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TIÊU CHUẨN QUỐC GIA                       
                                     TCVN     :2018

Điều tra, đánh giá địa chất môi trường - 

Quy trình đo mẫu thực vật trên máy phổ gamma phân giải cao

Investigation, Assessment of Environmental geology - 
Procedue  for  radioactivity  measurment  in vegetable samples 

by high resolution gamma-ray spectrometry
"QUAN TRỌNG: Tiêu chuẩn này sử dụng cho người có nghiệp vụ trong việc phân tích mẫu trên máy phổ gamma phân giải cao".  


1  Phạm vi áp dụng

Tiêu chuẩn này quy định quy trình phân tích mẫu mẫu thực vật  trên máy phổ gamma phân giải cao để xác định hoạt độ phóng xạ.

2  Tài liệu viện dẫn

Các tài liệu viện dẫn sau rất cần thiết cho việc áp dụng tiêu chuẩn này. Đối với các tài liệu viện dẫn ghi năm công bố thì áp dụng phiên bản được nêu. Đối với các tài liệu viện dẫn không ghi năm công bố thì áp dụng phiên bản mới nhất, bao gồm các sửa đổi bổ sung nếu có. 

- TCVN 10758-1:2016 (ISO 18589-1:2005) Đo hoạt độ phóng xạ trong môi trường đất - Phần 1: Hướng dẫn chung và định nghĩa. 

- TCVN 10758-3:2016 (ISO 18589-3:2015) Đo hoạt độ phóng xạ trong môi trường đất - Phần 3: Phương pháp thử các nhân phóng xạ phát gamma bằng đo phổ gamma. 

- TCVN 7175:2011 (ISO 10703:2007)  Chất lượng nước -  xác định  nồng độ hoạt độ của các Nuclit phóng xạ - Phương pháp phổ gamma độ phân giải cao.
3  Thuật ngữ và định nghĩa

Trong tiêu chuẩn này sử dụng các thuật ngữ và định nghĩa sau:

3.1

Mẫu (Sample)

Phần vật liệu được chọn ra từ khối lượng lớn vật liệu, được tập hợp lại và mang đi để thử.  

3.2

Mẫu trắng (Blank sample) 

Hộp đựng mẫu không chứa thành phần mẫu thử. 

3.3

Mẫu đơn (single sample)
Lượng vật liệu được lấy tại một vị trí được xem là đồng nhất.
3.4

Mẫu thử  (Test sample)

Là mẫu đã được xử lý từ phòng thí nghiệm theo tiêu chuẩn nhất định và được đưa vào hộp đo mẫu chuyên dụng.
3.5

Thời gian chết (Dead time)

Khoảng thời gian giữa hai xung liên tiếp hoặc giữa hai hiện tượng ion hóa và nhận biết được bằng hệ thống phát hiện thành hai xung hoặc hai hiện tượng riêng biệt.

3.6

Hiệu chỉnh thời gian chết (Dead time correction)

Hiệu chỉnh số lượng xung bị mất trong khoảng thời gian chết vào số lượng xung quan sát được. 
3.7

Hằng số phân rã (Decay constant) (()
Hạt nhân phóng xạ ở một trạng thái năng lượng cụ thể, tỉ số giữa xác suất của một nuclit phóng xạ (dP) đã chuyển dịch hạt nhân từ trạng thái năng lượng đó trong khoảng thời gian dt.
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Trong đó N là số hạt nhân có tại thời điểm t
3.8

Hiệu suất (Efficiency)

Tỷ số của lượng photon gamma phát hiện được với lượng photon gamma cùng loại được phát ra từ nguồn phát xạ trong cùng khoảng thời gian.

3.9

Độ phân giải năng lượng (Energy resolution)

Ở mức năng lượng đã cho, đo sự khác biệt nhỏ nhất giữa năng lượng của hai tia gamma mà có thể phân biệt được bằng máy quang phổ gamma. 

Độ phân giải năng lượng được biểu diễn bằng tỷ số giữa độ rộng tại một nửa chiều cao của đỉnh năng lượng với năng lượng của nó. Độ phân giải năng lượng được tính bằng phần trăm: %.
3.10

Pic năng lượng đầy (full energy peak)

Pic trên đường cong đáp ứng phổ tương ứng với sự hấp thụ hoàn toàn năng lượng của photon trong thể tích nhạy detector bằng hiệu ứng quang điện hoặc các tương tác photon liên tiếp của hiệu ứng tạo cặp (chỉ đối với năng lượng photon > 1 022 keV), tán xạ compton và hấp thụ quang điện.

3.11

Lớp gamma (gamma cascade)

Hai hay nhiều photon gamma khác nhau phát ra liên tiếp trong một thời gian phân giải từ một hạt nhân khi hạt nhân này kích thích qua một hay nhiều mức năng lượng trung gian.

3.12

Bức xạ gamma (Gamma radiation) 

Bức xạ điện từ phát ra trong quá trình chuyển dịch hạt nhân hoặc huỷ cặp Electron- Pozitron. Bức xạ gamma là bức xạ ion hoá trực tiếp. 
3.13

Phổ tia gamma (Gamma - Ray spectrometry)

Phương pháp đo tia gamma sinh ra phổ năng lượng phát xạ gamma.

3.14

Chồng chất  (Pile-up)

Sự xử lý bằng máy đo phổ bức xạ các xung tạo ra do sự hấp thụ đồng thời nhiều hạt hoặc photon có nguồn gốc từ các hạt nhân đang phân rã khác nhau trong detector bức xạ. Kết quả là chúng được đếm như một hạt hoặc photon đơn có mức năng lượng ở giữa các năng lượng riêng và tổng những năng lượng này.

3.15

Năng lượng bức xạ gamma (Gamma energy)

Năng lượng phát ra dưới dạng các phôton-Gamma từ quá trình phân rã phóng xạ của một hạt nhân xác định. Ký hiệu của Năng lượng gamma là E . Đơn vị đo năng lượng bức xạ gamma là electron Vol ký hiệu là eV. Đơn vị thường dùng là Kilo electron Vol  ký hiệu là KeV. 

3.16

Hoạt độ phóng xạ (Radioactivity)

Hoạt độ phóng xạ (A) là số đo độ phóng xạ, xác định số lượng các hạt nhân phóng xạ ở trạng thái năng lượng xác định tại một thời điểm xác định.  Hoạt độ phóng xạ được xác định theo công thức:

Trong đó:

       - A  là hoạt độ phóng xạ. Trong hệ SI, đơn vị đo hoạt độ phóng xạ là Becơren, ký hiệu là Bq, 1Bq = 1s-1. Đơn vị ngoài hệ SI  thường dùng là  Curie ký hiệu là  Ci; 1 Ci = 3,7 . 1010  Bq; 

      -  dN  là số hạt nhân biến đổi trạng thái năng lượng;

      -  dt  là khoảng thời gian.
3.17

Hoạt độ riêng (Specific activity)

Hoạt độ phóng xạ của một chất xác định chia cho khối lượng của nó. Hoạt độ riêng trong hệ đơn vị SI được đo bằng Bq/g (Bq/kg, Bq/l, Bq/m3...).

3.18

Hình học đo (Geometrycaly size)

Hoạt độ phóng xạ của một chất xác định chia cho khối lượng của nó. Hoạt độ riêng trong hệ đơn vị SI được đo bằng Bq/g (Bq/kg, Bq/l, Bq/m3...).
3.19

Hiệu suất đếm (Acount - rate)

Trong một dạng hình học đo nhất định; Hiệu suất đếm là tỷ số giữa số các tia gamma mà thiết bị đo ghi được (số xung) và số các tia gamma phát ra từ nguồn với năng lượng tương ứng trong cùng một đơn vị thời gian. 

a) Hiệu suất đếm phụ thuộc vào năng lượng của các tia gamma, ký hiệu của hiệu suất đếm là ((( e);

b) Đơn vị tính hiệu suất đếm là %.
3.20

Diện tích đỉnh năng lượng gamma NET ()

Là số xung ghi được tại một đỉnh năng lượng xác định dưới dạng phổ phân bố GAUS  trong một khoảng thời gian xác định đã trừ phông tán xạ compton. 

3.21

Phông bức xạ (Bacground gamma)

Bao gồm bức xạ tự nhiên, bức xạ nhân tạo và xung nhiễu điện từ mà ta cần làm giảm ảnh hưởng của chúng lên đối tượng khảo sát trong các phép đo phóng xạ. Phông bức xạ phụ thuộc vào môi trường xung quanh và độ ổn định của thiết bị  đo.

4  Thiết bị, dụng cụ đo và chứa mẫu

4.1  Dụng cụ xử lý mẫu

Bộ dụng cụ để xử lý mẫu trước khi đo phổ gamma gồm:



1) Máy nghiền mẫu tốc độ vòng quay lớn (6500 vòng/phút), với 3 loại sàng khích thước hạt: 0,1 mm; 0,25 mm và 1 mm;


2)  Sàng  kích thước lỗ 1 mm. 0,5 mm;


3)  Lò nung tro hóa mẫu điều chỉnh được nhiệt độ từ 50OC đến 1000OC;


4)  Chày cối mã lão  hoặc chày cối sứ;


5)  Bát thạch anh ( 150 - 200 mm;  ( 100 mm;


6)  Chén nung sứ;


7) Tủ sấy đến 250oC ± 5oC;


8) Cân  phân tích  có độ chính xác  0,1 mg;


9)  Cân đĩa 5 kg;


10)  Cốc sứ.

4.2  Hộp chứa mẫu

- Yêu cầu hộp chứa mẫu đo và hộp mẫu chuẩn là hoàn toàn giống nhau về mặt hình học;

- Hộp chứa mẫu phải phù hợp với khối lượng mẫu.Thường sử dụng loại hộp hình trụ (Loại 2() hoặc hình giếng (Hộp Marinelli - loại 3(). 

- Mẫu được đưa vào hộp có kích thước tiêu chuẩn phù hợp với mẫu chuẩn và kích thước detector của hệ phổ kế đo để đảm bảo hiệu suất đo tối đa.

- Hộp đựng mẫu thường làm bằng vật liệu (PE, PTFE, PVC, PET) hấp thụ bức xạ gamma thấp, có thể chọn hộp chứa trong suốt có vạch đo để kiểm tra việc đưa mẫu vào.

- Hộp đựng mẫu không được ngấm nước và không phản ứng với thành phần của mẫu.

- Hộp đựng mẫu cần có nắp đậy kín để thuận tiện cho việc nhốt mẫu và cố định mẫu thử.
4.3  Thiết bị đo phổ gamma

4.3.1  Detector
- Detector đang có trên thị trường gồm ba loại với ba dạng khác nhau: phẳng, đồng trục, dạng giếng; mỗi loại có ưu điểm riêng tuỳ thuộc vào từng trường hợp. Detector đồng trục thường dùng cho thể tích mẫu lớn. Thích hợp cho tiêu chuẩn này là loại Detector đồng trục thể tích 83 Cm3 trở lên. 

- Detector bán dẫn làm việc ở nhiệt độ Nitơ lỏng nên nó được làm mát  bằng một bộ phận làm lạnh dẫn lạnh từ bình nitơ lỏng đi kèm. 

- Đánh giá khả năng đo và phân tích phổ của Detector trên các thông số cơ bản sau: 

a) Độ phân giải năng lượng (độ rộng tổng cộng tại một nửa mức cực đại của pic năng lượng toàn phần) cho phép detector phân tách hai đỉnh gamma gần nhau;

b) Hiệu suất tuyệt đối là tỷ lệ phần trăm photon phát hiện được tại đỉnh năng lượng toàn phần so với số photon phát ra;

c) Tỷ số pic - nền Compton.

Tùy theo độ chính xác cần có và giới hạn phát hiện mong muốn, nên sử dụng detector chất lượng cao có độ phân giải năng lượng nhỏ hơn 2,2 keV (đối với pic 60Co ở mức 1,332 keV) và với tỷ số đỉnh/nền Compton từ 60 đến 80 đối với 137Cs 

Detector germani siêu tinh khiết có thể bảo quản ở nhiệt độ phòng, tuy nhiên phải được làm lạnh khi đặt một hiệu điện thế lên nó.

4.3.2  Che chắn

Detector được che chắn ở mọi phía (kể cả đáy) bằng chì hoặc sắt sạch phóng xạ để giảm tín hiệu nền gây bởi các nuclit phóng xạ tự nhiên. Nếu đo trong khoảng năng lượng 40 keV < E < 100 keV, lớp vỏ trong cần gồm ba lớp kế tiếp nhau cadmi, đồng và polymetylmetacrylat để đạt độ ồn nền thấp và ổn định nhờ việc ngăn chặn các tia X tạo ra trong lớp che chắn.

Lớp che chắn là rất quan trọng để giảm mức nền, nhất là khi đo mức hoạt độ phóng xạ thấp. Cần dùng các biện pháp sau:


- Dùng chì có hoạt độ phóng xạ thấp; không để tấm che chắn quá gần detector;


- Thông hơi, lọc không khí, các vật liệu khác của hệ thống và xây dựng hệ thống phải được chọn cẩn thận để giảm nồng độ hoạt độ nhằm có được mức thấp của bức xạ nền.

4.3.3  Bộ tiền khuếch đại

Bộ tiền khuếch đại quyết định chất lượng của toàn bộ hệ thống đo, vì cả độ ồn và độ phân giải năng lượng phụ thuộc đặc tính của bộ tiền khuếch đại.

Bộ tiền khuếch đại thường được bố trí gần sát detector. Làm lạnh đầu vào (FET) của bộ tiền khuếch đại sẽ làm giảm được độ ồn và cải thiện độ phân giải năng lượng. Tuy nhiên khi ngừng đo có thể có tồn đọng hơi nước từ quá trình làm lạnh, do đó cần định kỳ mở lắp bộ tiền khuyếch đại để kiểm tra và đảm bảo khô ráo trước khi đo

4.3.4  Máy phân tích đa kênh (MCA hoặc MCB)
Thiết bị phân tích biên độ đa kênh MCA hoặc MCB với các linh kiện điện tử phù hợp bao gồm các thành phần: nguồn cấp điện cao thế, bộ ổn định cao thế, ổn định phổ đo, bộ khuếch đại tín hiệu chính, bộ  chuyển đổi tương tự - số (analog-digital);

Số kênh tối ưu phụ thuộc vào độ phân giải năng lượng và dải năng lượng được nghiên cứu. Để độ phân giải tốt trong dải năng lượng 100 keV đến 2 000 keV cần đến 4096 - 8192 kênh; Hiện nay thường dùng MCA với 8192 kênh (Chanal).

4.3.4  Máy tính và các thiết bị ngoại vi

Máy tính, kết hợp với phần cứng phụ trợ và phần mềm làm các chức năng:

  - Đọc được số liệu từ MCA hoặc MCB;

  - Hiển thị những số liệu này lên màn hình, bản vẽ hoặc máy in và lưu giữ chúng;

  - Xác định được quan hệ giữa số kênh và năng lượng tương ứng trên toàn bộ dải năng lượng nghiên cứu (hiệu chuẩn năng lượng), bằng cách dùng nguồn chuẩn thích hợp;

  - Xác định được hiệu suất đếm theo năng lượng trên toàn bộ dải năng lượng nghiên cứu (hiệu chuẩn năng lượng) bằng cách sử dụng nguồn chuẩn thích hợp;

  - Phát hiện pic, để xác định đặc tính của pic được phát hiện như tính hướng tâm, bề rộng pic đầy ở một nửa chiều cao tối đa, số đếm thực của pic thu được, và xác định độ không đảm bảo của số đếm đó.

  - Xác định nuclit phóng xạ gây ra các pic năng lượng đầy đã quan sát bằng cách dùng nuclit phóng xạ chuẩn, ví dụ xem Tài liệu tham khảo [4] đến [7];

  - Tính nồng độ hoạt độ của nuclit phóng xạ tương ứng dựa trên số đếm, thời gian đếm, hiệu suất đếm và số liệu về nuclit phóng xạ chuẩn, ví dụ xem Tài liệu tham khảo [4] đến [7];

  - Tính độ không đảm bảo chuẩn của nồng độ hoạt độ của nuclit phóng xạ đã được nhận dạng;

  - Tính giới hạn phát hiện và ngưỡng quyết định của nuclit phóng xạ cần đo nhưng không tìm thấy trong mẫu.

Nên kiểm tra thường xuyên bằng mắt kết quả phân tích phổ của máy tính để phát hiện những bất thường hoặc sai sót. Để kiểm tra tính năng của thiết bị đo, nên sử dụng tiêu chuẩn áp dụng cho phòng thí nghiệm. Tham gia vào việc so sánh liên phòng thí nghiệm cũng có thể giúp cho việc kiểm tra tính năng của thiết bị và việc phân tích.

5.  Thiết bị, dụng cụ đo phổ gamma

5.1  Detector bán dẫn siêu tinh khiết HP.Ge với các thông số cơ bản sau:
Detector có hiệu suất ghi bức xạ Gamma 30 % trở lên, độ phân giải năng lượng ở một nửa cực đại (FWHM) tối đa là 0,85 keV ở năng lượng 122 keV và 1,85 keV và ở năng lượng 1332 keV  của đồng vị 60Co. 

5.2  Máy phân tích biên độ đa kênh với bộ cao áp cung cấp cho Detector điện áp (  4000 V. 

Yêu cầu máy phân tích biên độ đa kênh MCA phải làm việc ổn định và có bộ ổn định phổ, ổn định cao áp ± 4000 V cho Detetor .  

Bộ ổn định phổ  thực hiện chức năng ổn định điểm "0" và hệ số khuếch đại được chọn trước để duy trì  ổn định biên độ xung của tín hiệu vào và biểu diễn dạng phổ theo tiêu chuẩn phân bố Gaus. 
5.3  Chương trình thu nhận phổ  là  phần mềm dùng để đo phổ năng lượng bức xạ gamma  cho phép đặt các chế độ đo ổn định. 

5.4  Chương trình phần mềm phân tích phổ:tc "3.1.10  Ch­¬ng tr×nh phÇn mÒm ph©n tÝch phæ GAMMAVISION 32" \f C \l 3 Chương trình phần mềm phân tích phổ được dùng để phân tích tự động các phổ năng lượng bức xạ gamma cả định tính và định lượng các đồng vị phóng xạ có trong mẫu đo. 

Chương trình phần mềm phân tích phổ cho phép hiệu chỉnh đầy đủ các kết quả đo như hiệu chỉnh kênh- năng lượng, hiệu suất đo, trừ nền phông, hiệu chỉnh tự phân rã...     

5.5  Máy tính bàn (PC để bàn) 01 bộ:tc "3.1.2  M¸y tÝnh c¸c nh©n" \f C \l 3 Các máy tính PC thông thường hoặc những phiên bản cao. Máy tính được cài đặt các phần mềm chuyên dụng để đo và phân tích phổ, tính toán hoạt độ các nhân phóng xạ trong mẫu.

5.6 Buồng chì che chắn để giảm phông phóng xạ tự nhiên tác động vào Detector với lớp chì sạch phóng xạ chiều dày từ 70-100mm, lớp lót bên trong bằng đồng thau dày 2 mm. Số đếm phông tổng cộng trong vùng năng lượng bức xạ gamma từ 200 KeV đến 3000 KeV không lớn hơn 0,9 số đếm/giây. 

6.  Yêu cầu về mẫu để đo phổ gamma

6.1  Xử lý mẫu thực vật tại phòng thí nghiệm

1- Thái nhỏ, phơi khô mẫu dưới ánh nắng tự nhiên hoặc sấy ở nhiệt độ 700C- 800C. Cân và ghi chép trọng lượng mẫu khô khi đưa mẫu ra khỏi tủ sấy.

2- Tro hóa ở nhiệt độ 3500C - 400oC để tránh sự thăng hoa của một số nhân phóng xạ. Chờ đến khi lượng mẫu được tro hóa hoàn toàn (khoảng 6-8 giờ), lượng tro trong lò chuyển thành mầu trắng hoặc hồng nhạt, tắt lò, chờ nhiệt độ trong lò giảm xuống dưới 1000C thì đưa mẫu ra ngoài, để nguội.

3- Cân và ghi chép tên mẫu, khối lượng tro mẫu thu được.

6.2  Chế tạo mẫu thử

1- Các mẫu sau tro hóa được nghiền mịn và nén vào hộp hình trụ có hình học phù hợp với mẫu chuẩn hình trụ đã có, đến chiều cao mẫu thích hợp với mẫu chuẩn: 

2- Xác định khối lượng tro mẫu đã chứa trong mẫu thử.  

3- Cố định mặt trên của mẫu bằng giấy lọc hoặc giấy cadton sạch và đóng nắp hộp mẫu thử.

4- Ghi nhãn mẫu và thông tin về mẫu: Tên mẫu, khối lượng mẫu, ngày chế tạo tiêu bản đo...

7. Quy trình đo mẫu

7.1  Đo phông

1- Tạo một mẫu trắng để đo phông và tạo file trừ phông mẫu thực vật như sau:

a) Tro hóa khoảng 3 kg cỏ tranh khô như quá trình tro hóa mẫu thực vật ở tiểu mục 5.3.1, mục 5.5 trên đây. 

Cỏ tranh là loại thực vật được xem là sạch phóng xạ vì không hấp thụ phóng xạ từ không khí và từ đất nên thường được làm chất nền cho các nguồn chuẩn định lượng phóng xạ trong các mẫu thực vật. 

b) Cỏ tranh khô sau tro hóa được nghiền mịn và nén vào hộp hình trụ được dùng để tạo mẫu thử thực vật, có hình học phù hợp với mẫu chuẩn hình trụ đã có, đến chiều cao mẫu thích hợp với mẫu chuẩn: 

2- Đặt mẫu trắng vào giá đo mẫu của hệ đo phổ. 

3- Thứ tự thực hiện các bước mở thiết bị đo phổ, mở chương trình đo phổ trên máy tính và chuẩn kênh năng lượng như các bước từ  2 đến 7 trong mục 6.1.1:  Đo phông và tạo file trừ phông trên đây.

7.2  Đo mẫu

1- Đặt Hộp mẫu thực vật cần đo vào giá đặt mẫu  đồng trục với trục  Detector  trong  hệ phổ kế gamma phân giải cao. 

2- Đặt thời gian đo mẫu nước đến 80.000 giây. 

3- Tiến hành đo mẫu trong thời gian đã đặt và chương trình đo sẽ tự động dừng đo khi hết thời gian đo.

4- Save file phổ đo được vào máy tính đưới dạng File có tên do người dùng qui định và phần mở rộng là *.spc.
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