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Procedimiento para la conservacion y preparacion de muestras de sedimento para la determinacion de la radiactividad ambiental

1. Prologo

El presente documento informa sobre los objetivos fijados, los procesos seguidos y los
contenidos esenciales que el Subgrupo de Conservacion y Preparacion de Muestras estima
deben formar parte del procedimiento a seguir para la correcta recepcion, conservacion y
preparacion de muestras de sedimento, antes de efectuar la determinacion de su contenido
radiactivo, y siempre que éste sea calificable de ambiental.

En el presente documento se propone y explica el contenido de un procedimiento, haciendo
especial hincapié en la descripcion de los objetivos establecidos, los criterios aplicados, los proce-
sos seguidos y los contenidos esenciales que se estima deben figurar en el mismo, con el fin de en-
globar todo el conjunto de acciones necesariamente implicadas para la correcta recepcion de las
muestras de sedimento en el laboratorio, su registro, su conservacion y su preparacion. Las etapas
de preparacién incluidas en este procedimiento, finalizan justo antes del eventual tratamiento ra-
dioquimico de las muestras o de sus alicuotas, y en cualquier caso, siempre antes de llevar a cabo
la medida de su contenido radiactivo.

La aplicacion del procedimiento que aqui se describe, permite garantizar al menos dos impor-
tantes aspectos, que condicionan extraordinariamente la calidad de los resultados que se pueden
obtener en el anlisis del contenido radiactivo existente en este tipo de muestras ambientales. En
primer lugar, facilita la adecuada preservacion temporal de las citadas muestras, pues en €l se re-
cogen los procesos que deben ser aplicados para que las muestras de sedimento experimenten du-
rante el tiempo que permanezcan en el laboratorio, antes de su tratamiento quimico o medida, la
menor variacion posible en sus caracteristicas fisico-quimicas. En segundo lugar, permite asegurar
que los diferentes ensayos que se ejecutan sobre distintas alicuotas de la muestra de sedimentos
originalmente recolectada, se llevan a cabo sobre alicuotas con propiedades y composicién muy
similares entre si y a su vez representativas de la muestra de sedimentos de la que proceden.
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2. Introduccion y justificacion

Pequefias variaciones en la forma de manipular, conservary preparar una muestra de
sedimentos antes de su tratamiento radioquimico y/o la medida de su contenido radiactivo,
pueden afectar considerablemente a los resultados que se obtengan

Una vez recolectada una muestra de sedimento con el objetivo de determinar su contenido ra-
diactivo, debe sometérsele a una serie relativamente amplia de procesos consecutivos. Estos abar-
can desde su transporte al laboratorio, su recepcion y conservacion en el mismo, hasta la eventual
extraccion de alicuotas para efectuar 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 partida), y finalmente la preparacion y el acondicionamiento de la muestra o de sus ali-
cuotas para su medida propiamente dicha. Como consecuencia de todos estos procesos, pequenas
variaciones en la forma de manipular, conservar y/o preparar la muestra antes de determinar su
contenido radiactivo, pueden afectar considerablemente a los resultados. Aspecto éste que tiene
una singular relevancia para muestras de sedimento de caracteristicas radiactivas calificables de
ambientales, dado que en ellas las actividades que se pretenden cuantificar pueden ser en algunos
casos muy proximas a los limites de deteccion de los procedimientos de medida.

Ademas, si siempre es necesario reducir al maximo las posibles fuentes de variabilidad exter-
na, este aspecto cobra ain mayor importancia si cabe, bien cuando se pretende realizar un segui-
miento temporal sistematico del contenido radiactivo de los sedimentos existentes en un
determinado punto representativo de una zona geografica, o bien cuando se desea efectuar la com-
paracion de los resultados obtenidos para diferentes zonas geograficas, maxime cuando estos va-
lores suelen ser frecuentemente proporcionados por diferentes laboratorios.

Sin embargo, es facil apreciar a partir de la lectura del apartado de “materiales y métodos” u otro
equivalente en los trabajos cientificos publicados sobre algtin aspecto basado en el estudio de este tipo
de muestras, que existe una cierta minusvaloracion de la importancia del conjunto de actividades que
deben desarrollarse con las muestras de sedimento, desde su recepcion en el laboratorio hasta su tra-
tamiento radioquimico o analisis, ya que éstas frecuentemente no se plasman o se hace de una manera
sumamente reducida. Asi, amodo de ejemplo, indicaremos que en numerosos casos la informacién que
se cita sobre estas actividades es practicamente nula (KHAO05) (COO00) (DAHO04), o se limita a refe-
renciar articulos previos no facilmente accesibles (MCLO04), mientras que en otros casos, aunque se ci-
ta por ejemplo la temperatura de secado de las muestras y su tiempo de aplicacion (BOL02), o el
tamizado de las muestras (GAS02), no se aporta informacion sobre los controles que se aplican para
garantizar que las caracteristicas de las muestras de sedimentos asi obtenidas permanezcan inalteradas.

Por todo lo cual, y dado que la utilizacion de procedimientos consensuados entre los diferentes
laboratorios permiten reducir en gran medida las posibles diferencias que pueden producirse en los
resultados obtenidos, contribuyendo ademads con su utilizacion sistematica a asegurar un estindar de
calidad en los resultados obtenidos, es conveniente proponer uno que abarcando todos los procesos
implicados en la recepcidn, conservacion y preparacion de muestras de sedimento, también
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contemple todas aquellas variantes que siendo practica habitual en los laboratorios, no influyan ne-
gativamente a la hora de lograr el nivel de calidad deseado. El procedimiento que aqui se propone,
se desarrolla a continuacién y se encuentra representado esquematicamente en la figura 1.
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\
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P
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PREPARACION PARA RADIOQUIMICA

7) Calcinar
T =450 - 600°C

U B P, —> 8) Envasary enviar al laboratorio de radioquimica

Figura 1. Esquema del procedimiento para la recepcion, conservacion y preparacion de sedimentos
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3. Campo de aplicacion

El procedimiento que aqui se describe es aplicable a cualquier tipo de muestra de sedimento en
la que deseemos determinar su contenido radiactivo, con tal de que éste se sitie dentro del
rango de valores calificable de habitual en muestras ambientales.

El procedimiento elaborado es de aplicacién en todo laboratorio que precise efectuar praicti-
camente cualquier tipo de anilisis disenado para determinar alguno o todos los componentes ra-
diactivos, bien de origen natural o artificial, existentes en la muestra de sedimento objeto
de estudio.

El tnico prerrequisito a tener en cuenta es que dichos contenidos radiactivos deben, previsi-
blemente, ser calificables de ambientales, es decir, del orden de magnitud de los que normalmen-
te se detectan en sedimentos no especialmente contaminados o con contenidos radiactivos
naturales no enriquecidos. En particular, el procedimiento propuesto en este documento no con-
sideramos que sea aplicable cuando sea previsible que las actividades de uno o varios de los ra-
dionucleidos a determinar superen los valores de exencion establecidos por el Consejo de
Seguridad Nuclear en la Instruccion IS/05 (BOEO03) derivada del Real Decreto 1836/1999
(BOE99).

En consecuencia, no sera preciso adoptar medidas adicionales a las que ya se tienen en cuenta
en el procedimiento aqui elaborado, para la proteccion del personal del laboratorio contra las ra-
diaciones ionizantes, (BOEO1), durante la manipulacién de dichas muestras, ni para evitar la trans-
ferencia en el propio laboratorio de cantidades mesurables de contaminacion radiactiva, a través
de los materiales y de los equipos utilizados.
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4. Sistematica de trabajo

Para la redaccion del presente documento y procedimiento, se han seguido diversas fases en su
desarrollo, partiendo de la constitucion del equipo responsable de su ejecucion.

El paso inicial dado para la elaboracion de un primer borrador del procedimiento, consisti6 en
la recopilacion sistemitica y distribucién entre los miembros del subgrupo, de la bibliografia exis-
tente sobre el tema que nos ocupa, accesible para los mismos. Se decidi6 analizar todos los docu-
mentos que tuvieran que ver con el procedimiento a desarrollar, aunque tan sélo fuera de manera
tangencial. Al final de este documento, se ofrece una lista de parte de la documentacion consulta-
da, utilizando como criterio de seleccion su especial relevancia o utilidad, bien para que el lector
pueda obtener una informacion adicional a la que aqui se aporta, bien para aclarar aspectos com-
plementarios al presente procedimiento, o bien para fundamentar alguna de las decisiones que fi-
nalmente se han adoptado.

Una vez redactado un primer texto como base de discusion, se procedié al analisis por todos
los miembros del equipo de sus posibles puntos débiles, llegandose finalmente a la elaboracion
consensuada del ya citado primer borrador. Tanto este primer borrador, como las sucesivas ver-
siones que del mismo se han ido elaborando, han sido consecuencia del proceso de anilisis criti-
co de los comentarios recibidos por la difusién de todas las sucesivas versiones a sectores cada vez
mas amplios de personas, laboratorios o entidades, directamente implicadas en la proteccién ra-
diol6gica ambiental en nuestro pais. La incorporaciéon de dichas modificaciones ha sido siempre
fruto del acuerdo undnime de los integrantes del equipo de trabajo.
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9. Desarrollo del procedimiento

A continuacién se abordan los grandes apartados en los que hemos dividido el contenido del pre-
sente documento, incluyendo, al principio de cada uno de ellos, una explicacion y en su caso jus-
tificacion de su contenido. Seguidamente, en cada uno de los apartados, se describe de una forma
escueta el desarrollo concreto del procedimiento.

5.1. Sobre los equipos y materiales necesarios

Los equipos imprescindibles para el desarrollo del presente procedimiento son muy pocos. Se
reducen a una balanza con una sensibilidad tal que permita determinar las masas de los sedi-
mentos, o de algunas de sus alicuotas, con una incertidumbre relativa despreciable frente a las
demas incertidumbres implicadas en el proceso de preparacion, analisis y medida de muestras,
y a una estufa de desecacion, con temperatura regulable, que permita el secado de éstas. Tam-
bién es conveniente disponer de: un arcon congelador en el que preservar las muestras que lle-

guen al laboratorio congeladas, o que tengan que experimentar ese proceso para su
preservacion; de un horno mufla para la calcinacién de alicuotas de sedimentos en caso de que
fuera necesario; de un molino de bolas o sistema alternativo para su posible trituracion y/o dis-
gregacion y finalmente, de un juego de tamices, si se desea realizar su clasificacion granulomé-
trica. Por lo que a materiales se refiere, éstos son de uso muy comin en cualquier laboratorio
basico de quimica.

Figura 2. Horno usado frecuentemente en los
laboratorios para la calcinacion de muestras de
sedimentos

En el manejo y uso de estos equipos y materiales se debe evitar la posible transferencia del
contenido radiactivo de unas muestras a otras. Para ello, los aparatos y materiales que se em-
pleen en la preparacion de estas muestras, se mantendran siempre limpios y en perfecto estado
de uso, verificindose este aspecto rigurosamente con anterioridad a la preparacion de cada una

de ellas.
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Seguidamente, en el desarrollo procedimental, se aporta una relacion que en nada pretende ser
exhaustiva, de los equipos y materiales precisos para poder ejecutar el presente procedimiento. Al
respecto tiene que tenerse en cuenta que alguno de los equipos y materiales relacionados, pueden ser
necesarios solo de forma opcional, es decir, dependiendo del tipo de analisis que se va a efectuar con
los sedimentos. En la mayoria de los casos, se destaca alguna de las caracteristicas minimas que de-
ben satisfacer los equipos a utilizar, como puede ser la capacidad y/o la sensibilidad que se reco-
mienda posean las balanzas a utilizar, o la temperatura minima que debe alcanzar el horno con el que
trabajar, aunque de hecho dichos requisitos minimos son ampliamente satisfechos por la practica to-
talidad de los modelos y marcas dedicadas a la fabricacion de esos equipos de laboratorio.

5.1.1. Desarrollo procedimental
5.1.1.1. Equipos

Horno mufla con temperatura regulable hasta al menos 650°C.

Balanza de al menos 2 kg de capacidad y precision 0,1 g.

Balanza de al menos 250 g de capacidad y precision 0,1 mg.

Arcon congelador que garantice la preservacion de muestras de sedimentos a T= -18°C.
Estufa de desecacion con temperatura regulable hasta al menos 125°C.

Molino de bolas.

Juego de tamices.

3.1.1.2. Materiales
Envases, con geometrias adecuadas, para la preservacion y/o medida de las muestras: bol-
sas de pléstico autosellables, recipientes de polietileno de diferente volumen, cépsulas plas-
ticas tipo Petri, contenedores Marinelli, etc.
Material de uso normal en el laboratorio: espétulas, productos de limpieza, etiquetas auto-
adhesivas, guantes, rotuladores indelebles, etc.

5.2. Sobre la recepcion de las muestras

Cuatro son los aspectos que deben destacarse sobre la recepcion en el laboratorio de una muestra
de sedimento.

En primer lugar, la importancia que previo a su registro tiene la aceptacion, el rechazo o la reali-
zacion de las observaciones que se estime necesario efectuar sobre las muestras de sedimento

12
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recibidas y sobre la documentacion que las acompana a su llegada al laboratorio. Este aspecto es cla-
ve para asegurar la correcta identificacion de cada muestra, para poder garantizar que éstas no han
sufrido alteraciones significativas desde su recoleccion, y para, en cualquier caso, verificar que se han
documentado convenientemente las deficiencias o 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 cla-
ve la existencia de unos criterios claramente establecidos en cada laboratorio para la aceptacién o re-
chazo de una muestra en el mismo, no debiendo en ningin caso dejarse dichos criterios al libre
albedrio de la persona concreta que en cada momento efecttia la recepcion de la muestra.

En segundo lugar, es vital la correcta identificacion de la muestra ya aceptada en el laborato-
rio. Este aspecto se garantiza incluyendo a la nueva muestra que se esta registrando en la corres-
pondiente base de datos del laboratorio. Durante este registro, deben incorporarse a dicha base
de datos todas aquellas informaciones relativas al muestreo que deben venir consignadas en la co-
rrespondiente ficha de toma de muestras de sedimento, véase el anexo B de la Norma
UNE.73320-2(UNE04). Es decir, para su correcto registro en el laboratorio, al menos debe cono-
cerse la clave identificativa de la muestra en el laboratorio, que puede coincidir o no con la refe-
rencia dada durante su recoleccién, asi como los datos recolectados durante el muestreo, que
deben figurar en la ficha que acompafia a la muestra a su llegada al laboratorio y/o en las fichas
que hayan sido necesario realizar en el acto de su ingreso y aceptacion.

En tercer lugar, es necesario poseer un sistema eficiente de registro y de documentacién de las
muestras recepcionadas, adecuado a las dimensiones del laboratorio. Este debe comenzar, como
ya hemos indicado, con su ingreso y con las posibles observaciones sobre su estado, pero ademas
debe reflejar todo el transito de las muestras por el laboratorio, hasta que se efectiia la emision del
correspondiente informe de su contenido radiactivo y se realiza el posterior archivo definitivo de
todas las determinaciones analiticas realizadas.

Por altimo, debe garantizarse la cripticidad de la muestra durante el precitado 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 anélisis realizados. Este requisito se des-
prende sistematicamente de las exigencias recogidas en la norma UNE-EN ISO/IEC 17025
(UNEO00) destinada al aseguramiento de la calidad en los laboratorios de ensayo.

Es por ello, por lo que el procedimiento aqui elaborado concretamente especifica que duran-
te el transito de una muestra de sedimento por los diferentes laboratorios de preparacion, y de me-
dida, debe ésta ir siempre acompanada solamente de la informacion estrictamente necesaria, en
primer lugar, para su correcta identificacion encriptada, y en segundo lugar, para conocer los tra-
tamientos que posteriormente se llevaran a cabo.

5.2.1. Desarrollo procedimental
Al recepcionar en el laboratorio una muestra de sedimento, y como paso previo a su aceptacion y
registro, debe verificarse su correcta identificacion. Es decir, deben ser coincidentes los datos que

figuran en la etiqueta autoadhesiva existente en el recipiente que contiene la muestra, con los de
la ficha de muestreo que la acompana.
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Seguidamente, se procede al registro de la muestra en el impreso (electronico y/o papel) pre-
visto al efecto en cada laboratorio, en el que al menos deben figurar los datos que a continuacién
se relacionan.

5.2.1.1. En Ia base de datos de muestras recepcionadas
Tipo de muestra (sedimento lacustre, marino, de rio, etc.).
Referencia de la muestra. Referencia asignada durante la toma de muestra.

Clave de la muestra. Conjunto de nimeros y/o letras que identifica univocamente a la mues-
tra en el laboratorio, y que puede coincidir o no con la referencia de la muestra.

Fecha de recepcioén en el laboratorio.

Peticionario. Nombre de la persona fisica, institucion, empresa y/o programa destinatario
de las analiticas a efectuar en la muestra.

Punto de muestreo.
Fecha de recoleccién de la muestra.

Procedimiento de toma de muestras empleado. Se detallara, si se conoce, el instrumento de
muestreo utilizado.

Observaciones sobre el estado en el que se recibe la muestra. Entre otras es vital la infor-
macion sobre si el sedimento se recibe himedo o congelado.

Otras observaciones relevantes que figuren en la ficha de muestreo. Entre ellas, si los datos
estan disponibles: la masa total de muestra (sedimento + agua intersticial colectada con la
muestra) determinada 77z sztu tras su coleccion si ésta se recibe no congelada, la superficie
total muestreada y/o la profundidad de la extraccion. Estos datos, como veremos poste-
riormente, tienen su relevancia para determinar la cantidad de sedimento extraido por uni-
dad de superficie.

Observaciones relevantes a tener presentes durante su preparacion.

5.2.1.2. Acompanando a la muestra durante su preparacion
Clave de la muestra.
Fecha de recogida

Observaciones relevantes a tener presentes durante la preparacion. Entre ellas, si los datos
estan disponibles: la masa total de muestra (sedimento + agua intersticial colectada en la
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muestra) determinada 7z sztu tras su coleccion si ésta se recibe no congelada, la superficie
total muestreada y/o la profundidad de la extraccion.

Relacion de las anomalias habidas durante su preparacion.
Registro de otros datos relevantes obtenidos durante la preparacion.
Ensayos a realizar.

De esta forma y antes de iniciar la preparacién de la muestra de sedimento, se ha conseguido
obviar toda indicacion sobre el punto de muestreo o el peticionario del anlisis.

5.3. Sobre Ia conservacion de las muestras

La regla de oro a seguir en cuanto se recepciona una muestra de sedimento, es que ésta se prepare pa-
ra su analisis en el menor tiempo posible, ya que debe ser en las propias areas del laboratorio en don-
de se efectiia la medida de las radiaciones o el tratamiento radioquimico en donde, si es el caso, se
indique y controle el tiempo de espera aconsejable tras la recoleccion de la muestra, antes de efectuar
con ella dicha medida o tratamiento. En cualquier caso, durante el lapsus temporal que transcurre en-
tre su recepcion y la preparacion, debe garantizarse que las condiciones para su conservacion sean ta-
les que aseguren la menor variacion posible en sus propiedades fisico-quimicas, con especial hincapié
en conservar su contenido en materia organica y, si es posible, su contenido en agua.

Por ese motivo, se ha decidido detallar en el presente procedimiento unos condicionamientos
que fueran progresivamente més exigentes para la conservacion de la muestra de sedimento, cuan-
to mayor fuese la demora previsible desde su recepcion hasta su preparacion. Estos condicionan-
tes concretamente hacen referencia a las condiciones ambientales en las que debe mantenerse la
muestra, con especial atencion a la temperatura ambiente.

Asi pues, si la muestra de sedimento se recibe no congelada, debe situarse simplemente en un
lugar fresco, T<20°C, y fuera de la incidencia directa de la luz solar, en el caso de que su prepara-
cion se efecttie de forma practicamente consecutiva a su recepcion. Por su parte, debe mantenerse
refrigerada, T=+4°C, si el lapsus temporal entre ambas actuaciones se va a demorar hasta 48 horas.
Por tltimo debe conservarse congelada, T=—18°C, en el caso de que sea previsible una mayor tar-
danza en iniciar su preparacion y deban efectuarse paralelamente a las determinaciones radiactivas,
la cuantificacién de pardmetros tales como el pH, el contenido en materia organica del sedimento
original o su contenido en agua. En el caso de que la muestra o el testigo sedimentario se recep-
cione congelado, debe inmediatamente mantenerse en este estado en arcones congeladores hasta su
preparacion.

Una discusion, totalmente aplicable a este procedimiento, sobre la conveniencia o no de con-
gelar las muestras de sedimento se puede encontrar en el documento técnico andlogo a éste dedi-
cado a exponer el procedimiento para la conservacion y preparacion de muestras de suelo para la
determinacion de la radiactividad ambiental (ITT03). Dicho documento ha sido elaborado por el
mismo equipo de trabajo. En la citada discusiéon se remarca que el objetivo perseguido con la
congelacion es el de mantener inalteradas las caracteristicas de las muestras, por lo que hace
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referencia al valor de parametros como pH, porcentaje de materia organica y contenido en agua,
que contribuyen a explicar la dinamica seguida por determinados radionucleidos, en particular los
de origen artificial, en este tipo de muestras.

9.3.1. Desarrollo procedimental
5.3.1.1. En el caso de muestras de sedimento recepcionadas en estado de no congelacion
Debe limitarse al minimo el tiempo de almacenamiento de la muestra en el laboratorio, antes de
su preparacion y puesta a disposicion para su medida o tratamiento radioquimico, momento en el
que se analizara si existe algin tiempo de espera aconsejable antes de efectuar estas medidas o tra-
tamientos. En todo caso:

a) Sila preparacion de la muestra se realiza de forma practicamente consecutiva a su recep-

cion, es suficiente con situar a ésta en un lugar fresco, T<20°C, y fuera de la incidencia di-

recta de la luz solar.

b) Si el lapsus entre la recepcion y la preparacion de la muestra puede demorarse hasta 48 ho-
ras, ésta debe mantenerse refrigerada, T=+4°C.

c) Si el lapsus entre la recepcién y la preparacion de la muestra es superior a las 48 horas, és-
ta debe mantenerse congelada, T=-18°C.
5.3.1.2. En el caso de muestras de sedimento recepcionadas en estado de congelacion

En este caso, el sedimento o testigo sedimentario debe inmediatamente ser introducido en arco-
nes congeladores para mantener ese estado hasta su preparacion.

5.4. Sobre la preparacion de las muestras

En el apartado 5.2 del presente documento se especificaba que durante el transito de las muestras
de sedimento por los diferentes laboratorios de preparacion, de radioquimica y de medida, éstas
deben ir siempre acompafiadas de la informacién estrictamente necesaria para conocer:

a) Su correcta identificacion encriptada.

b) La evolucién que han ido experimentando como consecuencia de los tratamientos a los que
han ido siendo sometidas.

c) Los tratamientos o analisis que posteriormente se deberan llevar acabo o si finalmente de-
be almacenarse como una muestra ya medida.
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Estos dos tltimos aspectos cobran especial importancia en el caso de muestras de sedimento,
pues es necesario poseer una informacion precisa sobre detalles como: masa de la muestra origi-
nal o de sus alicuotas tras su desecacion y tras su posible posterior calcinacion, cantidad de mues-
tra envasada para su medida y fecha de envasado, etc.

La preparacion a la que hay que someter a las muestras de sedimento presenta una casuisti-
ca muy elevada, pues puede depender, como veremos a continuacion, del tipo de instrumento
utilizado para su extraccién, del estado en que se recepcionen y conserven las muestras (congela-
das y no congeladas) y del tipo y el niimero de determinaciones que deban realizarse. Por ello, pa-
ra facilitar el seguimiento de la ejecucion del procedimiento y con el espiritu de dotarle de la
mayor generalidad posible, hemos desarrollado éste bajo los siguientes supuestos.

a) Muestras de sedimentos extraidas con instrumentacién que impide asegurar, tanto la reco-
gida de toda el agua intersticial del sedimento, como el conocimiento de la superficie mues-
treada (supuesto 1).

b) Muestras de sedimentos extraidas con instrumentacion que permite el conocimiento de la
superficie muestreada con independencia de asegurar o no, tanto la recogida de todo el
agua intersticial del sedimento, como el conocimiento preciso de la profundidad de ex-
traccion (supuesto 2).

c) Muestras de sedimentos extraidas con instrumentacion que asegura, la recogida de todo el
agua intersticial del sedimento y el conocimiento de la profundidad de extraccién, pero en las
que por el tratamiento a que son sometidas no se conoce su superficie asociada (supuesto 3).

Para todos estos casos, detallaremos los procedimientos propuestos cuando en la correspon-
diente muestra recolectada se vayan a efectuar analisis espectrométricos gamma, con la determi-
nacion o no de radionucleidos volatiles, y cuando sea necesaria la preparacion previa de la
muestra a la realizacion en la misma de las separaciones radioquimicas precisas para la medida
de emisores alfa y beta no concretados a priori. Asi mismo, reflejaremos cémo operar en el caso
de existir una extrema urgencia para obtener un primer valor de su contenido radiactivo, en par-
ticular cuando se sospecha la presencia de radionucleidos emisores gamma de vida muy corta,
aunque en cualquier caso y tras dicha primera cuantificacion, debe sistematicamente aplicarse a
esa muestra, el procedimiento estindar que corresponda de entre los descritos en este docu-
mento técnico.

Frecuentemente, se requiere conocer el contenido radiactivo especifico de los sedimentos, ex-
presando éste en unidades de superficie, como por ejemplo en Bq/m?, lo cual es generalmente
muy util para comprender la distribucién de los radionucleidos de origen artificial acumulados en
los mismos, como pueden ser los radiocesios, los radioestroncios o los diferentes isétopos del
plutonio (GAS02) (MICO02), o para explicar la distribucion de radionucleidos naturales como el
Pb-210 y aplicar el método de fechado basado en este dltimo radionucleido (APP78)
(ELD88)(SANO03). Para ello, se debe conocer la masa de sedimento seco por unidad de superfi-
cie, y como consecuencia, se debe conocer o bien el valor de la superficie total muestreada y de la
masa total de sedimento seco extraida, o como alternativa, la profundidad de la extraccién y la
proporcién en peso del agua asociada al sedimento analizado (ELD88) (SANO3).
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Figura 3. Ejemplo de draga para la recoleccion de sedimentos

En el caso del supuesto 1 indicado anteriormente, es decir, cuando se utilizan palas o dragas
para la extraccion de sedimentos (figura 3), es imposible efectuar la determinacién de su conteni-
do radiactivo, expresado en unidades de superficie, sin embargo en el caso de los supuestos 2 y 3,
esta determinacion se puede realizar simplemente procediendo a la desecacién de la totalidad de
la muestra de sedimento extraida.

Efectivamente, en el supuesto 2 al conocerse la superficie total muestreada, basta con deter-
minar la masa total de sedimento seco, tras proceder a su desecacién, para poder determinar la
masa de sedimento seco por unidad de superficie. En el supuesto 3 se puede conocer el valor de
ese mismo parametro (ELD88)(SANO03) mediante la determinacion de la proporcion en peso del
agua asociada al sedimento, la profundidad de su extraccién y la densidad real o méxima del
sedimento seco, entendiendo esta tltima magnitud como la relacién existente entre la masa y
el volumen macroscépico ocupado exclusivamente por las particulas del sedimento una vez
desecadas.

En este supuesto 3, la determinacion 7z sztu de la masa total de la muestra inmediatamente des-
pués de su coleccion, es decir, sedimento + agua intersticial colectada con la muestra, es esencial
si la muestra es recepcionada no congelada, pues en el lapsus temporal transcurrido entre la co-
leccién del sedimento y su recepcién en el laboratorio, una fraccién significativa de agua puede
experimentar su evaporacion o perderse, especialmente si no es transportada en condiciones am-
bientales apropiadas.

El supuesto 3, se corresponde generalmente con testigos sedimentarios tomados en profundi-
dad, y que son divididos en diversos estratos para el posterior anélisis de la presencia en dichos
perfiles de diferentes contaminantes y para su datacion (figura 4). Si la division en estratos es
realizada 7%z situ tras su coleccion, se suele eliminar inmediatamente la capa mas superficial de ca-
da estrato, ya que al encontrarse en contacto con las paredes del colector utilizado, esta capa pue-
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de estar contaminada con una mezcla de materiales procedentes de otros estratos. Si la division en
estratos se realiza en el laboratorio, el testigo sedimentario se suele recibir congelado, y se proce-
de a la division en estratos en dicho estado, para proceder antes de su descongelacién a la elimi-
nacién en cada uno de ellos de la capa superficial en contacto con las paredes del colector (FIS03),
(LIMO05). En ambos casos, la superficie final de la muestra representativa de cada estrato no se co-
rresponde con la superficie del colector utilizado, pero preserva su proporcién agua-sedimento se-

co original, lo que permite, como se indicé en el parrafo previo, determinar la masa de sedimento
seco por unidad de superficie.

Figura 4. Extraccion de un perfil de sedimentos

A la vista de lo indicado en los parrafos anteriores, es claro que con independencia del su-
puesto en el que se enmarque la muestra de sedimento a preparar (supuesto 1, 2, o 3), el siguiente
paso a realizar es su desecacion. Sélo en el caso de que las muestras estuvieran congeladas, se pro-
cederia previamente a su descongelacion a temperatura ambiente en un recipiente adecuado. Ob-
viamente, antes de la desecacion se procede a determinar su masa, si no se ha determinado 77 situ,
constituyendo este dato lo que se identifica como “peso himedo”, y que corresponde a la masa
de sedimento propiamente dicha, incrementada por la del agua libre que éste pueda contener.
Posteriormente, y en el caso de existir una extrema urgencia para proporcionar los resultados
que se obtendrian tras la realizacion del oportuno analisis espectrométrico gamma de la muestra
de sedimento, porque se sospeche la presencia en la misma de radionucleidos de vida extrema-
damente corta, se puede envasar una alicuota de toda la muestra antes de su desecacion, en
alguno de los contenedores habitualmente empleados para efectuar este tipo de analisis, tenien-
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do bien presente que las actividades especificas que asi se calculen, se deben expresar por uni-
dad de peso himedo. En todo caso, si en el andlisis de urgencia se ha utilizado una alicuota de
la muestra total de sedimento recolectada, al finalizar la analitica, esta alicuota debe ser afiadida
al remanente de la citada muestra para proceder a la desecacién de la totalidad de la muestra.
Ello nos garantiza la posterior representatividad de las alicuotas que se extraigan de ésta, tras su
homogeneizacion.

El método a emplear para desecar la muestra de sedimento y la temperatura a la que dicha de-
secacion debe realizarse depende de que se desee cuantificar, o no, la presencia de radionucleidos
volatiles emisores gamma, tipicamente los radioyodos, atn cuando sea a nivel de actividad mini-
ma detectable.

Si se desea efectuar la cuantificacion de estos radionucleidos volatiles, el proceso de desecacion
a aplicar es bastante lento, al deberse efectuar esta desecacion de forma natural a la temperatura
ambiente del laboratorio o en estufas de desecacion, en las que se ha seleccionado una tempera-
tura relativamente baja, (40 + 5)°C, para poder garantizar que no se produce la pérdida por
evaporacion de los radionucleidos que se desean detectar. Por su parte, dicha temperatura puede
elevarse hasta los (105 + 5)°C en el caso contrario, acortdndose en consecuencia el tiempo preci-
so para provocar la pérdida total del contenido en agua de la muestra. El tiempo necesario para
el secado de la muestra, l6gicamente depende principalmente de sus caracteristicas, de su conte-
nido en agua y de la temperatura de secado. Con la experiencia adquirida por cada laboratorio,
cada uno debe conocer la duracién estandar de esta etapa del procedimiento. En cualquier caso,
debe verificarse la constancia en el peso final de la muestra de sedimento al aumentar el tiempo
de desecacion, lo cual indicaria que ya se ha producido la pérdida de todo el agua que contentia.
A la masa de la muestra asi obtenida se le identifica como “peso seco”.

Una vez desecada la muestra, se procede a la eliminacién manual de todos los objetos extranos
presentes en la misma, como piedras de gran tamafo, raices, insectos, papeles, etc, y al pesado del
material asi eliminado, valor de la masa que se resta tanto del “peso himedo” como del “peso se-
co” determinado con anterioridad, para obtener como datos finales de este proceso, lo que deno-
minamos como “peso himedo corregido” y “peso seco corregido”. A partir de estos datos, como
se detalla en el desarrollo procedimental, en el supuesto 2 es posible determinar de forma automa-
tica la masa de sedimento seco por unidad de superficie, mientras que en el supuesto 3 nos permi-
ten conocer la proporcion de agua existente en el sedimento muestreado, como paso previo a la
determinacion de la masa de sedimento seco existente por unidad de superficie (ELD88)(SANO3).

Llegados a este punto, es el momento en el que se pueden obtener alicuotas de la muestra que
permitan conocer determinadas propiedades de dichos sedimentos, que faciliten la interpretacion
de los resultados obtenidos. Al respecto, debe prestarse un especial cuidado en la obtencién de di-
chas alicuotas, ya que debe garantizarse que éstas son representativas de la muestra de donde se ex-
trajeron. Obviamente, existe un gran nimero de procedimientos destinados a efectuar el cuarteo
de una muestra de sedimentos una vez desecados, de forma que satisfaga el antedicho requisito. Por
nuestra parte y a modo de recomendacion, indicamos la existencia de la norma UNE 103 100
(UNE95) referida al cuarteo de suelos y que es totalmente aplicable, por su analogia, a la proble-
matica aqui planteada. De esta forma se estd en condiciones de efectuar un gran ntimero de lo que
pueden identificarse como anélisis complementarios a la determinacion del contenido radiactivo en
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la muestra global del sedimento, tales como la determinacién de su densidad aparente, el conoci-
miento de la distribucién granulométrica del sedimento considerado (JAC82), su contenido en ma-
teria organica o incluso una especiacién mas o menos amplia del mismo. Toda esta informacion es
sumamente Util para entender la dindmica de los radionucleidos en el medio sedimentario.

No obstante, la realizacion de estudios granulométricos y de especiacion quimica tienen que
ser proyectados con anterioridad incluso a la toma de las muestras de sedimentos, pues su reali-
zacion condiciona algunos de los pasos que hemos indicado deben seguirse tras su coleccion, asi
como los procesos de conservacion y preparacion. A modo de ejemplo, se tiene que evitar la po-
sible congelacion de la muestra sedimentaria tanto 2z situ, como en el laboratorio, si se desea co-
nocer su distribucion granulométrica, ya que dicho proceso puede alterarla, o se debe evitar
desecar la muestra a 105°C, si se desea determinar la distribucién del radionucleido a analizar, en
sus diferentes especies quimicas, ya que éstas se pueden modificar con la citada temperatura. En
este ultimo caso, la desecacion tiene que producirse a temperatura ambiente (GALO3).

Tras la desecacion de la muestra de sedimento y, en su caso eleccion de su alicuota representa-
tiva, resulta necesario analizar la conveniencia o no de triturar la muestra de sedimento de forma pre-
via a su analisis espectrométrico gamma. Con ello se pretende conseguir la homogeneizacion 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 para su
analisis, a medida que transcurre el tiempo entre la preparacion y la medida. Nuestra experiencia nos
indica que los sedimentos generalmente analizados poseen un tamafio de grano lo suficientemente
fino para hacer que este proceso de trituracién en general no sea necesario. No obstante, en el caso
de sedimentos con una distribucién de tamano de grano muy amplia y una proporcion considerable
con tamafio de grano grueso (por ejemplo sedimentos arenosos) o en sedimentos que pueden expe-
rimentar su compactacion en el proceso de desecado (por ejemplo sedimentos arcillosos) resulta
conveniente triturar la muestra, pudiéndose utilizar para tal fin un molino de bolas (figura 5) o sis-
tema alternativo. De todas formas, y en caso de duda, se recomienda proceder al triturado de la
muestra, al ser éste un proceso que no modifica el contenido radiactivo de la muestra a analizar.

4 Figura 5. Ejemplo de molino de bolas
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Para iniciar la determinacién del contenido radiactivo de la muestra de sedimento, a partir
de los anilisis espectrométricos gamma, solo resta introducir una alicuota representativa de la
muestra (tamizada o no, dependiendo de sus caracteristicas granulométricas) en alguno de los
recipientes para los que se posea calibrado en eficiencias el correspondiente detector de germa-
nio. En ese momento debe determinarse el peso de la muestra introducida en el recipiente. Una
vez sellado o cerrado herméticamente dicho contenedor, e identificado de forma criptica, se re-
mite para su oportuno andlisis gamma.

Aun cuando excede del ambito concreto del documento que nos ocupa, debe tenerse en cuen-
ta que en cada laboratorio debe existir la suficiente coordinacién y el correspondiente procedi-
miento interno, que permita garantizar que la muestra llega al laboratorio de anilisis con la
suficiente informacién para proceder al mismo. Asi la muestra debe proporcionar informacién so-
bre aspectos como: su clave, la masa envasada para su analisis, el momento en que éste se sellé o
cerrd herméticamente, la fecha de recogida de la muestra, la densidad aparente de la muestra y su
destino una vez finalizado el citado anilisis espectrométrico gamma. En particular, la fecha de se-
llado es clave si se desea que los descendientes radiactivos de las series naturales presentes en la
muestra recuperen el equilibrio radiactivo que posefan de manera previa a su analisis, mientras
que el conocimiento de la densidad aparente de la muestra analizada es necesaria para tener en
cuenta los efectos de autoabsorcion a la hora de seleccionar la curva de calibrado en eficiencias
mas adecuada.

Finalmente, en este apartado de preparacion de muestras de sedimento abordaremos el con-
junto de procesos que necesariamente deben realizarse de manera previa a efectuar sobre una ali-
cuota de la muestra el correspondiente procedimiento por el que extraer, de forma selectiva, uno
o varios radionucleidos emisores alfa o beta. En este punto, el principal objeto de discusién pue-
de centrarse en donde concluye la preparacion de este tipo de muestras y donde se inicia su tra-
tamiento radioquimico. A continuacién asumiremos que la preparacion de la muestra de
sedimentos concluye cuando, tras aplicarle o no diversos tratamientos exclusivamente fisicos, se
pone a disposicion del correspondiente laboratorio, para ejecutar el o los procedimientos de se-
paracion radioquimica de uno o varios radionucleidos especificos emisores alfa y/o beta. Es por
ello que interpretamos, que la calcinacion de alicuotas de las muestras de sedimento se puede con-
siderar como una etapa enmarcable en la preparacion de la muestra, previa a la aplicacion del co-
rrespondiente procedimiento radioquimico, pero que por el contrario, y en base a los anteriores
planteamientos, la digestion 4cida se entiende que constituye el primer paso del procedimiento ra-
dioquimico, ya que ésta va indisolublemente ligada al conocimiento profundo de las separaciones
radioquimicas a realizar, puesto que en gran medida condicionan a los 4cidos que deben utilizar-
se en dicha digestion y frecuentemente coincide este momento con la adicién a la muestra de por-
tadores y/o trazadores radiactivos o no.

En relacion con el procedimiento de calcinacion hemos deducido de la literatura cientifica ac-
cesible, que las practicas puestas a punto por los distintos laboratorios para su realizacion son
relativamente similares entre si, aunque bdsicamente difieren en la temperatura de calcinacion, si-
tuada sistematicamente por encima de los 450°C, y en el tiempo de calcinacién a dicha tempera-
tura, desde unas pocas horas a un dia. Es por ello que en este documento técnico no vamos a fijar
un valor para los citados dos parametros, temperatura y tiempo, sino que en su lugar se indica un
rango de valores para los mismos, entre 450 y 650°C y durante 12-24 horas. Con ello se deja
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libertad a cada laboratorio para que seleccione el valor que responde de forma mas adecuada a las
caracteristicas de los sedimentos por ellos tratados. En cualquier caso, indicamos explicitamente
que el resultado de dicho proceso de calcinacion debe ser una muestra de color homogéneo
(figura 6) y con total ausencia de manchas o puntos de color negro, que delatarian la presencia de
materia organica en estado carbonoso atn no destruida.

Figura 6. Diferencia de tonalidad de una
muestra de sedimento seco (izquierda) y tras
su calcinacion a 600°C durante 24 horas
(derecha)

Una vez finalizada la calcinacion, la muestra resultante se introduce en el oportuno recipiente
para su traslado al laboratorio, en donde se efectuard la correspondiente separacion radioquimi-
ca. Obviamente, debe determinarse la masa calcinada remitida, que genéricamente se identifica
como “peso muestra”.

Es importante resefiar que, dependiendo del procedimiento radioquimico a aplicar y del ra-
dionucleido a determinar, la calcinacion puede ser o no conveniente. Se debe pues disponer de la
suficiente informacién, emitida por el laboratorio de preparacion de muestras, sobre la necesidad
o no de calcinar la muestra. Concretamente, si el objetivo es cuantificar la concentracién del 21°Po
en una muestra de sedimento, la calcinacién esta claramente contraindicada, al ser este elemento
bastante volatil a las temperaturas a las que es sometida la muestra durante su calcinacién.

Finalizaremos indicando que es otra vez en este momento, tras la calcinacién, cuando debe re-
saltarse la necesidad de que exista en cada laboratorio la suficiente coordinacion y el correspon-
diente procedimiento interno, que permita garantizar que la muestra llega al laboratorio de
radioquimica con la suficiente informacién para proceder a la oportuna separacion.

9.4.1. Desarrollo procedimental

El procedimiento de preparacion de muestras de sedimento se detalla a continuacién bajo los
siguientes supuestos:

a) Muestras de sedimentos extraidas con instrumentacién que impide asegurar tanto la reco-

gida de todo el agua intersticial del sedimento como el conocimiento de la superficie mues-
treada (supuesto 1).
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b)

Muestras de sedimentos extraidas con instrumentacién que permite el conocimiento de la
superficie muestreada, con independencia de asegurar o no tanto la recogida de todo el
agua intersticial del sedimento, como el conocimiento preciso de la profundidad de ex-
traccion (supuesto 2).

Muestras de sedimentos extraidas con instrumentacion que asegura la recogida de todo el agua
intersticial del sedimento y el conocimiento de la profundidad de extraccion, pero en las
que, por el tratamiento a que son sometidas, no se conoce su superficie asociada (supuesto 3).

5.4.1.1. Desecacion de los sedimentos

1.
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En el caso de que la muestra de sedimento estuviera congelada, se procede en primer lugar
a su descongelacion a temperatura ambiente en un recipiente adecuado.

Las muestras de sedimento, en su caso ya descongeladas, son pesadas en una balanza de
precision, para obtener su peso himedo (Py), en el caso de que este valor no haya sido de-
terminado 77 situ.

En el caso de existir extrema urgencia para proporcionar los resultados espectrométricos
gamma, se procedera segun se detalla en el apartado 5.4.1.3.

Para proceder a la desecacion de las muestras de sedimento, y tras su pesado, existen dos
alternativas:

Primera alternativa: si se desea la posterior cuantificacion de radionucleidos volatiles, ti-
picamente los radioyodos, se realiza la desecacion a temperatura ambiente en el labora-
torio o en estufas seleccionando una temperatura relativamente baja, (40 + 5)°C,
poniendo especial cuidado en someter toda la muestra recepcionada a este proceso, pa-
ra la posterior determinacion del peso seco del sedimento por unidad de supetficie y pa-
ra su apropiada homogeneizacion. Este tltimo aspecto es vital en los supuestos 2 y 3.

Segunda alternativa: Si no se desea la cuantificacién de radionucleidos volatiles, la tempe-
ratura de desecacion se puede elevar a (105 + 5)°C, poniendo también espacial cuidado en
someter toda la muestra recepcionada a este proceso, sobre todo en los supuestos 2 y 3.

El desecado total de la muestra de sedimento debe verificarse comprobando la constancia
en el peso final de la misma al incrementar el tiempo de desecacion espontanea, a tempe-
ratura ambiente o inducida, en estufa, segin el caso.

Una vez verificado el secado total de la muestra de sedimento se procedera al pesado de la
muestra. El valor obtenido se denominara peso seco (Ps).

En este momento, se procede a eliminar los elementos extrafios (piedras, raices, papeles,
insectos...), realizindose posteriormente el pesado de la materia eliminada (Py).
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8. Se obtiene finalmente el valor del peso hiimedo corregido (Py;.) y del peso seco corregido

(Pyc) a través de las expresiones:

donde el valor de P;; ha sido determinado bien 77 sztu (preferentemente) o bien en el labo-
ratorio

5.4.1.2. Determinacion del peso seco por unidad de superficie (SM)

En el caso de encontrarnos en el supuesto 1, la determinacion de SM es imposible.

En el caso de encontrarnos en el supuesto 2, la determinacion de SM se realiza de una for-
ma muy simple aplicando la expresion:

SM =P /S
donde S es el valor de la superficie muestreada.

En el caso de encontrarnos en el supuesto 3, la determinacion de SM es algo mas compleja, pu-
diendo realizarse segtin el proceso descrito en (ELD88) y (SANO03) con los datos de Py y Py

5.4.1.3. Analisis espectrométrico gamma de urgencia

En el caso de existir extrema urgencia para la realizacion de un analisis espectrométrico gamma
de una muestra de sedimento, se procede tras 5.4.1.1 apartado 2, de la siguiente forma:

1.

Se envasa una alicuota del sedimento, todavia sin desecar, en un recipiente previamente pe-
sado para el que se posea calibrado el correspondiente detector de germanio.

Se envia este envase, una vez pesado, convenientemente sellado o cerrado herméticamen-
te, encriptado y con los datos precisos para su analisis, al laboratorio de medida, con la ins-
truccion de proceder a su devolucion tras finalizar el recuento.

Una vez devuelta la alicuota al laboratorio de preparacion de muestras, se une el conteni-
do de sedimento del envase, con el remanente de la muestra, para continuar el procedi-
miento en 5.4.1.1 apartado 4. El proceso de trasvase puede realizarse utilizando agua
destilada, para asegurarnos de que no se produce la pérdida de material sedimentario.

5.4.1.4. Separacion de alicuotas

Tras finalizar todo el proceso asociado a la desecacion de la muestra (5.4.1.2), se obtienen alicuotas de
las mismas para:
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a) Anilisis por espectrometria gamma.

b) Determinacién de los indice alfa y beta total.

c) Analisis de radionucleidos especificos emisores beta o alfa.

d) Conocer determinadas propiedades de dichos sedimentos que permitan la obtencién y/o

faciliten la interpretacion, de los resultados.

1. En el caso de existir materia suficiente, se obtienen alicuotas independientes para cada

uno de los anilisis citados en el apartado anterior.

. En caso de no existir materia suficiente para proceder segtn 5.4.1.4 apartado 1, se co-

mienza preparando la muestra para espectrometria gamma, y tras su medida, se obtie-
nen de ésta las alicuotas necesarias para los demas analisis.

. Las alicuotas obtenidas deben ser representativas de la muestra de sedimento de la que

se obtienen. Para ello, debe aplicarse alguno de los numerosos procedimientos existen-
tes en la literatura destinados a efectuar el cuarteo de las muestras, de forma que se sa-
tisfaga el antedicho requisito”. A modo de recomendacién, indicamos en este sentido
la existencia de la norma (UNE95) que aunque est4 concebida para suelos, entendemos
que por la analogia existente entre estos y los sedimentos, es totalmente aplicable a es-
tos ultimos. En el caso de no poderse garantizar la representatividad de las alicuotas ex-
traidas por encontrarse por ejemplo los radionucleidos presentes en forma discreta
(particulas calientes) en la muestra de sedimento, se recomienda la realizacion de todos
los andlisis y determinaciones sobre la misma alicuota, siempre que esto sea posible.

5.4.1.5. Preparacion para espectrometria gamma

Su medida se realiza directamente, sin la aplicacion de ningtn procedimiento radioquimico, sobre
la totalidad de la muestra de sedimento desecada o sobre una de sus alicuotas, dependiendo de la
cantidad de materia disponible.

1.

En el caso de que las caracteristicas de la muestra de sedimento lo requieran, se procede en
primer lugar a triturar la alicuota o la muestra a medir, utilizando un molino de bolas o pro-
cedimiento similar. Esta trituracion se realiza siempre que no se tenga seguridad sobre la
uniformidad en el tamafio del grano de los sedimentos a analizar.

La alicuota o muestra a medir, una vez triturada, en caso de estimarse necesario, se intro-
duce en un recipiente para el que se posea calibrado el espectréometro gamma (capsula pe-
tri, recipiente Marinelli, etc.). Dicho recipiente es pesado antes y después de su llenado,
para determinar la masa de sedimento a analizar, y sellado o cerrado herméticamente.

! Todo laboratorio debe tener desarrollado un procedimiento detallado en el que se especifique el método de cuarteo
de los sedimentos que aplican al respecto.
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3. El envase, tras su llenado y sellado o cerrado hermético, es remitido al laboratorio de me-
didas con la siguiente informacion: masa de muestra, fecha de recogida, hora y fecha de se-
llado del envase y densidad aparente'®.

5.4.1.6. Preparacion para la cuantificacion de radionucleidos emisores alfa y/o beta

El tipo de preparacion a la que hay que someter a una o varias alicuotas de una muestra de sedi-
mento antes de su envio al correspondiente laboratorio de radioquimica, para la realizacion del
proceso de separacion concreto que permita cuantificar la actividad, de entre otros, el Sr, Ra, U,
Th, Po 0 Puy la determinacién de los indices alfa y beta total, depende de la necesidad o no de
proceder a su calcinacién como paso previo. Dependiendo del procedimiento radioquimico a
aplicar y del radionucleido a analizar, la calcinacion puede ser o no ser conveniente. Por lo tan-
to, la calcinacién debe siempre aplicarse bajo las instrucciones del laboratorio de radioquimica.

1. Primera alternativa: es necesaria la calcinacion.

Se pesa una cdpsula de porcelana con tapadera de tamafio adecuado para situar en su
interior la alicuota de sedimento a calcinar.

Se vierte la alicuota en la cdpsula de porcelana, tapandola a continuacion, y se procede
a su pesado, obteniéndose la masa de la alicuota a calcinar.

Se calcina la alicuota del sedimento en un horno mufla siguiendo las siguientes pautas:

— Subir paulatinamente la temperatura, durante 12 horas, desde la ambiente o mini-
ma del horno, hasta la temperatura de incineracion seleccionada (450-650°C).

— Calcinar la alicuota durante 12-24 horas a la temperatura seleccionada.

— Bajar paulatinamente la temperatura, durante 12 horas, desde la incineracion selec-
cionada a la minima del horno.

— Sacar la capsula de porcelana del horno y dejar enfriar hasta temperatura ambiente.
— Obtener la masa de la alicuota calcinada (P.)®.
— Trasladar la capsula con la muestra al laboratorio de radioquimica que corresponda,

indicando como minimo la clave de la muestra, su fecha de recogida y el peso de la
alicuota calcinada (P,).

2 El valor de la densidad aparente puede determinarse de forma inmediata si el recipiente utilizado para la medida por
espectrometria gamma ha podido ser llenado en su totalidad, compactando la muestra de sedimento. No obstante, una
determinacién mas precisa se puede realizar a partir de una alicuota de la muestra utilizando un picnémetro.

?> Debe verificarse previamente que el resultado del proceso de calcinacién es una muestra de color homogéneo y con
total ausencia de manchas o puntos de color negro, que delatarian la presencia de materia orgénica en estado carbono-
so adn no destruida. En el caso de que se sospeche la no eliminacién total de la materia organica, el proceso de calci-
nacién debe repetirse antes de la obtencién de la masa de alicuota calcinada.
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2. Segunda alternativa: no es necesaria la calcinacion.
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Se pesa un recipiente con tapadera de tamafio adecuado para situar en su interior la ali-
cuota de sedimento a tratar en el laboratorio de radioquimica

Se vierte la alicuota en el recipiente, tapandola a continuacion, y se procede a su pesa-
do. Ello permite conocer el peso de la alicuota de sedimento envasada (Py,).

Se traslada el recipiente con la alicuota al laboratorio de radioquimica que corresponda,
indicando como minimo la clave de la muestra, la fecha de recogida y su peso (Py).
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