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Procedimiento para la conservacion y preparacion de muestras de suelo para la determinacion de la radiactividad

1. Prélogo

El fin de este trabajo es informar sobre los objetivos fijados, los contenidos a tener pre-
sente y el proceso seguido por el Subgrupo de Conservacion y Preparacion de Muestreas
para el desarrollo de un Procedimiento para la Recepcion, Conservacion y Preparacion de
muestras de suelo, publicado como Norma UNE.

El Subgrupo de Conservacion y Preparacion es miembro del Grupo de Normas, integrado en el
Subcomité SC-03 del Comité Técnico de Normalizacion CTN-73 de AENOR, y estéa formado por
las siguientes personas:

Antonio Baeza Universidad de Extremadura. Coordinador
Adela Alonso Geocisa

Mari Carmen Heras Ciemat

En el presente documento se pretende describir los objetivos establecidos, los criterios aplicados,
los procesos seguidos y los contenidos esenciales que se estimaron debian recogerse en un texto para
gue pudiera constituir un procedimiento normalizado, en el que se englobase el conjunto de acciones
necesariamente implicadas para la recepcion de las muestras de suelo en el laboratorio, su registro, su
conservacion y su preparacion, previa a la eventual separacion radioquimica y en todo caso, previa a la
medida de su contenido radiactivo.

Asi pues, con la aplicacion del precitado procedimiento normalizado se deberia poder garanti-
zar al menos los siguientes dos aspectos que condicionan extraordinariamente la calidad de los re-
sultados que se obtengan en el andlisis del contenido radiactivo existente en las muestras de suelos.
En primer lugar, facilitar la preservacion temporal de las citadas muestras, es decir, debe recoger
los procedimientos que son precisos aplicar para que las muestras de suelos asi tratadas mantengan
inalterables con el tiempo sus caracteristicas fisico-quimicas. En segundo lugar, asegurar que los di-
ferentes ensayos se ejecutan sobre alicuotas de la muestra de suelos originalmente recolectada, con
propiedades y composicion idénticas entre si y a su vez idénticas a las de la muestra de suelos de la
que proceden.



Introduccion y justificacion

2. Introduccion y justificacion

Variaciones en la forma de manipular, conservar y preparar una muestra previa a la medida de
su contenido radiactivo, pueden afectar considerablemente a los resultados que se obtengan.

Una vez recolectada una muestra de suelo, con el objetivo de determinar su contenido radiactivo,
debe sometérsele a una serie relativamente amplia de procesos consecutivos. Estos van desde su
transporte al laboratorio, su recepcién, conservacion, la eventual extraccion de alicuotas para efec-
tuar sobre ellas las correspondientes separaciones radioquimicas, garantizando en todo caso que
cada una de dichas alicuotas son a su vez representativas de la muestra de suelo inicial; hasta final-
mente la preparacion y el acondicionamiento de la muestra o de sus alicuotas para su medida pro-
piamente dicha. Como consecuencia de todos estos procesos, pequefias variaciones en la forma de
manipular, conservar y/o preparar la muestra para determinar su contenido radiactivo, pueden afec-
tar considerablemente a los resultados, aspecto éste que tiene una singular relevancia para mues-
tras de suelos de caracteristicas radiactivas calificables de ambientales, dado que en ellas las activi-
dades que se pretenden cuantificar, son nhormalmente muy préximas a los limites de deteccién de
los procedimientos de medida.

Asi pues, si siempre es necesario el reducir las posibles fuentes de variabilidad externa, este
aspecto cobra aun mayor importancia si cabe, cuando se trata de realizar un seguimiento tem-
poral sistematico del contenido radiactivo presente en el suelo existente en un determinado pun-
to, representativo de una zona geografica, o cuando se desea efectuar la comparacién de los re-
sultados obtenidos para diferentes zonas geograficas, maxime cuando estos valores suelen ser
frecuentemente proporcionados por diferentes laboratorios.

Sin embargo, es fécil apreciar a partir de la lectura del apartado de “material y métodos” de un
gran numero de trabajos cientificos publicados en este campo, una cierta minusvaloracion hacia la
significancia del conjunto de actividades que deben desarrollarse con las muestras de suelos, des-
de su recepcidn en el laboratorio hasta su tratamiento radioquimico o analisis. Asi, amodo de ejem-
plo, en algunos casos, los detalles que se citan se circunscriben exclusivamente al tamafio maximo
de grano que se selecciona para que integre las muestras de suelo sometidas a analisis (BUN94),
(LLA94), cuando éste y su composicion es determinante del contenido radiactivo no sélo de ori-
gen artificial (BAE95), sino también de origen natural de dichos suelos (BAE95A). En otros casos,
se indican las temperaturas de secado o de calcinado de las muestras (BUN94), (LLA94), sin apor-
tar informacion sobre los tiempos que se emplean en dichos procesos, o las razones y los controles
que se aplican para garantizar que las caracteristicas de las muestras de suelos asi obtenidas per-
manecen inalteradas.

Por todo lo cual, y dado que la utilizacion de procedimientos normalizados, permiten reducir
en gran medida las posibles diferencias que pueden producirse en los resultados obtenidos, ha pa-
recido conveniente disefiar uno de rango nacional UNE73311-5 (UNEOQ2A) aplicable a la utiliza-
cién de diferentes procesos para la recepcién, conservacién y preparacion de las muestras, el cual
se presenta esquematicamente en la figura 1, contribuyendo ademas su utilizacién sistematica a ase-
gurar un estandar de la calidad en los resultados obtenidos.
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Figura 1. Esquema del procedimiento para la recepcion, conservacion y preparacion de suelos
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3. Campo de aplicacion

Es de aplicacion a cualquier tipo de muestra de suelo en la que deseemos conocer su con-
tenido radiactivo, con tal de que éste se sitte dentro del rango de valores calificable de
habitual en muestras ambientales.

El procedimiento elaborado es de aplicacion a todo aquel laboratorio que precise efectuar practicamen-
te cualquier tipo de andlisis disefiado para permitir la medida de alguno o todos los componentes radiactivos,
bien de origen natural o artificial, existentes en una muestra de suelo.

El Unico prerrequisito a tener en cuenta es que sea esperable que dichos contenidos radiactivos
sean calificables de ambientales, es decir, que sean del orden de magnitud de los que normalmente
se detectan en los suelos no especialmente contaminados o con elevados contenidos radiacti-
vos naturales, de forma tal que no se precise adoptar medidas adicionales a las que ya se tie-
nen en cuenta en la Norma elaborada, para la proteccién personal del laboratorio contra las
radiaciones ionizantes (BOEO1) durante la manipulacion de dichas muestras, o para evitar la
transferencia en el propio laboratorio de cantidades mesurables de radiactividad, a través de
los materiales y equipos utilizados.
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4, Sistematica de trabajo

Para la redaccion de la presente norma, se han seguido diversas fases en su desarrollo, partiendo
de la constitucion del equipo de trabajo.

Se inicio con la elaboracién de un primer borrador, para lo que fue preciso disefiar la forma de
coordinacion de las actividades a desarrollar, aspecto que resulté relativamente sencillo debido a lo
reducido del subgrupo de trabajo. Se procedio a la recopilacién sistematica y distribucion entre los
miembros del subgrupo, de las normas y de los procedimientos de diversos rangos existentes. Se
decidio analizar todos los documentos que tuvieran que ver con el procedimiento a desarrollar, aun-
que tan solo fuera de manera tangencial. En las referencias existentes, al final de este documento,
se ofrece una lista de parte de la documentacion consultada, utilizando como criterio de seleccion
su especial relevancia o utilidad, bien para documentar o para aclarar aspectos complementarios al
presente procedimiento normalizado, o bien para apoyar una determinada toma de decision en la
norma elaborada.

Una vez redactado un primer texto como base de discusion, se procedio al andlisis de los pun-
tos débiles del texto propuesto y a la elaboracién consensuada del ya citado primer borrador. Tan-
to este primer borrador, como las sucesivas versiones que del mismo se han ido elaborando, como
consecuencia del proceso de andlisis critico de los comentarios recibidos, por la difusion del bo-
rrador a sectores cada vez mas amplios de personas, laboratorios o entidades, directamente impli-
cadas en la proteccion radiol6gica ambiental, han sido fruto del acuerdo unanime de los tres inte-
grantes del subgrupo de trabajo.
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5. Desarrollo del procedimiento

5.1. Sobre la recepcion de las muestras de suelos

Tres son los aspectos que deben destacarse sobre la recepcién en el laboratorio de una muestra de
suelo.

En primer lugar, la importancia que tiene el registro, la aceptacion, el rechazo o la realizacion
de las observaciones que deban efectuarse sobre las muestras de suelos recibidas y sobre la docu-
mentacion que la acompanfia a su llegada al laboratorio.

Este aspecto es clave para asegurar tanto la correcta identificacion de la muestra, como pa-
ra poder garantizar que ésta no ha sufrido alteraciones significativas desde su recoleccion, o que
en cualquier caso, se han documentado convenientemente las deficiencias 0 anomalias existentes
en la misma, de forma que se puedan tener presentes a la hora de valorar los resultados que se
obtengan.

En este sentido, es clave la existencia de unos criterios claramente establecidos en cada la-
boratorio para la aceptacion o rechazo de una muestra en el mismo, lo cual en el caso de las
muestras de suelos puede ser especialmente sencillo, como es el rechazo que debe producirse
cuando la muestra recibida carece de identificacion. En cualquier caso, dichos criterios no de-
ben dejarse al libre albedrio de la persona concreta que en cada momento efectla la recepcién
de la muestra.

La correcta identificacién de la muestra en el laboratorio, se garantiza trasladando a la corres-
pondiente base de datos, a la que se incorpora ésta durante su registro, todas aquellas informacio-
nes relativas al muestreo, que deben venir consignadas en la correspondiente ficha, que debe acom-
pafiar a cada muestra de suelo, tal y como se especifica en la norma elaborada al respecto (UNEO02).
Por ello, para su correcto ingreso en el laboratorio, sélo se precisa completar dichos datos con la
fecha de recepcién en el mismo, la clave identificativa de la muestra en el laboratorio, que puede
coincidir o no con la referencia dada a la muestra durante su recoleccion y con las observaciones
efectuadas durante el muestreo, que deben figurar en la ficha que acompafia a la muestray / o las
que han sido necesario realizar en el acto de su recepcion en el laboratorio.

En segundo lugar, ha de destacarse la necesidad de poseer un sistema eficiente de registro y de
documentacion de las muestras recepcionadas, que abarque desde que ésta ingresa en el laborato-
rio, hasta que se efectlia la emision del correspondiente informe de su contenido radiactivo y el pos-
terior archivo definitivo de todas las determinaciones analiticas realizadas.

En tercer lugar, que debe garantizarse la cripticidad de la muestra durante su transito en el la-
boratorio, de forma que se ignore por los sucesivos operadores y analistas que con ella trabajen,
tanto el origen de la muestra, como el destinatario de los analisis realizados. Este requisito se des-
prende sistematicamente de las exigencias recogidas en la norma UNE-EN ISO/IEC 17025 (UNEOQO)
destinadas al aseguramiento de la calidad en los laboratorios de ensayo.
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Es por ello que la norma aqui elaborada concretamente especifica que durante el transito de
la muestra de suelo por los diferentes laboratorios de preparacion, de radioquimica y de medi-
da, debe ir acompariada solamente de la informacion estrictamente necesaria, en primer lugar,
para su correcta identificacion encriptada, en segundo lugar, para conocer la evolucién que ha
ido experimentando, como consecuencia de los tratamientos a los que se le ha ido sometiendo,
y en tercer lugar, para tener en cuenta los tratamiento y / o analisis que posteriormente se debe-
ran llevar a cabo. Para estos dos Ultimos aspectos, cobra especial importancia el poseer una in-
formacion precisa sobre detalles tales como: las sucesivas masas de la muestra original o de sus
alicuotas que resultan como consecuencia de los diversos procesos a los que se la somete (elimi-
nacién de piedras no porosas y de cuerpos extrafios, desecacion, tamizado, calcinacion, etcéte-
ra); la fecha de envasado o de preparacion previa a su medida, cuyo conocimiento es preciso a
modo de ejemplo, para los anélisis espectrométricos gamma, con el fin de garantizar que se ha
reestablecido en la muestra el equilibrio radiactivo entre el radén y sus descendientes, antes de
proceder a dicha medida; y los posteriores tratamientos o andlisis que deben realizarse sobre di-
cha muestra, para conocer sin ambigtedad si ésta debe remitirse a otro laboratorio o si finalmente
debe almacenarse como muestra ya medida.

5.2. Sobre la conservacion de la muestra

La regla de oro a seguir en cuanto se recepciona una muestra, es que ésta se prepare para su ana-
lisis en el menor tiempo posible. En cualquier caso, durante ese lapsus temporal debe garanti-
zarse que las condiciones para su conservacion sean tales que permitan mantener inalteradas sus
principales propiedades fisico-quimicas, con especial hincapié en conservar su porcentaje de hu-
medad relativa y su contenido en materia organica. En este sentido, se decidié en concordancia
con los procedimientos normalizados elaboradas al respecto por otros paises (AFN98), detallar
en el presente procedimiento unos condicionamientos que fueran progresivamente mas exigen-
tes para la conservacion de la muestra, cuanto mayor fuese la citada demora previsible hasta su
preparacion. Estos concretamente hacen referencia a las condiciones ambientales en las que de-
be encontrarse la muestra, con especial atencion a la temperatura ambiente y a los contenedores
en los que situarla.

Asi pues, la muestra debe situarse simplemente en un lugar fresco, T<20°C, y fuera de la inci-
dencia directa de la luz solar, en el caso de que su preparacién se efectle de forma practicamen-
te consecutiva a su recepcion. Por su parte, debe mantenerse refrigerada, T2-4°C, si el lapsus tem-
poral entre ambas actuaciones se va a demorar hasta 48 horas. Por ultimo se especifica que debe
conservarse congelada, T3-18°C, en el caso de que sea previsible una mayor tardanza en iniciar
su preparacion y deban efectuarse paralelamente a las determinaciones radiactivas, la cuantifi-
cacién de parametros tales como el pH, el contenido en materia organica del suelo original o su
humedad relativa.

Al respecto debe sefialarse que fue especialmente controvertida la conveniencia o no de con-
gelar la muestra de suelo. Las razones en contra iban desde la dificultad préctica de algunos de
los laboratorios consultados en disponer de arcones congeladores suficientes para la conserva-
cion de este tipo de muestras, hasta la mas admisible desde el punto de vista cientifico, sobre la
posible rotura de la estructura del suelo a analizar, por la congelacion del agua que dichas mues-
tras pudieran contener. En cuanto a las razones favorables a que se sometan a dichas bajas tem-
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peraturas, ademas de que asi lo indican otras normas nacionales sobre este mismo objeto y cam-
po de aplicacion (AFN98), esta la de que el objetivo perseguido es el de intentar mantener inal-
teradas las caracteristicas de las muestras de suelos, por lo que hace referencia al valor de para-
metros como los antes citados, que contribuyen a explicar la mayor o menor presencia y
consecuentemente, la dinamica de determinados radionucleidos, en particular los de origen ar-
tificial, en las muestras de suelo analizadas (BAE95), (BER92).

5.3. Sobre la preparacion de la muestra

Con el fin de facilitar la correcta utilizacién del procedimiento propuesto, se detallo éste para dis-
tintos supuestos, tales como: la realizacion de andlisis espectrométricos gamma con la determina-
cién o no de radionucleidos volatiles y la preparacion previa de la muestra a la realizacion en la
misma de las separaciones radioquimicas precisas para la medida de los emisores alfa o beta, pro-
ducidas por el elemento quimico extraido. Asimismo, se reflejo el como operar en el caso de exis-
tir una extrema urgencia para obtener un primer valor de su contenido radiactivo, en particular
cuando se sospecha la presencia de radionucleidos emisores gamma de vida muy corta, indican-
do que en cualquier caso y tras dicha primera cuantificacion, debe sistematicamente aplicarse a
esa muestra, el procedimiento estandar que corresponda de entre los descritos en la Norma.

Seguidamente identificamos los principales puntos objeto de discusion que surgieron, por lo que
a este apartado se refiere, asi como el modus operandi que finalmente se estimé mas conveniente se-
guir para la correcta preparacion de las muestras de suelo previo a su andlisis radioactivo.

En primer lugar, la discusion se centré en la propia definicion de cual es la parte de la muestra
de suelo recepcionada que sera objeto de tratamiento y analisis. Al respecto, es obvio que de la ci-
tada muestra deben previamente eliminarse todo lo que pueda genéricamente identificarse como
objetos extrafios a la misma, tales como: raices, hojas, insectos, papeles, etcétera. Sin embargo, no
existe un consenso universal, en una vez disgregada la muestra mediante un mazo de goma o si-
milar, cual es el méximo tamafo de grano de las piedras no porosas que no serd desechado de la
muestra de suelo recolectada previo a su preparacion. Este finalmente se fijé en el presente pro-
cedimiento en 2 mm, ya que muy frecuentemente se considera a este valor como la frontera entre
los Ilamados elementos gruesos del suelo y las fracciones de arena, limo y arcilla que lo integran
(POR99), pareciendo pues constituir una cota superior aceptada por un suficientemente amplio
numero de laboratorios y de investigadores (BUN94), (LLA94), para extraer de forma previa al
analisis radiactivo, las fracciones mas finas integrantes de las muestras de suelo.

Asi pues, una vez seleccionada la parte de la muestra sobre la que actuar, es el momento en el
que se pueden obtener alicuotas de la misma que permitan conocer determinadas propiedades de
dichos suelos que faciliten la interpretacion de los resultados obtenidos. Al respecto debe prestar-
se un especial cuidado en la obtencién de dichas alicuotas, ya que debe garantizarse que éstas son
representativas de la muestra de donde se extrajeron. Obviamente, existe un gran nimero de pro-
cedimientos destinados a poder efectuar el cuarteo de una muestra de suelos, de forma que satis-
faga el antedicho requisito. Por nuestra parte y a modo de recomendacion indicamos la existencia
de la norma UNE 103 100 (UNE95B). De esta forma se estard en condicion de determinar entre
otros parametros, el pH de la muestra de suelos, el cual generalmente se efectla, bien en agua des-
tilada, o bien en una disolucion de KCI (JAC82).
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Asimismo, con la muestra de suelo que se
va a utilizar para determinar su contenido ra-
diactivo, es en este momento cuando se debe
determinar su masa, constituyendo ésta lo que
se identifica como “peso himedo”, 0 Py enla
figura 1, ya que ésta corresponde a la masa del
suelo propiamente dicha, incrementada por la
del agua libre que ésta pueda contener. Asi-
mismo, y en el caso de existir una extrema ur-
gencia para proporcionar los resultados que
se obtendrian tras la realizacion del oportuno
analisis espectrométrico gamma de la muestra Figura 2. Recipientes de uso comun para la
de suelo, porque se sospeche la presencia en espectrometria gamma de muestras de suelos
la misma de radionucleidos de vida extrema-
damente corta, se puede envasar la muestra en alguno de los contenedores habitualmente em-
pleados para efectuar este tipo de anélisis, véase figura 2, teniendo bien presente que las activi-
dades especificas que asi se calculen, distaran tanto mas de las realmente existentes en los suelos
analizados, cuanto mayor sea su humedad relativa. En todo caso, al finalizar dicha analitica, y en
el supuesto de no poseer la cantidad de muestra de suelo suficiente para proseguir paralelamen-
te con ella todo el procedimiento de preparacion que se detalla en la Norma UNE 73311-5
(UNEOQ2A), se utilizara la muestra empleada en el antes citado analisis rapido, para aplicar en ella
el procedimiento de preparacién que finalizarad con unos nuevos analisis.

En segundo lugar, nos centramos en el método a emplear para desecar la muestra de suelo y la
temperatura a la que dicha desecacion debe realizarse, de forma previa a la determinacién de su
contenido radiactivo mediante espectrometria gamma. A tal fin se describen dos alternativas. Una
para el caso de que en la muestra se sospeche la existencia o se desee cuantificar, ain cuando sea a
nivel de actividad minima detectable, la presencia de radionucleidos volatiles emisores gamma, ti-
picamente los radioyodos.

En dicho caso, el proceso de desecacion propuesto es paraddjicamente el més lento de los dos
inicialmente contemplados, al deberse efectuar de forma natural a la temperatura ambiente del la-
boratorio o en estufas de desecacion a temperaturas relativamente bajas (40 + 5) °C, para poder ga-
rantizar que no se produce la pérdida por evaporacion de los radionucleidos que se desean detec-
tar. Por su parte, dicha temperatura puede elevarse hasta los (105 = 5) °C en el caso contrario,
acortandose en consecuencia el tiempo preciso para provocar la pérdida total de la humedad
existente en la muestra. El tiempo necesario para el secado de la muestra, l6gicamente depende prin-
cipalmente de sus caracteristicas, de su humedad relativa y de la temperatura de secado. Con la ex-
periencia adquirida, cada laboratorio debe conocer la duracién estandar de este proceso, en cual-
quier caso y hasta estimar un tiempo minimo que garantice dicho secado, debe verificarse la
constancia en el peso final de la muestra de suelos, lo cual indicaria que ya se ha realizado la pér-
dida de humedad. A la masa de la muestra asi obtenida se le identifica como “peso seco”, o0 Psy
Psv en la figura 1.

Frecuentemente se requiere conocer el contenido radiactivo especifico de los suelos, expresan-
do éste en unidades de superficie, como por ejemplo en Bg/m?, lo cual es generalmente muy util

para comprender la distribucion de los radionucleidos de origen artifical depositados en los mis-
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Figura 3. Tamizadora vibratoria para muestras Figura 4. Molino de bolas para el triturado
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mos, como pueden ser los radiocesios (DEC98), los radioestroncios (SHA99) o los diferentes is6-
topos del plutonio (MICO02). Para ello, se debe conocer la densidad de los suelos, siendo este el mo-
mento del procedimiento en el que de nuevo puede obtenerse una alicuota para tal fin. En cuanto
a la densidad de un suelo, generalmente se la clasifica ésta en real o aparente (MAP94), (MAP94A).
La densidad real o méxima de un suelo, es la relacion existente entre la masa y el volumen macroscépico
ocupado exclusivamente por las particulas del suelo, mientras que la aparente o minima, es la re-
lacion existente entre la masa del suelo y el volumen macroscopico ocupado por las particulas del
mismo mas el espacio poroso existente entre ellas. Como puede verse, la distincidén entre ambas de-
finiciones determina el procedimiento por el que se cuantifica dicha densidad, existiendo de hecho
en la bibliografia un gran nimero de métodos validos e incluso normalizados (MAP94), (MAP94A),
(UNE93A) para poder determinarla.

Asimismo, este es también el momento en que deben efectuarse un gran nimero de lo que pue-
den identificarse como otros analisis complementarios a la determinacion del contenido radiactivo
en la muestra global del suelo, tales como el conocimiento de la distribucion granulométrica del
suelo considerado, ver figura 3, su contenido en materia organica o incluso una especiacion mas o
menos amplia del mismo, todos ellos son sumamente Utiles para entender la dinamica de los ra-
dionucleidos en el medio suelo.

En tercer lugar, prestamos una especial atencién en analizar la conveniencia o no de triturar
la muestra de suelo tras su desecacion y de forma previa a su andlisis espectrométrico gamma.
Este aspecto es recogido por diversas normas nacionales sobre este mismo objetivo global y cam-
po de aplicacién (AST90), (1SO99) y con ello se pretende conseguir la homogeneizacién de la
muestra a analizar, evitando las indeseables sedimentaciones y el consiguiente fraccionamiento
de la muestra, que en mayor o menor medida se va produciendo en la alicuota ya preparada pa-
ra su analisis, a medida que transcurre el tiempo entre la preparacién y la medida. Lamentablemente
no existe un consenso universal sobre el tamafio de grano al que debe reducirse por molienda,
véase figura 4, las muestras de suelo. A modo de ejemplo puede citarse que los suelos de referencia
distribuidos por el OIEA(Organismo Internacional de Energia Atdmica), poseen un tamafio ma-
yoritario de grano, entendiendo como tal que porciones superiores al 90% de su masa posean un
tamario de grano igual o inferior a 712 mm. En este sentido, la presente norma establece que di-
cho tamafio de grano final mayoritario sea de 0.5 mm. Para ello, deberé triturarse la muestra, pu-
diéndose utilizar para tal fin un molino de bolas, véase figura 4, debiendo consecuentemente co-
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nocerse la masa de la fraccion de la muestra que pasa dicho tamiz, y que corresponde a la que en
la figura 1 se identifica como Pt “peso fraccién tamizada”, ya que es ésta sobre la que se conti-
nuard el procedimiento previo a su analisis.

En el caso de los andlisis espectrométricos gamma, sélo resta introducir la fraccién tamizada
de la muestra de suelo en alguno de los recipientes para los que se posea calibrado en eficiencias
el correspondiente detector de germanio, véase figura 2. En ese momento debe determinarse el
peso de la muestra introducida en el recipiente, Py en la figura 1. Una vez sellado e identificado
de forma criptica dicho contenedor, se remite para su oportuno andlisis gamma. Aun cuando ex-
cede del &mbito concreto de la norma que nos ocupa, debe tenerse en cuenta que en cada labo-
ratorio debe existir la suficiente coordinacion y el correspondiente procedimiento interno, que
permita garantizar que la muestra llega al laboratorio de anélisis con la suficiente informacion
para proceder al mismo. Asi deberad poder conocerse entre otros aspectos: la clave de la mues-
tra; la masa de la muestra envasada para su analisis, Py ; el momento en que éste se sell6, ya que
esta fecha es clave si se desea que los descendientes radiactivos de las series naturales presentes
en la muestra recuperen su equilibrio radiactivo previo a su andlisis; en algunos casos, la densi-
dad de la muestra analizada, para tener en cuenta los efectos de autoabsorcion a la hora de se-
leccionar la curva de calibrado en eficiencias mas adecuada; y el destino de la muestra una vez
finalizado el citado analisis espectrométrico gamma.

En cuarto lugar, se abordd la calcinacion de la muestra de suelo como paso previo a la realiza-
cién sobre la misma del correspondiente procedimiento por el cual extraer de forma selectiva de-
terminados radionucleidos emisores alfa o beta. Al respecto se encontrd que las practicas puestas
a punto por los distintos laboratorios eran relativamente similares entre si, aunque basicamente di-
ferian en la temperatura de calcinacién, situada sisteméaticamente por encima de los 450 °C y el tiem-
po de calcinacion a dicha temperatura, desde unas pocas horas a un dia. Es por ello que no se pro-
pone en la norma un valor concreto para los antes dos citados parametros, temperatura y tiempo,
si no que en su lugar se indica un rango de valores para los mismos, entre 450° y 650°C y durante
24 horas. Con ello se deja libertad a cada laboratorio para que seleccione el valor que responde de
forma més adecuada a la caracteristica de los suelos por ellos tratados. En cualquier caso, se indi-
ca explicitamente que el resultado de dicho proceso de calcinacidén debe ser una muestra de color
homogéneo y con total ausencia de manchas o puntos de color negro, que delatarian la presencia
de materia organica en estado carbonoso ain no destruida.

Obviamente, una vez finalizada la calcinacion, la muestra resultante se introduce en el oportu-
no recipiente para su traslado al laboratorio, en donde se efectuara la correspondiente separacion
radioquimica. En dicho momento debe determinarse la masa calcinada remitida, que genéricamente
se identifica como “peso muestra” o Py. En este momento es cuando de nuevo debe resaltarse la
necesidad de que exista en cada laboratorio la suficiente coordinacion y el correspondiente proce-
dimiento interno, que permita garantizar que la muestra llega al laboratorio de radioquimica con
la suficiente informacion para proceder a la oportuna separacion.

Por ultimo, y como hemos ido indicando a lo largo del presente documento, en el procedi-
miento normalizado que se ha elaborado se aportan asimismo referencias de otras normas com-
plementarias a la presente para abordar, en el caso de que sea preciso, problemas tales como el
del cuarteo de la muestra, (UNE95B), aspecto éste que ineludiblemente tiene que ser abordado
en el caso de que el tamafio de la muestra de partida supere notablemente las necesidades que se
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poseen para su andlisis y siempre que ésta deba dividirse en alicuotas para ejecutar sobre cada
una de ellas distintas determinaciones. Asimismo, en la bibliografia que integra el procedimien-
to propuesto, se aportan tanto normas, como procedimientos oficiales o ampliamente admitidos,
para entre otros aspectos poder realizar, en caso de que sea preciso, las determinaciones de: a) la
densidad aparente o la real de la muestra de suelo (MAP94), (MAP94A) y (JAC82), aspecto és-
te necesario para expresar el contenido radiactivo de un suelo en unidades de superficie del mis-
mo; b) la composicion granulométrica de dicho suelo (UNE95), (UNE95A) y (JAC82); ¢) su con-
tenido en materia organica (UNE93) y (JAC82).

Como en cualquier otro procedimiento normalizado, el presente se acompafia de una relacién
de los aparatos y materiales precisos para poder ejecutarlo. Al respecto, debe sefialarse que ésta no
constituye una relacion pormenorizada y excluyente de dichos equipos y materiales. En algunos ca-
so0s se identifica una caracteristica minima, como es la capacidad y sensibilidad que se recomienda
posean las balanzas a utilizar, o la temperatura minima que deben alcanzar la estufa o el horno con
el que trabajar, cuando de hecho dichos requisitos minimos son ampliamente satisfechos por la prac-
tica totalidad de marcas dedicadas a la fabricacién de esos equipos de laboratorio. En otros casos,
se distingue como optativo la utilizacion o no de algunos de dichos equipos, como es el caso del
congelador, el cual no es en absoluto necesario si se puede garantizar que el tiempo que trascurre
desde la recepcién de la muestra hasta el inicio de su preparacion no supera las 48 horas.

Asimismo, se indica explicitamente la necesidad de adoptar todas aquellas medidas que sirvan
para evitar la transferencia de contenidos radiactivos entre muestras. Para ello, se hace hincapié en
la necesaria limpieza que deben tener todos los aparatos y materiales que se utilicen durante la pre-
paracion de cada muestra.
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