MON APPLICABIE
)
oTy]
o E
< S
S cuwn
EEE
26
@) T O
= o =
A —= W - ;
< © E Valore vero ¥y <¥ <y
€ §
Vg D
w © 5
F € o
Z ©
Y e g Valors vero ¥ = Soglia decisions ¥
m o E
=% g oppure
<< un <

Valore vero ¥ < Lintite rivelabilits v*
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0.25
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0.10 -

0.05 -

0.00

Funzioni di distribuzione f(y=0) e f(y=y#)

"\ f(y=0)

fly=y#)

0.30

Funzione di distribuzione f(y) per y>y*

0.15 -

0.10 /2

0.25 /\
0.20

0.05

0.00




Incertezze e limiti caratteristicl

Modello chassico - Currie

' Miodello Bavesiano - IS0 11928
i - Soglia i decraose
e y = @w - 2.33J$w y = e ljiﬁw

L
T € — -
- Limite di rivelahilita — 5
. S s W
_lasgma270),
' i
57 - Ry -
Limiti dell’ mtervalla <
di coperturs ¥ =]r_k|-r.-1“hr}= ‘mvy=k = ]_I]
e y—19%0(3) y =y-kuly) p wi:rf_ ;
f:}r+kH:gubr}= Y)=3'+k,,_'ll{_‘!].- q=1_ﬁ{y}%
= y+196uly) oly)=#(y/uly))

Applicazione dei due modelli per il calcolo dei limiti caratteristici

Il caso - ISO 11929

llcaso - Currie

y#-1S0O 11929
licaso - ISO 11929

llcaso - Currie

lcaso - ISO 11929

Sistema nazionale di monitoraggio

AMBIENTE e RADIOATTIVITA':
Roma, 18-19 giugno 2015

| caso - Currie
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Schede metodo

Procedura operativa
Task n. 010104, - PREPARAZIONE DI CAMPIONT | Cod+ [MET - 03
Trattamento campioni ACQUOSI TRAMITE Revisione: 00
¢ metod & nmalisi EVAPORAZIONE PARZIALE  [Daca emissione: 25/03/2014
Pagina 1 di 2

1.

4.

Scopo e campo di applicazione
Scopo della presente procedura € la preparazione di campioni di acgua tramite evaporazione parziale da

sottoporre a misure di spettrometria gamma.
La presente modalita di preparazione si applica per volumi da qualche litro a qualche decina di litri.

Classificazione
Metodo interno (fonte; ARPA Piemonte)

Riferimenti bibliografici

150 10703: 2007 Water quality — Determination of the activity concentration of radionudides —
by high resolution ggmma-ray spectrometry

Method

Simboli, definizioni e unita di misura
concentrazione per unita di volume del radionuclide i-esimo (Bq(L)
p densita apparente del campicne evaporato (kg/dm’)
m  massa del campione evaporato (k
v volume del uu:\pum evaporato (L)
v, vohmne nominale del contemtore di mmsura (1)
V' volume totale del campione (L)

Principio del metodo
1 metodo =1 basa sull interazione tra 1 fotonl gamma emessi dai radionuchidh presenti nel campiom da
analizzare e il cnstallo semiconduttore di germanio perpuro.

Reagenti, materiali e apparecchiature
mdi Grado 3 secondo [SO 3696
Contenitore di misura
Bilancia tecnica
Piastra riscaldante con agitator

Tt § et divomo axsare & grado analitico.

7. Procedura operativa
= Determinare il volume totale del campione V.
~  Evaporare il campione su piastra, softo agitazione continua. in Beaker di capacita adeguata sino al
volume nominale v, del contenitore di misura, a eventualmente acqua.
- Inuodmenelcmummdjnnmdumumampoﬂwdﬁummuwhmt Se i
contenitore di misura non é tarato determinare preliminarmente il volume v del campione evaporato
con cilindn o Beaker graduati e tarati.

1

Procedura operativa
Task n. OLOLOM, - PREPARAZIONE DI CAMPIONT | Cod | MET 03
Trattamento campion ACQUOSI TRAMITE Revisione: 00
e metodi di analisi EVAPORAZIONE PARZIALE Data + 25/03/2014
Pagina 2 i 2

= Deternunare la massa m del campione evaporato e la densiti apparente p come rapporto tra la massa
m ed 1l volume v.

Norx
Pl @szare mecessario acidiffcare proveminamwnie 1 campione (ad esempio con BND,) per impadire la precipitaione & sall
poco solubili (ipicamense carbonari) durare ko preconcentrazione

8. Espressione dei risultati

Wl risultato delle misure sul campione deve essere espresso come concentrazione per unita di volume del
radionuclide i-esimo c; [Bg/L).
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Schede metodo

| MET_01_Preparazione matrici alimen... | MET_02_Preparazione acqua (evapor...

MET_03_Preparazicne acqua (evapor...

MET_05_Preparazione acqua (gelific...
MET_07_Preparazione fallout
MET_09_Preparazione ana (PT5)
MET_11_Preparazione suclo
MET_13_Spettrornetria gamma
MET_15_Conteggio ABtotale (solidi)
MI:—I'_l?_SrQ'ﬂ latte

MET 19 580 suolo

MET 21 _Sr-90 latte (Eichrom)
MET_23_Plutenic acqua

B ME | _25 Plutonio tallout

MET 27 Plutonio suolo (Eichrom)
MEI'_?B_HE acqua (L5C)
MI:_I'_Sl_Uraniu acqua (L5C)
MET_33_Uranio acqua (Eichrom)
MET_35_Ral26 acqua (emancmetna)
MET_37_Rn222 acqua (emanornetria)

MI:_I'_SQ_PDHD acqua (spettrometria...

MET_41_Pb210 (trarmite Bi210]}

MET_04_Preparazicne acqua (resine)
MET_06_Preparazione DMO5
MET_08_Preparazione fallout (ritenzi...
MET_10_Preparazicne aria (gas)
MET_12_Preparazione muschi
MET_14_Conteggio ABtotale (PTS)
MI:_I'_lﬂ_SrE]ﬂ dieta rmista
MET_18_5r30 acqua

MET_20_5r90 fallout

W] MET_22_Sr-90 acqua (Eichrom)
MEI'_E#_PIutuniu zsuclo e nel DMO
Mtl_ﬁb Flutonio acqua (Eichrom)
MET_28_ABtotale acqua (L5C)
MI:—I'_BU_HB acqua (screening L5C)
MET_32_Uranio acqua (spettrometri...
MET_34_Ra22b acqua (L5C)
MET_36_RnZZ2 acqua (L5C)
MET_38_Torio acqua (spettrometria ...
MI:‘I'_#U_PI:}ILD (diretto)



Sviluppi ...

' S Nuova norma tecnica nazionale UNI
. 2 Codice progetto proposto: U54022340 (Inchiesta terminata)
amn Titolo: - Determinazione di radionuclidi gamma emettitori mediante
spettrometria gamma ad alta risoluzione -
2 Sommario: La norma descrive il pretrattamento e la misura mediante

. spettrometria gamma ad alta risoluzione relativa a campioni alimentari,

ambientali ed assimilabili.
Giustificazioni: La nuova norma codifichera la piu diffusa procedura di analisi
radiometrica, sostituendo alcune norme obsolete e legate a matrici singole o
singoli radionuclidi. La predisposizione di una unica norma per un’ampia gamma
di matrici e per tutti i radionuclidi gamma emettitori & mirata a semplificare la
gestione di questa linea analitica e le procedure necessarie al suo
accreditamento secondo la ISO 17025.
Benefici attesi: La predisposizione di una unica norma per un’ampia gamma di
matrici e per tutti i radionuclidi gamma emettitori € mirata a snellire la gestione
di questa linea analitica e le procedure necessarie al suo accreditamento
secondo la ISO 17025.
Organo tecnico di riferimento: Tecnologie nucleari e radioprotezione
Data di inizio inchiesta preliminare: 11/05/2015
21 Data di fine inchiesta preliminare: 26/05/2015
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