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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

INSTRUMENTATION NUCLEAIRE —

ETALONNAGE ET UTILISATION DES COMPTEURS
PROPORTIONNELS A GAZ ALPHA/BETA

AVANT-PROPOS

La CEI (Commission Electrotechnique Internationale) est une organisation mondiale de normalisation
composée de I'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de la CEIl). La CEl a
pour objet de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation dans les
domaines de I'électricité et de I'électronique. A cet effet, la CEIl, entre autres activités, publie des Normes
internationales. Leur élaboration est confiée a des comités d'études, aux travaux desquels tout Comité national
intéressé par le sujet traité peut participer. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec la CEl, participent également aux travaux. La CEl collabore étroitement
avec I'Organisation Internationale de Normalisation (ISO), selon des conditions fixées par accord entre les deux
organisations.

Les décisions ou accords officiels de la CEI concernant les questions techniques représentent, dans la mesure
du possible, un accord international sur les sujets étudiés, étant donné que les Comités nationaux intéressés
sont représentés dans chaque comité d’études.

Les documents produits se présentent sous la forme de recommandations internationales. lls sont publiés
comme normes, spécifications techniques, rapports techniques ou guides et agréés comme tels par les Comités
nationaux.

Dans le but d'encourager l'unification internationale, les Comités nationaux de la CEl s'engagent a appliquer de
facon transparente, dans toute la mesure possible, les Normes internationales de la CEIl dans leurs normes
nationales et régionales. Toute divergence entre la norme de la CEl et la norme nationale ou régionale
correspondante doit étre indiquée en termes clairs dans cette derniére.

La CEIl n’'a fixé aucune procédure concernant le marquage comme indication d’approbation et sa responsabilité
n'est pas engagée quand un matériel est déclaré conforme a I'une de ses normes.

L'attention est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Norme internationale peuvent faire
I'objet de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. La CEIl ne saurait étre tenue pour
responsable de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et de ne pas avoir signalé leur existence.

La Norme internationale CElI 62089 a été établie par le comité d'études 45 de la CEl:
Instrumentation nucléaire.

Le texte de cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
45/496/FDIS 45/498/RVD

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote ayant
abouti a I'approbation de cette norme.

Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/CEI, Partie 3.

Les annexes A et B sont données uniquement a titre d'information.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié avant 2004.
A cette date, la publication sera

reconduite;

supprimée;

remplacée par une édition révisée, ou
amendée.
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

NUCLEAR INSTRUMENTATION —
CALIBRATION AND USAGE OF ALPHA/BETA GAS
PROPORTIONAL COUNTERS

FOREWORD

The IEC (International Electrotechnical Commission) is a worldwide organization for standardization comprising
all national electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of the IEC is to promote
international co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields. To
this end and in addition to other activities, the IEC publishes International Standards. Their preparation is
entrusted to technical committees; any IEC National Committee interested in the subject dealt with may
participate in this preparatory work. International, governmental and non-governmental organizations liaising
with the IEC also participate in this preparation. The IEC collaborates closely with the International
Organization for Standardization (ISO) in accordance with conditions determined by agreement between the two
organizations.

The formal decisions or agreements of the IEC on technical matters express, as nearly as possible, an
international consensus of opinion on the relevant subjects since each technical committee has representation
from all interested National Committees.

The documents produced have the form of recommendations for international use and are published in the form
of standards, technical specifications, technical reports or guides and they are accepted by the National
Committees in that sense.

In order to promote international unification, IEC National Committees undertake to apply IEC International
Standards transparently to the maximum extent possible in their national and regional standards. Any
divergence between the IEC Standard and the corresponding national or regional standard shall be clearly
indicated in the latter.

The IEC provides no marking procedure to indicate its approval and cannot be rendered responsible for any
equipment declared to be in conformity with one of its standards.

Attention is drawn to the possibility that some of the elements of this International Standard may be the subject
of patent rights. The IEC shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

International Standard IEC 62089 has been prepared by IEC technical committee 45: Nuclear
instrumentation.

The text of this standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting

45/496/FDIS 45/498/RVD

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the report on
voting indicated in the above table.

This publication has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 3.

Annexes A and B are for information only.

The committee has decided that the contents of this publication will remain unchanged
until 2004. At this date, the publication will be

reconfirmed;

withdrawn;

replaced by a revised edition, or
amended.
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INTRODUCTION

Cette norme concerne les systémes de comptage proportionnels a gaz destinés a la mesure
des taux d'émission alpha/béta provenant d'échantillons. Ce genre de systéme est
généralement constitué d'un ou plusieurs compteurs proportionnels a gaz, avec un systeme
de circulation de gaz, des détecteurs de garde et le blindage approprié, ainsi que
d'alimentations haute tension et d'une installation électronique de traitement du signal
souvent reliée a un analyseur d’amplitude multicanal ou a un ordinateur. Il existe également
des systemes sans détecteurs de garde ou sans circulation de gaz. Des informations sur le
principe de fonctionnement des compteurs alpha/béta proportionnels a gaz sont données
dans la bibliographie (voir [1]%, [2] et [3]).

1 Les chiffres entre crochets renvoient a la bibliographie.
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INTRODUCTION

This standard is concerned with alpha/beta gas proportional counting systems for the
measurement of alpha/beta emission rates from samples. A typical alpha/beta gas propor-
tional counting system consists of one or more gas proportional counters with a gas flow
system, guard detectors and suitable shielding together with high-voltage supplies and signal
processing electronics frequently terminating in a multichannel pulse-height analyser or
computer. There are also systems without guard detectors and systems without gas flow.
For information on the principles of operation of alpha/beta gas proportional counters
(see [1]%, [2] and [3]).

1 Figures in square brackets refer to the bibliography.
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INSTRUMENTATION NUCLEAIRE -

ETALONNAGE ET UTILISATION DES COMPTEURS
PROPORTIONNELS A GAZ ALPHA/BETA

1 Domaine d’'application et objet

La présente Norme internationale s'applique aux systémes de comptage alpha/béta propor-
tionnels a gaz utilisés pour déterminer les taux d'émission de rayonnements alpha et béta des
radionucléides dans les comptages d'échantillons. Son but est d'établir des méthodes
normalisées pour I'étalonnage et l'utilisation des compteurs proportionnels a gaz alpha/béta, y
compris la mesure de leurs caractéristiques.

Bien qu'elles s'appliquent surtout aux énergies de rayonnement béta supérieures a 100 keV,
les techniques exposées dans la présente norme sont également utiles pour les
rayonnements béta de moindre énergie, sous réserve d'un plus grand soin apporté a la
préparation des échantillons et aux détails de I'étalonnage et de la mesure.

2 Références normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, par suite de la référence
qui y est faite, constituent des dispositions valables pour la présente Norme internationale.
Pour les références datées, les amendements ultérieurs ou les révisions de ces publications
ne s'appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes aux accords fondés sur la présente
Norme internationale sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les éditions les plus
récentes des documents normatifs indiqués ci-aprés. Pour les références non datées, la
derniére édition du document normatif en référence s’applique. Les membres de la CEIl et de
I''SO posseédent le registre des Normes internationales en vigueur.

CEIl 60050(393):1996, Vocabulaire Electrotechnique International (VEI) — Chapitre 393:
Instrumentation nucléaire: Phénoménes physiques et notions fondamentales

CEl 60050(394):1995, Vocabulaire Electrotechnique International (VEI) — Chapitre 394:
Instrumentation nucléaire: Instruments

ISO 8769:1988, Sources de référence pour I'étalonnage des moniteurs de contamination de
surface — Emetteurs béta (énergie béta maximale supérieure a 0,15 MeV) et émetteurs alpha

ISO 8769-2:1996, Sources de référence destinées a I'étalonnage de sondes de contamination
de surface — Partie 2: Electrons d'énergie inférieure a 0,15 MeV et photons d'énergie
inférieure a 1,5 MeV

1ISO:1995, Guide pour I'expression de I'incertitude des mesures

VIM, Vocabulaire international de la métrologie

3 Interprétations, définitions, acronymes et symboles

3.1 Interprétations

Dans la présente norme, le mot «doit» indique une exigence, et I'expression «il convient que»
une recommandation. Le mot «peut» indique une permission, mais il est également employé
dans un sens plus général. Pour étre conforme a la présente norme, le comptage
proportionnel au gaz doit en respecter les exigences, mais pas nécessairement les
recommandations. Il est toutefois recommandé de documenter la justification des écarts par
rapport a ces derniéres.
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NUCLEAR INSTRUMENTATION —

CALIBRATION AND USAGE OF ALPHA/BETA GAS
PROPORTIONAL COUNTERS

1 Scope and object

This International Standard applies to alpha/beta gas proportional counting systems used for
the determination of the alpha-ray or beta-ray emission rates of radionuclides in sample
counting. The intent is to establish standard methods for calibration and use of alpha/beta gas
proportional counters, including measurement of their characteristics.

Though principally applicable to beta-ray energies in excess of 100 keV, the techniques
described in this standard are also useful for beta-ray energies at lower energies, provided a
higher degree of care is taken with regard to sample preparation and calibration and
measurement details.

2 Normative references

The following normative documents contain provisions which, through reference in this text,
constitute provisions of this International Standard. For dated references, subsequent
amendments to, or revisions of, any of these publications do not apply. However, parties to
agreements based on this International Standard are encouraged to investigate the possibility
of applying the most recent editions of the normative documents indicated below. For undated
references, the latest edition of the normative document referred to applies. Members of IEC
and ISO maintain registers of currently valid International Standards.

IEC 60050(393):1996, International Electrotechnical Vocabulary (IEV) — Chapter 393: Nuclear
instrumentation: Physical phenomena and basic concepts

IEC 60050(394):1995, International Electrotechnical Vocabulary (IEV) — Chapter 394: Nuclear
instrumentation: Instruments

ISO 8769:1988, Reference sources for the calibration of surface contamination monitors —
Beta-emitters (maximum beta energy greater than 0,15 MeV) and alpha-emitters

ISO 8769-2:1996, Reference sources for the calibration of surface contamination monitors —
Part 2: Electrons of energy less than 0,15 MeV and photons of energy less than 1,5 MeV

1ISO:1995, Guide to the expression of uncertainty in measurement

VIM, International vocabulary for metrology

3 Interpretations, definitions, acronyms and symbols

3.1 Interpretations

In this standard, the word "shall" denotes a requirement and the word "should" denotes a
recommendation. The word "may" is used for stating permission but is also used in a more
general sense. To conform to this standard, alpha/beta gas proportional counting shall be in
accordance with its requirements but not necessarily in accordance with the recommend-
ations; however, justification should be documented for deviations from a recommendation.
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3.2 Définitions et acronymes

Pour les besoins de la présente Norme internationale, les définitions, abréviations et
acronymes suivants s'appliquent.

3.2.1

activité (symbole: A)

qguotient de dN par dt, ou dN est l'espérance mathématigue du nombre de transitions
nucléaires spontanées a partir d'un état énergétique donné a un instant donné, pendant
I'intervalle de temps dt

[VEI 393-04-10]

Symbole: A = dN/dt

3.2.2

taux d'émission alpha/béta

nombre des particules alpha/béta de toutes énergies émises par la surface d'un matériau
dans l'espace environnant par unité de temps

NOTE 1 La source ou I'échantillon peuvent contenir un ou plusieurs radionucléides émetteurs d'alpha/béta.

NOTE 2 Le taux d'émission de surface désigne I'émission provenant d'une seule surface de la source ou de
I'échantillon (également appelé taux d'émission 2T): le taux d'émission englobe la totalité des émissions en 4TL

3.2.3

atténuation

réduction d'une grandeur liée au rayonnement, telle que I'énergie, la fluence, etc., lors du
passage de ce rayonnement a travers la matiere, résultant de tous les types d'interaction
avec celle-ci

[VEI 393-03-20]

3.2.4

taux comptage de bruit de fond

comptage enregistré par un instrument lors de la mesure de rayonnements provenant de
sources naturelles ou artificielles, a I'exclusion du rayonnement a mesurer

Il s'agit donc d'événements enregistrés par unité de temps pendant la mesure, et qui ne
proviennent pas d'une source d'étalonnage, mais de l'environnement ou d'interactions de
rayonnements cosmiques se produisant dans le compteur ou a proximité, et ayant échappé a
I'éventuel détecteur de garde. Parmi les contributions au taux de comptage de bruit de fond
figurent la décroissance naturelle de la radioactivité des matériaux composant le compteur et
le blindage, et les radiations ionisantes provoquées par le rayonnement cosmique ou par le
radon et ses descendants.

3.2.5

taux de comptage du blanc

comptage du rayonnement de fond avec ['échantillon vierge (support et matrice de
I'échantillon) en place

NOTE L'échantillon vierge peut contenir des radionucléides naturels et leurs descendants, mais il convient que
ces éléments soient maintenus au minimum raisonnablement possible.

3.2.6
source d'étalonnage
synonyme de source radioactive de référence (voir VEI 394-20-19)

3.2.7

source de vérification

terme désignant de facon générale a la fois (1) les sources de vérification des performances
et (2) les sources de vérification d'assurance qualité définies dans la présente norme
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3.2 Definitions and acronyms

For the purpose of this International Standard, the following definitions, abbreviations and
acronyms apply.

3.2.1

activity (symbol: A)

quotient of dN by dt, where dN is the expectation value of the number of spontaneous nuclear
transitions from a particular energy state at a given time, in the time interval dt

[IEV 393-04-10]

Symbol: A = dN/dt

3.2.2

alpha/beta emission rate

release of alpha/beta particles of all energies from the surface of a material into the adjoining
space per unit time

NOTE 1 The source or sample may contain one or more alpha/beta emitting radionuclides.

NOTE 2 The surface emission rate refers to the emission from only one surface of the source or sample (also
called 2mt emission rate): the emission rate covers the whole emission into 4Tt

3.2.3

attenuation

reduction of a quantity related to radiation, such as energy, fluence, etc. upon passage of
radiation through matter, resulting from all types of interaction with matter

[IEV 393-03-20]

3.2.4

background count rate

count rate recorded by an instrument when measuring radiation from natural and man-made
sources, excluding the radiation intended to be measured

Thus they are events per unit time during the measurement procedure not caused by a
calibration source, but rather from that occurring in the surrounding environment or from
cosmic-ray interactions in, or adjacent to, the detector that have escaped detection by the
guard detector, when present. Contributions to the background count rate can include
naturally occurring radioactive decay in the structural materials comprising the counter,
shielding, and cosmic-ray-induced ionizing radiation, as well as radon and its progeny.

3.2.5

blank count rate

count rate recorded by an instrument consisting of the background count rate with the sample
blank (planchet and sample matrix) in place

NOTE The sample blank may contain naturally occurring radionuclides and their daughter products though these
should be limited to the minimum reasonably achievable.

3.2.6
calibration source
synonymous with radioactivity standard source (see IEV 394-20-19)

3.2.7

checking source

general term that applies to both (1) performance checking sources and (2) quality assurance
checking sources, as defined herein
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3.2.8

incertitude combinée

incertitude résultant de la combinaison, par les méthodes statistiques normalisées, des incer-
titudes de catégories A et B, telles que définies par le Bureau International des Poids et
Mesures (BIPM). On évalue les incertitudes de catégorie A en appliquant des méthodes
statistiques a une série de mesures répétitives, et on les caractérise par I'écart type estimé
Sa. Les incertitudes de catégorie B sont attribuées aux quantités dont les variations ne sont
pas explicitement observées. Elles sont estimées a partir d'autres informations, par
approximation d'un écart type correspondant, Sg, dont I'existence est supposée. Elles sont
combinées comme si elles étaient toutes des écarts types

3.2.9

taux de comptage

nombre de coups par unité de temps
[VEI 394-19-03]

3.2.10

diaphonie, d'un compteur proportionnel

événement indésirable sur une voie (un canal) de signal en raison d'un couplage avec une
autre

NOTE 1 Diaphonie PHD: dans le cas des compteurs alpha/béta proportionnels, elle est constituée de la fraction
des impulsions alpha enregistrées sur la voie béta en raison d'une dégradation de leur amplitude, ou de la fraction
des impulsions provenant de particules béta enregistrées sur la voie alpha en raison d'un empilage des impulsions
ou d'un autre phénoméne. Il convient que la diaphonie béta injectée dans la voie alpha soit négligeable si le point
de fonctionnement (voir définition) a été correctement choisi.

NOTE 2 Diaphonie RTD: équivalent de la diaphonie PHD avec la méthode de discrimination par temps de
montée (forme d'impulsion).

3.2.11
DVA
réglage de la tension du détecteur

3.2.12

source d'étalonnage de I'efficacité

source radioactive de référence dont l'activité est connue avec une grande précision, et dotée
d'autres caractéristiques décrites en 4.2 de la présente norme, utilisée dans I'étalonnage de
I'efficacité. Les sources d'étalonnage de l'efficacité de classe 1 sont celles dont I'étalonnage
de l'efficacité est tracable jusqu'au NSLR du pays dans lequel elles sont utilisées. Les
sources de classe 2 sont celles qui ont été préparées a partir de solutions radioactives
tracables jusqu'au NSLR, ou obtenues auprés d'un fournisseur ayant avec le NSLR un
programme d'assurance des mesures en cours

3.2.13

détecteur de garde

détecteur installé a proximité du détecteur de comptage de I'échantillon afin d'intercepter le
méme champ de rayonnement de fond cosmique et terrestre que lui et d'y réagir. Ce
détecteur est normalement utilisé en mode anti-coincidence afin d'éliminer les effets du
rayonnement de fond

NOTE Les dispositifs électroniques qui comportent des circuits anti-coincidence sont exigés en mode anti-
coincidence.

3.2.14

programme d'assurance des mesures (MAP)

programme permettant aux fabricants de vérifier la précision de leurs mesures par I'échange
d'échantillons avec le NSLR de leur pays. Ces programmes comprennent l'analyse
d'échantillons aveugles envoyés aux fournisseurs par le NSLR, et des mesures effectuées par
le NSLR sur des sources certifiées provenant du fournisseur
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3.2.8

combined uncertainty

uncertainty resulting from combining category A and category B uncertainties, as defined by
the "Bureau International des Poids et Mesures (BIPM)", using standard statistical methods.
Category A uncertainties are evaluated by applying statistical methods to a series of repeated
measurements and are characterized by the estimated standard deviation, Sy. Category B
uncertainties are assigned to quantities whose variation is not explicitly observed. Category B
uncertainties are determined by estimating from other information in approximation to a
corresponding standard deviation, Sg, whose existence is assumed. They are combined as if
they are all standard deviations

3.2.9

counting rate

number of counts per unit time
[IEV 394-19-03]

3.2.10

crosstalk, of a proportional counter

undesired event appearing in one signal path (channel) through coupling from another
signal path

NOTE 1 PHD crosstalk, in the case of alpha/beta proportional counters, consists of the fraction of all recorded
pulses from alpha pulses that are recorded in the beta channel due to degradation in their pulse-height or the
fraction of all recorded pulses from beta particles that are recorded in the alpha channel due to pulse pile-up or

other phenomena. The beta crosstalk into the alpha channel should be negligible if the operation point (see
definition) has been selected correctly.

NOTE 2 RTD crosstalk is equivalent to the PHD crosstalk but the method of discrimination is rise time (pulse
shape) discrimination.

3.2.11
DVA
detector voltage adjustment

3.2.12

efficiency calibration source

radioactivity standard source with activity known to high accuracy, with additional character-
izations as described in 4.2 of this standard, and used for efficiency calibrations. A class 1
efficiency calibration source is one for which the activity calibration is traceable to the NSLR
in the country in which the source is used. A class 2 efficiency calibration source is one that
has been prepared from radioactive solutions traceable to the NSLR or obtained from a
supplier who has an active measurements assurance program (MAP) with the NSLR

3.2.13

guard detector

detector mounted in proximity to the sample counting detector in order to intercept and react
to the same background cosmic and terrestrial radiation field as the sample detector.
Normally, this detector is used in an anti-coincidence mode to cancel out the effect of
background radiation

NOTE Electronics that include anti-coincidence circuitry are required for an anti-coincidence mode.

3.2.14

measurements assurance program (MAP)

program that allows manufacturers to verify the accuracy of their measurements through
exchange of samples with their countries NSLR. This involves the analysis of blind test
samples sent to the suppliers by the NSLR, and NSLR measurement of sources certified and
provided by the supplier
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3.2.15
NSLR
laboratoire national de normalisation d'un pays pour les mesures de radioactivité

3.2.16

points de fonctionnement

positions, des réglages en canaux ou en tension, des discriminateurs des niveaux inférieur et
supérieur pour chaque voie de comptage

3.2.17

gaz de comptage P-5

mélange gazeux couramment employé dans les compteurs alpha/béta, et composé d'environ
5 % de méthane et 95 % d'argon

3.2.18

gaz de comptage P-10

mélange gazeux couramment employé dans les compteurs alpha/béta, et composé d'environ
10 % de méthane et 90 % d'argon

3.2.19

source de vérification des performances

source radioactive servant a confirmer le fonctionnement normal des instruments de mesure,
et conforme aux exigences de 4.3.2 (une source de vérification des performances n'est pas
nécessairement étalonnée)

3.2.20
PHD
discrimination (ou discriminateur) de hauteur d'impulsion

3.2.21

empilement

phénoméne par lequel I'apparition d’'une impulsion sur la descente de I'impulsion précédente
produit une indication incorrecte de I'amplitude de I'impulsion

NOTE Le phénoméne d’empilement peut également empécher de séparer des impulsions.
[VEI 394-19-14]

3.2.22

source de vérification d'assurance qualité (pour la vérification d'assurance de qualifi-
cation des compteurs proportionnels alpha/béta)

source radioactive utilisée quotidiennement pour l'assurance qualité, et conforme aux
exigences de 4.3.1 pour de telles sources (une source de vérification d'assurance qualité
n'est pas nécessairement étalonnée)

3.2.23

source radioactive

guantité de matériau radioactif ayant a la fois une activité et une activité massique au-dessus
de niveaux spécifiés

[VEI 393-02-71]

NOTE Elle contient un ou plusieurs radionucléides dont la concentration d'activité ou le taux d'émission de
rayonnements ionisants n'est pas nécessairement connu.
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3.2.15
NSLR
national standardizing laboratory of a country for radioactivity measurements

3.2.16

operation points

locations in channels or voltage settings of the lower-level and upper-level discriminators for
each counting channel

3.2.17

P-5 counting gas

gas mixture commonly used in alpha/beta counters consisting of approximately 5 % methane
and 95 % argon.

3.2.18

P-10 counting gas

gas mixture commonly used in alpha/beta counters consisting of approximately 10 % methane
and 90 % argon

3.2.19

performance checking source

radioactive source used in confirming the normal operation of measuring instruments and
conforming to the requirements in 4.3.2 for such sources (a performance checking source is
not necessarily calibrated)

3.2.20
PHD
pulse-height discrimination (or discriminator)

3.2.21

pile-up

phenomenon where a pulse appears on the tail of the preceding pulse so as to result in an
incorrect indication of pulse amplitude

NOTE The pile-up can also result in failure to resolve some pulses.
[IEV 394-19-14]

3.2.22

quality assurance checking source (for qualification assurance checking of alpha/beta
proportional counters)

radioactive source used for quality assurance purposes on a daily basis, and conforming to
the requirements in 4.3.1 for such sources (a quality assurance checking source is not
necessarily calibrated)

3.2.23

radioactive source

guantity of radioactive material having both an activity and a specific activity above specified
levels

[IEV 393-02-71]

NOTE It contains one or several radionuclides whose activity concentration or emission rate of ionizing radiation
may be but is not necessarily known.
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3.2.24

source radioactive normalisée

source radioactive dont la radioactivité a été certifiée soit (1) par le laboratoire reconnu
comme laboratoire national de normalisation pour les mesures de radioactivité (NSLR) du
pays, soit (2) par un fournisseur participant avec ce laboratoire aux activités d'assurance des
mesures, lorsque les normes voulues existent. Dans ces activités d'assurance des mesures,
la valeur d'étalonnage du fournisseur doit correspondre a celle du laboratoire, avec pour
tolérance l'incertitude globale déclarée par le fournisseur lors d'une vérification du méme lot
de sources ou de la certification de lots similaires

3.2.25

temps de montée (d'une impulsion)

intervalle séparant le moment auquel la valeur instantanée atteint pour la premiére fois les
limites inférieure et supérieure, & savoir, sauf indication contraire, 10 % et 90 % de la valeur
de créte d'une impulsion

3.2.26
RTD
discrimination (ou discriminateur) de temps de montée (voir VEI 394-03-14)

3.2.27
échantillon
guantité représentative d'une matieére ou d'une combinaison de matiéres

3.2.28
source
terme général applicable aux sources définies par la présente norme

Voir aussi: source d'étalonnage
source de vérification
source d'étalonnage de l'efficacité
source de vérification des performances
source de vérification d'assurance qualité
source radioactive
source radioactive normalisée

3.2.29

tracabilité

propriété par laquelle le résultat d'une mesure peut étre rattaché aux normes de mesure
applicables, généralement nationales ou internationales, au moyen d'une chaine ininter-
rompue de comparaisons

[VIM 6.12]

NOTE Dans le cadre de cette norme, la tracabilité est la possibilité de rattacher la précision des mesures
effectuées sur des sources de radionucléides a des normes physiques nationales. Elle s'obtient en faisant la
preuve d'une capacité a produire des sources normalisées précises par participation a un programme d'assurance
des mesures en liaison avec le NSLR du pays et par la production de matiéres certifiées dans le cadre d'un
programme d'assurance qualité conforme aux régles de la présente norme.

3.2.30
incertitude (dans le cadre de la présente norme)
voir 3.2.8

3.2.31

référence de travail

échantillon contenant un radionucléide de concentration d'activité connue et tracable par
rapport a une référence connue du NSLR
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3.2.24

radioactivity standard source

radioactive source that has been certified as to absolute radioactivity either by (1) the
laboratory recognized as the national standardizing laboratory of the country for radioactivity
measurements (NSLR) or (2) by a supplier who participates in measurement assurance
activities with the NSLR when such standards are available. In such measurement assurance
activities, the radioactivity calibration value of the supplier shall agree with the NSLR value
within the overall uncertainty stated by the supplier in its verification of the same batch of
sources or in its certification of similar batches

3.2.25

rise time (of a pulse)

interval between the instants at which the instantaneous value first reaches specified lower
and upper limits, namely 10 % and 90 % of the peak pulse value unless otherwise specified

3.2.26
RTD
rise time discrimination (or discriminator) (see IEV 394-03-14)

3.2.27
sample
representative quantity of a material or combination of materials

3.2.28
source
general term that applies to any of the sources defined herein

See also: calibration source
checking source
efficiency calibration source
performance checking source
quality assurance checking source
radioactive source
radioactivity standard source

3.2.29

traceability

property of the result of a measurement whereby it can be related to appropriate measure-
ment standards, generally international or national standards, through an unbroken chain of
comparisons

[VIM 6.12]

NOTE For this standard, traceability refers to the ability to relate the measurement accuracy of radionuclide
sources to national physical standards. It is achieved by demonstrating the capability to produce accurate
standardized sources by participation in a measurements assurance program with linkage to the country's NSLR

and production of certified materials in accordance with a quality assurance program that meets the guidance
provided in this standard.

3.2.30
uncertainty (for this standard)
see 3.2.8

3.2.31

working standard

sample containing a known activity concentration of a radionuclide and traceable to a known
NSLR standard
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3.3 Symboles

oRre INcertitude nette du taux de comptage alpha

ogp Incertitude nette du taux de comptage béta

C, Concentration d'activité des émetteurs alpha

Cp Concentration d'activité des emetteurs béta

s, Efficacité alpha

ep Efficacité béta

N, Total des coups sur la voie alpha

Ng Total des coups sur la voie béta

R, Taux de comptage alpha net

Rp Taux de comptage béta net

R(B), Taux de comptage de bruit de fond alpha

R(B)s Taux de comptage de bruit de fond béta

to Temps de comptage de I'échantillon

tg Temps de comptage du bruit de fond

To+p Nombre de coups par la méthode DVA en mode alpha/béta
T, Nombre de coups par la méthode DVA en mode alpha seulement
Tz Nombre de coups par la méthode DVA en mode béta seulement
V  Volume de I'échantillon

W,, Facteur de correction nécessaire pour la perte d'efficacité alpha
W Facteur de correction nécessaire pour la perte d'efficacité béta
Xq->p Coefficient de diaphonie alpha-vers-béta en pourcentage
Xp.~q Coefficient de diaphonie béta-vers-alpha en pourcentage

4 Sources

4.1 Sources de référence

Les sources de référence sont décrites dans I'lSO 8769 et I'I|SO 8769-2.

4.2 Sources d'étalonnage de I'efficacité

Les sources d'étalonnage de l'efficacité sont des sources radioactives normalisées, selon la
définition de 3.2.12, de forte activité (en général de I'ordre de 500 Bq). Il convient qu’elles
reproduisent la géométrie et la matrice qu'auront les échantillons inconnus, c'est-a-dire les
références de source ponctuelle pour les échantillons a source ponctuelle, les références
dispersées pour les échantillons a sources dispersées, etc. Il convient que des sources
d'étalonnage de l'efficacité soient disponibles pour chaque type d'émetteur alpha et béta dont
on peut prévoir la présence dans les échantillons. Ces sources doivent étre de classe 1 ou 2.

Attention: Une source d'étalonnage de l'efficacité ne doit contenir qu'un seul radionucléide
ou que les radionucléides concernés.

Il convient que l'activité de la source d'étalonnage de I'efficacité soit suffisante pour permettre
d'acquérir les données d'étalonnage en un temps raisonnable, sans toutefois créer dans
I'instrument un temps mort de plus de quelques pour-cent.
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3.3 Symbols

ORu Net alpha counting rate uncertainty

TR Net beta counting rate uncertainty

C, Activity concentration for alpha emitters

Cp Activity concentration for beta emitters

€a Alpha efficiency

ep Beta efficiency

N Total counts in the alpha channel

Ng Total counts in the beta channel

R, Net alpha counting rate

Rg Net beta counting rate

R(B), Alpha background counting rate

R(B); Beta background counting rate

to Sample count time

tg Background count time

Ta+p  Number of counts in the DVA method alpha/beta mode
T, Number of counts in the DVA alpha-only mode

Tp Number of counts in the DVA beta-only mode

\% Sample volume

W, Correction factor required for the alpha efficiency loss
Wp Correction factor required for the beta efficiency loss
Xq->p Alpha-to-beta crosstalk factor in per cent

Xp.~, Beta-to-alpha crosstalk factor in per cent

4 Sources

4.1 Reference sources

Reference sources are included in ISO 8769 and ISO 8769-2.

4.2

Efficiency calibration sources are radioactivity standard sources, as defined in 3.2.12, having
a high activity (typically about 500 Bq). They should reproduce the expected geometry and
matrix of the unknown samples, i.e. point source standards for point source samples and
distributed standards for distributed samples, etc. Efficiency calibration sources should be
available for each type of alpha and beta emitter expected to be present in samples. They

Efficiency calibration sources

shall be of either class 1 or class 2.

Caution: An efficiency calibration source shall contain only one radionuclide or radionuclides

of interest.

The activity of the efficiency calibration source should be such that calibration data on that
source can be acquired in a reasonable amount of time, yet without creating a dead time of

more than a few per cent in the instrument.
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Avertissement: Le choix des sources d'étalonnage de l'efficacité impose certaines
précautions. Certaines sources planes avec un étalonnage d'activité certifié par le NSLR ne
fournissent pas toujours une référence satisfaisante pour I'étalonnage du taux d'émission de
surface, dans la mesure ou la référence a été étalonnée par scintillation liquide ou par
mesure gamma. Dans ces cas, |'étalonnage d'activité est correct en ce qui concerne le
contenu en becquerels de la source, mais pas du point de vue du taux d'émission de 2T alpha
ou de particules béta depuis la surface d'une source préparée. Si I'on a besoin du taux
d'émission de surface 2T, l'efficacité doit étre mesurée avec une référence d'émission de
surface.

4.3 Sources de vérification

Il existe deux types de sources de vérification: (1) les sources de vérification d'assurance
qgualité, et (2) les sources de vérification des performances. Une méme source répondant a la
fois aux exigences de 4.3.1 et de 4.3.2 peut servir aussi bien de source de vérification
d'assurance qualité que de source de vérification des performances.

4.3.1 Sources de vérification d'assurance qualité

Les sources de vérification d'assurance qualité servent a établir la variation statistique de
I'instrument par une vérification quotidienne de son efficacité. Bien qu'il ne soit pas
nécessaire que ces sources aient une activité, une précision ou une géomeétrie particulieres, il
est recommandé de les choisir précisément caractérisées. En revanche, les mesures
d'assurance qualité doivent toujours étre effectuées avec les mémes sources, la méme
géométrie de comptage et la méme durée de mesure. Si des produits de filiation sont
présents dans la source, tous les constituants doivent étre a I'équilibre pour toutes les
mesures.

Il convient que les sources de vérification d'assurance qualité aient une activité de 200 Bq
a 1 000 Bq et une trés faible auto-absorption. Elles sont généralement a dépdt électrolytique
ou anodisées.

4.3.2 Sources de vérification des performances

Les sources de vérification des performances servent a déterminer les caractéristiques de
plateau du détecteur et a fixer les discriminateurs alpha/béta (par PHD ou RTD). Elles ont
également beaucoup d'autres usages, dont le paramétrage, la maintenance et le diagnostic
du systéme. Si l'instrument est employé a la fois pour des mesures alpha et béta, il est
nécessaire d'employer deux sources séparées, I'une pour les performances alpha et l'autre
pour les performances béta.

Il convient que l'activité des sources de vérification des performances soit choisie de telle
sorte qu'il soit possible de recueillir un nombre statistiquement significatif d'événements au-
dessus du bruit de fond sur une durée convenable. Il convient que cette activité ne soit
toutefois pas intense au point que le temps mort de I'électronique provoque une perte
d'événements de plus de 5 %. Une activité de 170 Bq a 840 Bqg (10 000 a 50 000
désintégrations par minute) devrait suffire pour donner de bons résultats sans créer de temps
morts excessifs dans I'électronique. Si le manuel de l'instrument ne donne pas d'informations
sur le degré auquel le taux de comptage affecte le temps mort, il est recommandé de le
mesurer de facon empirique sur une source en décroissance dont on connait avec précision
la demi-vie (par exemple 56Mn) ou avec un jeu de sources (par exemple 60Co) dont les ratios
relatifs d'activité sont connus avec précision, et dont les activités passent d'un faible niveau a
plus de 100 000 comptages par seconde (voir par exemple [9] et [10]). Ces jeux de sources
sont disponibles dans le commerce.

La précision de l'activité indiquée n'est pas un point important étant donné que les sources ne
sont pas utilisées pour mesurer les coefficients de correction de l'efficacité. Il reste toutefois
permis d'employer des sources d'une activité connue avec précision.
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Warning: Caution should be used in obtaining efficiency calibration sources. Some planchet
sources with a certified NSLR activity calibration are not necessarily suitable for use as a
surface emission rate calibration standard. This is the case when the standard has been
calibrated by a liquid scintillation or a gamma measurement. As such, the activity calibration is
correct in terms of becquerels for the source content but is not correct as the 21 alpha or
beta-particle emission rate from the surface of a prepared source. When the 2m surface
emission rate is required, the efficiency shall be measured with a surface emission standard.

4.3 Checking sources

There are two types of checking sources: (1) quality assurance checking sources, and (2)
performance checking sources. A single source that meets the requirements of both 4.3.1
and 4.3.2 can serve both as a quality assurance checking source and as a performance
checking source.

4.3.1 Quality assurance checking sources

Quality assurance checking sources are used to establish the statistical variance of the
instrument via a daily check of efficiency. It is not necessary for these sources to have any
particular activity, accuracy, or geometry, although the use of accurately characterized
sources is recommended. However, the quality assurance measurements shall always be
made employing the same sources, the same counting geometry, and the same measurement
time. If daughter products are present in a source, then all constituents shall be at equilibrium
for all measurements.

Quality assurance checking sources should have activities of 200 Bq to 1 000 Bg and should
exhibit very little self-absorption. Typically, they are electroplated or anodized.

4.3.2 Performance checking sources

Performance checking sources are used to determine the detector plateau characteristics and
to set the alpha/beta discriminators (via either PHD or RTD). They are also used for a wide
variety of other purposes including system set-up, maintenance and diagnostics. If both alpha
and beta measurements are to be made with the instrument, two separate sources, one for
the alpha performance, and one for the beta performance shall be used for these check
measurements.

The activity of the performance checking sources should be chosen so that a statistically
meaningful number of events above the background can be collected in a convenient period of
time. However, the source activities should not be so great that the dead time of the
electronics causes a loss of events in excess of 5 %. An activity from 170 Bqg to 840 Bq
(10 000 to 50 000 decays per minute) should be sufficient to yield good results and yet not
create too much dead time in the electronics. If the operator's manual does not contain
information on the degree to which the dead time is effected by the count rate, it should be
measured empirically from a decaying source with a short precisely known half-life (for
example, 56Mn) or with a set of sources (for example, 60Co) whose relative ratios of activity
are precisely known and whose activities change from low to over 100 000 counts per second
(see for example [9] and [10]). Such a set of sources can be obtained commercially.

The accuracy of the reported activity is not an important consideration since the sources are
not used for measuring the efficiency correction factors, although the use of sources with
accurately known activities is permitted.
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5 Mesure du plateau et réglage du systéme

5.1 Mesure du plateau

Pour déterminer la tension de fonctionnement optimale du compteur, il est nécessaire de
caractériser son taux de comptage par rapport a la tension (la courbe de plateau). La courbe
de plateau doit étre mesurée lors de la premiére utilisation de l'instrument. Elle doit étre
mesurée a nouveau a chaque changement de bouteille de gaz, @ moins que des essais ne
prouvent que le nouveau gaz ne modifie pas le taux de comptage obtenu. Si la courbe de
plateau est déterminée de nouveau, le coefficient d'efficacité, le réglage du discriminateur et,
si nécessaire, le taux de bruit de fond doivent I'étre aussi.

La longueur du plateau, en général de l'ordre de 150 V, dépend de l'instrument et de la
géométrie de comptage. C'est pourquoi il convient que la courbe de plateau soit établie avec
des sources semblables aux échantillons a analyser. Si les recommandations du fabricant
concernant les tensions de fonctionnement ne donnent pas de description de la longueur du
plateau, il sera nécessaire de I'établir lors de la procédure d'étalonnage.

Les trois méthodes de discrimination généralement employées sont les suivantes.

a) Réglage de tension du détecteur (DVA). Dans cette méthode, I'échantillon est d'abord
soumis a un comptage avec le détecteur en mode alpha seulement pour obtenir un
comptage alpha, puis en mode alpha/béta. Cette méthode impose de déterminer les deux
plateaux alpha et béta.

b) Discrimination de hauteur d'impulsion (PHD). Dans cette méthode, I'échantillon est
d'abord soumis & un comptage avec le détecteur en mode alpha/béta, et les alpha sont
différenciés des béta grace a I'amplitude supérieure de leur signal. En mode alpha/béta, il
suffit de déterminer le seul plateau béta. En mode alpha seulement, il est nécessaire de
déterminer un plateau alpha séparé.

c) Discrimination de temps de montée (RTD). Dans cette méthode, I'échantillon est
d'abord soumis a un comptage avec le détecteur en mode alpha/béta, et les alpha sont
séparés des béta d'aprés leur temps de montée, lequel est plus court (en raison d'une
ionisation plus forte) que celui des impulsions béta. En mode alpha/béta, il suffit de
déterminer le seul plateau béta. En mode alpha seulement, il est nécessaire de
déterminer un plateau alpha séparé.

NOTE Cette méthode peut également étre appelée discrimination de forme d'impulsion.

Pour utiliser les méthodes PHD ou RTD, il est nécessaire de déterminer les courbes de taux
de comptage par rapport a la tension (c'est-a-dire les plateaux) sans aucune contrainte
supplémentaire, de fagcon a ne pas exclure les alpha ou béta décalés en énergie. Le plateau
béta doit étre déterminé avec une source séparée a béta seulement, et le plateau alpha avec
une source séparée a alpha seulement. Les sources mixtes alpha et béta ne doivent pas étre
employées.

Une courbe de plateau doit étre produite par une série de comptages de la source en
augmentant entre chaque comptage la tension appliquée au détecteur. Il convient que cette
opération soit effectuée par petits incréments (par exemple, 10 V, sans dépasser 50 V par
étape).

Apres chaque comptage, il est recommandé de tracer, pour chaque réglage de tension, la
courbe de la relation entre la tension et le coup total. Avec les gaz de comptage P-5 ou P-10,
la courbe produite par une source alpha augmente a partir de zéro coup pour environ 400 V,
et commence a s'aplanir a environ 700 V. Avec une source béta, la courbe part de zéro
comptage a environ 1 000 V, pour s'aplanir & environ 1 400 V sur la plupart des systémes,
guoique certains compteurs aient leurs plateaux et leur tension de fonctionnement a des
tensions supérieures.
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5 Plateau measurement and system settings

51 Plateau measurement

In order to determine the optimum operating voltage of the counter, it needs to be
characterized for its count rate versus voltage performance (the plateau curve). The plateau
curve shall be measured when the instrument is first used. It shall be re-measured whenever
there is a change of gas cylinder unless tests prove that there are no changes in the count
rate response with the new gas. If the plateau curve is re-determined, the efficiency factor,
discriminator setting and background rate shall be redetermined, and, if necessary, shall be
re-established.

The length of the plateau, typically about 150 V, is dependent on the instrument and the
counting geometry. Therefore, the plateau curve should be established with sources that
resemble the samples to be analysed. If the manufacturer's recommendations for operational
voltages do not include a description of the length of the plateau, it shall be established as
part of the calibration procedure.

There are generally three methods of alpha/beta discrimination.

a) Detector voltage adjustment (DVA). In this method, the sample is first counted with the
detector biased in the alpha-only mode of detection (to derive an alpha count), and then in
the alpha/beta mode. For this method, both alpha and beta plateaux shall be determined.

b) Pulse height discrimination (PHD). In this method, the sample is typically counted with
the detector biased in the alpha/beta mode, and the alphas are differentiated from the
betas by virtue of their larger signal amplitude. In the alpha/beta mode, only the beta
plateau needs to be determined. When used in the alpha-only mode, a separate alpha
plateau shall be determined.

¢) Rise time discrimination (RTD). In this method, the sample is typically counted with the
detector biased in the alpha/beta mode, and the alphas are separated from the betas by
virtue of the fact that the rise time of the alpha pulses is shorter (due to more ionization)
than for the beta pulses. In the alpha/beta mode, only the beta plateau needs to be
determined. When used in the alpha-only mode, a separate alpha plateau shall
be determined.

NOTE This method may also be called pulse shape discrimination.

When using the PHD or the RTD method, the count rate versus voltage curves (i.e. the
plateaux) shall be determined without any additional constraints, so as not to exclude any
energy-shifted alphas or betas. The beta plateau shall be determined with a separate beta-
only source and the alpha plateau with a separate alpha-only source. Mixed alpha and beta
sources shall not be used.

A plateau curve shall be generated by a series of source counts while increasing the high
voltage applied to the detector after each count. This procedure should be performed with
small voltage increments (for example, 10 V but no more that 50 V per step).

After a source is counted, a plot should be made of high voltage versus the total number of
counts accumulated at each high-voltage setting. With P-5 or P-10 counting gas, the curve
generated with an alpha source will begin to increase from zero counts at about 400 V and
level off at about 700 V. The curve generated with a beta-emitting source will begin to
increase from zero counts at about 1 000 V and level off at about 1 400 V for most systems,
though for some counters the plateaux and operating voltages are at higher voltages.

‘NV3ANg ATddNS 009 A9 A3ITddNS ‘ATNO NOILVYOOTSIHL 1V 3SN TYNYILNI J0d

FHOTVONYE/IHON VY - ‘PaHWIT NOD3IIW OL d3ISN3DIT



- 26 — 62089 © CEI:2001

Il convient que les tensions appliqguées pour les deux modes soient choisies dans les régions
de plateau des courbes. Les tensions de fonctionnement optimales pour les mesures en alpha
seulement et en alpha/béta simultané correspondent aux points de pente minimum des
courbes respectives, lesquels se situent en général entre 30 V et 150 V au-dessus du coude
de la courbe de plateau. Pour une source ponctuelle trés proche du détecteur, il convient que
la pente du plateau alpha ne dépasse normalement pas 5 % sur une plage de 100 V. Il est
recommandé d'identifier la cause de toute augmentation supérieure a 5 %. Il peut par
exemple étre nécessaire de changer le gaz de comptage ou le fil d'anode. De méme, dans
des conditions analogues, si le plateau béta a une pente supérieure a 5 % sur une plage de
100 V, il est recommandé d'en identifier la cause et de prendre les mesures voulues.

Les figures 1 et 2 montrent des courbes de plateau alro)ha et béta représentatives,
respectivement relevées avec des sources **°Po (alpha) et *°Sr-°y (béta) avec le gaz de
comptage P-10 dans un compteur de type galette. On notera que la pente de 5 % sur une
plage de plateau de 100 V concerne les sources ponctuelles. Avec des sources dispersées,
cette plage peut étre plus grande.

Plateau alpha avec le Po-210

40 000

35 000

30000 [

Coups alpha

25000 |

20 000 1 1 1 1 1 1 1
200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

Tension V

IEC 984/01

Figure 1 — Plateau alpha mesuré avec une source Po-210
(comptage sur une minute a chaque tension)
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The bias voltages for the two modes should be selected within the plateau regions on the
curves. The optimum operational voltages for alpha-only and simultaneous alpha/beta
operation correspond to the points of the minimum slope on the respective curves which is
typically 30 V to 150 V above the knee of the plateau curve. For a point source in close
proximity to the detector, the alpha plateau slope should not exceed 5 % over a range of
100 V. If the increase is greater than 5 %, the cause should be identified. For example, the
counting gas or the anode wire may need replacement. Likewise, if under the same kind of
conditions, the beta plateau has a slope greater than 5 % over a range of 100 V, the cause
should be identified and proper action taken.

Figure 1 and figure 2 show typical alpha and beta plateau curves taken with 2% (alpha) and

312y (beta) sources, respectively, using P-10 counting gas in a pancake shaped counter.
Note that the 5 % slope over a 100 V plateau range applies for point sources; with distributed
sources, the plateau slope may be greater.

Alpha plateau using Po-210
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IEC 984/01

Figure 1 — An alpha plateau measured with a Po-210 source
(one-minute counts for each voltage)
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Plateau béta avec le Sr-90
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IEC 985/01

Figure 2 — Plateau béta mesuré avec une source Sr-90
(comptage sur une minute a chaque tension)

5.2 Réglage des discriminateurs
5.2.1 Généralités

Un systéme type de comptage proportionnel utilise soit la PHD soit la RTD pour différencier
les impulsions provenant des particules alpha et béta. Le réglage de ces discriminateurs est
d'une grande importance pour la précision du résultat final, notamment dans le cas de
radionucléides mixtes, ou d'échantillons a autoabsorption variable.

En mode DVA, il convient de choisir une position de large ouverture pour les discriminants.
La différenciation entre alpha et béta ne s'effectue que par le choix de la tension de
fonctionnement.

On appelle diaphonie les cas ou un événement alpha est enregistré comme béta par le
systéme, ou inversement. Ce phénomene peut avoir pour origine la conception du détecteur,
le gaz de comptage, les réglages de I'électronique et, dans une certaine mesure, I'état
physique de I'échantillon. La diaphonie doit étre indiguée en pourcentage du nombre total
d'événements provenant de la voie en question. Ainsi, la diaphonie alpha est la quantité de
coups alpha apparaissant dans la voie béta, exprimés en pourcentage du comptage total des
béta, et vice versa pour la diaphonie béta.

La diaphonie étant susceptible de compromettre la précision d'une mesure, il est souhaitable
de réduire ce phénoméne au minimum. Il est toutefois plus important encore de connaitre
avec précision les coefficients de correction a leur appliquer. Une erreur dans ce domaine,
méme si elle est relativement faible, peut conduire a une détérioration de la précision globale
de la mesure.
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Beta plateau using Sr-90
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Figure 2 — A beta plateau measured with a Sr-90 source
(one-minute counts for each voltage)

5.2 Discriminator settings
5.2.1 General

A typical proportional counting system uses either PHD or RTD to differentiate between
pulses arising from alpha and beta particles. Adjustment of these discriminator settings is of
importance to the accuracy of the final result, particularly in the case of mixed radionuclides,
and in the cases of samples with varying self-absorption.

In the DVA mode, the discriminators should be set to a wide open position. Differentiation
between alphas and betas is achieved only through selection of the operating voltage.

Crosstalk is an effect whereby an alpha event is recorded by the system as a beta event and
vice versa. This effect can be caused by the detector design, counting gas, electronic
settings, and to some extent by the physical condition of the sample. Crosstalk shall be stated
as a percentage of the total events from the originating channel. Thus the alpha crosstalk is
the amount of alpha-induced counts showing up in the beta channel expressed as a
percentage of the total alpha counts, and vice versa for the beta crosstalk.

Since crosstalk can affect the accuracy of a measurement, minimization of the effect is
desirable. However, it is more important that the crosstalk factors be precisely known. Errors
in these correction factors, even if relatively small, can lead to deterioration of the overall
accuracy of the measurement.
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Les corrections de diaphonie doivent étre faites a l'aide de sources de vérification d'une
méme teneur en radionucléides et d'une méme composition matricielle que celles rencontrées
dans les échantillons. Il convient que le seuil du détecteur soit réglé a la tension de plateau
optimale pour une mesure alpha/béta simultanée.

5.2.2 Réglages de la discrimination d’amplitude d'impulsion (méthode PHD)

La premiere étape de réglage de la correction des parasites consiste a placer la source béta
dans la chambre d'échantillon du détecteur. Le discriminateur de niveau bas de la voie alpha
doit ensuite étre réglé a un niveau nettement supérieur a la hauteur d'impulsion prévue pour
un événement béta quelconque, mais inférieur a la plus faible énergie alpha prévisible. Le
discriminateur béta de niveau haut doit étre réglé a la méme valeur que le discriminant alpha
de niveau bas. Le discriminateur béta de niveau bas doit étre réglé juste au-dessus du niveau
de bruit de I'électronique, afin que ce dernier ne déclenche pas le comptage béta. Le
discriminant alpha de niveau haut doit étre réglé au-dessus de I'énergie alpha la plus élevée
prévisible, ou aussi haut que le permet I'instrument.

Les discriminateurs de niveau haut béta et de niveau bas alpha doivent étre réglés ensemble
jusqu'a ce que le pourcentage d'événements béta sur la voie alpha soit au niveau désiré. On
doit alors retirer de la chambre la source béta et la remplacer par une source alpha
seulement. Le discriminateur béta de niveau haut doit alors étre réduit jusqu'a ce que le
pourcentage d'alpha sur la voie béta soit au niveau désiré.

5.2.3 Réglages de la discrimination du temps de montée (méthode RTD)

La premiére étape consiste a régler la tension de polarisation du détecteur a la tension de
plateau optimale pour un comptage alpha/béta simultané, de la facon précédemment décrite.
La source de béta seulement doit étre placée dans la chambre d'échantillon, et le temps de
montée alpha doit étre réglé a la plus longue durée permise par l'instrument. La fenétre de
temps de montée béta doit ensuite étre réglée a la plus courte durée permise par l'instrument
(c'est-a-dire pleine ouverture). Ceci aura pour effet d'inclure tous les comptages béta
possibles sur la voie béta et de faire apparaitre sur la voie alpha quelques comptages induits
par les béta. En prenant les comptages béta de la voie béta comme 100 %, le temps de
montée alpha doit ensuite étre diminué avec précaution jusqu'a ce que le comptage did aux
béta apparaissant sur la voie alpha soit ramené au niveau désiré, par exemple, 3 % a 5 %
des comptages de la voie béta. On appelle ce réglage le «réglage de la discrimination du
temps de montée alpha».

La source de vérification béta doit étre remplacée par une source de vérification alpha. Le
réglage est similaire a celui de la voie alpha. Le temps de montée béta doit étre réglé a la
durée la plus courte permise par l'instrument. La fenétre de temps de montée alpha doit
ensuite étre réglée a la durée la plus longue permise par l'instrument (c'est-a-dire pleine
ouverture). Ceci aura pour effet d'inclure tous les comptages alpha possibles sur la voie alpha
et de faire apparaitre sur la voie béta quelques comptages induits par les alpha. En prenant la
valeur des comptages alpha de la voie alpha comme 100 %, le temps de montée béta doit
ensuite étre augmenté avec précaution jusqu'a ce que le comptage di aux alpha apparaissant
sur la voie béta soit ramené au niveau désiré, par exemple, 3 % a 5 % des comptages de la
voie alpha. On appelle ce réglage le «réglage de la discrimination du temps de montée bétax.

Le temps de montée alpha doit enfin étre réglé et bloqué sur le «temps de montée alpha»
déterminé lors du premier réglage, et le temps de montée béta sur le «temps de montée
béta» déterminé lors du deuxieme. Aucun autre réglage n'est nécessaire.
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Crosstalk adjustments shall be made using check sources with the same radionuclide
contents and matrix composition as encountered in the samples. The detector bias should be
set at the optimum plateau voltage for simultaneous alpha/beta operation.

5.2.2 Pulse height discrimination settings (PHD method)

The first step in setting the crosstalk is to place the beta source inside the detector sample
chamber. As interim settings, the alpha channel lower-level discriminator shall then be set
well above the expected pulse height of any beta event, but below the lowest expected alpha
energy. The beta upper-level discriminator shall then be set at the same level as the alpha
lower-level discriminator. The beta lower-level-discriminator shall be set just above the noise
level of the electronics to prevent triggering the beta counter on noise. The alpha channel
upper-level discriminator shall be set above the highest expected alpha energy, or as high as
the instrument permits.

The beta upper-level and alpha lower-level discriminators shall be adjusted together from,
their interim settings until the crosstalk percentage of the beta events into the alpha channel
is at the desired level. The beta source shall be removed from the chamber and an alpha-only
source inserted. The beta upper-level discriminator shall be reduced until the desired level of
alpha into beta crosstalk is achieved.

5.2.3 Rise-time discrimination settings (RTD method)

The first step shall be to ensure that the detector bias is set to the optimum plateau voltage
for simultaneous alpha/beta counting as previously described. The beta-only check source
shall be placed in the sample chamber, and the alpha RTD adjustment shall be set to the
longest rise time permitted by the instrument. The beta RTD window adjustment shall then be
fully adjusted towards the shortest rise time permitted by the instrument (i.e. fully opened).
This will have the effect of including all the possible beta counts in the beta channel and some
beta-induced counts showing up in the alpha channel. Utilizing the value of the beta counts in
the beta channel as 100 %, the alpha RTD control shall then be carefully adjusted towards the
shorter rise times until the beta-induced count rate appearing in the alpha channel has been
reduced to the desired level (for example, 3 % to 5 % of the beta channel counts). This RTD
control setting is designated the "alpha RTD setting”.

The beta check source shall be replaced by an alpha check source in a similar fashion to the
alpha channel adjustment, the beta RTD adjustment shall be set to the shortest rise time
permitted by the instrument. The alpha RTD window adjustment shall then be fully adjusted
towards the longest rise time permitted by the instrument (i.e. fully opened). This will have the
effect of including all the possible alpha counts in the alpha channel and some alpha-induced
counts showing up in the beta channel. Utilizing the value of the alpha counts in the alpha
channel as 100 %, the beta RTD control shall then be carefully adjusted towards the longer
rise times until the alpha-induced count rate appearing in the beta channel has been reduced
to the desired level (for example, 3 % to 5 % of the alpha channel counts). This control setting
is designated the "beta RTD setting".

Finally, the alpha RTD control shall be set and locked to the "alpha RTD setting” found in the
first set-up, and the beta RTD control shall be set and locked at the "beta RTD setting” found
in the second set-up. No further setting is necessary.
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6 Etalonnage

6.1 Généralités

L'étalonnage du systéme implique la prise de mesures avec les références de tous les
radionucléides pouvant étre présents dans les échantillons inconnus. Différentes mesures
sont également nécessaires pour les détecteurs avec et sans fenétre. Il convient que
I'opération d'étalonnage soit recommencée dans les cas suivants:

a) remplacement ou réparation d'un des composants matériels;

b) modifications apportées au systéme (par exemple réglage du débit de gaz, changement
de procédure de préparation des échantillons, etc.);

c) changement de qualité ou de fabricant du gaz de comptage.

De plus, pour vérifier que les performances de l'instrument n'‘ont pas changé, il est nécessaire
d'utiliser une source de vérification d'assurance qualité chaque jour et a chaque
remplacement d'une bouteille de gaz épuisée, méme si le nouveau gaz est du méme type, de
la méme pureté et du méme fabricant que le précédent.

6.2 Efficacité

L'efficacité doit étre mesurée pour chacun des radionucléides pouvant étre présent dans les
échantillons a l'aide de sources d'étalonnage de l'efficacité. Il convient que les sources
destinées aux mesures d'étalonnage de l'efficacité ne contiennent qu'un seul radionucléide. Il
est recommandé de disposer d'une source d'étalonnage de l'efficacité pour chaque géométrie
d'échantillon. Pour ['utilisation en alpha seulement du compteur, un étalonnage alpha
seulement suffit. Pour l'utilisation simultanée en alpha/béta, il est nécessaire de déterminer
simultanément les efficacités alpha et béta avec le compteur en mode alpha/béta. Pour cela,
il est recommandé d'accumuler au moins 100 000 coups bruts. Il convient que les données
provenant des sources ne correspondant pas a la géométrie de I'échantillon ou du
radionucléide ne soient pas utilisées, a moins d'avoir élaboré, vérifié et appliqué une fonction
de corrélation corrigeant les différences.

6.3 Corrections d'efficacité

On doit appliquer, chaque fois que nécessaire, des données d'atténuation aux comptages
d'un échantillon. 1l convient que le jeu de sources d'étalonnage d'efficacité utilisé pour
I'étalonnage et la correction par atténuation comprenne I'activité d'un radionucléide particulier
dans des échantillons de différents rapport masse/surface (mg/cmz). Il est recommandé de
construire un diagramme d'atténuation de I'efficacité en fonction du rapport masse/surface qui
permettra de corriger les échantillons de masse surfacique différente. Il convient que ce
diagramme soit tracé pour chaque radionucléide, chaque géométrie et chaque matrice a
mesurer.

7 Bruit de fond

Il est nécessaire de procéder régulierement a des mesures du bruit de fond «de longue
durée» et de «temps de comptage».

La détermination du bruit de fond sur une longue durée doit étre effectuée au moins tous les
trois mois. Il convient que ces données soient acquises sur une période de plusieurs heures,
ou par intervalles plus courts totalisant plusieurs heures, de fagon a obtenir des statistiques
de comptage satisfaisantes. L'acquisition doit avoir lieu a la méme heure de la journée que
les mesures sur I'échantillon afin d'éviter les influences des variations diurnes du bruit de
fond. La figure 3 donne un exemple des fluctuations du bruit de fond en cours de journée. Les
données de bruit de fond ainsi recueillies doivent étre utilisées s'il est nécessaire de
soustraire le bruit de fond des mesures. Si cette soustraction n'est pas utilisée, une mesure
longue du bruit de fond n’est pas nécessaire.
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6 Calibration

6.1 General

Calibration of the system involves measurements with standards of all radionuclides that may
possibly be present in the unknown samples. Different measurements are also required for
windowed and windowless detectors. The process of efficiency calibration should be repeated
whenever one or more of the following occurs:

a) a hardware component has been replaced or repaired,;

b) changes have been made to the system (for example, gas flow rate adjusted, the sample
preparation procedure has been changed, etc.);

¢) the quality or manufacturer of the counting gas has been changed.

Additionally, to verify that instrument performance has not changed, a quality assurance
checking source should be used on a daily basis and every time a new bottle of counting gas
replaces an expended one, even if the new gas is of the same type and purity and from the
same manufacturer as the old one.

6.2 Efficiency

The efficiency for each radionuclide that may be found in samples shall be measured using
efficiency calibration sources. Each source used for each efficiency calibration measurement
should contain one radionuclide only. There should be a set of efficiency calibration sources
for each sample geometry. For alpha-only operation of the counter an alpha-only efficiency is
sufficient. For alpha/beta operation of the counter, the alpha and beta efficiencies shall be
determined simultaneously using the counter in an alpha/beta mode. At least 100 000 gross
counts should be accumulated for efficiency determination. Data from efficiency sources that
do not reflect the correct sample geometry or radionuclide should not be used unless a
correlation function correcting for the differences is established, verified and applied.

6.3 Efficiency corrections

Efficiency attenuation data for a sample shall be used whenever appropriate. A set of
efficiency calibration sources for calibration of attenuation corrections should contain activity
of the particular radionuclide in samples of varying mass per unit area (mg/cm?). An
attenuation chart of the efficiency as a function of sample mass per unit area should be made.
Samples with different mass per unit area (mg/cmz) may then be corrected for efficiency
according to the chart. An attenuation chart should be made for each radionuclide, sample
geometry, and sample matrix that will be measured.

7 Background

Both "long-time" and "count-time" background measurements shall be made on a regular
basis.

The "long-time" background determination shall be made at least quarterly. This data should
be acquired for a period of several hours or for several shorter intervals for a total of several
hours, so that good counting statistics can be obtained. It shall also be made at the same
time of the day as the sample measurements to avoid biases due to the diurnal variation
in the background. See figure 3 for an example of the extent of the diurnal variation.
The background data obtained from this measurement shall be used if background subtraction
is required. However, a long-time background measurement is not required if background
subtraction is not used.
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Exemple de variation diurne dans des mesures de bruit de fond

Taux de comptage

0 10 20 30 40 50 60 70
Temps écoulé h

IEC 986/01

Figure 3 — Taux de comptage du bruit de fond alpha (m) et béta (¢) sur une longue durée

La détermination du bruit de fond par «temps de comptage» doit étre effectuée quotidien-
nement. Il est nécessaire d’'acquérir ces données sur une durée comparable au temps de
mesure des échantillons. Il convient que ces données soient employées comme vérification
d'assurance qualité, afin de vérifier que le systéme n'a pas subi de contamination, et qu'il
fonctionne au sein des limites acceptables. Il est recommandé d'archiver ces données dans le
dossier des vérifications d'assurance qualité. Les comptages de bruit de fond doivent étre
effectués a la fois en alpha seulement et en alpha/béta simultané si les deux modes sont
utilisés.

Il est recommandé d'utiliser plus d'un porte-échantillon pour la fastidieuse acquisition des
données de bruit de fond, afin que les mesures corrigées représentent un échantillonnage
aléatoire de nombreux porte-échantillon possibles. De plus, il est nécessaire, pour acquérir
les données d'échantillons d'activité inconnue, d'utiliser les mémes porte-échantillon que pour
les mesures de bruit de fond. Il convient de noter que les données de bruit de fond provenant
de porte-échantillon différents ne suivent pas nécessairement une distribution normale. Un
temps de purge minimum aprés un changement de porte-échantillon doit étre indiqué par le
fabricant, ou étre déterminé par l'opérateur pour les systémes a circulation de gaz
fonctionnant en mode sans fenétre, afin de rincer complétement le circuit. Il est nécessaire de
respecter un temps suffisant de stabilisation du systéme.

Attention: Il est recommandé d'écarter du compteur proportionnel toute source radioactive de
forte intensité pendant le comptage des échantillons afin d'éviter toute altération imprévue du
bruit de fond.
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Example of diurnal variation in background measurement

Count rate
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Elapsed time h

IEC 986/01

Figure 3 — Alpha (m) and beta (¢#) background count rates over a long period of time

The "count-time" background determination shall be performed daily. It is necessary to
acquire this data for a period of time comparable to the count time of the samples. This data
should be used as a quality assurance check to verify that the system has not become
contaminated and is performing within acceptable limits. The data should be archived as part
of the quality assurance check. Background counts shall be taken for both alpha-only and
simultaneous alpha/beta modes if both are used.

More than one sample holder should be used to acquire the lengthy background data to help
assure that the background corrected measurements will represent random sampling of many
possible sample holders. Also, the same sample holders that are used to make the
background measurements, shall be used to acquire data on samples of unknown activity. It
should be noted that the background data from many sample holders may not necessarily
follow a normal distribution. A minimum purge time between sample holder changes shall be
specified by the manufacturer or determined by the operator for gas-flow systems that operate
in a windowless mode to fully flush the system. Sufficient time is needed for the system to
stabilize.

Caution: The presence of high-level radioactive sources in the vicinity of the proportional
counter should be prohibited during the counting of samples to avoid unaccounted changes in
the background count rates.
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8 Essais de performances

8.1 Généralités

Tous les essais décrits dans la présente norme ne sont pas obligatoires mais les essais
utilisés pour spécifier les performances doivent étre conformes aux procédures décrites dans
cette norme.

8.2 Répétabilité du systeme

La répétabilité du systéme doit étre essayée en mesurant plusieurs fois une méme source
d'étalonnage de l'efficacité, en la retirant de la position de comptage entre chaque mesure,
pour faire la moyenne des variations statistiques. Il convient que le résultat de chaque
mesure se situe dans la plage de variation de l'intensité de la source et du temps de
comptage sélectionnés.

8.3 Efficacité du systeme

L'efficacité du systeme doit étre testée a l'aide de sources d'étalonnage de ['efficacité
d'activité connue et de différentes intensités, couvrant la plage des activités prévisibles lors
des mesures réelles. Il convient que ces essais soient effectués chaque jour, ou avant chaque
utilisation. 1l est recommandé de compter individuellement des sources alpha et béta.
L'activité mesurée de chaque source connue doit se situer a deux écarts types estimés (soit
le niveau de confiance de 95 %) de l'activité connue pour la performance propre du systéme.
Si cette plage n'est pas respectée, il est recommandé de compter a nouveau la source. Si ce
deuxiéme comptage est toujours hors de la plage, il est recommandé d'en rechercher la
cause (par exemple changement du taux de comptage du bruit de fond, source endommagée
ou vieillie, parametres de comptage hors d'étalonnage, mauvais gaz de comptage, fil d'anode
défectueux, panne du détecteur de garde ou des circuits de traitement des impulsions, etc.).

8.4  Vérification du bruit de fond de longue durée du compteur

Tous les parameétres étant réglés, y compris le mode de comptage et les niveaux de
discrimination, et sans source ou support vide dans la chambre de comptage, il est recom-
mandé d'acquérir un comptage de rayonnement de fond sur une durée >10 000 s. Il convient
gue les comptages enregistrés sur les voies béta et alpha se situent a trois écarts types de la
moyenne de ceux précédemment acquis avec la chambre vide. Si le compteur proportionnel
est équipé d'un détecteur de garde, les variations de la composante cosmique du bruit de
fond béta ne devraient pas étre détectables. En I'absence de ce détecteur, cette composante
peut provoquer des changements mesurables du comptage du rayonnement de fond béta. Il
convient que les comptages de bruit de fond soient effectués a la méme heure de la journée
gue les comptages des échantillons.

Avertissement: La présence de sources de rayonnement y intense a proximité du compteur
augmente le comptage de rayonnement de fond, et peut conduire a des résultats erronés si
elle n'est pas prise en compte.

8.5 Vérification des tensions de polarisation des plateaux alpha, béta et de garde

Il convient que les tensions de polarisation des plateaux alpha et béta soient réglées assez
haut au-dessus du coude du plateau pour minimiser les effets sur les taux de comptage des
variations de la haute tension appliquée, des petits écarts de diamétre de I'échantillon ou de
la distance qui le sépare de la fenétre du détecteur. Il convient que ce réglage ne soit
toutefois pas si haut au-dessus du coude du plateau qu'il augmente inutilement la largeur des
impulsions recueillies. Il est généralement recommandé de le régler entre 30 V et 150 V au-
dessus du coude de la courbe de plateau. Il est recommandé de le noter et de le comparer
aux mesures antérieures.
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8 Performance tests

8.1 General

Not all tests described in this standard are mandatory but tests that are used to specify
performance shall be in accordance with the procedures described herein.

8.2 System repeatability

The system repeatability shall be tested by measuring an efficiency calibration source several
times, removing it from the counting position between each measurement to average
statistical variations. The result from each measurement should be within the range of statis-
tical variation for the selected source strength and counting time.

8.3 System efficiency

The system efficiency shall be tested by measuring efficiency calibration sources of known
activity and of different source strengths that cover the range of activities expected from
actual measurements. These tests should be performed daily or prior to each use. Both alpha-
emitting and beta-emitting sources should be counted individually. The measured activity of
each known source shall lie within two estimated standard deviations (i.e. the 95 %
confidence level) of the known activity for proper system performance. If agreement within this
range is not obtained, the source should be recounted. If, after the second count, agreement
is not obtained, the cause of the disagreement should be determined (for example, change in
background count rates, damaged or old source, counting parameters no longer in calibration,
bad counting gas, faulty anode wire, failure of the guard detector or pulse-processing circuitry,
etc.).

8.4  Verification of long-time counter background

With all the parameters set, including the counter bias and discrimination levels, and with no
source or empty planchet present in the counting chamber, a background count should be
acquired for a period of >10 000 s. The number of recorded counts in the beta and alpha
channels should lie within three standard deviations of the mean of previously acquired
background counts for an empty counting chamber. If the proportional counter is equipped
with a guard detector, variations in the cosmic-ray component of the beta background should
not be detectable. If the proportional counter is not equipped with a guard detector, the
cosmic-ray component of the background could cause measurable changes in the beta
background count rate. Background counts should be counted at the same time of the day as
the sample counts.

Warning: Intense high-energy y-ray sources in the vicinity of the counter will raise background
counts and lead to incorrect results if not considered.

8.5 Verification of alpha, beta, and guard plateau bias points

The high-voltage bias setting for the alpha and beta plateaux should be set sufficiently high
above the knee of the plateau to minimize count-rate effects due to variances in the high-
voltage bias or due to the minor variations in the diameter of the sample or its distance from
the detector window. However, the bias should not be set so high above the knee as to
unnecessarily increase the pulse width of the collected pulses. Typically, the bias should be
set between 30 V and 150 V above the knee of the plateau curve. The bias setting should
be recorded and compared with previous plateau measurements.
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Attention: Un changement de position de la haute tension du coude de la courbe de plateau
pour une source de radionucléides donnée et des conditions de comptage inchangées peut
étre le signe d'une altération de la qualité du fil anode ou de la pureté du gaz de comptage,
d'un courant de fuite, ou d'autres dysfonctionnements ou dégradations du systeme de
comptage. On peut observer un changement de faible ampleur des plateaux des courbes
alpha ou béta en changeant le radionucléide source utilisé pour les mesurer.

Attention: Les courbes de plateau indiquées par le fabricant de l'instrument doivent étre
contrdlées pour vérifier leur exactitude.

8.6  Vérification de la diaphonie

Afin de vérifier le bon réglage des discriminateurs de hauteur d'impulsion alpha et béta et de
permettre la correction des comptages des uns sur la voie des autres lors des mesures
simultanées, il est recommandé de compter séparément, et avec les réglages appropriés, des
sources normalisées de **Am (ou **°Po) et °°Sr-°°Y, chacune d'une activité connue, jusqu'a
accumuler >50 000 coups. Il convient que le pourcentage de diaphonie enregistré sur la voie
opposée corresponde aux mesures antérieures a 10 % prés pour les alpha sur la voie béta, et
a 3 % pres pour les béta sur la voie alpha. En cas de désaccord, il est nécessaire de
déterminer a nouveau le point d'élimination de la diaphonie.

8.7 Efficacité du détecteur de garde

Il est recommandé de déterminer l'efficacité du détecteur de garde. Cette opération consiste a
mesurer et noter le nombre des comptages béta et alpha a partir de deux sources de
veérification sur une durée de 1 000 s ou a partir d'une source de vérification mixte d'une
activité de ~400 Bg. Une fois ces mesures terminées, on place une source de rayonnement y
a haute énergie (par exemple 60Co) d'une activité de ~400 000 Bq de facon que seuls les
rayonnements traversant le détecteur de garde puissent toucher le compteur actif. On
accumule les comptages béta et alpha sur une durée de 1 000 s, et on les note. Il convient
qu'ils correspondent aux précédents a <3 % pres.

8.8  Vérification de I'efficacité alpha et béta

Pour confirmer les parametres d'étalonnage et l'efficacité mesurée du détecteur pour un
radionucléide, une matrice d'échantillon et une géométrie de mesure particuliers, on compte
un radionucléide d'activité connue dans les mémes conditions jusqu'a accumuler >50 000
coups. On mesure le taux d'émission de fagon normale, en appliquant tous les coefficients de
correction. Le taux d'émission mesuré doit correspondre a la valeur connue a deux écarts
types prés de l'incertitude combinée, laquelle comprend les incertitudes de type A et B (voir
définitions des articles 3 et 9).

8.9 Considérations générales relatives a la mesure des taux d'émission alpha/béta

Les compteurs proportionnels sont destinés a la mesure du taux d'émission:

a) d'un seul radionucléide;
b) de deux radionucléides dont I'un se désintégre par émission alpha et l'autre par émission béta;
c) de radionucléides émettant en alpha/béta en équilibre avec leurs activités de filiation.

L'aptitude d'un compteur proportionnel a filtrer les émissions des compositions de radio-
nucléides inconnues est limitée. Dans le cas des radionucléides a émission béta, I'efficacité
béta du compteur varie en fonction de I'énergie. Une approche prudente des mesures de
I'activité globale a I'aide de compteurs proportionnels consiste a étalonner I'efficacité avec le
radionucléide ayant le plus bas point d'énergie finale béta (par exemple 60Co) prévisible dans
les échantillons. Seuls les échantillons ayant a peu prés la méme autoatténuation doivent étre
considérés pour une évaluation globale, a moins qu'il ne soit possible de mesurer la masse
d'autoatténuation et d'appliquer la correction voulue. C'est pourquoi, par exemple, des filtres
a particules aériennes avec des différences de dép6t importantes ne sont pas acceptables.
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Caution: Changes in the high-voltage position of the knee of the plateau curve for a given
radionuclide source and fixed counting conditions may be indicative of changes in the quality
of the anode wire, purity of the counting gas, leakage current, or other malfunction or
degradation in the counting system. A minor change may be observed in the alpha or in the
beta plateau curves by changing the source radionuclide used to measure the respective
plateau curves.

Caution: Plateau curves provided by the manufacturer of the instrument shall be re-
established to verify their correctness.

8.6 Verification of crosstalk

To verify that the alpha and beta pulse-height discriminators have been set properly so as to
allow correction for the number of alpha counts in the beta channel and the number of beta
counts in the algha channel, when the alpha plus beta plateau is used, standardized sources
of **Am (or *°Po) and °°Sr-*°y each of known activity should be counted separately at
appropriate settings until >50 000 counts have been accumulated. The percentage crosstalk
into the opposite channel should agree with previous measurements to within 10 % for the
alpha crosstalk into the beta channel and to within 3 % for the beta crosstalk into the alpha
channel. If agreement is not achieved, the operation point for crosstalk shall be re-
determined.

8.7 Effectiveness of guard detector

The effectiveness of the guard detector should be determined. This consists of measuring and
recording the number of beta and alpha counts from two check sources for a 1 000 s count
time or from a mixed check source with an activity of ~400 Bg. Upon completion of these
measurements, a high-energy y-ray source (for example, 60Co) with an activity of ~400 000 Bq
is placed so that only rays passing through the guard detector can intersect the active
counter. The beta and alpha counts are accumulated for a 1 000 s count time and recorded.
The latter counts should agree with the former to within <3 %.

8.8  Verification of alpha and beta efficiency

To confirm the calibration settings and measured detector efficiency for a particular
radionuclide, sample matrix and measurement geometry, a sample of a radionuclide of known
activity is counted under the same conditions until >50 000 counts have been accumulated.
The emission rate is measured in the normal manner with all correction factors applied. The
measured emission rate shall agree with the known value to within two standard deviations of
the combined uncertainty where the combined uncertainty of the measured value includes
uncertainties of types A and B (see definitions in clauses 3 and 9).

8.9 General considerations in measuring alpha/beta emission rates
Proportional counters are designed for the measurement of the emission rates of

a) a single radionuclide;

b) two radionuclides in which one decays by alpha emission and the other one decays by
beta emission;

c) alpha/beta emitting radionuclides in equilibrium with their daughter activities.

The ability of a proportional counter to screen samples of unknown radionuclide composition
is limited. In the case of beta-emitting radionuclides, the beta efficiency of the counter varies
as a function of energy. A conservative approach using alpha/beta proportional counters for
measuring gross activity is to calibrate the efficiency with the radionuclide having the lowest
beta end-point energy (for example, 60Co) anticipated to be present in the samples. Only
samples with approximately the same self-attenuation shall be considered for gross screening
unless the attenuating mass can be measured and the attenuation correction applied. Thus,
for example air particulate filters with significantly different loading are unacceptable.
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Avertissement: Il convient de ne compter que les radionucléides n'émettant que des rayons
X (désintégration par capture d'électrons sans émission de positrons) que comme des
radionucléides uniques, compte tenu de la forte dépendance des compteurs proportionnels
vis-a-vis de |'énergie X.

Pour les émetteurs alpha, le facteur d'atténuation est extrémement sensible a I'épaisseur et a
la composition de la matrice de I'échantillon. Une correction d’atténuation appropriée est donc
impérative.

Lorsque les radionucléides prévisibles dans les échantillons ont des énergies de point final
béta et une composition relative en radionucléides similaires, et que les échantillons ont une
masse surfacique et une composition matricielle semblables, il est éventuellement possible
d'utiliser un compteur proportionnel comme appareil d’évaluation pour mesurer le taux
d'émission de surface alpha et béta.

On comptera de préférence un jeu d'au moins cing échantillons d'assurance qualité, de taux
d'émission connus et contenant un mélange de radionucléides dans une proportion
approximativement semblable a celle prévisible, pour Il'analyser et le comparer au taux
d'émission connu. Il convient que la composition relative et le taux d'émission des
échantillons individuels d'assurance qualité s’écartent en principe chacun d'environ 25 % de

leur moyenne.

9 Détermination des incertitudes et de leur propagation

9.1 Généralités

Le guide pour I'expression de l'incertitude des mesures de I'lSO est un document complet qui
peut étre utilisé pour en élaborer d'autres plus limités destinés a des applications particuliéres
ou a des réglementations ou nécessités nationales spécifiques, tout en restant en cohérence
avec le document I1SO. Etant donné que le paragraphe 9.2 traite des incertitudes propres aux
systéemes de comptage alpha/béta proportionnels, il est, bien qu'en accord avec le document
ISO, beaucoup plus concis et facile & mettre en ceuvre que les normes plus générales.
L'utilisateur peut donc, a son choix, employer le paragraphe 9.2 ou le document 1SO, ou
encore ceux qui en sont tirés, [5] par exemple, qui sont en accord avec le document ISO.

Lorsqu'on a a faire la moyenne d'un ensemble de valeurs a incertitudes de méme ampleur, on
peut calculer une moyenne simple et son écart type selon la formule suivante:

Sx .2 1 < 2
e e e DAY (1)
=1 =1
ou
Xj sont les valeurs dont on calcule la moyenne;
n estle nombre de ces valeurs;

ux estla valeur de la moyenne;

s2 est la variance de la moyenne (I'écart type de la moyenne est la racine carrée de la variance).
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Warning: Radionuclides which emit only X-rays (decay by electron capture and no emission
of positrons) should only be counted as single radionuclides because the efficiency of a
proportional counter is strongly dependent on the X-ray energy.

For alpha emitters the attenuation factor is extremely sensitive to the thickness and
composition of the matrix composing the sample. Therefore, proper attenuation correction is
mandatory.

To the extent that the anticipated radionuclides in samples may have similar beta end-point
energies and similar relative radionuclide composition, the mass per unit area of the samples
is nearly the same, and the samples have the same matrix composition, it may be possible to
use the gas proportional counter as a screening device to measure the alpha and beta surface
emission rates.

A set of at least five quality assurance samples whose emission rates are known and that
contain mixtures in approximate proportion to the anticipated radionuclides in the samples
should be counted, analysed and compared with the known emission rates. The relative
radionuclide composition and emission rate of the individual quality assurance samples should
each vary by about £25 % of their average.

9 Determination of uncertainties and their propagation

9.1 General

The ISO guide to the expression of uncertainty in measurement is a comprehensive document
that can be utilized to develop more limited documents for specific applications or for specific
national needs or regulations while still being consistent with the ISO document. Since 9.2
deals with uncertainties specific to alpha/beta proportional counter systems while still
consistent with the ISO document, it is much more concise and easier to implement than
the more general documents. Thus the user has the option of utilizing 9.2 herein or the 1SO
document or progeny or subset documents, such as [5], that are consistent with the
ISO document.

Whenever a set of values with equally sized uncertainties are to be averaged, a simple mean
is computed along with its standard deviation as follows:

_nﬁ. 2. 1 &
#X_;n’sx_(n—l);(x' Uy ) (1)

where

X;j are the values to be averaged;

n is the number of values to be averaged;
Uy 1s the average value;

s2 is the variance of the average (the standard deviation of the average is the square root of
the variance).
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Lorsqu'on a a faire la moyenne d'un ensemble de données avec les incertitudes associées, il
est recommandé de prendre une moyenne pondérée:

M-
MN‘E

Hx= (2)

=}

1
2
1S

L'incertitude de la moyenne pondérée dépend du fait que les données ont une cohérence
interne, ce que I'on détermine par le test du chi-carré (x2), ou externe. Si [y2/(n-1)] >> 1 (n-1
étant le nombre de degrés de liberté), les données ne sont pas cohérentes, ou les
incertitudes sont sous-estimées. La variance interne de la moyenne pondérée se calcule de la
facon suivante:

I E— 3)

1
izzlsiz

et la variance externe:

P(u,2)= =S (4)

On choisit comme incertitude de la moyenne pondérée la plus grande des deux valeurs,
$?(ux, 1) et s*(ux,2).

S'il s'avere nécessaire de multiplier l'incertitude par un coefficient pour obtenir une incertitude
élargie plus prudente, ce coefficient doit étre mentionné (par exemple, 2, qui reporte les
incertitudes a peu prés au niveau de confiance de 95 %).

Lorsqu'un ensemble de mesures a été pris pour un nombre de comptages constant (donc a
durée de comptage variable), la moyenne faite de ces comptages doit étre une moyenne
harmonique (voir [11]).

Lors de l'analyse d'échantillons naturels, ou autres a tres faible niveau d'activité, il convient
qgue le taux d'émission alpha/béta ou l'activité soient indiqués avec deux incertitudes: celle du
taux de comptage net et l'incertitude combinée. L'incertitude du taux de comptage net
indiquera s'il est ou non réellement positif (c'est-a-dire différent du rayonnement de fond),
tandis que l'incertitude combinée indiquera la précision avec laquelle la valeur mentionnée est
connue.

Pour obtenir une estimation précise de l'incertitude combinée, il peut étre nécessaire de tenir
compte des corrélations entre les incertitudes contributrices. On trouvera dans la référence
[7] des informations complémentaires sur la propagation des incertitudes corrélées.
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Whenever a set of data with associated uncertainties are to be averaged, a weighted average
should be taken:

Zﬁ

= I=1S )

n
>

1=1Si

The uncertainty in the weighted average is dependent upon whether the data are
internally consistent as determined by the chi-square (y2) test or they are externally consistent.
If [y2/(n-1)] >> 1 (where n-1 is the number of degrees of freedom), the data are inconsistent
or the uncertainties are underestimated. The internal variance of the weighted mean is
calculated as follows:

= 3

$(uy 1) =

and the external variance:

4)

The larger of the two values, s?(uy,1) and s%(uy,2), is chosen for the uncertainty of the
weighted average.

Whenever it is necessary to multiply the combined uncertainty by a factor to obtain a more
conservative expanded uncertainty, the multiplying factor shall be stated (for example, 2,
reporting uncertainties at about a 95 % confidence level).

Whenever a set of measurements has been taken for a constant number of counts (i.e., the
counting times vary), these counts shall be averaged using the harmonic mean (see [11]).

Whenever environmental and other very low-level activity samples are analysed, the
alpha/beta emission rates or activity should be reported with two uncertainties; the uncertainty
of the net count rate and the combined uncertainty. The uncertainty in the net count rate will
indicate whether or not the count rate is truly a positive count rate (i.e. different from
background) while the combined uncertainty will indicate the precision to which the reported
value is known.

For accurate estimates of combined uncertainty, it may be necessary to consider correlations
between the contributing uncertainties. See reference [7] for further information on the
propagation of correlated uncertainties.
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9.2 Incertitudes spécifiques aux compteurs proportionnels a gaz alpha/béta

Il convient que toutes les incertitudes, y compris celles qui ne proviennent pas d'une analyse
statistique compléte, soient indiquées comme des approximations d'écarts types. Cette
meéthode permet la propagation de toutes leurs composantes selon les régles statistiques,
avec pour résultat une incertitude combinée (de type A et de type B selon les définitions de
3.2.8, voir aussi les références [5] et [6]). Le tableau 1 liste les équations de propagation des
incertitudes pour plusieurs expressions algébriques courantes. On trouvera dans le chapitre 2
de la référence [2] ou dans la référence [7] un exposé plus détaillé des incertitudes et de leur
propagation. Les principales composantes de l'incertitude combinée d'un taux d'émission
alpha ou béta mesuré (a partir de la source ou de I'échantillon) sont celles du taux de
comptage de [I'échantillon, du taux de comptage du support vide, de l'efficacité, des
parameétres de fonctionnement, dont la polarisation du plateau, le réglage des discriminateurs,
la diaphonie, les corrections, l'effet d'accumulation et Il'atténuation dans les canaux de
comptage respectifs. Lorsqu'on mesure |'activité d'un radionucléide particulier et qu'il y a plus
d'un mode de désintégration, la correction du pourcentage de branchement et l'incertitude
associée doivent étre propagées avec les autres composantes de la fagcon décrite ci-dessus.
Les essais de performances exposés dans la présente norme donnent une bonne estimation
initiale des composantes de l'incertitude pour un montage expérimental donné. Il est
recommandé d'affiner les estimations de ces composantes d'incertitude a mesure que
I'expérience s'accumule. Le tableau 2 donne les estimations initiales de ces composantes.
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9.2 Specific uncertainties to alpha/beta gas proportional counters

All uncertainties, including those not derived from a complete statistical analysis, should be
stated as approximations to standard deviations. This method allows propagation of all
uncertainty components according to statistical rules and it results in a combined uncertainty
(category A and category B as defined in 3.2.8; also see references [5] and [6]). Table 1 lists
the equations for propagating uncertainties for several common algebraic expressions. See
chapter 2 of reference [2] or see reference [7] for a more detailed discussion of uncertainties
and their propagation. The principal components of the combined uncertainty in a measured
alpha or beta emission rate (from the source or sample) are those in the sample count rate,
blank count rate, efficiency, operational parameters including plateau bias, discriminator
settings, crosstalk, corrections, pile-up, attenuation in the respective counting channels. When
the activity of a particular radionuclide is being measured and there is more than one decay
mode, correction for the percentage branching and the associated uncertainty shall be
propagated with the other components as described above. The tests of performance in this
standard should provide a good initial estimate of the uncertainty components for a given
experimental set-up. These estimates should be refined for these uncertainty components as
experience is gained. Initial estimates of these components are given in table 2.
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Tableau 1 — Incertitudes

62089 © CEI:2001

Fonction @ Opération Incertitude °
Yy = a;Xg + aXy Addition/soustraction 2 » o
Sy —ala1 le + a, SX2
Yy = aiX; — axXo Addition/soustraction » o » 2
Sy —.la1 le + ap SXZ
y = aiXgXp Multiplication/division —
S L Sy I
>y - |0 X1 0+ X2
y OX1 [ X2
Multiplication/division
- a g S % 7
y=ad X1 H
X, oy _ X O + X2
y X1 [ X2
y =xm Puissance de x Sy ms,
y X
y=e™ Exponentielle e sy
— = as
X
y
y = f (X1 %) Fonction de deux variables

_ |Ho 2 E& 2
Sy = %g le + g sxz
1 X2

a, a;, a, et msont des constantes. x, X; et X, sont des variables indépendantes. y est la variable dépendante.

b

s, est I'écart type estimé dans la variable y.

Tableau 2 — Estimation des contributions a l'incertitude

Contribution a l'incertitude Ampleur typique 2

Activité de la source de référence 0,1-2
Aliquotes de la source 0,1-3
Taux d'émission alpha/béta non corrigés 0,1-25
Taux de comptage du blanc ou du bruit de fond 0-20
Variations de ['atténuation de I'échantillon 0-100
Géométrie source-détecteur 0,1-5
Diaphonie 0-5
Empilement d'impulsions (taux de comptage élevé) 0-10
Décroissance du radionucléide 0-5
Branchement alpha ou béta 0-5
Efficacité alpha, béta 0-5
® Les incertitudes sont un écart type estimé, exprimé en pourcentage.
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Table 1 — Uncertainties

Function @ Manipulation Uncertainty P
y = a;xq + aXy Addition/subtraction o > 2
Sy =4ja1 le + a, sz
y = a;Xq — axXo Addition/subtraction o > 2
Sy =i/ le + as sz
y = a;X1X Multiplication/division N
s 2
Yo X + X2 O
y X1 X2 O
Multiplication/division
- a g S 2
y=4a X L
X, oy 1 + X2 =
y Xy X2 [
=xm Power of x
Y Sy _ msy
y X
y=e X Power of e s
Yo
— Px
y
y = (X1 X2) Function of two variables
of of
Sy = s2 + s2
1 X1 Xo X2

a, a;, a, and m are constants. x, x; and x, are independent variables. y is the dependent variable.

b sy is the estimated standard deviation in variable y.

Table 2 — Estimated uncertainty contributions

Uncertainty contribution Typical magnitude 2

Activity of standard source 0,1-2
Source aliquots 0,1-3
Uncorrected alpha/beta emission rate 0,1-25
Blank or background count rate 0-20
Variations in sample attenuation 0-100
Source-detector geometry 0,1-5
Crosstalk 0-5
Pulse pile-up (high count rate) 0-10
Decay of radionuclide 0-5
Alpha or beta branching 0-5
Alpha, beta efficiency 0-5

# Uncertainties are one estimated standard deviation expressed as a percentage.
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10 Contrble et assurance qualité

L'assurance qualité va au-dela de l'adéquation technique des méthodes employées pour
réaliser les mesures, procéder aux analyses ou contrbler les processus de mesure par le biais
de tableaux d'étalonnage et de contréle. Elle concerne également le contrbéle global des
opérations par le biais de différentes pratiques administratives. La combinaison de pratiques
techniques et administratives constitue un programme d'assurance qualité.

Pour se conformer a la présente norme, les laboratoires doivent mettre en place un
programme écrit d'assurance qualité. Les éléments du programme doivent étre déterminés
par le niveau de qualité exigé par le laboratoire, par ses clients et par la réglementation
applicable (voir par exemple la référence [8] qui indique les procédures d'assurance qualité a
instaurer pour les mesures effectuées dans les laboratoires d'analyse radiologique).

Les mesures effectuées spécifiquement aux fins d’évaluation, de contréle de la contamination
radioactive ou pour limiter I'exposition du personnel aux rayonnements ionisants et n'entrant
pas dans le cadre d'un dossier officiellement déposé doivent étre soumises a un programme
d'assurance qualité écrit, englobant les éléments qui garantissent la qualité des mesures
effectuées a ces fins. Ces éléments sont indiqués en 4.2.4 de la référence [8].
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10 Quality control and assurance

Quality assurance goes beyond the technical adequacy of methods used to make
measurements or conduct analyses and control the measurement processes through
calibration and control charts. It concerns also overall control of operations through various
administrative practices. The combination of technical and administrative practices constitutes
a quality assurance program.

In order for a laboratory to comply with this standard, a written quality assurance program
shall be implemented. The elements of the program shall be determined by the level of quality
required by the laboratory and its customers and by applicable regulations (for example, see
reference [8] which provides quality assurance procedures to be implemented for measure-
ments performed by a radioanalytical laboratory).

Measurements performed specifically for screening purposes, radioactive contamination
control, or to limit personnel exposure to ionizing radiation that do not become part of an
officially reported record shall implement a written quality assurance program containing those
elements that ensure the quality of the measurements being made for the purpose intended.
These elements are outlined in 4.2.4 of reference [8].
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Annexe A
(informative)

Elaboration des références de travail
a partir de solutions normalisées

A.1 Généralités

Les références de travail destinées a I'étalonnage des compteurs proportionnels peuvent étre
préparées par dépbt dosé de solutions de radionucléides normalisées. Le choix de la matrice
recevant la solution, du matériau support et des éventuelles couches absorbantes entre
couche active et détecteur influence le taux d'émission de surface de la source.

On peut se procurer des solutions de radionucléides toutes prétes auprés des fournisseurs du
commerce. La plupart sont a méme de fournir des solutions dont l'activité, ou l'activité par
unité de volume ou de masse, sont tracables jusqu'au NSLR. Voir par exemple la
référence [4] pour plus de détails.

Il convient que les références de travail soient semblables aux échantillons pour lesquels le
détecteur va étre étalonné. Par exemple, dans le cas de frottis sur papier filtrant, I'étalonnage
est effectué avec des références sur papier filtrant. Si un résidu solide fait habituellement

partie de I'échantillon a analyser, il convient également qu’il existe dans la référence de
travail.

Il convient que la solution de radionucléides soit transférée d'une maniére correspondant aux
données de concentration d'activité indiquées par le fournisseur. Si la concentration d'activité
est indiquée en termes d'activité par unité de masse, il est recommandé d'employer des
appareils gravimétriques pour préparer la référence de travail. Si elle est indiqguée en termes
d'activité par unité de volume, des appareils volumétriques sont recommandés pour
I'élaboration de la référence de travail. Si la densité de la solution est mentionnée, on pourra
employer au choix des appareils volumétriques ou gravimétriques, sachant que, quoique
moins commodes d'emploi, ces derniers sont plus précis.

Il est nécessaire de prendre des précautions avec les solutions normalisées contenant des
éléments ou des composés volatils. Les solutions doivent étre soigneusement mélangées
avant emploi. Il convient que celles qui contiennent des substances volatiles soient
appliquées par précipitation ou liaison chimique sur une surface support. Certains éléments
ont tendance a se volatiliser (par exemple l'iode, le mercure, le sélénium) lorsque la solution
est exposée a une ambiance seche.

Si les solutions de préparation des références de travail doivent étre utilisées
guotidiennement, elles doivent étre conservées sous emballage hermétique afin d'éviter
I'évaporation hors des périodes d'utilisation. Pour un stockage prolongé, les ampoules
scellées a la flamme sont I'emballage a choisir de préférence. Il est nécessaire de prendre
des dispositions pour recouvrir ou enfermer les références de travail et les préserver d'une
contamination. Des films minces en mylar, en polyester, en acrylique, et en matériaux
métalliques Iégers ont donné satisfaction pour cet usage.

Attention: Si les références de travail sont destinées a étalonner des compteurs propor-
tionnels a gaz sans fenétre, il est nécessaire de veiller a entretenir un chemin conducteur
traversant les matériaux du support et de la fenétre de la source. Les supports non
conducteurs sont a proscrire, car ils perturbent le champ électrique du compteur.
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Annex A
(informative)

Preparation of working standards from standard solutions

A.1 General

Working standards for the calibration of proportional counters can be prepared from
radionuclide solutions by deposition of measured amounts of standard solution. The choice of
matrix onto which the solution is deposited, the backing material, and any absorptive layers
between the active layer and the detector will influence the surface emission rate of the
source.

Solutions containing radionuclides are readily available from commercial suppliers. Most
suppliers can provide solutions whose activity and/or activity per unit volume or mass is
traceable to the NSLR. See for example reference [4] for details.

Working standards should resemble the samples for which the detector is being calibrated.
For example, filter paper smear samples are usually calibrated with filter paper standards. If a
solid residue is usually part of the sample to be assayed, it should also be part of the working
standard.

The radionuclide solution should be transferred in a manner consistent with the activity
concentration data provided by the supplier. If the activity concentration is provided in terms
of activity per unit mass, gravimetric means are recommended to prepare the working
standard. If the activity concentration is provided in terms of activity per unit volume,
volumetric means are recommended to prepare the working standard. If the density of the
solution is provided, either volumetric or gravimetric means may be used but gravimetric is
more accurate although more tedious.

Care shall be taken with standard solutions that contain volatile elements or compounds.
Solutions shall be thoroughly mixed before use. Solutions containing volatile materials should
be precipitated onto, or chemically bound to, a backing surface. Certain elements tend to
volatilize (for example, iodine, mercury and selenium) whenever the standard solution is
exposed to a dry atmosphere.

If the solutions for preparing working standards are to be used daily, they shall be kept sealed
to prevent evaporation when not in use. For extended storage, flame sealing in glass
ampoules is the method of choice. Consideration shall be given to covering or encapsulating
the working standards of samples to prevent contamination. Thin films of mylar, polyester,
acrylic, and light metal materials have successfully been used for this purpose.

Caution: If working standards will be used when calibrating windowless gas proportional
detectors, care shall be taken to maintain a conductivity path through the backing and window
materials of the source. Non-conductive backing materials should not be used since they
disrupt the electric field of the counter.
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A.2 Préparation volumétrique simple de sources planes

Cette méthode emploie une micropipette volumétrique étalonnée, et des plaquettes de méme
taille et du méme matériau que les échantillons a analyser. On aspire dans le tube la quantité
voulue de solution, que I'on dépose sur la plaquette en la répartissant. Le chapitre 5 de la
référence [3] donne a ce sujet des détails complémentaires.

A.3 Préparation gravimétrique simple de sources planes

Cette méthode emploie une micropipette ou une seringue, un tube capillaire en polyéthyléne,
une balance de haute précision et des plaquettes. Un tube capillaire est relié & la pipette ou
a la seringue. On aspire dans le tube la quantité voulue de solution. Il convient qu’il y ait dans
la pipette ou la seringue un volume supplémentaire pour chasser la solution du tube, et il est
nécessaire d'aspirer de l'air dans le tube aprés la solution. On réduit ainsi le risque de
contamination au cours du transfert. On pése le tube et la seringue, et on dépose ensuite
la solution sur la plaquette en la répartissant. On pese alors a nouveau le tube et la seringue.
La différence de poids est le poids déposé au cours du transfert. Le chapitre 5 de la référence [3]
donne a ce sujet des informations complémentaires.

Recommandation: Il s'avere que l'adjonction d'un agent de dessication tel qu'un gel de silice
(par exemple) améliore la distribution massique de la solution évaporée. Un spray acrylique
léger peut étre utilisé pour «sceller» la source avec le minimum d'effets d'absorption.

‘NV3ANg ATddNS 009 A9 A3ITddNS ‘ATNO NOILVYOOTSIHL 1V 3SN TYNYILNI J0d

FHOTVONYE/IHON VY - ‘PaHWIT NOD3IIW OL d3ISN3DIT



62089 © IEC:2001 - 53 -

A.2 Simple volumetric preparation of planchet style sources

This method employs a calibrated volumetric micropipette, and planchet(s) of the same size
and materials as the samples to be assayed. The desired amount of solution is drawn into the
tubing and dispensed onto the planchet in a distributed fashion. Additional information is
provided in chapter 5 of reference [3].

A.3 Simple gravimetric preparation of planchet style sources

This method employs a micropipette or syringe, polyethylene capillary tubing, high-precision
balance, and planchet(s). A capillary tubing is connected to a pipette or syringe. The desired
amount of solution is drawn into the tubing. The syringe or pipette should have "extra" air or
volume to expel the solution from the tubing, and it is necessary to assure that air has been
drawn into the tubing after the solution. This minimizes the risk of contamination during
transfer. The tubing and syringe are weighed and the solution is then dispensed onto the
planchet in a distributed pattern. The tubing and syringe are again weighed. The difference
between the two masses is the dispensed mass. For additional information, see chapter 5 of
reference [3].

Recommendation: The addition of a wetting or seeding agent such as silica gel (for example)
has been shown to improve the mass distribution of the evaporated solution. A light acrylic
spray can be used to "seal” the source with minimal absorption effects.
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Annexe B
(informative)

Conseils pour la mesure des échantillons

B.1 Précautions générales

Dans les compteurs proportionnels a circulation de gaz, il convient que le gaz circule pendant
24 h avant les mesures, formation des plateaux comprise. Il est recommandé d'installer un
double détendeur afin de protéger le compteur d'un excés de pression ou de débit de gaz en
cas de défaillance de l'un d'eux. Il convient que le débit de gaz soit réglé selon les
recommandations du fabricant.

Pour garantir la validité des résultats, il convient que le gaz soit conforme aux spécifications
de pureté indiquées par le fabricant, ou qu'il soit au moins de classe laboratoire. L'emploi d'un
gaz de comptage d'ultrahaute pureté est recommandé.

Si la haute tension a été coupée, il convient qu’elle soit appliquée au compteur pendant au
moins 15 min avant le début des mesures.

B.2 Taux de comptage nets
B.2.1 Méthode du réglage de la tension du détecteur (méthode DVA)
On procéde a un premier comptage avec le détecteur en mode alpha seulement (pour obtenir

un taux de comptage alpha), puis a un deuxieme en mode alpha/béta. La durée est la méme
pour les deux comptages. On calcule le taux de comptage alpha de la fagon suivante:

&:%ﬂ (B.1)

ou T, est le nombre de comptages sur la durée t. On calcule le taux de comptage béta de la
fagon suivante:

Rs =Ryp— Ry (B.2)
ol
Ry+p estle taux de comptage en mode alpha/béta;
R, estle taux de comptage en mode alpha seulement;
R  estle taux de comptage en mode béta seulement.

On calcule l'incertitude du taux de comptage alpha de la fagon suivante:

O-Ra:\/-[_? (B.3)

ou T, est le nombre de comptages sur la durée t.
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Annex B
(informative)

Guidance on measurement of samples

B.1 General precautions

In a gas flow proportional counter, the gas flow should be on for 24 h before making
measurements, including establishing the plateaux. A double gas regulator should be used to
control the gas flow and pressure to which the proportional counter may be exposed due
to regulator failure. The gas flow should be adjusted to conform with the manufacturer's
recommendations.

For valid results, the gas should meet the manufacturer's purity specifications or be of at least
laboratory grade. Ultra-high-purity counting gas is recommended.

If the high voltage has been off, it should be applied to the counter(s) for at least 15 min
before making measurements.

B.2 Net count rates

B.2.1 Detector voltage adjustment method (DVA method)

The sample is first counted with the detector biased in the alpha-only mode of detection (to

derive an alpha count rate), and then in the alpha/beta mode. The count time is the same for
both counts. The alpha count rate is calculated as follows:

Ta

R.= (B.1)

where T, is the number of counts in count time t. The beta count rate is calculated as follows:

Rs = Ruip— Ry (B.2)
where
Ry+p Is the count rate in the alpha/beta mode;
R, is the count rate in the alpha-only mode;
Rg is the count rate in the beta-only mode.

The uncertainty of the alpha count rate is calculated as follows:

O'Ra— 5 (B‘?’)

where T, is the number of counts in count time t.
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On calcule l'incertitude du taux de comptage béta de la fagon suivante:

T(l +T(l
NI p T e (B.4)

ou
Ty+p €stle nombre de coups sur la durée t en mode alpha/béta;

T, estle nombre de coups sur la durée t en mode alpha seulement;
t estle temps de comptage commun aux deux mesures.

Si le bruit de fond est important dans les modes alpha seulement et alpha/béta, il doit étre
pris en compte pour corriger le taux de comptage alpha de la fagon suivante:

T
R, = To _ 'B@ (B.5)
t ts
ol
Te(s) €stle nombre de coups de bruit de fond sur la durée tg en mode alpha seulement;
tg estle temps de comptage de la mesure de bruit de fond.
On calcule le taux de comptage de bruit de fond corrigé des béta de la fagon suivante:
Ta+p Te+p Ta TB
Rﬂ,:(_"/_ﬂ)_(__ﬂ) (B.6)
t ts t ts

ou
Te(a+p) €St le nombre de coups de bruit de fond sur la durée tg en mode alpha/béta.

NOTE Les équations ci-dessus supposent que le temps de comptage du bruit de fond est le méme pour les deux
modes alpha/béta et alpha seulement.

L'incertitude du taux de comptage alpha aprés soustraction du bruit de fond est

t ts

oR= (B.7)

ol
Te(x) €stle nombre de coups de bruit de fond sur la durée tg en mode alpha seulement;

tg est le temps de comptage de la mesure de bruit de fond.

L'incertitude du taux de comptage béta aprés soustraction du bruit de fond est:

ORp ™~ 2 2 2 2

_ \/T(z+/f + T8+ p) s oy T8 (B.8)
t ts t i
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The uncertainty of the beta count rate is calculated as follows:

STy ™ Tu (B.4)

JRB_ t

where

Ty+p is the number of counts in time tin the alpha/beta mode;
T, is the number of counts in time t in the alpha-only mode;
t is the common count time for both measurements.

If the background in the alpha-only and alpha/beta modes is significant, it shall be taken into
consideration in order to correct the alpha count rate as follows:

Ta TB (@
Ry = £ - 20 (B.5)
t te
where
TB(s) is the number of background counts in time tg in the alpha-only mode;
tg is the count time for the background measurement.
The background corrected beta count rate is calculated as follows:
Ta+ TB@+ T Te@
Ry = (—L - 2Py —(fe - 20, (8.6)

t te t te

where
Te(a+p) is the number of background counts in time tg in the alpha/beta mode.

NOTE The above equations assume that the background count time is the same in both the alpha/beta and alpha-
only modes.

The uncertainty of the alpha count rate when background is subtracted is

h T T B(a)

(B.7)
t? tB2

OR, ™

where
TB(a) Is the number of background counts in time tg in the alpha-only mode;
tg is the count time for the background measurement.

The uncertainty of the beta count rate when a background is subtracted is

2 2 2 2

ORy = Tarp , T8ap , Ta, TB6 (B.8)
B
t ts t ts
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B.2.2 Méthodes de discrimination d’amplitude d'impulsion et de temps de montée

Dans les méthodes PHD et RTD, on procéde a un comptage de I'échantillon avec le détecteur
en mode alpha ou béta seulement, et les alpha sont séparés des béta par les canaux PHD
ou RTD respectivement. Dans les deux méthodes, le taux de comptage alpha net se calcule
de la fagon suivante:

_M R/f X Xﬂ->(z

- RB). - B.9
R % (B )q 100 (B.9)
ou
R, estle taux de comptage alpha net (en coups par seconde);
N, estle nombre total de coups sur la voie alpha (en coups);
to est le temps de comptage de I'échantillon (en secondes);
R(B), est le taux de comptage alpha du bruit de fond (en coups par seconde);
Xp.~q €st le facteur de diaphonie béta-vers-alpha en pourcentage;
Rg  estle taux de comptage béta net (en coups par seconde),
déterminé de la fagon suivante:
N/f Ry X Xa—>/3
Rg=— - RB), - — B.10
y=— = RB), 00 (B.10)
ol
Ng est le nombre total des coups sur la voie béta (en coups);
R(B)g est le taux de comptage du bruit de fond (en coups par seconde);
Xq.>p estle facteur de diaphonie alpha-vers-béta en pourcentage.
L'incertitude du taux de comptage alpha net est:
2
R(B R(B Rg %X X p>a > X
ORr,= Riy ( oy ( Jo RpX Xp>a,  Xp> JR/f) (B.11)
“ to to ts to X 100 100

ou tg est le temps de comptage du bruit de fond et, en supposant une incertitude X, -p
négligeable.

L'incertitude du taux de comptage béta net est:

R(B R(B X 2
O_Rf: &_}_ ( )/3+ ( )ﬂ+ Ru X(z->/f+ Xa—>/fx0'Ra ) (812)
& to to ts to X 100 100

en supposant une incertitude Xg_., négligeable.
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B.2.2 Pulse-height discrimination and rise-time discrimination methods

In the PHD and RTD methods, the sample is counted with the detector biased in the
alpha/beta mode only, and the alphas are separated from the betas by the PHD channels or
the RTD channels, respectively. In both methods, the net alpha count rate is determined as

follows:

Rp X X
Ra:& - R(B)a_ S p->a

to 100

where

R, is the net alpha count rate (in counts per second);

N, are the total counts in the alpha channel (in counts);

to is the sample count time (in seconds);

R(B), is the alpha background count rate (in counts per second);
Xp.~4 is the beta-to-alpha crosstalk factor in per cent;

Rp  is the net beta count rate (in counts per second)
which is determined as follows:

N Ry X X4
Rﬁ,:_ﬂ - R(B), - Ra = Ra>p

to 100
where
Ng are the total counts in the beta channel (in counts);
R(B)g is the beta background count rate (in counts per second);
Xq->p is the alpha-to-beta crosstalk factor in per cent.

The uncertainty for the net alpha count rate is:

2
aRo:\/&"' R )"'+ R(B )“+ Rp * Xﬂ'>“+ Xp->a X ORy )

to to ts to X100

where tg is the background count time, and assuming a negligible X,_-z uncertainty.

The uncertainty of the net beta count rate is:

2
ORp™= \/&+ RE )ﬂ+ RE )ﬂ+ Ra X Xa'>ﬂ+ Xa>p X ORy

to to ts to 100

assuming a negligible Xp_-, uncertainty.

(B.9)

(B.10)

(B.11)

(B.12)
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B.3 Concentrations d'activité

La concentration d'activité d'un nucléide émettant en alpha se calcule de la fagon suivante:

R
C, = VTeo (B.13)
ol
C, estla concentration d'activité pour les alpha (en Bg/volume);
R, est le taux de comptage alpha net défini dans I'équation (B.1), si la méthode DVA est

employée sans soustraction du bruit de fond, dans I'équation (B.5), si la méthode DVA
est employée avec soustraction du bruit de fond, ou dans I'équation (B.9), si I'on emploie
la méthode PHD ou RTD;

V  estle volume de I'échantillon;
s, estl'efficacité alpha.

La concentration d'activité d'un nucléide émettant en béta est

Cy= Ry (B.14)

ngﬁ

Cp est la concentration d'activité pour les béta (en Bg/volume);

Rp est le taux de comptage béta net défini dans I'équation (B.2), si la methode DVA est
employée sans soustraction du bruit de fond, dans I'équation (B.6), si la méthode DVA est
employée avec soustraction du bruit de fond, ou dans I'équation(B.10), si I'on emploie la
méthode PHD ou RTD;

V est le volume de I'échantillon;
ep est I'efficacité béta.

L'incertitude estimée de la concentration d'activité alpha se calcule de la fagon suivante:

OR

"- (B.15)

O'Co
2V X g,

ou op, est lincertitude du taux de comptage alpha net définie dans I'équation (B.3), si
la méthode DVA est employée sans soustraction du bruit de fond, dans I'équation (B.7), si la
méthode DVA est employée avec soustraction du bruit de fond, ou dans I'équation (B.11),
si I'on emploie la méthode PHD ou RTD, et en supposant une erreur d'efficacité nulle.

L'incertitude estimée de la concentration d'activité béta se calcule de la fagon suivante:

O'R/f

O-Cﬁ:VTgﬂ (B.16)

ou ogp est lincertitude du taux de comptage béta net définie dans I'équation (B.4), si
la méthode DVA est employée sans soustraction du bruit de fond, dans I'équation (B.8), si la
méthode DVA est employée avec soustraction du bruit de fond, ou dans I'équation (B.12),
si I'on emploie la méthode PHD ou RTD, et en supposant une erreur d'efficacité nulle.
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B.3 Activity concentrations

The activity concentration for an alpha-emitting nuclide is calculated as follows:

= B.13
Vel (B.13)

where
C, is the activity concentration for alphas (in Bg/volume);

R, is the net alpha count rate defined in equation (B.1), if the DVA method is used without
background subtract, equation (B.5), if the DVA method is used with background subtract,
or equation (B.9), if the PHD or RTD method is used;

V is the sample volume;
g, Is the alpha efficiency.

The activity concentration for a beta-emitting nuclide is

Rs
ngﬂ

Cy= (B.14)
where
Cp is the activity concentration for betas (in Bg/volume);

Rp is the net beta count rate defined in equation (B.2), if the DVA method is used without
background subtract, equation (B.6), if the DVA method is used with background subtract,
or equation (B.10), if the PHD or RTD method is used;

V is the sample volume;
ep Is the beta efficiency.

The uncertainty estimate for the alpha activity concentration is calculated as follows:

ORy
V x Ea

O-C(l_

(B.15)

where oy, is the net alpha count rate uncertainty defined in equation (B.3), if the DVA method
is used without background subtract, equation (B.7), if the DVA method is used with
background subtract, or equation (B.11), if the PHD or RTD method is used, and assuming no
efficiency error.

The uncertainty estimate for the beta activity concentration is calculated as follows:

O-R/}

Cep———— (B.16)
Cp V X g4

where opp is the net beta count rate uncertainty defined in equation (B.4), if the DVA method
is used without background subtract, equation (B.8), if the DVA method is used with
background subtract, or equation (B.12), if the PHD or RTD method is used, and assuming no
efficiency error.
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B.4 Correction de masse

Si I'épaisseur de I'échantillon (mesurée par exemple en mg/cmz) est différente de celle de la
source d'étalonnage, il convient que les résultats soient corrigés de l'autoatténuation. La
correction du calcul de la concentration d'activité donne I'équation suivante pour les alpha:

C,FL (B.17)
V X o X W,

ol W, est le coefficient de correction nécessaire pour tenir compte de la perte d'efficacité
alpha due a la masse de l'échantillon par rapport a celle de la référence avec laquelle
I'efficacité a été mesurée.

Il est recommandé d'appliquer également une équation équivalente aux béta, selon le cas, a
savoir:

R
Cp= d

= (B.18)
PV x ep X Wy

ou Wy est le coefficient de correction nécessaire pour tenir compte de la perte d'efficacite
béta due a la masse de I'échantillon par rapport & celle de la référence avec laquelle
I'efficacité a été mesurée.

B.5 Frottis de radioprotection

Les compteurs proportionnels & gaz sont fréequemment utilisés pour déterminer si une
surface, un outil ou un élément d'appareil sont contaminés par une radioactivité éliminable.
Ces mesures sont souvent effectuées par comptage d'un frottis d'une surface de 100 cm?,
appliqué sur un type de papier filtre spécifié fixé sur un support plat (plaque de liege ou de
caoutchouc par exemple). Les matériaux poreux comme les filtres en fibre de verre ou les
tampons de coton sont proscrits pour réaliser les frottis des surfaces exposées a la
contamination éliminable. Un taux net de désintégration par centimétre carré supérieur a celui
prescrit par la réglementation indique que I'élément recevant le frottis est contaminé en
surface par une radioactivité éliminable.

Etant donné que la collecte des échantillons est subjective, la mesure du niveau de
contamination avec un frottis est inexacte en pratique. Ceci est pour une part di au manque
d'informations sur les forces de liaison des radionucléides et sur la nature chimique de ces
derniers. Par conséquent, il convient que les frottis ne soient utilisés qu'en combinaison avec
d'autres méthodes directes pour vérifier qu'un objet ou une surface soit exempt de
contamination. La connaissance que l'on aura des processus aidera a déterminer les
radionucléides risquant de contaminer I'objet ou la surface en question. On déterminera par la
de quelle fagcon compter les frottis et les efficacités a utiliser.
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B.4 Mass correction

If the sample thickness (for example, measured in mg/cm?) is different from that of the
calibration source, the results should be corrected for self-attenuation. The correction to the
activity concentration calculation results in the following equation for alphas:

Ry

= R« (B.17)
V x ea X Wy

Ca'

where W, is the correction factor required for the alpha efficiency loss due to the sample mass
compared to the standard with which the efficiency was measured.

An equivalent equation should also be applied for betas as appropriate, i.e.

Rp

SN (B.18)
Vi Xgp XWp

Cp=

where Wj is the correction factor required for the beta efficiency loss due to the sample mass
compared to the standard with which the efficiency was measured.

B.5 Health physics smear samples

Gas proportional counters are frequently used to determine if a surface, tool, or piece of
apparatus is surface contaminated with removable radioactivity. These determinations are
often made by counting a smear sample taken of 100 cm? of surface with a specified type of
paper filter attached to a flat backing (for example, a cork or rubber stopper). Porous material
such as glass-fibre filters or cotton swabs should not be used to smear uncovered surfaces for
removable contamination. A net disintegration rate per square centimeter above that
designated by regulation indicates that the smeared item has removable radioactive surface
contamination.

Because the gathering of smear samples is subjective, measurement of the contamination
level with a smear sample is inexact in practice. This is partly due to the lack of information
regarding the binding forces of the radionuclides, and the chemical nature of the radionuclides
themselves. Therefore, smear samples should only be used in combination with other direct
methods to ascertain if an item or surface is free of contamination. Process knowledge should
be used to determine which radionuclides are potentially contaminating the article or surface
in question. This information should be used to determine how the smears should be counted
and what efficiencies should be used.
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Il est possible de conduire les techniques de collecte et de mesure des frottis de fagcon a
réduire l'incertitude de la mesure résultante, méme en présence d'un certain nombre de
variables non définies de I'échantillon. L'efficacité alpha pour un échantillon donné, sans
matériau d'atténuation, et pour un instrument et une géométrie donnés, est relativement
constante en fonction de I'énergie (~30 % a 45 %), mais les matériaux d'atténuation ont une
influence importante sur le taux de comptage alpha des frottis contaminés. Une bonne
correction de l'efficacité est indispensable dans la mesure des frottis. Les recommandations
suivantes sont proposées pour améliorer la répétabilité et la précision de la collecte et de la
mesure des frottis.

a) N'utiliser que le type de support spécifié par la réglementation (par exemple, le papier
Whatman 50 est souvent préconisé).

b) Il convient que les frottis soient comptés dans la méme géométrie et les mémes conditions
que celles utilisées pour mesurer les efficacités des échantillons. Il convient que le temps
de comptage soit choisi de fagon a atteindre la sensibilité exigée par la réglementation
pour I'affranchissement d'un objet potentiellement contaminé.

c) Si l'on connait le radionucléide responsable de la contamination, utiliser I'efficacité
mesurée correspondant & ce radionucléide et au type de frottis.

d) Si plusieurs radionucléides ont pu contribuer a la contamination, utiliser I'efficacité
mesurée correspondant a celui de plus faible énergie béta.

Ces consignes réduiront les risques d'affranchissement de matériels affectés d'une
contamination éliminable.
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The techniques for gathering and measuring smear samples can be conducted so as to
reduce the uncertainty in the resulting measurement even with a number of undefined sample
variables. The alpha efficiency for a given sample, free of attenuating material and for a given
instrument and counting geometry is relatively constant as a function of energy (~30 % to
45 %), but attenuating material has a large effect on the count rate of alpha-contaminated
smears. Proper efficiency correction is essential in measurement of smear samples. The
following recommendations are offered to improve the repeatability and accuracy of gathering
and counting smears.

a)

b)

c)

d)

Use only the type of smear specified by regulation (for example, Whatman 50 paper is
often specified).

Smears should be counted in the same geometry and under the same counting conditions
as used to measure the efficiencies for smear samples. A counting time should be
selected to achieve the sensitivity required by regulations for release of a potentially
contaminated item.

When the radionuclide responsible for contamination is known, use the efficiency
measured for that radionuclide and smear type.

When several radionuclides contribute to potential contamination, use the efficiency
measured for the radionuclide with the lowest beta energy.

These guidelines will reduce the possibility of releasing material as uncontaminated when, in
fact, it is contaminated with removable contamination.
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