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Oz — Hizla gelisen ve biiyiiyen ekonomik rekabet ortaminda bir iiriiniin veya sunulan bir hizmetin kalitesinin giiven-
li 6lgiimlere bagl oldugu gergegi kaginilmazdir. Ciinki alinan birgok 6nemli karar kimyasal analizin sonuglarina
dayanmaktadir ve bu sonuglar, malzemelerin yasal sinirlara uygunlugunu kontrol etmek veya parasal degeri tahmin
etmek gibi gesitli amaglar i¢in kullanilir. Bu nedenle kararlar analitik sonuglara dayandiginda, rapor edilen bir 6lgiim
sonucunun belirsizlik degeri ile birlikte verilmesinin énemi daha da artirmaktadir. Bu ¢aligmada, sivi sintilasyon
spektrometrik yontemle igme sularinda trityum radyoizotopunun analizinden kisaca bahsedilmis ve analiz sonuglari
tizerine etkisi olan belirsizlik bilegenleri ve her bir parametrenin toplam belirsizlige katkilar1 da ayri ayr1 incelenmis-
tir. Cihazin sayim verimini, sayim siiresini, numune hacmini ve uygulanan yontemin geri kazanma faktoriinii belir-
lemek amaciyla trityum igermeyen su (6lii su) kullanilarak trityum aktivite derisimi 16,33 Bq/kg olan spike i¢gme
suyu numunesi hazirland1 ve ASTM D 4107-08 standardina uygun olarak distilasyon islemine tabi tutuldu. Numune-
lerin trityum aktivite ol¢iimleri Quantulus 1220 Model ¢ok diisiik zemin sayimh sivi sintilasyon spektrometresi
kullanilarak yapildi. Sintilator olarak Ultima Gold LLT, 6rneklerin sayiminda ise 20 mL hacimli teflon kaph polieti-
len vialler kullanildi. Cihazin trityum igin sayim penceresi diisiik enerjili beta spektrumunda 5-450 kanal araligina
ayarland1 ve spektrumlar, EASY View Spektrum Yazilimi kullanilarak analiz edildi. Analiz sonucuna etkisi olan
belirsizlik parametreleri arasindan numunenin sayim belirsizliginin beklenildigi gibi en 6nemli belirsizlik bileseni
oldugu goriildii ve birlesik bagil standart belirsizlik degeri 3,47 Bq/kg (k=2) olarak hesaplandi.

Anahtar Kelimeler — Icme suyu, élciim belirsizligi, radyoaktivite, sivi sintilasyon spektrometresi, trityum

Liquid Scintillation Spectrometric Analysis of Tritium in Drinking Water

and Preparation of Uncertainty Budget

! Ankara Hac1 Bayram Veli University, Polatli Science and Arts Faculty, Chemistry Department, Ankara, Turkey

*Turkish Atomic Energy Authority, Saraykéy Nuclear Research and Training Center, Radioactivity Measurement and Analysis Unit

Article History

Received: ~ 17.07.2019
Accepted: 10.01.2020
Published:  22.05.2020

Research Article

Ankara, Turkey

Abstract — The fact that the quality of a product or service is dependent on the reliable measurements inevitable in a
rapidly developing and growing economic competition. Because many important decisions are based on the results
of chemical analysis. The results are used to check materials according to legal limits or to estimate the monetary
value. Therefore, when decisions are based on analytical results, the importance of making a reported measurement
result with the uncertainty value increases. In this study, analysis of tritium radioisotope in drinking water by liquid
scintillation spectrometric method is briefly mentioned and the uncertainty components that affect the results of the
analysis and the contribution of each parameter to the total uncertainty are examined separately. A standard tritium
solution with tritium-free water of about 16.33 Bg/kg was prepared and subjected to distillation in accordance with
ASTM D 4107-08 to determine the counting efficiency, counting time, sample volume and recovery factor of the
method. Tritium activity measurements of the samples were performed using Quantulus 1220 Model Ultra Low
Level liquid scintillation spectrometer. Ultima Gold LLT was used as scintillator and 20 mL teflon coated polyethy-
lene vials were used for counting samples. The counting window for the tritium of the spectrometer was adjusted in
the range of 5-450 channels in the low-energy beta spectrum region and spectra were analyzed using EASY View
Spectrum Software. It was seen that the major source being the statistical counting uncertainty as expected and the
combined relative standard uncertainty was calculated as 3.47 Bgkg (k=2).
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1. Giris

Su, insanin ve tiim canli hayatinin devamu igin vazgecilmez ihtiyaglardan birisidir. Bu nedenle tarih
boyunca uygarliklarin hemen hemen tamaminin bilingli bir se¢imle su kenarlarinda veya suya en yakin
alanlarda kuruldugunu gérmekteyiz. Sayilarla ifade edilecek olursa, diinyadaki toplam su miktarinin yaklasik
1 milyar 400 milyon km?® oldugu ve yerkiirenin dértte {igiinii kapladigi bilinmektedir. Ancak, bu miktarmn
tamamina ulagilabilmesi ve kullanilabilmesi teknik ve ekonomik agidan miimkiin degildir. Ciinkii sularin
%97,5’i deniz ve okyanuslarda tuzlu su olarak bulunmakta ve sadece %2,5’lik kismu tath sudur (DSI, 2014).
Tatl suyun da %69,5 gibi 6nemli bir kismu kutuplarda buzul olarak veya donmus toprak tabakasinda
bulunmaktadir. Kullanilabilir durumda olan tatli sularin ise %30,1°1 yeralt1 suyu, kalan %0,4’1 ise atmosfer
sular1 ve yiizey sularidir (Benliay, A.,2019). Yiizeyde bulunan tatli su oraninin bu denli az olmasi, kolaylikla
yararlanabilecek miktarin ¢ok smirli oldugunun da 6nemli bir gdstergesidir. 2025 yilina gelindiginde diinya
niifusunun yaklagik 8 milyara ulasacagi tahmin edilmektedir. Bu durumda giiniimiizde bile kisitli olan su
kaynaklarmin artan diinya niifusuna paralel olarak zamanla tiim bolgelerde de yetersiz kalacagi
kagiilmazdir. Artarak devam eden su sikintisinin giderilebilmesi ancak, mevcut su kaynaklarinin israf
edilmeden ve kalitesi korunarak etkin bir sekilde kullanilmasini saglayan, siirdiiriilebilir bir su yonetimi
politikasinin olusturulmasi ve uygulanmasi ile miimkiindiir.

Avrupa Birligi Uyum yasalar1 kapsaminda iilkemizde insani tiiketim amagl sularin kalitesinin kontroliinde
mikrobiyolojik, kimyasal, fiziksel, radyoaktivite ilgili ¢ok cesitli parametreler incelenmekte ve siki kontrol
altinda tutulmaktadir. Bu ¢ergevede, Saglik Bakanligi’nin 17/02/2005 tarihinde yayimladig: “Insani Tiiketim
Amagli Sular Hakkinda Yonetmelik” geregi igme sularinda trityum analizi (*H) zorunlu olup, izin verilen
siir deger 100 Bg/L’dir (Resmi Gazete No: 25657, 002004).

Trityum zayif beta 1s1masi (Epx = 18,6 keV) yapan ve 12,32 yil yarilanma omrii olan bir radyoniiklittir.
Dogal olarak, atmosferin iist tabakalarinda bulunan atmosferik azot atomlarmin kozmik nétronlarla
etkilesmesiyle olusur.

14N + 11’1 PN lZC + 3H

Trityumun atmosferdeki bu dogal olusum hizimin 0,25 atm/cm®s oldugu tahmin edilmektedir. Olusan bu
trityum atomu, sudaki hidrojen atomu ile yer degistirerek HTO ya doniisiir ve bu sekilde hidrolojik ¢evrime
katilir.

Trityum, yapay olarak ise niikleer denemeler sonucunda olusmaktadir. 1952-1963 yillar1 arasinda diinyadaki
niikleer silah denemelerinin artmasi ile birlikte atmosfere yogun bir sekilde trityum salimi olmus ve bunun
sonucu olarak da ozellikle 1962-1965 yillar1 arasinda atmosferik trityum derisimi maksimum seviyeye
ulagmistir (Thomas ve ark., 1987). Atmosferde dogal ve yapay olarak olusan trityum, yagis ile hidrolojik
cevrimdeki biitiin sulara bolgenin cografik konumuna ve mevsim kosullarina bagli olarak degisik oranlarda
karigmaktadir.

Su igerisindeki trityum konsantrasyonu Bq/ L ya da trityum birimi (TU) olarak verilmektedir. 10*® hidrojen
atomuna kars1 bir trityum atomunun bulunmasi 1 Trityum Birimi (TU) olarak tanimlanir.

1TU=3,19 pCi/L=0,118 Bq/L

Yagislardaki dogal sartlarla olusan trityum derisimi yaklastk 5 TU’dur (Roether W, 1967). Niikleer
denemelerin takip ettigi 1963 yilindan sonra bu deger yaklasik 1000 katina ¢ikmustir. Bu tarihten sonra
niikleer denemelerin azalmasi ve durdurulmasi ile trityum derisimi giderek azalmis ve giniimiizde dogal
olusum seviyesine gelmis bulunmaktadir (IAEA, Environmental Isotopes in the Hydrological Cycle, 2000).
Bu nedenle 18 keV’luk bir enerji ile zayif beta 1simasi yapan trityumun 6l¢iimii, yiiksek sayim verimine
sahip ve ¢ok diisiik ortam (zemin) sayimina inebilen sistemlerin gelistirilmesi ile miimkiindiir.
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Dogal olarak olusan sularin trityum aktivite derigsimlerinin Ol¢imlerinde kullanilan tekniklerden biri Gaz
sayma teknigidir. Bu teknikte elektroliz yontemi ile zenginlestirilen su numunesi sicak magnezyum
tizerinden gegirilerek hidrojen gazi agiga cikarilir. Olusan hidrojen gazi bir katalizor yardimiyla etilen
gaziyla reaksiyona sokularak etan gazina doniistiiriilir ve orantili gaz sayactyla sayilir. Bu teknikte
kullanilan numune hazirlama isleminin uzun zaman almasi ve sayag¢ sisteminin otomatik olmamasi1 yontemin
en 6nemli dezavantajidir (Altay ve Cifter, 1996).

Trityum ayrica *He kiitle spektrometresinde ve atomik kiite spektrometresinde (AMS) 6lgiilebilir. Numune
*He kiitle spektrometresinde 6lgiim igin ilk once biitiin gazlardan aritilir ve *He’un trityum bozunmasimdan
elde edilmesi icin bir siire bekletilir. Daha sonra *He soy gaz kiitle spektrometresi ile olgiiliir. *He kiitle
spektrometre yontemi Sivi sintilasyon spektrometrik (LSS) yontemden daha hassas bir yontem olmasina
ragmen numune hazirlik asamasi karmagiktir ve analiz siiresi de ¢ok uzundur (Xiaolin ve Per, 2008).

Atomik kiitle spektrometresi de trityum tayini i¢in kullanilan bir diger hassas yontemdir. Bu yontemin en
doénemli avantaji biyolojik numunelerin analizi i¢in olduk¢a kiigiik numune miktar1 (2 mg hidrojen) ile
calisilmasina olanak saglamasidir. Ancak AMS’nin numune hazirligi LSS ile karsilastirildiginda daha
karmagiktir ve trityum tayini i¢in AMS uygulamasi oldukg¢a sinirlidir.

Dogada bu kadar az bulunan trityum atomunun analiz edilebilmesi i¢in gelismis niikleer tekniklerin
kullanilmasi1 zorunlu olmaktadir. Trityum gibi beta 151mas1 yapan radyoizotoplarin rutin analizlerinde yaygin
olarak kullanilan sistemlerden birisi siv1 sintilasyon spektrometrik yontemdir (Wallac-PerkinElmer, 2002).
Elektronik teknolojisindeki gelismeler sayesinde tayin sinirlart ¢ok kiigiik degerlere inebilmis ve atmosferde
dogal olarak olusan trityumun bu sayaglarla dedeksiyonu miimkiin olmustur. Ayrica, bu teknikte kullanilan
numune hazirlama yonteminin adi gecen diger tekniklere nazaran daha kolay ve cabuk olmasi, Sivi
Sintilasyon Sayma Tekniginin biitiin diinyada yaygin olarak kullanilmasini saglamustir.

Bu yontemde sayilacak ornek, sintilator denilen ve iyonlastirict radyasyonun etkisiyle uyarildiktan ¢ok kisa
siire sonra foton yayan bilesiklerle hazirlanan sintilasyon ¢ozeltisine ilave edilir. Radyoaktif 6rnekten yayilan
beta pargaciklart ¢oziicii molekiillerinin uyarilmast ve iyonlagmasina neden olur. Bunlar da enerjilerini
sintilatdor molekdillerine transfer ederler. Sintilator molekiiliniin uyarilmis orbital elektronlar1 temel
seviyelerine donmek igin foton yayarlar. Bu fotonlar sintilasyonu olusturur. Sintilasyondaki igtmanin siddeti
beta parc¢aciginin enerjisi ile orantilidir.

Gerek radyokimyasal gerekse analitik 6l¢lim sonuglart 6l¢iim belirsizligi ile beraber verilirse anlamli ve
giivenilir olur. Olgiim belirsizligi en basit anlamu ile bir 6lgiimiin sonucu ile ilgili olasi farkliliklar
tanimlayan ve bunlarin dagilim diizeyini gosteren istatistiksel bir kalite gostergesidir. Analiz sonuglarmin
belirsizlik degeri ile birlikte rapor edilmesi ISO/IEC 17025 kalite sistemine goére, dnemli bir gereklilik olup,
Olglim belirsizliginin tayini ile ilgili prosediirler dokiimanin ilgili boliimiinde detaylica agiklanmistir
(Anonymous, 2005).

Bir sonucun &l¢iim belirsizliginin kullanilan metoda bagh olarak karsilasilan ve 6l¢iim sonuglarini etkileyen
faktorleri kapsadigi kabul edilir. Numunenin cinsi, bozucu etki yapan tiirler, c¢evresel etkiler, referans
malzemeler, kiitle ve hacim 6l¢lim kaplarinin belirsizligi gibi pek ¢cok neden sonuglarin belirsizligine katkisi
olabilecek parametrelerdir. Bunlarin bir kismi rastgele olabildigi gibi bir kismui da sistematik olabilir. Sonugta
toplam belirsizligin tahmin edilebilmesi igin belirsizlige katkida bulunan her bir bilesenin ayri ayr
degerlendirilmesi gerekir.

Bu calismanin amaci da, sivi sintilasyon spektrometrik yontemle igme sularinda trityum analizlerinde
karsilagilan 6l¢iim belirsizligi parametrelerini belirlemek ve her bir parametrenin sonuglar lizerine katkisini
ayr1 ayr1 degerlendirmektir. Boylece sonuglarin belirsizligine en fazla katkisi olan parametre belirlenmis
olacak ve bu bilesenin toplam belirsizlige katkisinin en aza indirebilmesi i¢in gerekli diizenlemeler veya
tedbirler alinabilecektir.
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2. Materyal ve Yontem

2.1. Kullanilan Cihazlar

Bu ¢aligmada aktivite dl¢limleri Quantulus 1220 Model diisiik zemin sayimli siv1 sintilasyon spektromet-
resi kullanilarak yapildi. Sintilator olarak Ultima Gold LLT (UGLLT), 6rneklerin sayiminda ise 20 mL ha-
cimli teflon kapl polietilen vialler kullanildi. Numune hazirlama sirasinda tartimlar, uluslararasi izlenebilir-
ligi olan akredite bir kurulus tarafindan kalibre edilmis AND marka ER182A model hassas terazi kullanila-
rak yapildi.

2.2. Kimyasal Maddeler ve Cozeltiler

Sonlim egrisi hazirlamakta kullanilan trityum standardi Isotope Products firmasindan (7,385 + 0,110
kBqg/g aktivitede, Katalog No: 1389-13-2 ve referans tarihi 1 Agustos 2009), yapay soniim reaktifi olarak
kullanilan nitrometan ise Merck firmasindan temin edildi.

2.3. Soniim Egrisinin Hazirlanmasi

S1v1 sintilasyon spektrometresi dl¢limlerinde karsilasilan en temel sorunlardan birisi de “sonim (qu-
enching)” yani drnek veya sintilatdr karisimlariin renk veya kimyasal 6zelliklerinden kaynaklanan sénme
nedeniyle 6l¢lim sonuglarinin normalden daha diisiik olmasidir. Bunun sonucunda sayim verimi diiser. Bu
ylizden orneklerdeki 3H aktivitesini dogru olarak bulabilmek i¢in 6rnek sayimlari yapilmadan 6nce bilinen
aktivitede trityum standardi ve degisen miktarda nitrometan igeren soniim seti hazirlandi ve bu setler sivi
sintilasyon spektrometresinde sayilarak soniim egrisi olusturuldu. Soéniim setleri 15 mL UGLLT ve degisik
miktarlarda nitrometan iceren karisimlara bilinen aktivitede 3H standart ¢ozeltisi eklenerek hazirlandi. Ol-
ciimler 12 £ 2 °C da sabit tutulan cihaz i¢ sicaklik kosullarinda yapildi. Ol¢iim sonucu her bir drnek icin
cihazdan okunan soniim parametresi, SQP(E), degeri eklenen trityum aktivitesine kars1 grafige gecirildi (Se-
kil 1). Bu egriden elde edilen iigiincii dereceden iistel fonksiyon degeri, CIEMAT/NIST metodunda kullani-
larak trityum igin sayim verimi hesaplandi (Grau Molanda ve ark., 1985; Grau Molanda ve Garcia-Toran™o
E, 1982).

0,60

y =-0,0000000292x3+ 0,0000667287x? - 0,0487959929x + 11,6810286440
R? =0,9878420325

0,50 |

0,40 | Q

0,30 |

Verim
)

0,20 |

0,10 |

0,00 : : : : :
620 670 720 770 820 870
SQP(E)

Sekil 1. Trityum standardi ile hazirlanan soniim egrisi

2.4. Sayim Verimi ve Geri Kazanma Faktoriiniin Belirlenmesi

Trityum Orneklerinin analize hazirlanmasi ve hesaplamalar1 ASTM D 4107-08 “Standard Test Method for
Tritium in Drinking Water” standardina uygun olarak yapildi (ASTM D 4107-08, 2013). Bunun i¢in 6nce-
likle s1v1 sintilasyon sayim cihazinin sayim verimini ve kullanilan metodun geri kazanma faktoriinii belirle-
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mek amaciyla trityum icermedigi bilinen ve 6lii su olarak tanimlanan su numunesinden yaklasik 2 L’lik bir
kisim metoda uygun olarak distillendi. Elde edilen bu distillenmis 6lii su kullanilarak trityum aktivitesi yak-
lasik 15 Bq / kg olan standart trityum ¢ozeltisi hazirlandi ve distillenmis trityum standart ¢ozeltisi (DTS)
olarak kodlandi. Hazirlanan DTS den 100 g alind1 ve 6lii su eklenerek toplam kiitle 150 grama tamamlanarak
bazik ortamda ( pH 9-10) KMnOQy iizerinden distillendi. Distilasyon iiriiniiniin ilk 20 mL’si atild1 ve sonraki
40 mL distilat toplama tiiplerinde toplandi (DTS, destilat). Distilatin ilk 20 mL’sinin atilmasi ile ayn1 zaman-
da numuneden gelecek kontaminasyon belirsizligi parametresi de 6nlenmis oldu.

3 adet distillenmis trityum standardi (DTS), 3 adet distillenmemis trityum standardi (UDTS) ve 3 adet de
distillenmis 6lii sudan (B, zemin sayimi1) 8’er gram sintilasyon viallerine alindi ve 12 mL UGLLT sintilator
cozeltisi ilave edildi. Vialler sayimdan dnce iyice galkalanarak metanolle 1slatilmig kagit havlu ile silindi.
Bu sekilde olgiime hazir hale getirilen numunelerin sayimu trityum i¢in tanimlanan sayim protokolii kullani-
larak s1v1 sintilasyon spektrometresinde yapildi.

Sayim verimi (&) ve geri kazanma faktorii (F) agsagida verilen esitlikler kullanilarak hesaplandi.

DTScpm—B
g=—2Pm _ (2.1)
DTSapm

DTS : Distillenmis trityum standardi

B : Zemin (distillenmis 6lii su) sayim hizi, cpm
F = DTSepm=B_ (2.2)
X UDTSdpm

UDTS : Distillenmemis trityum standard1 (distilasyondan dnce)

2.5. Su Numunesinin Analize Hazirlanmasi

Trityum analizi i¢in laboratuvara gelen su numunelerinden alinan 150 mL’lik kisim ilk olarak igerdigi ya-
banci maddelerden ve madensel tuzlardan arindirilmasi i¢in ASTM D 4107-08 standardina uygun olarak
distilasyon islemine tabi tutuldu. ASTM D 4107-08 standardinda tiim islemler hacim tizerinden yapilmusti.
Ancak hacim ol¢iimiinden gelen belirsizligin bilesenleri igin de ortam sicakligi, bagil nem, 6lgiim kabinin
belirsizligi ve tekrarlanabilirlik gibi farkli kaynaklardan gelen belirsizlik bilesenlerinin katkilari vardir. Bu
bilesenlerin her birinin hacim 6l¢iimiine katkilarinin ayr1 ayr1 degerlendirilip hesaba katilmasi gerekmektedir
ki bu da hacimden kaynaklanan belirsizlik bileseninin daha da biiyiimesine neden olmaktadir. Ancak tartim-
dan gelen belirsizlik bileseni sadece terazinin kalibrasyonundan gelen belirsizlik olup kaynag tektir. Bu ne-
denle numune alirken ve diger hacimle ilgili parametrelerde tartim kullanilarak belirsizlik bilesenlerinin azal-
tilmasi amaglanmustir.

Sayim verimi ve geri kazanma faktoriiniin belirlenmesi ¢alismalarinda oldugu gibi toplanan distilattan 8 g’lik

kisim sintilasyon vialine alind1 ve lizerine 12 mL UGLLT eklenerek sayima hazir hale getirildi. Her bir nu-
mune 50’ser dakikalik peryotlar halinde 5-7 kez sayilarak sayim sonuglarinin ortalamasi alindi.
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2.6. Trityumun Aktivite Derisiminin Hesaplanmasi

Sayimi tamamlanan su numunelerinin trityum aktivite derisimi asagidaki bagint1 kullanilarak hesaplandi.

A% = gfmiF (23)
Esitlikte,

A : Numunenin trityum aktivite derisimi, Bq/g

R : Numunenin dakikadaki ortalama sayim hizi, cpm

B : Olii suyun dakikadaki ortalama sayim hizi (zemin sayimi), cpm

€ : Sayim verimi,

m : Viallerdeki numune veya 6lii suyun kiitlesi, g

F : Geri kazanma faktoriidiir.

3. Bulgular ve Tartisma

3.1. Standart Ol¢iim Belirsizliginin Degerlendirilmesi

Olgiim yapmak bir cihazi okumaktan ve bazi hesaplamalar yapmaktan daha fazlasidir. Genel olarak bir
6l¢tim sonucu olarak verilen sayi, 6lgiilen biiyiikliige ait tahmini bir degerdir ve mutlaka belli bir belirsizlik
icerir. Cunkii 6lgtim belirsizliginin, 6lgiim yontemine bagli olarak meydana gelen ve 6l¢iim sonucunu etkile-
yen faktorleri kapsadigi kabul edilir (NPAAC, 2007). Numunenin bilesimi, ¢evresel etkiler, 6l¢iim yontemi
icinde yer alan kabuller, kiitle ve hacim 6l¢timiindeki belirsizlikler gibi pek ¢ok neden 6l¢iim sonuglarinin
belirsizligine katkida bulunabilir (ISO 15189, 2003). Bu nedenle bir 6l¢iimiin belirsizlik degeri hesaplanma-
dan 6nce sonuca etkisi olabilecek biitiin parametrelerin tespit edilmesi ve her birinin temel belirsizlik kav-
ramlari ile iligkilendirilmesi gerekir. Daha sonra her bir belirsizlik bileseninden gelen belirsizlik, standart
belirsizlik (u(x)) olarak hesaplanir.

Olgiim sonucuna etki eden parametrelerin bir bolimii rastlantisal olabildigi gibi bir boliimii de sistematik
olabilir. Olgme hatas1 U, genellikle istatistiksel yontemle hesaplanan rastgele hata (o) ve istatistiksel olma-
yan yontemlerle hesaplanan sistematik hatalarin () toplami olarak ifade edilir. Dolayisiyla;

U= a+p (3.1)
olur.

Bu ¢alismada, trityumun aktivite derisiminin belirlenmesinde sonuca etki eden, numunenin sayim hizi, kim-
yasal geri kazanim, sayim verimi, numunenin kiitlesi, hacmi gibi belli basli parametrelerin birlesik 6lglim
belirsizligine katkilar1 ayr1 ayr1 incelendi.

3.1.1. Numunenin Net Sayim Hizindan Gelen Belirsizlik

Numunenin gergek aktivite derisimini bulabilmek i¢in zemin sayim hizini toplam sayim hizindan ¢ikart-
mak gerekir. Bu durumda diizeltilmis net sayim hizindan gelen belirsizlik U gy asagidaki formiil kullanilarak
hesapland.

Rypet = Rpymune — B (3-2)

117



196

197
198
199
200
201
202

203

204
205

206
207
208

209
210
211
212

213
214

215

216

217

218
219
220

221

222

223
224

225

226
227
228

229
230

231
232

Canakkale Onsekiz Mart Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi 2020, Cilt 6, Say: 1, Sayfa: 112-121

R B

UR - numune + (3.3)
thumune tzemin

Riet : Numunenin net sayim hizi, cpm

Rnumune : Numunenin toplam sayim hizi, cpm

B : Zemin (61l su) sayim hizi, cpm

thumune : Numunenin sayim siiresi, dk
temin : Zemin (Sli su) sayim siiresi, dk

50°ser dakikalik periyotlar halinde 5 tekrarli olarak sayimi tamamlanan spike trityum numunesinin net sayim
hizindan gelen belirsizlik degeri 10,82 s™ olarak hesaplanmustir.

Uy = 2,66 X 107 g + 3,05 X 107° X :
) = 2,66 X 10™* g +3,05 x 107° X R 3.4

Olii su iizerine eklenen trityum miktari, standart ile doldurulan piknometrenin eklemeden dnce ve sonraki t
artimlar1 arasindaki farktan hesaplandi. Her iki tartim igin esitlik (3.4) kullanilarak hesaplanan belirsizlik
degerlerinin kareleri toplaminin karekokii tartimdan gelen birlesik standart belirsizlik degeridir ve % 0,027
olarak bulundu.

Trityum standardinin aktivite derisiminden gelen belirsizlik degeri, standardin kalibrasyon sertifikasinda
verilen deger kullanilarak

[Uy_s/Cy_s] = 0,0041
olarak hesaplandi.
3.1.3. Geri Kazamim Faktoriinden Gelen Belirsizlik
Geri kazanim faktoriinden gelen belirsizlik Esitlik 2°de verilen distilasyon geri kazanim oran1 kullanilarak

hesaplandi. Buna gore yapilan 10 ayr distilasyon sonucu elde edilen % geri kazanim faktorii (F) 1,00 olarak
belirlendi ve belirsizlik degeri

Uty = RSD/\n (35)

esitligi kullanilarak 0,0154 olarak hesaplandi.

3.1.4. Tekrarlanabilirlikten Gelen Belirsizlik

Analizi yapan laboratuvar personelinin tekrarlanabilirlik ¢aliymasindan gelen belirsizlik (Ur), ¢alismaya
katilan kisilerin analiz sonuglarinin bileske standart sapmasinin toplam analiz sayisinin karekokiine
boliinmesiyle,

[U(T) = RSDbileske/\/ntoplam ] =0,00128 (3-6)

olarak hesaplandi.

118



233

234
235
236
237

238
239

240
241

242

243
244
245
246

247
248
249
250

251

252

253
254
255
256
257
258
259
260
261
262
263
264
265
266
267

Canakkale Onsekiz Mart Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi 2020, Cilt 6, Say: 1, Sayfa: 112-121

3.2. Birlesik Standart Belirsizligin Hesaplanmasi

Bilesenlerin tek tek belirsizliklerinin hesabi kolaydir, fakat biitiin bilesenlerin toplam belirsizlik iizerine
katkist hakkinda ¢ok fazla bilgi vermezler. Ancak biitiin bilegenlerin oransal olarak katkilar1 karsilastirilabi-
lir. Bu amagla trityumun hesaplanan aktivite derisimi lizerine katkis1 olan belli basl parametrelerin belirsiz-
lik degerleri ve katkilar1 Tablo 1°de verildi.

Birlesik belirsizlik, net sayim belirsizligi ile sayim verimi belirsizligine bagli olarak degiskenlik gdsterdigin-
den genel bir formiille ifade edilememektedir.

Ancak analiz sonucu (Y), birlesik belirsizlik degeri ile birlikte asagida verildigi sekilde rapor edilmistir.

Y £ V2WU0/X:)? 3.7)

Y : Trityum aktivite derisimi (Bgkg)
Xi: Belirsizlik bileseninin degeri
U,i: Her bir bilesenin belirsizligi

Apyie=16,33+347 (k=2 % 95 Giiven Seviyesi)

Tablo 1
Trityumun aktivite derisiminin belirlenmesi ile ilgili belirsizlik bilesenleri ve standart birlesik belirsizlik.

Belirsizlik, Bagil belirsizlik, % Kat-

Bilesen Deger, X ue, u(y/X K
Net sayim hiz1 (R-B) 117 10,82 0,092 74,8
Sayim verimi, € 0,30 0,015 0,051 23,0
Geri kazanim faktori, F 100 1,50 0,0154 2,09
Tekrarlanabilirlik 100 1,277 0,00128 0,014
Tartim, g 8 0,00029 0,0000363 0,0
Aktivite, (Bq/kg) 16,33

Standard birlesik belirsizlik 1,74

Genisletilmis belirsizlik (k = 2) 3,48

4. Sonug¢

Giiniimiizde bir analiz sonucunun 6l¢iim belirsizligi ile birlikte rapor edilmesi, hem analizi yapan kiginin
kendi sonuglarinin kalitesini gorebilmesi agisindan hem de analiz sonucunu kullananlara sonucun giivenilir-
ligi hakkinda oldukc¢a 6nemli bilgiler verir. Ciinkii analiz sonucu ile birlikte rapor edilen belirsizlik degeri
laboratuvarin izlenebilir ve iyilestirmelere acik bir analiz yontemi kullandiginin agik bir gostergesidir. Olgiim
belirsizligi biit¢esinin hazirlanmasi, belirsizlik bilesenlerinden hangisinin veya hangilerinin daha etkili oldu-
gunu ve bodylece analiz yonteminin hangi asamalarinda iyilestirmelere gerek duyuldugunu gosterecektir.
Ayn1 zamanda performansi daha iyi cihaz sistemleriyle galisilmasi, ¢evresel ve dis etkenlerin siirekli kontrol
edilmesiyle daha diisiik belirsizlik diizeylerine inmek her zaman miimkiindiir. igme sularinda trityum radyoi-
zotopunun aktivite derisiminin belirlenmesi amaciyla, spike su numunesine uygulanan ASTM D 4107-08
standart analiz metodunun sonuglar belirsizlik bilesenleri ve bunlarin standart birlesik belirsizlik degeri iize-
rine katkilari ile birlikte Tablo 1’de verilmistir. Tablodan da goriildiigii gibi en biiyiik belirsizlik bilesenleri-
nin sirastyla numunenin sayim hizi ve sayim verimi oldugu goriilmektedir. Sayim hizi numunedeki trityu-
mun aktivite derisimi ile sayim verimi de trityumun beta 151ma enerjisi ile dogrudan ilgili parametrelerdir. Bu
nedenle 6zellikle diisiik aktiviteye sahip numunelerin sayim siirelerini uzun tutmakla sayim hizindan ve sa-
yim veriminden gelen belirsizlik katkilarin1 6nemli 6l¢iide azaltmak miimkiindiir.
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