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1-OBJETIVO

Descrever o procedimento para verificagdo periodica dos espectrémetros gama de alta
resolucéo do laboratorio de Radonio.

2 - CAMPO DE APLICACAO
Setor de Radobnio.

3 - REFERENCIAS

3.1 - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. ASTM C1402-04.
Standard Guide for High- Resolution Gamma-ray Spectrometry of Soil Samples, 2009.
3.2 - Canberra. Customization Tools Manual — GenieTM 2000 3.1. 2006.

3.3 - Canberra. Operations Manual — GenieTM 2000 3.1. 2006.

3.4 - Canberra. User’s Manual — Model ISOXSRCE Check Source Fixture. 2004.

3.5 - Canberra. User’s Manual — Model S505 QA Software. 2002.

3.6 - Canberra. User’s Manual — Model S573 ISOCS Calibration Software. 2002.

3.7 - Canberra. Hardware Manual — Model 1300/InSpector 2000. 2001.

3.8 - Canberra. Hardware Manual — Model ISOXSHLD/ISOCS Shield System. 2000.
3.9 - Canberra. Validation & Verification Manual. Model S573/S574/1ISOCS/LabSOCS.
2002.

4 - DEFINICOES

4.1 - Espectrébmetro Gama: equipamento utilizado para determinacdo de radionuclideos
gama emissores.

4.2 - Bg: background.

4.3 - Cryostat end caps: parte superior do encapsulamento do detector.

5 - DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

5.1 - FT-LAPOC-8002-01 - Formulério de registros manuais de verificacdo periddica da
energia e eficiéncia do espectrémetro gama de alta resolucgéo.

5.2 - FT-LAPOC-8002-02 - Formulario de registros manuais de verificagdo periodica
do background do espectrémetro gama de alta resolucéo.

5.3 - FT-LAPOC-8002-03 - Formulario de registros manuais de verificagdo periodica
espectrdmetro gama de alta resolugdo com material de referéncia certificado — CRM.
5.4 — PN-LAPOC-5901 — Uso de Cartas de Controle, em sua revisao vigente

6 - ROTINAS
6.1 - INTRODUCAO
6.1.1 A verificagdo periddica do espectrébmetro gama é de responsabilidade dos técnicos

autorizados para realizacéo dos ensaios que utilizam estes equipamentos.
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6.2 - PLANEJAMENTO DA VERIFICA(;AO PERIODICA
6.2.1 Os itens relacionados a verificacdo periodica do equipamento devem ser

realizados de acordo com a necessidade ou prazo estipulado na Tabela 1 para cada um
dos parametros a serem avaliados.

Tabela 1: Frequéncia e parametros a serem avaliados na verificacdo periodica do
espectrdmetro gama do laborato6rio de radénio

Parametro Tipo do teste Frequéncia
Resposta de energia (fonte ISOXSRCE) Bias Test trimestral
Resposta de resolucdo (fonte ISOXSRCE) | Sample Driven trimestral
Resposta de Eficiéncia (fonte ISOXSRCE) | Sample Driven trimestral
Medicdo de background Sample Driven trimestral
Medicéo de um material de referéncia Bias Test A cada novo lote
certificado de amostra

6.2.2 No tipo de teste identificado pelo software QAS como “sample driven”, o valor
central (média histdrica) e os limites de controle da carta serdo calculados com base nos
valores historicos do pardmetro em questdo no intervalo de tempo especificado. Os
calculos do valor central e dos limites da carta sdo realizados automaticamente pelo
software, seguindo a mesma metodologia definida no PN-LAPOC-5901.

6.2.3 No tipo de teste identificado pelo software QAS como “Bias test”, o parametro
controlado € comparado a um valor verdadeiro. A comparacdo é realizada a partir da
diferenca (bias) entre o valor medido e o valor verdadeiro, o qual é normalizado a partir
da divisdo do desvio pela incerteza da medicdo que o originou. O valor normalizado é
entdo comparado aos limites de 2 sigma (ou 2 desvios do valor medido em relagéo ao
valor verdadeiro normalizado) como limite de atencdo (investigacdo) e 3 sigma como
limite de controle (agdo). Os demais critérios de avaliacdo definidos no PN-LAPOC-
5901 sdo igualmente validos para avaliacdo da carta de controle assim obtida.

6.3 CONTROLE DE MEDICAO

6.3.1 Fonte de radiacédo de controle marca Canberra modelo ISOXSRCE

6.3.1.1 Utilizada para avaliar a resposta de energia, resolucédo e eficiéncia do detector.
Ela contém os radionuclideos Eu-155 (emisséo dos fotopicos 86,5 keV e 105,3 keV) e
Na-22 (emissdo dos fotopicos 511 keV e 1275 keV), cada uma com atividade nominal
de 37000 Bq (1 uCi) + 20% (agosto/2008).

6.3.2 Montagem da fonte no detector

6.3.2.1 Posicionar a fonte na parte frontal do detector utilizando a haste e a cinta para
fixacdo, conforme mostrado na Figura 1. Nesta geometria a fonte estara localizada a 10
cm do cryostat end caps.
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Figura 1. Posicionamento da fonte Canberra ISOXSRCE em frente ao detetor.

6.3.2.2 Durante as medi¢cdes sera removida a blindagem contendo chumbo das
proximidades do detector. A radiagdo absorvida pelo chumbo pode induzir a emisséo
de Raios-X de 87,2 keV de energia, que é indistinguivel do pico de 86,5 keV produzido
pelo Eu-155 e, portanto distorcera o resultado.

6.3.3 Contagem da fonte de controle modelo ISOXSRCE

6.3.3.1 Realiza-la por um tempo minimo 20 minutos, suficiente para que as contagens
nos fotopicos de interesses sejam superiores a 10000.

6.3.4 Software Canberra de Garantia de qualidade (Quality Assurance Software —
QAS)

6.3.4.1 O controle de qualidade (registro) sera realizado utilizando o software
proprietario da Canberra desenvolvido para este fim. Para 0 seu uso serd necessario
estabelecer um Programa de Garantia da Qualidade — QAP, onde serdo definidos os
parametros que serdo controlados assim como os tipos de controle e os niveis de
investigacdo e de acdo. Uma vez estabelecido o QAP, as informacgdes deverdo ser
transferidas dos arquivos de aquisi¢do de dados (contagem) do programa CANBERRA
Genie 2000 (arquivos CAM ou CAM files) para o QAS.

6.3.5 Controle da resposta de energia (calibracdo da energia)

6.3.5.1 Assegura que a calibragho de energia continue valida para a
analise/determinacao a ser realizada.
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6.3.5.2 Para insercao do controle de energia no QAP acessar 0 QAS e abrir a aba Add-
def — peak search— peak energy, conforme ¢ mostrado na Figura 2.

6.3.5.3 Inserir os valores dos picos de energia que serdo controlados (86,5, 105,3, 511 e
1275 keV) no campo Energy Line, sendo que a inser¢do serd realizada uma por vez.
Escolher apenas a op¢do BIAS TEST, onde o valor medido da energia sera comparado
com valor verdadeiro.

6.3.5.4 Entrar com os valores verdadeiros (True value) da energia (86,5;105,3; 511e
1275 keV).

6.3.5.5 — Manter os valores dos limites de controle como 3 sigma para o nivel de acdo e
2 sigma para o nivel de investigacdo nos campos INVESTIGATE e ACTION conforme
figura 2.

¥4 Full Parameter Add @
Description Peak eneig
Name: PSENERGY Type: Peak Seaich
Enor Mame: PSDENERGY Store Efror: v Yes
L] Nuchide: Energy Line: 0 keV —
Start Chan: End Chan:
Units: kel Conv. Factor 1.000
N-Sigma T ests
Investigate: 2.000 sigma I User Driven Test keV)
: M
Action 3.000 sigma san 0
™ Sample Driven Test Silliee 0
StatDate: | = I Bias Test (ke¥)
End Date: [ at [ True Value: 0
Value Tests
[~ Boundary Test (keV)
Lower: 0 Upper: 0
Trend Test
™ Trend Test
Last N Mean Samples: [ Last M Slope Samples: [o
0K |  Cacel | Newt | | | Hep |

Figura 2. Defini¢do dos parametros de controle para energia dos fotdpicos

6.3.6 Controle da resposta da resolucéo em energia do fotopico

6.3.6.1 Objetiva assegurar que a resolucdo em energia continue valida para a
anélise/determinacdo a ser realizada. O software calcula a largura do fotopico na
metade de sua altura (full width at half maximum — FWHM) assegurando que nao
ocorreu degeneracédo na qualidade do sinal gerado pelo detector.

6.3.6.2 Para insercdo do controle de resolucdo de energia acessar o0 QAS e abrir a aba
Add-def — peak search— Peak FWHM), conforme mostrado na Figura 3. Inserir no
espaco Energy Line o valor da energia do fotopico que sera controlado (1275 keV).

6.3.6.3 O valor FWHM do fotopico 1275 keV de energia sera controlado pelo valor
historico deste parametro. Portanto, escolher apenas a op¢do Sample Driven Test.
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Destaca-se que ap6s a sua fabricacdo o valor de FWHM para o fotopico 1333 keV do
Co-60 foi de 1,77 keV.

6.3.6.4 Manter os valores dos limites de controle como 3 sigma para o nivel de acdo e 2
sigma para o nivel de investigacdo nos campos INVESTIGATE e ACTION conforme
figura 3.

a HEEH)
@3 Full Parameter Add EJ
Description; eak PwHM
Name: Type: Peak Seaich
Enror Mame: PSOFWHM Store Error: W Yes
Muclide: Energy Line: il ke
Start Chan End Chan
—t  Units: [ Corw. Factor: 1.000 —
N-Sigma Tests
Investigate: 2000 sigma I User Driven Test [ke]
Action 3000 sigma fean: o
[T Sample Driven Test Std: Dev 0
FERide | ® I Bias Test (ke
End Date: ‘ at | Trug Value: [i]
Walue Tests
[ Boundary Test [ke]
Lower: il Upper [i]

Trend Test:
[~ Trend Test

Last N Mean Samples; ,07 Last M Slope Samples; ’07
QK | Cancel | Next | | | Help ‘

Figura 3. Definicdo dos parametros de controle da resolucdo do detector

6.3.7 Controle da resposta para eficiéncia (Decay Corrected Activity)

6.3.7.1 Objetiva assegurar que a calibracdo de eficiéncia do detetor continua valida para
a analise/determinacdo a ser realizada. Destaca-se que a eficiéncia é um dos parametros
criticos na andlise por espectrometria gama.

6.3.7.2 Para insercdo do controle de eficiéncia acessar o0 QAS e abrir a aba Add-def —
Energy Line — Decay Corrected Activity, conforme é mostrado na Figura 4. Inserir no
espaco Nuclide e Energy Line os nuclideos que serdo controlados e suas respectivas
energias (Eu-155 86,5 e 105.3 keV e Na-22 511 e 1275 keV), sendo a insercdo realizada
uma por vez. A unidade de controle serd o Bequerel (e o fator de conversao sera 37000
(1 uCi= 37000 Bq)

6.3.7.3 Uma vez que a fonte ndo é calibrada, a sua atividade serad controlada pelo valor
historico deste parametro. Portanto, escolher apenas a op¢do Sample Driven Test.

6.3.7.4 Manter os valores dos limites de controle como 3 sigma para o nivel de agéo e 2
sigma para o nivel de investigagdo nos campos INVESTIGATE e ACTION conforme
figura 4.
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- itor: unti BEEH|
@il Full Parameter Add EI
Description: Decay comected activity
Narme: NLACTVTY Type: Energy line
Error Name: MLERR Stare Error. ¥ Yes
MNuclide: Energy Line: 0 ke
Start Chan End Char:
Units: uCidunit Cony. Factor: 1.000
N-Sigma Tests
Investigate: 2.000 sigma I™ User Driven Test fuCitunit]
Action: 2.000 sigma RES 0 —
[~ Sample Driven Test $td. Dev: 0
Stat Date: | & | I Bias Test (uCifurit
End Date: [ at | True Value: 0

Walue Tests
I Boundary Test (uCifunit]

Lower: [i] Upper: 0
Trend Test:
™ Trend Test

Last M Mean Samples: [ Last M Slope Samples: [

ak. | Cancel | Mext ‘ | | Help |

Figura 4. Definicdo dos parametros de controle da eficiéncia do detector

6.3.8 Controle de Background

6.3.8.1 Assegura que ruido externo ou fonte externa (ou contaminagdo) ndo usual ndo
afetaram as analises de amostras de rotina. O controle é realizado através da contagem
na regido de baixa energia (25 a 100 keV), média energia (101-500 keV) e alta energia
(501 — 2000 keV). Para realizacdo deste controle serd obtido espectro, tempo de
contagem de 24 h, sem presenca de amostra, ou seja, 0 recipiente da amostra estara
vazio.

6.3.8.2 Para insergédo do controle de background acessar QAS e abrir a aba Add-def —
Peak Background — Background counts, conforme mostrado na Figura 5. Inserir 0s
canais correspondentes as energias de interesse (25 a 100 kev — canal 106 a 410, 100 a
500 keV — canal 411 a 2050 e 500 a 2000 kev — canal 2051 a 8190) no espago Start
Chan e End Chan, sendo as inser¢des realizadas uma por vez.

6.3.8.3 Uma vez que nédo existe valor verdadeiro para o Background, a sua contagem
sera controlada pelo valor histérico deste parametro. Portanto, escolher apenas a opgao
Sample Driven Test.

6.3.8.4 Manter os valores dos limites de controle como 3 sigma para o nivel de acéo e 2
sigma para o nivel de investigacdo nos campos INVESTIGATE e ACTION conforme
figura 5.
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2l o i BEH|
D escription:
Mame: BACKCOUNTS Type Backgiound
Eror Name: Store Emor, r
Nuclide: ’7 Energy Line: [7 ke
Start Char ’g— End Chan: [D—
Units: W Conv. Factor: W b
N-Sigma Tesls
Investigate: W sigma I Wser Driven Test (counts)
Action: ’W sigma Mean: o
I Sample Driven Test Std Dev.: o

Start Dot C I Bias Test (counts)
EndDam [ & TweVawe o

Walue Tests
I~ Boundary Test [counts)

Lower: O Upper. 0
Trend Test
I~ Trend Test

Last N Mean Samples: [ Last M Slope Samples: [

0K Cancel | New | | [ Hen |

Figura 5. Definicdo dos parametros de controle do background do detector

6.3.9 Medicdo de um material de referéncia certificado - CRM

6.3.9.1 A medicdo de um material de referéncia certificado (IAEA 447 para solo e
IAEA 385 para sedimento) mostra se existe uma tendéncia nos resultados. Realizar a
medicdo de um CRM a cada novo lote de amostras. O decaimento radioativo do
material de referéncia deve ser levado em consideracao.

6.3.9.2 Para inser¢do do controle da atividade do CRM acessar QAS e abrir a aba Add-
def — Energy Line — Decay Corrected Activity, conforme é mostrado na Figura 4.
Inserir os nuclideos que serdo controlados e suas respectivas energias (Pb-210 46,5 kev,
Bi-214 609,3 e 1120,3 keV e Ac-228 911,2 keV e 969 kev) no espago Nuclide e Energy
line, sendo que a insercdo serd realizada um por vez. A unidade de controle serd o
Bequerel e o fator de conversdo sera 37000 (1 nCi= 37000 Bq).

6.3.9.3 Escolher apenas a op¢do Bias Test, uma vez que o material de referéncia é
certificado, a sua atividade sera controlada pelo valor verdadeiro deste parametro.

6.3.9.4 Extrair as atividades dos radionuclideos dos seus certificados e inseri-las no
campo True value.

6.3.9.5 Manter os valores dos limites de controle como 3 sigma para o nivel de agéo e 2
sigma para o nivel de investigagdo nos campos INVESTIGATE e ACTION conforme
figura 6.
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- itor: unti BEEH|
@il Full Parameter Add EI
Description: Decay comected activity
Narme: NLACTVTY Type: Energy line
Error Name: MLERR Stare Error. ¥ Yes
MNuclide: Energy Line: 0 ke
Start Chan End Char:
Units: uCidunit Cony. Factor: 1.000
N-Sigma Tests
Investigate: 2.000 sigma I™ User Driven Test fuCitunit]
Action: 2.000 sigma RES 0 —
[~ Sample Driven Test $td. Dev: 0
Stat Date: | & | I Bias Test (uCifurit
End Date: [ at | True Value: 0

Walue Tests
I Boundary Test (uCifunit]

Lower: [i] Upper: 0
Trend Test:
™ Trend Test

Last M Mean Samples: [ Last M Slope Samples: [

ak. | Cancel | Mext ‘ | | Help |

Figura 6. Definigdo dos parametros de controle da atividade do material de referéncia.

6.4 Transferéncia dos resultados da analise de controle para o Software Quality
Assurance

6.4.1 Apds a contagem e andlise da fonte de ISOXSRCE, background e os CRM’s,
transferir os resultados devidamente conferidos para o software QAS através da
ferramenta transfer.

6.4.2 Para proceder a transferéncia acessar o QAS abra a aba Add-def — results —
transfer e selecionar o arquivo CAM (extensdo dos arquivos de analise da
CANBERRA) que contém os dados de interesse.

6.5 Carta de controle de processo - CCP obtido no Software Quality Assurance

6.5.1 O controle de todos os paramentos especificos nesta PN (Energia, resolucéo,
Atividade da fonte ISOXSRCE, background e atividade dos CRM’s) seré realizado
através da carta de controle de processo similar a apresentada a na figura 7. Para
exibicdo da Carta de controle acessar o QAS e aba Results — Show Chart.

6.5.2 Uma nova CCP impressa devera ser produzida quando for acrescida nova
informacdo aos QAS. A obtencdo de valor superior ao nivel investigacdo devera
desencader um processo de verificagdo/identificacdo de problema assim como um valor
superior ao nivel de acao devera desencadear um processo de trabalho ndo conforme e
um plano de agéo para corre¢do do problema.
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6 Q/A Plot X

®  Data — - — Sample Mean — — Investigate  ------ Action #  Off Scale
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G4 Filename : CADocuments and Settingshiso-csiMeus documentosi SOCS \Reference_material\Geometria_rad
Parameter Description . nia_radonio D34AEA-3128RM_IAEA_312 0AF
Selection Dates D242 TR0 - 29/09217:24:47
Sample Mean +/-5td Dev: B08.9BE +/- 0.032
ok | Pint | Help |

Figura 7. Carta de controle de processo para o controle de resposta a energia.

7 - QUADRO DE EDICAO

REVI | PAGI- | DATA ELABO- OBSERVACOES
-SAO | NA RACAO
- Todas | 20/02/2014 | Nivaldo C. | Versdo preliminar do documento apresentada
da Silva para comentarios
01 03 12/05/2014 | Nivaldo C. | Inserido PN-LAPOC-5901 como documento
Silva complementar, definindo os critérios de
aceitacéo e de avaliacdo das cartas de controle
01 04 12/05/2014 | Nivaldo C. | Modificada tabela 1.
Silva
01 04 12/05/2014 | Nivaldo C. | Inseridos itens 6.2.2 e 6.2.3 descrevendo 0s
Silva testes estatisticos utilizados pelo software QAS
01 6,7,8,9 | 12/05/2014 | Nivaldo C. | Inserida instrucdo para configuracdo dos niveis
Silva de agdo e investigacdo
01 04 12/05/2014 | Nivaldo C. | Eliminado item 6.3.1 “Controle da resposta de
Silva energia, resolugdo e eficiéncia”, com
renumeracdo dos demais itens subsequentes
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