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t i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m                              Tcvn  6830 : 2001

ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh ho¹t ®é triti −

Ph−¬ng ph¸p ®Õm nhÊp nh¸y trong m«i tr−êng láng

Water quality − Determination of tritium activity concentration −

Liquid scintillation counting method

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh ho¹t ®é triti ([3H]H2O) trong n−íc b»ng ®Õm nhÊp nh¸y

trong m«i tr−êng láng.

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông cho tÊt c¶ c¸c lo¹i n−íc kÓ c¶ n−íc biÓn cã ho¹t ®é triti lªn ®Õn 106 Bq/m3

khi sö dông c¸c lä ®Õm 20 ml.

Chó thÝch

1)   §èi víi c¸c ho¹t ®é triti d−íi 5x104 Bq/m3 [8], th× tiÕn hµnh lµm giµu mÉu tr−íc vµ / hoÆc lÊy c¸c thÓ tÝch mÉu

®o lín h¬n ®Ó c¶i tiÕn ®é chÝnh x¸c cña phÐp thö vµ gi¶m giíi h¹n ph¸t hiÖn (xem ®iÒu 9 vÒ tÝnh to¸n ho¹t ®é

tèi thiÓu cã thÓ ph¸t hiÖn ®−îc).

Tuy nhiªn, giai ®o¹n lµm giµu lµ giai ®o¹n ®−îc bæ sung vµo qui tr×nh ph©n tÝch, do ®ã kÐo theo nguån gèc cña

sai sè ngo¹i lai n»m ngoµi kh¶ n¨ng ph©n tÝch. Sù ph©n t¸n kho¶ng 1% xuÊt hiÖn lµ kÕt qu¶ cña tÝnh biÕn thiªn

vèn cã cña c¸c tÕ bµo lµm giµu. §Õm trùc tiÕp b»ng c¸c m¸y ®Õm nhÊp nh¸y trong m«i tr−êng láng th−êng

thÝch hîp cho c¸c ho¹t ®é triti lín h¬n 5x104 Bq/m3, vµ tuú thuéc vµo ®é chÝnh x¸c yªu cÇu cña phÐp ®o, còng

cã thÓ ¸p dông ®Ó x¸c ®Þnh c¸c ho¹t ®é thÊp h¬n.

2)   §èi víi c¸c ho¹t ®é triti cao h¬n 106 Bq/m3  th× cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh sau khi pha lo·ng thÝch hîp b»ng n−íc

cÊt cã nång ®é triti thÊp biÕt tr−íc. Mét ph−¬ng ph¸p kh¸c dïng ®Ó x¸c ®Þnh c¸c ho¹t ®é cao h¬n, liªn quan

®Õn viÖc t¨ng c¸c ho¹t ®é triti cña dung dÞch chuÈn néi (4.4).

3)   Ph−¬ng ph¸p nµy kh«ng ¸p dông ®Ó ph©n tÝch triti liªn kÕt h÷u c¬, phÐp x¸c ®Þnh nµy ®ßi hái ph¶i ph©n huû

oxi ho¸.
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2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

ISO 5667-1 : 1980  ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu. PhÇn 1 : H−íng dÉn thiÕt kÕ c¸c ch−¬ng tr×nh lÊy mÉu.

TCVN 5992 : 1995 (ISO 5667-2 : 1982)   ChÊt l−îng n−íc – LÊy mÉu. PhÇn 2 : H−íng dÉn kü thuËt lÊy

mÉu.

3   Nguyªn t¾c

Cho thiosunfat vµo mÉu n−íc, sau ®ã mÉu sÏ ®−îc kiÒm ho¸ vµ ch−ng cÊt. Trén phÇn dÞch ch−ng cÊt

víi dung dÞch nhÊp nh¸y trong lä ®Õm. Sù chuyÓn ho¸ tõng phÇn ®éng n¨ng cña c¸c h¹t beta triti trong

hçn hîp t¹o thµnh (th«ng th−êng lµ nhò t−¬ng) c¸c photon. §Õm c¸c photon nµy theo c¸c xung. Tèc ®é

®Õm lµ sè ®o ho¹t ®é triti.

Chó thÝch

4)   Sù ph©n r· triti thµnh heli b»ng viÖc ph¸t ra phãng x¹ beta víi n¨ng l−îng tèi ®a lµ 18,6 keV. Chu kú b¸n

huû cña nã lµ 4540 ngµy (12,43 n¨m)[7].

5)   PhÇn lín c¸c hîp chÊt g©y nhiÔu cã ¶nh h−ëng, thÝ dô :  lµm t¾t qu¸ tr×nh nhÊp nh¸y, ®Ó l¹i l−îng d− cña

dÞch ch−ng cÊt víi bÊt kú io®ua phãng x¹ vµ bicacbonat nµo cã thÓ cã mÆt.

6)  §Ó ®Õm, nªn tho¶ m·n c¸c ®iÒu kiÖn giíi h¹n nhÊt ®Þnh, thÝ dô :  ph¸t hiÖn ®ång thêi b»ng hai hoÆc nhiÒu

èng nh©n quang ®−îc nèi thµnh c¸c d·y; ph©n biÖt c¸c xung b»ng c¸c kªnh ®o ®Þnh vÞ tr−íc.

4   Thuèc thö

Trong suèt qu¸ tr×nh thö chØ sö dông c¸c thuèc thö ®¹t chÊt l−îng tinh khiÕt ph©n tÝch.

4.1   Natri cabonat, khan (Na2CO3).

4.2   Natri thiosunfat, khan (Na2S2O3).

4.3   N−íc thö mÉu tr¾ng, cã ho¹t ®é triti co(t), ë thêi ®iÓm t khi ®o c¸c mÉu, tÝnh b»ng becquerel trªn

mÐt khèi.

LÊy n−íc cã ho¹t ®é triti cµng thÊp cµng tèt, thÝ du : n−íc ngÇm. Ch−ng cÊt n−íc theo 7.1. Gi÷ dÞch

ch−ng cÊt trong chai thuû tinh borosilicat cã nót ®Ëy kÝn, ®Ó n¬i tèi cã nhiÖt ®é cµng æn ®Þnh cµng tèt.

X¸c ®Þnh (xem chó thÝch 8) ho¹t ®é triti co(t = 0), cña n−íc tÝnh b»ng becquerel trªn mÐt khèi vµ ghi l¹i

ngµy x¸c ®Þnh (t = 0).
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Chó thÝch

7)   Nªn l−u gi÷ ®ñ sè l−îng n−íc thö  mÉu tr¾ng trong kho vµ chuÈn bÞ c¸c l−îng nhá ®Ó sö dông ngay khi

cÇn. Tr¸nh  « nhiÔm triti (thÝ dô : tõ h¬i n−íc trong kh«ng khÝ vµ tõ c¸c nguån triti nh− ®ång hå d¹ quang  vµ

s¾c ký khÝ) hoÆc c¸c lo¹i phãng x¹ kh¸c.

8)   Ho¹t ®é triti trong n−íc thö mÉu tr¾ng cã thÓ x¸c ®Þnh ®−îc b»ng c¸ch lµm giµu, sau ®ã thÝ dô : b»ng

ph−¬ng ph¸p ®Õm nhÊp nh¸y trong m«i tr−êng láng.

Khi nguån n−íc thö mÉu tr¾ng ®ñ nhiÒu, thÝ dô : tõ 10 lÝt ®Õn 20 lÝt, vµ ®−îc g¾n kÝn, th× nã cã thÓ æn ®Þnh ®−îc

trong nhiÒu n¨m, mÆc dï hµng n¨m nªn x¸c ®Þnh l¹i ho¹t ®é triti.

9)   Nªn sö dông n−íc thö mÉu tr¾ng cã ho¹t ®é triti nhá h¬n 500 Bq/m3 . Trong tr−êng hîp ho¹t ®é triti cña

mÉu thö tr¾ng lín h¬n 500 Bq/m3, th× cÇn hiÖu chØnh sö dông c«ng thøc trong 8.1.2. Ho¹t ®é triti ë thêi ®iÓm t

thùc hiÖn ®o c¸c mÉu thö (7.3), ®−îc hiÖu chØnh cho viÖc ph©n r· phãng x¹ theo c«ng thøc :

c0(t) = c0(t = 0) eλt (1)

trong ®ã

c0(t)   lµ ho¹t ®é triti cña n−íc thö mÉu tr¾ng t¹i thêi ®iÓm t khi thùc hiÖn ®o mÉu, tÝnh b»ng becquerel trªn

mÐt khèi;

c0 (t = 0)   lµ ho¹t ®é triti cña n−íc thö mÉu tr¾ng t¹i thêi ®iÓm chuÈn bÞ mÉu, tÝnh b»ng becquerel trªn mÐt

khèi;

λ   lµ h»ng sè ph©n r·, tÝnh b»ng sè ®¶o cña n¨m (λ = 0,05576);

t   lµ thêi gian tõ khi chuÈn bÞ mÉu thö mÉu tr¾ng cho ®Õn khi ®o mÉu, tÝnh b»ng n¨m.

§èi víi n−íc thö mÉu tr¾ng cã ho¹t ®é triti ®Õn 500 Bq/m3, th× kh«ng cÇn ph¶i hiÖu chØnh ph©n r· phãng x¹.

4.4   Dung dÞch chuÈn néi, ho¹t ®é triti cs(t).

ë mét n¬i riªng biÖt c¸ch xa ®Þa ®iÓm ph©n tÝch triti, c©n mét l−îng cÇn thiÕt dung dÞch chuÈn triti

([3H]H2O) ®Ëm ®Æc (ho¹t ®é triti tõ 1010Bq/m3 ®Õn 1011Bq/m3, sai sè tæng thÓ nhá h¬n 1% ) rãt vµo b×nh

®Þnh møc 100 ml, sao cho ho¹t ®é triti sau khi thªm n−íc thö mÉu tr¾ng (4.3) ®Õn v¹ch møc ®¹t ®−îc lµ

170 Bq/m3 vµ trén. TÝnh ho¹t ®é triti cña dung dÞch chuÈn néi t¹o thµnh cs(t = 0), tÝnh b»ng becquerel

trªn mÐt khèi. Ghi ngµy chuÈn bÞ dung dÞch chuÈn nµy (t = 0).

Chó thÝch

10)   Ho¹t ®é triti cña dung dÞch chuÈn néi ë thêi ®iÓm t khi thùc hiÖn ®o c¸c mÉu (7.3), ®−îc hiÖu chØnh cho sù

ph©n r· phãng x¹, theo c«ng thøc :

cs(t) = cs(t = 0) eλt (2)

trong ®ã
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 cs(t)   lµ ho¹t ®é triti cña dung dÞch chuÈn néi t¹i thêi ®iÓm t khi thùc hiÖn ®o mÉu, tÝnh b»ng becquerel trªn

mÐt khèi;

cs (t = 0)   lµ ho¹t ®é triti cña dung dÞch chuÈn néi t¹i thêi ®iÓm chuÈn bÞ mÉu, tÝnh b»ng becquerel trªn mÐt

khèi;

λ   lµ h»ng sè ph©n r·, tÝnh b»ng sè ®¶o cña n¨m (λ = 0,05576);

t   lµ thêi gian tõ khi chuÈn bÞ dung dÞch chuÈn néi cho ®Õn khi ®o mÉu, tÝnh b»ng n¨m.

11)   Cã thÓ sö dông viªn chuÈn triti tan trong n−íc thay cho dung dÞch chuÈn triti ([3H]H2O) ®Ëm ®Æc. Tuy

nhiªn, c¸c viªn chuÈn b¸n s½n cã sai sè lín h¬n 1%.

4.5   Dung dÞch nhÊp nh¸y

Th−êng sö dông c¸c dung dÞch nhÊp nh¸y víi mét hay nhiÒu chÊt t¹o nhò trong ®ã l−îng mÉu n−íc

t−¬ng ®èi lín cã thÓ hîp nhÊt thµnh d¹ng nhò t−¬ng hoÆc gel.  Trong thùc tÕ hçn hîp th−¬ng m¹i ®−îc

coi lµ tho¶ m·n nhÊt (xem 9.1).

Hçn hîp Pseudocoumen (1,2,4-trimetyl benzen) lµ thÝch hîp nhÊt v× cã ®éc tÝnh thÊp, ®iÓm nhÊp nh¸y

m¹nh, æn ®Þnh tèt vµ kh«ng lµm mÐo c¸c lä nhùa. Tr¸nh hçn hîp dioxan.

B¶o qu¶n n¬i tèi, ®Æc biÖt ngay tr−íc khi sö dông (xem 7.2 chó thÝch 15) tr¸nh ¸nh s¸ng mÆt trêi chiÕu

th¼ng hoÆc ¸nh s¸ng huúnh quang ®Ó ng¨n ngõa nhiÔu ph¸t quang.

4.6   Carborundum hoÆc c¸c h¹t thuû tinh

5   ThiÕt bÞ, dông cô

Sö dông c¸c thiÕt bÞ, dông cô phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ

5.1  M¸y ®Õm nhÊp nh¸y trong m«i tr−êng láng, tèt nhÊt nªn sö dông dông cô cã bé phËn ®−a mÉu

tù ®éng (xem 7.3, chó thÝch 19). Nªn tiÕn hµnh ë nhiÖt ®é æn ®Þnh. Theo chØ dÉn cña nhµ s¶n xuÊt.

Ph−¬ng ph¸p qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy liªn quan ®Õn c¸c lo¹i m¸y ®Õm nhÊp nh¸y trong m«i

tr−êng láng ®−îc sö dông réng r·i víi c¸c lä chøa ®−îc kho¶ng 20 ml. Khi sö dông c¸c lä kh¸c víi c¸c

m¸y ®Õm thÝch hîp, th× ph¶i c¶i biÕn ph−¬ng ph¸p ®· m« t¶.

5.2   ThiÕt bÞ ch−ng cÊt, ®−îc lµm kh« tr−íc khi sö dông, gåm cã :

− b×nh cÇu ®¸y trßn, dung tÝch  500 ml [ cã thÓ sö dông c¸c b×nh cÇu lín h¬n ®Ó chuÈn bÞ n−íc thö

mÉu tr¾ng (4.3)];
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− ®Çu phun;

− cét ch−ng cÊt Vigreux, dµi 40 cm;

− b×nh ng−ng;

− ®Çu nèi, kiÓu cong;

5.3   Pipet, thÝch hîp ®Ó chuyÓn chÝnh x¸c 100 µl dung dÞch chuÈn néi (4.4), cã sai sè tæng thÓ nhá h¬n

hoÆc b»ng 1%.

5.4   Lä ®Õm, ®−îc lµm b»ng polyetylen hoÆc vËt liÖu t−¬ng ®−¬ng, chøa ®−îc Ýt nhÊt 20 ml vµ khíp víi

buång ®Õm cña m¸y ®Õm nhÊp nh¸y (5.1). Sù khuyÕch t¸n c¸c dung m«i h÷u c¬ vµo vµ qua c¸c lä ®Õm

sau khi ®· ®−îc lµm ®Çy (7.2) cã thÓ lµm biÕn d¹ng lä vµ sù biÕn d¹ng nµy ph¶i nhá ë møc mµ cã thÓ

chÊp nhËn ®−îc.

C¸c lä ®Õm b»ng chÊt dÎo nãi chung −u viÖt h¬n c¸c lä ®Õm b»ng thuû tinh, v× chóng cho tèc ®é ®Õm

nÒn thÊp h¬n so víi lä thuû tinh.

Chó thÝch

12)   §Ó tr¸nh nhiÔu ph¸t quang, nªn b¶o qu¶n c¸c lä ®Õm n¬i tèi vµ tr¸nh ¸nh s¸ng mÆt trêi chiÕu th¼ng hoÆc

¸nh s¸ng huúnh quang, ®Æc biÖt lµ ngay tr−íc khi sö dông (xem 7.2, chó thÝch 15).

13)   C¸c dung dÞch nhÊp nh¸y chøa trong toluen cã thÓ lµm biÕn d¹ng lä, do ®ã kh«ng sö dông c¸c lä ®Õm

b»ng polyetylen ®Ó ®ùng. Sù khuyÕch t¸n c¸c dung m«i h÷u c¬ vµo vµ qua thµnh polyetylen còng lµ mét trë

ng¹i lín ®èi víi c¸c lä b»ng polyetylen.

5.5   Chai polyetylen hoÆc bosilicat, dung tÝch kho¶ng 100 ml.

6   LÊy mÉu vµ c¸c mÉu

LÊy mÉu theo ISO 5667-1 vµ TCVN 5992 : 1995 (ISO 5667-2 : 1982). LÊy kho¶ng 250 ml mÉu thÝ

nghiÖm ®Ó chuÈn bÞ mÉu (xem 7.1).

 7   C¸ch tiÕn hµnh

7.1 ChuÈn bÞ mÉu

§Æt mÉu thÝ nghiÖm (®iÒu 6) vµo thiÕt bÞ ch−ng cÊt (5.2). Thªm kho¶ng 250 mg natri thiosunfat (4.2) ®Ó

chuyÓn ho¸ iot thµnh iodua, thªm kho¶ng 0,5 g natri cacbonat (4.1) ®Ó kiÒm ho¸ mÉu vµ cuèi cïng

thªm mét vµi h¹t caborundum (4.6) ®Ó tr¸nh s«i qu¸ m¹nh. L¾p thiÕt bÞ ch−ng cÊt (5.2). Ch−ng cÊt, lo¹i
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bá kho¶ng 50 ml ®Õn 75 ml dÞch ch−ng cÊt ®Çu tiªn, sau ®ã thu lÊy kho¶ng 100 ml tõ ph©n ®o¹n gi÷a

vµo chai (5.5). Lo¹i bá phÇn cßn l¹i trong b×nh.

Chó thÝch 14 − Víi qui tr×nh nµy, trong ch−ng cÊt kh«ng x¶y ra ch−ng cÊt ph©n ®o¹n ®ång vÞ nµo ®¸ng kÓ.

7.2   Lµm ®Çy c¸c lä ®Õm

§èi víi mçi mÉu n−íc, tèt nhÊt lµ thùc hiÖn trong ¸nh s¸ng mê, cho vµo ba lä ®Õm (5.4) mét thÓ tÝch

dung dÞch nhÊp nh¸y (4.5), V1, tÝnh theo mililit (xem chó thÝch 18), sau ®ã cho mét thÓ tÝch dÞch ch−ng

cÊt (7.1), V2 = 20 – V1, tÝnh b»ng mililit. Hçn hîp nµy sÏ chuyÓn thµnh nhò t−¬ng nhÊp nh¸y. Dïng pipet

(5.3) thªm 100 µl dung dÞch chuÈn néi (4.4) vµo mét trong ba lä ®Õm. §¸nh dÊu lªn n¾p cña ba lä ®Õm,

thÝ dô b»ng  c¸ch ghi râ 1a, 1* vµ 1b cho mÉu 1; 2a, 2* vµ 2b cho mÉu 2, v.v... (DÊu hoa thÞ ®¸nh dÊu

cho lä ®· bæ sung dung dÞch chuÈn néi). Theo c¸ch t−¬ng tù, cho vµo sè lä ®Õm nÒn (5.4) t−¬ng øng

cÇn cho qui tr×nh ®Õm (7.3) mét thÓ tÝch dung dÞch nhÊp nh¸y (4.5), V1, tÝnh b»ng mililit, sau ®ã cho mét

thÓ tÝch n−íc thö mÉu tr¾ng (4.3), V2 = 20 – V1, tÝnh b»ng mililit. Sai sè tæng thÓ cña tõng dung dÞch

®−îc thªm nhá h¬n hoÆc b»ng 1%. §¸nh dÊu lªn n¾p cña c¸c lä ®Õm, thÝ dô : ghi râ B1, B2, B3 .v.v...

L¾c kü c¸c lä ®Õm vµ lµm ®ång nhÊt hçn hîp, thÝ dô nh− dïng m¸y l¾c.

Chó thÝch

15)   C¸c thao t¸c nãi trªn nªn thùc hiÖn trong ¸nh s¸ng mê (tèt nhÊt lµ ¸nh s¸ng tõ nguån nãng s¸ng hoÆc

¸nh s¸ng ®á). Tr¸nh ¸nh n¾ng trùc tiÕp cña mÆt trêi hoÆc ¸nh s¸ng huúnh quang v× cã thÓ g©y nhiÔu ph¸t

quang trong mét sè  lä ®Õm.

16)   §èi víi c¸c phÐp x¸c ®Þnh kiÓm tra th«ng th−êng cña c¸c mÉu gièng nhau, cã thÓ cã sù kh¸c nhau chót Ýt

trong hiÖu suÊt ®Õm gi÷a c¸c mÉu. Trong tr−êng hîp nµy, nªn chÊp nhËn x¸c ®Þnh hiÖu suÊt ®Õm trung b×nh

b»ng viÖc thªm dung dÞch chuÈn néi vµo hai ®Õn ba mÉu cña nhãm hoÆc sö dông hiÖu qu¶ cña kü thuËt hiÖu

chuÈn ngo¹i.

17)   Nªn sö dông chuÈn néi khi dïng lä ®Õm b»ng polyetylen (5.4). Khi sö dông chuÈn ngo¹i trong c¸c lä ®Õm

b»ng polyetylen cã thÓ xuÊt hiÖn nhiÔu v× tèc ®é ®Õm cña chuÈn ngo¹i thay ®æi theo thêi gian, do thÊt tho¸t c¸c

thµnh phÇn cña dung dÞch nhÊp nh¸y (4.5) v× khuyÕch t¸n vµo thµnh lä ®Õm. Nh÷ng ¶nh h−ëng nµy nhá h¬n

®¸ng kÓ ë nhiÖt ®é thÊp (tõ 4oC ®Õn 10oC) so víi ë nhiÖt ®é cao ( tõ  20oC ®Õn 25oC).

18)   D−íi c¸c ®iÒu kiÖn ®Õm tèi −u (®iÒu 9), nhiÒu dung dÞch nhÊp nh¸y (4.5) cã thÓ kÕt hîp ®Õn kho¶ng 40%

n−íc, trong tr−êng hîp nµy V1 = 12 ml.

7.3   Qui tr×nh ®Õm

Sau khi l¾c (xem 7.2), dïng kh¨n Èm lau c¸c lä ®Õm ®Ó kh«ng sãt l¹i chÊt l¾ng nµo nh»m lo¹i bá hÕt sù

tÝch tÜnh ®iÖn; sau nµy, tr¸nh mäi tiÕp xóc víi c¸c phÇn tö  truyÒn ¸nh s¸ng cña c¸c lä ®Õm.
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§Æt c¸c lä ®Õm theo thø tù cè ®Þnh trong m¸y ®Õm nhÊp nh¸y (5.1) nh− sau : lä nÒn, mÉu 1, mÉu 1 cã

bæ sung dung dÞch chuÈn néi (4.4), mÉu 1, nÒn, mÉu 2, .v.v...[B1, 1a, 1*, 1b, B2, 2a, 2*, 2b, B3, 3a, 3*,

3b, B4, 4a, 4*, 4b, .v.v... (xem 7.2)].

§Õm c¸c lä trong thêi gian ®· ®Þnh nhê sö dông mét hoÆc nhiÒu kªnh ®o (xem ®iÒu 9) hoÆc ®èi víi c¸c

lä ®−îc bæ sung dung dÞch chuÈn néi th× ®Õm ®Õn khi ®¹t ®−îc sè ®Õm ®· ®Þnh tr−íc.

Chó thÝch

19)   Thêi gian ®Õm th−êng 100 phót lµ ®ñ. ViÖc ®Õm hµng lo¹t lä trong c¸c kho¶ng thêi gian ®Õm lÆp l¹i ng¾n

th× tèt h¬n lµ ®Õm trong mét thêi gian dµi, thÝ dô : thay cho mét lÇn ®Õm dµi 100 phót b»ng n¨m lÇn ®Õm 20

phót; ®Ó thùc hiÖn ®iÒu nµy cÇn cã thiÕt bÞ ®−a mÉu tù ®éng. §iÒu nµy gióp cho viÖc kiÓm so¸t tèt h¬n ®é æn

®Þnh cña c¸c mÉu vµ gi¶m kh¶ n¨ng ®Õm sai kh«ng ph¸t hiÖn ®−îc.

Nh÷ng ho¹t ®é triti thÊp cã thÓ cÇn ®Õn thêi gian ®Õm l©u h¬n tuú thuéc vµo ®é chÝnh x¸c ®Õm yªu cÇu

(xem 8.1.3).

20)   Tr−íc khi ®Õm nªn c©n b»ng c¸c lä ®Õm trong m¸y ®Õm nhÊp nh¸y thÓ láng (5.1) ®Ó thÝch nghi ¸nh s¸ng

vµ nhiÖt ®é, thÝ dô nh− ®Ó qua ®ªm, nh− thÕ gi¶m ®−îc kh¶ n¨ng nhiÔu ph¸t quang xuÊt hiÖn trong qu¸ tr×nh

®Õm.

21)   §èi víi c¸c mÉu chøa ho¹t ®é triti t−¬ng ®èi cao th× cã thÓ sö dông sè ®Õm ®· ®iÒu chØnh tr−íc. Trong

tr−êng hîp nµy, kh«ng ¸p dông c«ng thøc ®−a ra trong 8.1.3 (xem 8.1.3, chó thÝch 25).

8 BiÓu thÞ kÕt qu¶

8.1   Ph−¬ng ph¸p tÝnh

8.1.1   HiÖu suÊt ®Õm

TÝnh hiÖu suÊt ®Õm theo c«ng thøc :

( )tAs
RR −

=
*

ε (3)

trong ®ã

ε   lµ hiÖu suÊt ®Õm, biÓu thÞ theo sè l−îng xung trªn gi©y ®−îc ®Õm øng víi øng víi ®é phãng x¹

lµ mét becquerel;

*R    lµ tèc ®é ®Õm cña mÉu ®· bæ sung dung dÞch chuÈn néi (4.4), tÝnh b»ng xung trªn gi©y;
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R     lµ tèc ®é ®Õm trung b×nh cña c¸c mÉu kÐp kh«ng bæ sung dung dÞch chuÈn néi, tÝnh b»ng

xung trªn gi©y;

As(t)   lµ ho¹t ®é cña dung dÞch chuÈn néi ®−îc bæ sung ë thêi ®iÓm ®o mÉu, tÝnh b»ng becquerel,

®−îc tÝnh theo c«ng thøc As(t) = Vcs(t), trong ®ã cs(t) x¸c ®Þnh ®−îc trong 4.4 vµ V = 107m3 , nh−

trong 7.2.

8.1.2 Ho¹t ®é triti cña mÉu

TÝnh ho¹t ®é triti cña mÉu theo c«ng thøc :

( ) to etc
V
RRc ∆





 +

−
= λ

ε
0

2
(4)

trong ®ã

c   lµ ho¹t ®é triti cña mÉu ë thêi ®iÓm lÊy mÉu, tÝnh b»ng becquerel trªn mÐt khèi;

R     lµ tèc ®é ®Õm trung b×nh cña c¸c mÉu kÐp kh«ng bæ sung dung dÞch chuÈn néi, tÝnh b»ng

xung trªn gi©y;

0R     lµ tèc ®é ®Õm trung b×nh cña hai mÉu kÐp kÒ nhau cña n−íc thö mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng xung

trªn gi©y;

ε lµ hiÖu suÊt ®Õm (8.1.1);

V2   lµ thÓ tÝch cña mÉu hoÆc cña n−íc thö  tr¾ng (xem 7.2) trong lä ®Õm, tÝnh b»ng mÐt khèi;

λ lµ h»ng sè ph©n r·, tÝnh b»ng sè ®¶o cña n¨m (λ = 0,05576);

∆t   lµ kho¶ng thêi gian tõ khi lÊy mÉu (®iÒu 6) ®Õn khi ®Õm (7.3), tÝnh b»ng n¨m;

c0(t)  lµ ho¹t ®é triti cña n−íc thö mÉu tr¾ng (4.3) ë thêi ®iÓm t khi ®o mÉu, tÝnh b»ng becquerel trªn

mÐt khèi.

Chó thÝch

22)   Khi sö dông n−íc thö mÉu tr¾ng cã ho¹t ®é triti thÊp ®Ó so s¸nh víi ho¹t ®é triti cña mÉu, th× kh«ng cÇn

ph¶i chØnh kÕt qu¶ vÒ sù ph©n r· ho¹t ®é triti cña n−íc thö  tr¾ng (xem thªm 4.3, chó thÝch 9).

23)   NÕu ∆t < 1/2 n¨m th× thõa sè cuèi cïng trong c«ng thøc cã thÓ bá.
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8.1.3   Sai lÖch do tÝnh thèng kª cña sù ph©n r· phãng x¹ vµ bøc x¹ nÒn

TÝnh ®é lÖch chuÈn cña c (8.1.2) do tÝnh thèng kª cña ph©n r· phãng x¹ vµ bøc x¹ nÒn theo c«ng thøc :

( ) ts
c e

V
tRR

s ∆











 +

= λ

ε 2

00 /
...(5)

trong ®ã

sc   lµ ®é lÖch chuÈn cña c (8.1.2), tÝnh b»ng becquerel trªn mÐt khèi;

t0   lµ tæng thêi gian ®Õm c¸c lä ®Õm mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng gi©y (b»ng tæng thêi gian ®Õm c¸c lä mÉu);

0R , R , ε, V2 , λ  vµ ∆t  ®−îc x¸c ®Þnh trong 8.1.2.

Chó thÝch

24)   Trong c¸c mÉu cã ho¹t ®é triti thÊp, nguån sai sè chÝnh cña sù ph©n r· phãng x¹ vµ bøc x¹ nÒn lµ tÝnh

thèng kª, th−êng ®−îc gäi lµ “sai sè ®Õm thèng kª”. Khi ho¹t ®é triti cao h¬n kho¶ng 105 Bq/m3, th× ph¶i chó ý

®Õn c¸c nguån sai sè kh¸c (xem [5] vµ [8]).

25)   Khi sö dông sè ®Õm ®· ®Þnh, tÝnh ®é lÖch chuÈn cña c (8.1.2) do tÝnh thèng kª cña ph©n r· phãng x¹ vµ

bøc x¹ nÒn theo c«ng thøc tæng qu¸t :

 ts
c e

V
tRtR

s ∆+
= λ

ε 2

00 //
...(6)

trong ®ã

t0   lµ tæng thêi gian ®Õm c¸c lä ®Õm mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng gi©y;

ts   lµ tæng thêi gian ®Õm c¸c lä ®Õm mÉu, tÝnh b»ng gi©y;

0R , R , ε, V2 , λ  vµ ∆t  ®−îc x¸c ®Þnh trong 8.1.2 vµ 8.1.3.

8.2   §é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp

C¸c sè liÖu vÒ ®é t¸i lËp d−íi ®©y ®−îc trÝch dÉn tõ kÕt qu¶ thö liªn phßng thÝ nghiÖm ë §øc, ph−¬ng

ph¸p ®−îc dùa trªn nguyªn t¾c cña tiªu chuÈn nµy.
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Sè l−îng mÉu 1 2 3

Sè phßng thÝ nghiÖm tham gia 37 37 41

Sè l−îng gi¸ trÞ ®¬n 158 157 165

Gi¸ trÞ trung b×nh cña c¸c phßng thÝ nghiÖm kh«ng tÝnh ngo¹i lÖ

(thö nghiÖm Grubbs, pz = 90%)

cmin, Bq/l 0,00 15,4 65,5

cmax, Bq/l 10,07 26,4 82,2

Gi¸ trÞ trung b×nh cña trung b×nh c¸c phßng thÝ nghiÖm kh«ng

tÝnh ngo¹i lÖ, Bq/l

5,72 20,8 75,3

Gi¸ trÞ ®èi chøng, Bq/l 6,11 21,1 77,2

§é lÖch cña c¸c gi¸ trÞ trung b×nh, Bq/l 0,39 0,30 1,86

§é lÖch cña c¸c gi¸ trÞ trung b×nh so víi gi¸ trÞ ®èi chøng, % 6,3 1,4 2,4

9   Tèi −u ho¸ phÐp x¸c ®Þnh

9.1   Ho¹t ®é tèi thiÓu cã thÓ ph¸t hiÖn ®−îc, cmin

Ho¹t ®é tèi thiÓu cã thÓ ph¸t hiÖn ®−îc cã thÓ tÝnh theo c«ng thøc sau :

( ) tss e
V

tttR
c ∆+

= λ

ε 2

3
00

min

/1./
...(7)

trong ®ã

minc    lµ ho¹t ®é tèi thiÓu cã thÓ ph¸t hiÖn ®−îc, tÝnh b»ng becquerel trªn mÐt khèi;

3     lµ hÖ sè tin cËy;

0R , t0, ts, ε, V2 , λ  vµ ∆t  ®−îc x¸c ®Þnh trong 8.1.2 vµ 8.1.3.

Chó thÝch 26 − Gi¶ thiÕt ph©n bè chuÈn, th× k = 3 t−¬ng øng víi møc tin cËy 99,6%. Do trong thùc tÕ cã nh÷ng

sai lÖch so víi ph©n bè chuÈn, ®Æc biÖt lµ trong tr−êng hîp ho¹t ®é thÊp, víi k = 3 t−¬ng øng víi møc tin cËy

kho¶ng 90% .

Cmin    cã quan hÖ víi nhiÒu yÕu tè liªn quan, nªn cÇn ph¶i ®−îc xem xÐt khi ®o c¸c ho¹t ®é thÊp. Nã bao gåm

c¸c yÕu tè nh− ®é æn ®Þnh l©u dµi cña c¸c thiÕt bÞ ®iÖn tö vµ nhò t−¬ng nhÊp nh¸y (xem 7.2), c¸c sai sè do
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nhiÔm bÈn chÐo, v.v... mµ khã thÓ hiÖn trong c«ng thøc. 0R  vµ ε phô thuéc vµo thµnh phÇn cña nhò t−¬ng

nhÊp nh¸y, tøc lµ còng phô thuéc vµo V2 (xem 7.2) vµ sù ®iÒu chØnh c¸c kªnh ®o (9.2).

Cho dÞch ch−ng cÊt (7.1) vµo lä ®Õm cµng nhiÒu cµng tèt. Nªn chän thÓ tÝch dÞch ch−ng cÊt V2, mililit vµ thÓ tÝch

dung dÞch nhÊp nh¸y, V1 = 20 - V2, mililit, t−¬ng øng víi  0R  vµ ε, sao cho c¸c gi¸ trÞ 0
2
2

2 /. RVε  lµ cùc ®¹i.

Gi¸ trÞ V2 tèi −u kh«ng ph¶i gièng nhau cho tÊt c¶ c¸c dung dÞch nhÊp nh¸y vµ nªn ®−îc x¸c ®Þnh cho mçi

dung dÞch riªng rÏ [6]. Mét ®iÒu kiÖn rÊt quan träng lµ gi÷ æn ®Þnh chøc n¨ng cña nhò t−¬ng nhÊp nh¸y (7.2)

trong suèt qu¸ tr×nh ®Õm (7.3), nghÜa lµ tèc ®é ®Õm c¸c mÉu vµ mÉu tr¾ng nªn gi÷ æn ®Þnh, tr¸nh c¸c sai sè

®Õm do thèng kª (xem 7.3, chó thÝch 19).

ViÖc gi÷ tèc ®é ®Õm mÉu tr¾ng quan träng h¬n lµ gi÷ tèc ®é ®Õm thÊp, ®Æc biÖt lµ ®èi víi c¸c mÉu cã ho¹t ®é

®¹t ®−îc cmin. Bøc x¹ nÒn æn ®Þnh cao sÏ t¨ng cmin nh−ng bøc x¹ nÒn æn ®Þnh thÊp sÏ dÉn ®Õn cmin kh«ng ®¸ng

tin cËy.

9.2 §iÒu chØnh kªnh ®o tèi −u

§èi víi c¸c m¸y ®Õm nhÊp nh¸y (5.1) cã c¸c ng−ìng cã thÓ chän, th× chän ng−ìng d−íi cña kªnh ®o

sao cho c¸c xung photon kÐp n»m trªn ng−ìng nµy. §èi víi nhò t−¬ng nhÊp nh¸y ®· cho (xem 7.2),

chØnh ng−ìng trªn sao cho 0
2 / Rε  lµ gi¸ trÞ cùc ®¹i, ®iÒu nµy thùc hiÖn ®Ó ®o c¸c mÉu cã ho¹t ®é thÊp

(®o kªnh A).

10   KiÓm so¸t nhiÔu

10.1   NhiÔu do ph¸t quang

Sù g©y nhiÔu nghiªm träng c¸c phÐp x¸c ®Þnh triti cã thÓ xuÊt hiÖn do qu¸ tr×nh ph¸t quang, thÝ dô : ph¸t

quang b»ng ph¶n øng ho¸ häc, ph¸t l©n quang, ph¸t quang do ma s¸t vµ do tÜnh ®iÖn. Nªn dïng m¸y

®Õm nhÊp nh¸y cã thÓ nhËn biÕt c¸c sù cè photon ®¬n nµy. Trong tr−êng hîp kh«ng cã m¸y nh− thÕ th×

cã thÓ sö dông ph−¬ng ph¸p cña Bransome vµ Grower (xem [2], trang 342). Trong ph−¬ng ph¸p nµy

triti ®−îc ®o ®ång thêi víi phÐp ®o kªnh B kh¸c cã ng−ìng ®o d−íi gièng nh− ®o kªnh A (xem 9.2),

nh−ng ng−ìng trªn ®−îc chØnh sao cho hiÖu suÊt ®Õm triti lµ kho¶ng hai phÇn ba hiÖu suÊt ®Õm cña

kªnh A .

Khi kh«ng cã hiÖn t−îng nhiÔu ph¸t quang th× viÖc tÝnh theo 8.1.2 sÏ cho ho¹t ®é triti tuyÖt ®èi gièng

nhau trong mÉu ®èi víi c¶ hai kªnh ®o A vµ kªnh B, sö dông c¸c hiÖu qu¶ thÝch hîp ®èi víi tõng

kªnh ®o.

Khi cã sù ph¸t quang v−ît qu¸ th× viÖc tÝnh theo 8.1.2 sÏ cho ®é phãng x¹ ë kªnh B cao h¬n ë kªnh A,

do c¸c tr−êng hîp monophoton trïng khíp ngÉu nhiªn mµ thiÕt bÞ kh«ng thÓ ph©n biÖt ®−îc víi c¸c

xung photon kÐp triti; c¸c xung nµy n»m gÇn ng−ìng d−íi  vµ do ®ã kªnh A vµ kªnh B sÏ ghi vµo víi
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cïng hiÖu suÊt ®Õm. Sù xuÊt hiÖn c¸c ®iÓm kh«ng thèng nhÊt nh− thÕ sÏ g©y nhiÔu ph¸t quang vµ nªn

lo¹i bá c¸c sè liÖu ®ã.

10.2   §é æn ®Þnh cña thiÕt bÞ

Mçi lÇn ®ã c¸c kªnh ®o A vµ B cÇn ®−îc ®iÒu chØnh, nªn kiÓm tra xem sù s¾p ®Æt c¸c kªnh ®o ®· duy tr×

®−îc ch−a b»ng c¸ch ®o trong mçi d·y (xem 7.3) hai lä ®· g¾n kÝn, mét lä ®ùng dung dÞch chuÈn triti vµ

mét lä ®ùng n−íc thö mÉu tr¾ng. Sù lÖch thiÕt bÞ khái vÞ trÝ ban ®Çu sÏ dÔ dµng ph¸t hiÖn ®−îc. §èi víi

c¸c môc ®Ých kiÓm tra, nªn sö dông c¸c biÓu ®å kiÓm tra (xem [2]).

11   B¸o c¸o thö nghiÖm

B¸o c¸o thö nghiÖm ph¶i gåm th«ng tin sau :

a)   trÝch dÉn cña tiªu chuÈn nµy;

b)   mäi chi tiÕt cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt ®Çy ®ñ mÉu thö;

c)   ho¹t ®é triti vµ ®é lÖch chuÈn t−¬ng øng c ± sc , tÝnh b»ng becquerel trªn mÐt khèi;

Chó thÝch 27 − §èi víi c¸c môc ®Ých kiÓm tra, ®Ó kh«ng x¸o trén tÝnh ®óng ®¾n thèng kª cña c¸c lo¹t

sè liÖu, nªn ghi l¹i c¸c gi¸ trÞ ©m cña ho¹t ®é triti vµ ®é lÖch chuÈn cña chóng. (Xem [10]).

d)   mäi chi tiÕt ®Æc biÖt quan s¸t ®−îc trong suèt qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh;

e)   c¸c chi tiÕt thao t¸c kh«ng qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy, hoÆc tuú ý lùa chän, còng nh− mäi chi

tiÕt bÊt th−êng kh¸c cã thÓ ¶nh h−ëng tíi kÕt qu¶.
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