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Zgodnie z umowq zakres prac obejmowat:

1.

Nawigzanie kontaktu z laboratoriami dopuszczonymi do pomiardw porownawczych
przez Prezesa PAA, zgodnie z dostarczong przez PAA listg laboratoriow.

Pozyskanie materiatu na probki do pomiardw porownawczych.

Przygotowanie probek do pomiardw porownawczych, w tym probek do pomiarow
kontrolnych jednorodnosci materiatu oraz ich dystrybucje do laboratoriow wedtug listy,
o ktérej mowa w pkt 1. Wykonanie pomiarow konfrolnych przynajmniej dwoch probek.

. Opracowanie i przedstawienie Prezesowi PAA sprawozdania z wykonania prac,

o ktérych mowa w pkt 1-3 wraz z ich opisem, metodykami pomiarowymi stosowanymi
przez laboratoria i wynikami badan kontrolnych, o ktérych mowa w pkt 3.

Zebranie wynikow pomiardw od wszystkich uczestnikdw pomiardw porownawczych,
nadanie numerdw kodowych uczestniczgcym laboratoriom.

. Sporzgdzenie zestawienia, dokonanie analizy i oceny nadestanych wynikow

pomiardow.

Opracowanie i przedstawienie Prezesowi PAA sprawozdania koncowego
obejmujgcego w szczegolnosci:

1) opis technik przygotowania materiatow wyjsciowych, probek referencyjnych

i kontrolnych oraz wyniki pomiarow tych materiatow i probek;

2) zestawienie wynikdw pomiarowych uzyskanych z laboratoridow;

3) analize statystyczng wynikow;

4) ocene doktadnosci i precyzji pomiarow;

5) wykaz placowek uczestniczgcych w pomiarach.



L.p.

Nazwa laboratorium

Adres laboratorium

Akademia Gorniczo-Hutnicza im. Stanistawa Staszica
Wydziat Fizyki i Informatyki Stosowanej

Katedra Zastosowan Fizyki Jgdrowej

Laboratorium Spektrometrii Jgdrowej

Al. Adama Mickiewicza 30

30-059 Krakow

Politechnika todzka
Miedzyresortowy Instytut Techniki Radiacyjnej
Laboratorium Metod Izotopowych

Ul. Wroblewskiego 15
93-590 +6dz

Narodowy Instytut Zdrowia Publicznego PZH — Panstwowy
Instytut Badawczy
Laboratorium Zaktadu Higieny Radiacyjnej i Radiobiologii

Ul. Chocimska 24
00-791 Warszawa

Zadanie Planow.any
termin
Przygotowanie obiektu badan (wraz ze sprawdzeniem jednorodnosci za pomocq probek kontrolnych) 10.10.2022
Przygotowanie 5 préobek CLOR - do lezakowania przez min. 14 dni, a nastepnie pomiaru 10.10.2022
w celu wyznaczenia wartosci odniesienia T
Rozestanie informacji o sposobie przeprowadzenia pomiarow porownawczych, ankiet
. : 20.10.2022
oraz klauzul informacyjnych (RODQO)
Dystrybucija obiektéw badan (po uzyskaniu jednorodnosci) - kurier 20.10.2022
Rozestanie instrukcji przeprowadzenia pomiardw oraz arkuszy do wprowadzenia wynikow badan 20.10.2022
Zebranie wypetnionych i podpisanych ankiet oraz podpisanych informaciji o sposobie przeprowadzenia
P ) . . 31.10.2022
pomiarow i podpisanych klauzul informacyjnych (RODO)
Sporzgdzenie i wystanie do PAA sprawozdania z | etapu pracy 03.11.2022
Pomiar 5 probek CLOR oraz wyznaczenie wartosci odniesienia 21.11.2022
Zebranie wynikow badan od uczestnikow 21.11.2022
Porownanie wynikdw badan z zatozonymi kryteriami 30.11.2022
Opracowanie sprawozdania koncowego z pomiardw porownawczych 02.12.2022
Wystanie do PAA sprawozdania koncowego 03.12.2022
12.2022 -

Rozestanie uczestnikom sprawozdania z pomiaréw poréwnawczych

01.2023




Przygotowanie prébek

Materiat - popidt paleniskowy pochodzgcy z elekirofilirow EC Siekierki i EC Kaweczyn

Popidt wielokrotnie i dtugotrwale mieszano za pomocg mieszalnika bebnowego, aby
otrzymac probke jak najbardziej jednorodng.

Materiat zostat podzielony na:

- probki do badan jednorodnosci materiatu - probki kontrolne - 5 szt.

- probki do badan porownawczych - probki dla uczestnikdw porownan - 3 szt.

- probki do okreslenia przez CLOR wartosci odniesienia (wartosci referencyjnych) - 5 szt.

Po okresie lezakowania (minimum 14 dni) sprawdzono jednorodnosSC materiatu za
pomocqg foru spekirometrycznego z detektorem podtprzewodnikowym HPGe GX3020.
Kazdg z pieciu probek kontrolnych o jednakowej masie mierzono przez 80 000 s.
Porownano liczbe zliczen w fotopikach odpowiadajgcych energiom promieniowania:
226Ra (186 keV), 2'2Ppb (239 keV), 2"Pb (295 keV, 352 keV), 2Bi (609 keV) oraz 4K
(1461 keV). Dla wszystkich badanych probek wzgledna rdéznica liczby zliczen nie
przekroczyta 3,5 % = pozyskany materiat charakteryzuje sie b. dobrg jednorodnosciq.

W celu wyznaczenia wartos$ci odniesienia (wartosci referencyjnych) stezenia 4K, 226Rq
i 2%2Th oraz wskaznika stezenia promieniotworczego | probki (szczelnie zamkniete
w pojemnikach pomiarowych) lezakowaty minimum 14 dni. Kazda probka byta mierzona
na analizatorze MAZAR raz w czasie standardowym i raz w czasie wydtuzonym do ok. 24
godzin. Obliczono wartosci srednie i niepewnosci (odchylenia standardowe dla k=2)
stezen radionuklidow naturalnych oraz wskaznika | = wartosci odniesienia stuzgce do
analizy i oceny rezultatow nadestanych przez uczestnikow.

Pozostate probki (3 szt.) rozestano do uczestnikdw porownan wraz z odp. dokumentami.



Analiza wynikéw pomiaréw

Laboratoria przeprowadzity pomiary probek metodqg spekirometrii promieniowania
gamma - z uzyciem analizatora z sondqg scyntylacyjng Nal (Tl) (MAZAR) lub z detektorem
potprzewodnikowym HPGe - w standardowym i wydtuzonym do ok. doby czasie
pomiaru.
Przeanalizowano wyniki pomiardw uzyskane dla dwoch czaséw pomiaru dla:

- stezenia potasu 4K

- stezenia radu 22Ra

- stezenia toru 232Th

- wskaznika stezenia promieniotworczego |, obliczonego ze wzoru:

I _ CK 40 CRa 226 CTh—232
Bq Bq Bq
3000 g 300 7 200 kg

gdzie: Cy 40, Craons Crnosp — Stezenia promieniotworcze 40K, 22¢Ra i 232Th, wyrazone w Bg/kg.

Wartosci odniesienia:

Stezenie radionuklidu [Bg/kg] Wskaznik stezenia
potasu 4K radu 226Rqg toru 232Th promieniotworczego |
429 + 14 251+ 3 21,5+2,4 1,44 +£0,01

%ﬁ CENTRALNE LABORATORIUM OCHRONY RADIOLOGICZNEJ




Analiza wynikéw pomiaréw (cd.)

Dla zachowania poufnosci rezultatdw kazde z laboratoriow dostato losowo wybrany
numer kodowy.

W sprawozdaniu przedstawiono w formie tabel zestawienie (dla obu czasdw pomiaru)
wartosci stezen 40K, 226Ra i 232Th oraz wskaznika | wraz z niepewnosciami (wartosci
okreslone przez uczestnikdw), odchylenia od wartosci odniesienia (liczbowe i %) oraz
wartosci wzgledne (stosunek wartosci ofrzymanej przez laboratorium do wartosci
referencyjnej). Rezultaty te zobrazowano takze na wykresach.

Wyniki otrzymane od uczestnikdw (dla obu czasdw pomiaru) poddano analizie
statystycznej, stosujgc testy i procedury zalecane przez MAEA i PCA oraz oparte na
normie PN-EN ISO/IEC 17043.

Testy Z, doktadnosci i precyzji zostaty przeprowadzone w odniesieniu do wartosci
referencyjnych stezen 4K, 22Ra i 2?Th oraz wskaznika |, natomiast test E, - tylko
w odniesieniu do wartosci referencyjnej wskaznika |.

/najomosc parametru Z pozwala oceni¢ doktadnosc wynikdw na tle catej populacii.

wynik lab.—wynik ref.
o

7 =

gdzie: 6 — odchylenie standardowe populacii

Dla oceny biegtosci laboratorium przyjeto nastepujgce kryteria:

|Z|< 2 - wynik zadowalagjgcy,

2<|Z|<3 - wynik watpliwy, ale do przyjecia,

|Z] 23 - wynik niezadowalajgcy, uzasadniajgcy podjecie dziatan naprawczych.



Analiza wynikéw pomiaréw (cd.)
Doktadnosé wyniku jest zadowalajgca, jesli:

lwynik lab. —wartos¢ref.| < 2,58 Uz +Uf,

Precyzja wyniku jest zadowalajgca, jesli wartosc:

2 2
Urer Uiap
b ) L1000
\/<Wartoéé ref.> * (Wynik lab. o

jest mniejsza lub rowna 16% dla wskaznika | oraz mniejsza lub rowna 25% dla stezen

4OK, 226Ry | 232TN.

Xlap—X
Test E, E,= —=—4

\/Ulabz‘l'Urefz

gdzie: X o, — Wynik uzyskany w laboratorium

X of — WYyNik uzyskany w laboratorium odniesienia (wartosc referencyjna)
U o6 - Niepewnosc wyniku podana przez laboratorium

U ¢ - Niepewnosc wyniku podana przez laboratorium odniesienia

|E,| <1 - rezultat poréwnania jest zadowalajgcy

|E,| > 1 - wynik poréwnania jest niezadowalajgcy



Wyniki testu Z, doktadnosci i precyzji - standardowy czas pomiaru

NUMER Sie“zeme U, STATUS STATUS PRECYZJA STATUS
kobowy | . K |Bg/kg]| 'Z! $1 |KiobKrer| | DOKLAD- | WYNIKU | 2in
[Bq/kg] NOSCI | (dop. 25%)

LABO1 397 58 | 0,499 + 32 + 14,97 +
LABO2 463 102 | 0,530 + 34 + 22,27 +
LABO3 | 178,66 | 332,76 | 3,900 . 250,34 + 186,28 .
Numer | Stezenie | STATUS STATUS PRECYZJA | (o\oo
KODOWY 226Rq (Ba/kg] |Z]| 7] |Rajgp-Ra¢| | DOKLAD- WYNIKU el
[Bg/kg] | © V<9 NOSCI (dop. 25%)
LABO1 291 18 | 2.78 +/- 40 + 6,30 +
LABO2 263 58 | 0,83 + 12 + 22,09 +
LABO3 | 31506 | 62,31 | 4,46 ; 64,06 + 19,81 +

Wartosc referencyjna stezenia: [Bg/kg]

40K

226R

429 £ 14

251+ 3




Wyniki testu Z, doktadnosci i precyzji - standardowy czas pomiaru

NUMER | Stezenie U, SIS STATUS PRECYZIA | o
KODOWY 232Th (Ba/kg] |Z]| 2] |Thigp-Thos| | DOKLAD- WYNIKU S
[Bq/kg] |°9*9 NOSCI | (dop. 25%)

LABO1 90 14 0,20 + 1.5 + 15,78 +
LABO2 98,2 22 0,87 + 6,7 + 22,56 +
LABO3 63,35 17,77 | 3,67 - 28,15 + 28,17 -
NUMER | Wskaznik SIS STATUS PRECYZIA | o o
kopowy | stezenia U, |Z| 7] | hab=lres | DOKLAD- WYNIKU | or~va))
prom. | NOSCI (dop. 16%)
LABO1 1,55 0,35 | 3,64 - 0,11 + 22,59 -
LABO2 1,52 022 | 265 +/- 0,08 + 14,49 +
LABO3 1,426 0,252 | 0,46 + 0,014 + 17,69 -
Wartosc referencyjna
stezenie 22Th [Bg/kg] wskaznik |

21,.5+2,4

1,44 + 0,01




Wyniki testu Z, doktadnosci i precyzji - wydtuzony do ok. 24 godz. czas pomiaru

NUMER Sie“zeme U, STATUS STATUS PRECYZJA STATUS
kobowy | . K |Bg/kg]| 'Z! $1 |KiobKrer| | DOKLAD- | WYNIKU | 2in
[Bq/kg] NOSCI | (dop. 25%)

LABO1 416 25 | 0,12 + 13 + 6,84 +
LABO2 461 92 | 0,29 + 32 + 20,22 +
LABO3 0 103,97 | 3,93 . 429 ; i .
Numer | Stezenie | STATUS STATUS PRECYZJA | (o\oo
KODOWY 226Rq (Ba/kg] |Z]| 7] |Rajgp-Ra¢| | DOKLAD- WYNIKU el
[Bg/kg] | © V<9 NOSCI | (dop. 25%)
LABO1 286 14 | 1,57 + 35 + 5,04 +
LABO2 262 52 | 0,49 + 11 + 19,88 +
LABO3 | 350,84 | 21,63 | 4,47 : 99,84 ; 6,28 +

Wartosc referencyjna stezenia: [Bg/kg]

40K

226R

429 £ 14

251+ 3




Wyniki testu Z, doktadnosci i precyzji - wydtuzony do ok. 24 godz. czas pomiaru

NUMER | Stezenie U, I STATUS PRECYZJA | (o oo
KODOWY 232Th (Ba/kg] |Z]| 2] |Thigp-Thos| | DOKLAD- WYNIKU S
[Bq/kg] |°9*9 NOSCI | (dop. 25%)

LABO1 91 12 0,04 + 0,5 + 13,45 +
LABO2 99,9 20 0,72 + 8,4 + 20,19 +
LABO3 48,32 5,7 3,71 - 43,18 - 12,08 +
NUMER | Wskainik SR STATUS PRECYZJA | (o oo
kopowy | stezenia U, |Z| 7] | hab=lres | DOKLAD- WYNIKU | or~va))
prom. | NOSCI (dop. 16%)
LABO1 1,54 022 | 3,10 - 0,10 + 14,30 +
LABO2 1,53 020 | 279 +/- 0,09 + 13,09 +
LABO3 1,411 0,085 | 0,90 + 0,029 + 6,06 +
Wartosc referencyjna
stezenie 232Th [Bg/kg] wskaznik |

21,.5+2,4

1,44 £ 0,01




Wyniki testu E,, dla standardowego i wydiuzonego czasu pomiaru

Wartosc referencyjna: 1,44 £ 0,01

Standardowy czas pomiaru

(ODOWY | promieniotwérczegol | | OCENA
LABO] 1,55 0,35 0,31 +
LABO2 1,52 0,22 0,36 +
LABO3 1,426 0,252 0,06 +

Wydtuzony czas pomiaru

(ODOWY | promieniowércrego! | U | e
LABO1 1,54 0,22 0,45 +
LABO2 1,53 0,20 0,45 +
LABO3 1,411 0,085 0,34 +

%ﬁ CENTRALNE LABORATORIUM OCHRONY RADIOLOGICZNEJ




Podsumowanie

W pomiarach porownawczych zawartosci naturalnych izotopdw promieniotwodrczych
w surowcach budowlanych, przeprowadzonych w 2022 r. wziety udziat 3 laboratoria.

Pomiary w czasie standardowym

Przy okreslaniu stezenia 4K laboratorium Lab03 podato wynik niezadowalajgcy w tescie Z
i w teScie doktadnosci. Precyzja wynikow dla wszystkich laboratoriow byta zadowalajgca.
Przy okreslaniu stezenia radu 226Ra w tescie Z laboratorium Lab03 uzyskato wynik
niezadowalajgcy, uzasadniajgcy podjecie dziatan naprawczych oraz laboratorium LabO]
otrzymato wynik wgtpliwy, ale do przyjecia. Wyniki testow doktadnosci i precyzji byty
zadowalajgce dla wszystkich uczestnikow.

W przypadku okreslania stezenia toru 232Th laboratorium Lab03 uzyskato wynik
niezadowalajgcy w tescie Z i w tescie precyzji. Rezultaty testu doktadnosci byty
zadowalajgce dla wszystkich laboratoriow.

Dla wskaznika stezenia promieniotwdrczego | w tescie Z laboratorium Lab01 podato wynik
niezadowalajgcy, wymagajgcy dziatan naprawczych oraz laboratorium Lab02 uzyskato
wynik wagtpliwy, ale do przyjecia. Precyzja wyznaczenia wartosci wskaznika | byta
niezadowalajgca dla uczestnikdw o kodzie Lab01 i Lab03. Wynik testu doktadnosci byt
zadowalajgcey dla wszystkich laboratoriow.

Pomiary w czasie wydtuzonym

Przy oznaczaniu stezenia 4K, 226Ra i 232Th laboratorium Lab03 uzyskato niezadowalajgce
wyniki testow Z i doktadnosci dla wszystkich izotopdw oraz niezadowalajgcy rezultat testu
precyzji dla oznaczenia stezenia 4K. Pozostate wyniki testow Z, doktadnosci i precyzji,
przeprowadzonych dla stezen radionukliddw naturalnych byty zadowalajgce.




Podsumowanie (cd.)

Przy okreslaniu wartosci wskaznika stezenia promieniotworczego | - w tescie Z
laboratorium Lab01 uzyskato wynik niezadowalajgcy, wymagajgcy dziatan naprawczych
oraz laboratorium Lab02 uzyskato wyniki watpliwy, ale do przyjecia.

Doktadnosc i precyzja wyznaczenia wartosci wskaznika | byta zadowalajgca dla
wszystkich uczestnikow pomiarow porownawczych.

Wszystkie laboratoria uzyskaty zadowalajgce wyniki testu E,, dla okreslenia wartosci
wskaznika stezenia promieniotwdorczego |, zardwno w standardowym, jak i w wydtuzonym
czasie pomiaru.
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Dziekuje za uwage ©
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