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1. Prélogo

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 determinar la actividad de emisores gamma
en muestras de agua a partir de su correspondiente analisis espectrométrico.

En el presente documento se describen los objetivos establecidos, los criterios aplicados, los
procesos seguidos y los contenidos esenciales que se estima deben recogerse en un procedimiento,
que englobe los posibles tipos de tratamiento que deben aplicarse a una muestra de agua, tras ser
colectada, recepcionada y conservada en el laboratorio (ITT, 2007) y antes de su analisis espectro-
métrico gamma, dependiendo de la finalidad del mismo: determinacion simultdnea multielemental
o focalizada en la presencia de radiocesios. Las etapas incluidas en este procedimiento, comienzan
con la puesta a disposicion de la muestra para su preparacién previa a su anélisis espectrométrico
gamma y finalizan justo en el momento en que se encuentra la muestra ya preparada para proceder
a la medida de su contenido radiactivo mediante la citada técnica.



Introduccion y justificacion

2. Introduccion y justificacion

Variaciones en la forma de preparar y/o tratar radioquimicamente una muestra antes de la
medida de su contenido radiactivo, pueden afectar considerablemente a los resultados que se
obtengan del citado analisis.

Una vez recepcionada y convenientemente conservada en el laboratorio la muestra de agua (ITT,
2007), con el objetivo de determinar su contenido radiactivo a partir de su anélisis espectrométrico
gamma, debe sometérsela a una serie relativamente amplia y variable de procesos consecutivos.
Dicha variabilidad de procesos depende de muchos factores, como pueden ser desde el o los is6-
topos que se desean cuantificar, hasta las actividades minimas detectables que nos solicitan o de-
seamos alcanzar.

Asi, en el caso de querer determinar la actividad presente en la muestra acuosa para un con-
junto amplio de radionucleidos a partir de su analisis espectrométrico gamma, es frecuente encon-
trar autores que llevan a cabo la medida directa sobre una alicuota de la misma, siempre que el
resultado asi obtenido sea compatible con las actividades minimas a detectar. Como alternativa, el
citado anilisis se puede efectuar sobre la muestra resultante de concentrar total o parcialmente,
normalmente mediante desecacion, los radionucleidos presentes en la muestra. En tal caso, surgen
diversas variantes, como consecuencia de haber tenido en cuenta previamente la necesidad o no de
cuantificar la actividad de los radionucleidos que puedan volatilizarse durante la precitada concen-
tracion por calor, como ocurre con los radioyodos existentes en la misma.

Por otra parte, la espectrometria gamma se utiliza también para la deteccion de extremadamente
pequedos niveles de actividad de diversos radioelementos, como puede ser el caso de los radioce-
sios. En tal caso, es facil encontrar distintos tratamientos radioquimicos para obtener su extraccion
selectiva de la matriz acuosa, antes de su cuantificacion espectrométrica. Mediante estos tratamien-
tos de extraccion selectiva se consigue una gran concentracion del radionucleido de interés y con-
secuentemente, se obtienen unas actividades minimas detectables extremadamente bajas.

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 ademas con su utilizacion sistematica a asegurar un estandar
de calidad, es conveniente proponer uno que englobando toda la casuistica antes citada de objeti-
vos a satisfacer con el andlisis espectrométrico gamma de muestras de agua, contemple también
todas aquellas variantes que siendo practica habitual en los laboratorios, permitan lograr el nivel de

calidad deseado.

Laldgica conceptual del procedimiento que se desarrolla a continuacion, se encuentra represen-
tada esquematicamente en la figura 1. En ella se representan cualitativamente los 6rdenes de mag-
nitud de las actividades minimas alcanzables, AMD(i), en funcién de la variante del procedimiento
que se utilice, que estan estrechamente ligadas a los volumenes de muestra acuosa del que se parte,
y al propdsito multielemental o monoelemental del anélisis espectrométrico gamma que se lleve a
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cabo. Todo ello, asumiendo constante las otras variables que intervienen en el calculo del AMD,
como es el tiempo de andlisis o la eficiencia del detector utilizado. En la figura se asume que la es-
pectrometria gamma directa sobre la muestra de agua se suele efectuar sobre volimenes general-
mente menores al tamafio de la muestra recolectada y normalmente inferiores a los tratados tras
concentrar la muestra previa a su medida y siempre muy inferiores a los manejados en el trata-
miento de la muestra acuosa para llevar a cabo el identificado como andlisis espectrométrico gamma
monoelemental.

AMD Muestra Muestra
Concentracién 4
previa
Retencién de
volatiles
AMD (2) 2
Tratamiento e =
Coprecipitacion Adsorcién
| Concentracién L
4 !
a-—-——) ‘ Extraccion selectiva del radiocesio de la matriz acuosa
‘ﬂ"."w
AMD G AN B o e i e
v
=
AMD G} M e e e PR (— W ,,,,,,,,,, i -_—— @0
0 .
Multielemental Monoelemental
Espectrometria g

Figura 1. Esquema conceptual de los procedimientos descritos previos al analisis espectrométrico de una
muestra de agua
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3. Campo de aplicacion

El procedimiento que aqui se describe es aplicable a cualquier tipo de muestra de agua en la
que deseemos determinar su contenido radiactivo en radionucleidos emisores gamma, con tal
de que aquel se sitte dentro del rango de valores calificable de habitual en muestras
ambientales.

El procedimiento elaborado es aplicable en todo laboratorio que precise efectuar la medida de
alguno o todos los componentes radiactivos emisores gamma, bien de origen natural o artificial,
existentes en la muestra de agua objeto de estudio.

El Gnico prerrequisito a tener en cuenta es que dichos contenidos radiactivos deben, previsible-
mente, ser calificables de ambientales, es decir, del orden de magnitud de los que normalmente se
detectan en aguas no especialmente contaminadas o con contenidos radiactivos naturales no enri-
quecidos. Si dicho prerrequisito no se cumpliera, algunos aspectos del procedimiento propuesto en
este documento no serian directamente aplicables. Concretamente, estariamos en esa situacion
cuando sea previsible que las actividades de uno o varios de los radionucleidos a determinar superen
los valores de exencion establecidos por el Consejo de Seguridad Nuclear en la Instruccion IS/05
(BOEO3) derivada del Real Decreto 1836/1999 (BOE99). En las restantes situaciones, no sera pre-
ciso adoptar medidas adicionales a las que ya se tienen en cuenta en el procedimiento aqui elabo-
rado, para la proteccion del personal del laboratorio contra las radiaciones ionizantes, (BOEO01),
durante la manipulacion de dichas muestras, ni para evitar la transferencia en el propio laborato-
rio de cantidades mesurables de contaminacion radiactiva, a través de los materiales y equipos uti-
lizados.
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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 para la elaboracion de un primer borrador del procedimiento consistié en la re-
copilacion sistematica y distribucién, entre los miembros del subgrupo, de las normas y de los pro-
cedimientos de diversos rangos accesibles para los mismos. Se decidi6 analizar todos los documentos
que tuvieran que ver con el procedimiento a desarrollar, aunque tan sélo fuera de manera tangen-
cial. Al final de este documento, se ofrece una lista de parte de la documentacion consultada, uti-
lizando 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 complemen-
tarios al presente procedimiento, o bien para fundamentar alguna de las decisiones que finalmente
se han adoptado.

Paralelamente, y dada la previsible variabilidad de tratamientos, en principio igualmente v4-
lidos, que los diferentes laboratorios pueden aplicar para el tratamiento de una muestra acuosa
previo a su andlisis espectrométrico gamma, dependiendo de los objetivos de medida (multi- o
mono-elemental) y de las actividades minimas detectables requeridas, confeccionamos una en-
cuesta que se distribuy6 entre los responsables de todos los laboratorios espanoles con alguna re-
lacién analitica con el Consejo de Seguridad Nuclear. Una copia de la misma se incluye como
anexo I de este documento. Como se desprende de su lectura, la encuesta se dividi6 en dos gran-
des apartados:

1. Espectrometria gamma en muestras de pequefio volumen de agua con y sin retencién de
yodo.

2. Determinacion de la actividad del radiocesio en muestras de gran volumen de agua.

La variable semicuantitativa utilizada en la encuesta fue el volumen de la muestra de agua a tra-
tar, ya que éste normalmente condiciona claramente el tratamiento a aplicar antes del analisis y el
objetivo multi- 0 mono-elemental del mismo. A continuacién consideraremos que con el califica-
tivo de muestras de pequefio volumen de agua identificamos a aquellas que o bien pueden medirse
directamente o bien, que al poseer un tamano no muy superior a 25 |, requieren para su concentra-
cion, normalmente por desecacién, un tiempo no superior a las 1 o 2 semanas. Por el contrario, con-
sideraremos como muestras de gran volumen aquellas en las que es preciso medir mucho mas de
25 1, para poder determinar niveles netos de actividad para el o los radionucleidos de interés, tras
ser extraidos de la muestra por el correspondiente procedimiento de separacion y concentracion.

El nimero de encuestas distribuidas fue 38, habiéndose obtenido tan s6lo un 24% de respues-

tas. A pesar de ello, se pueden extraer diversas conclusiones de las respuestas y se iran detallando
a lo largo de los diferentes apartados del presente documento.

10
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Posteriormente, se redacté un primer texto, como base de discusion y se procedio a su analisis
por todos los miembros del equipo, para localizar sus posibles puntos débiles, llegaindose final-
mente a la elaboracién consensuada del citado primer borrador. Tanto este primer borrador, como
las sucesivas versiones que del mismo se han ido elaborando, han sido consecuencia del proceso de
analisis critico de los comentarios recibidos por la difusion de todas las sucesivas versiones a secto-
res cada vez mas amplios de personas, laboratorios o entidades, directamente implicadas en la pro-
teccion radiol6gica ambiental en nuestro pais. La incorporacién de dichas modificaciones al texto
del documento redactado ha sido siempre fruto del acuerdo unanime de los integrantes del equipo
de trabajo.

11
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9. Desarrollo del procedimiento

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

5.1. Sobre el tratamiento para la medida directa de muestras de pequeiio volumen
de agua

A continuacién, vamos a detallar el desarrollo procedimental previo a la medida directa de una
muestra de agua, mediante espectrometria gamma, generalmente en estas condiciones con un pro-
posito de determinacién multielemental.

El anilisis de las respuestas aportadas por los diferentes laboratorios a la encuesta remitida en
su dia, nos permite concluir que la espectrometria gamma directa de la muestra de agua a analizar
no es la opcidn mayoritaria de los mismos, ya que el 67% de éstos efecttian algin tipo de concen-
tracion previa a dicho andlisis. No obstante, los que llevan a cabo dicha medida directa, lo hacen
sistemdticamente cuando el agua es de tipo residual o cuando sospechan la presencia en la misma
de radionucleidos volatiles o de vida corta. En estos casos, se intenta siempre maximizar el tamafio
de la muestra a situar sobre el detector, introduciéndolas en geometrias tipo Marinelli, de volumen
variable, pero siempre inferior a 5 1. Por el contrario, no se puede deducir de sus respuestas, la con-
veniencia o no de filtrar la muestra como paso previo a su medida, ya que éstas van desde que nunca
se las filtra, a que se las filtra cuando interesa medir por separado las dos fracciones asi obtenidas.
Tampoco es unanime la respuesta obtenida sobre si con la medida directa de la muestra de agua se
pueden satisfacer las actividades minimas detectables requeridas por el Consejo de Seguridad Nu-
clear en sus programas de vigilancia radiolégica ambiental, dependiendo légicamente del tiempo
de medida utilizado en la recoleccion del espectro gamma, que en alguna forma viene también con-
dicionado por la existencia o no en la muestra de agua analizada de emisores de muy corta vida.

A continuacién adoptaremos un criterio general sobre el filtrado o no de la muestra acuosa pre-
vio a su medida, que es consecuente con lo indicado en el documento Procedimiento sobre mues-
treo, recepcion y conservacion de aguas en el laboratorio (ITT, 2007) y estd inspirado, por un lado,
en lo indicado en la norma (ISO, 1997) y, por otro, en una perspectiva de proteccién radioldgica,
en la que se considera como principal via de impacto del contenido radiactivo de las aguas su con-
sumo. Por ello, asumiremos que antes de su anlisis, las aguas potables no se filtran, ya que tampoco
se realiza normalmente este proceso en los hogares previo a su ingesta. Por el contrario, a los res-
tantes tipos de agua si se les debe aplicar este tratamiento.

No obstante lo anterior, para determinados estudios radioecoldgicos y algunos radionucleidos,

suele ser singularmente interesante el cuantificar la actividad presente en las fracciones soluble y pat-
ticulada de la muestra acuosa objeto de anilisis. Evidentemente, los volimenes de agua a tratar en

12
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tales casos suelen ser bastantes grandes, para obtener actividades superiores a los respectivos AMD.
Estos a su vez vienen condicionados por multiples factores, que deben ser tenidos cuidadosamente
en cuenta durante el disefio del estudio. A modo de ejemplo citamos los siguientes:

a) El grado de solubilidad del i6n radiactivo a analizar. Es conocida la alta solubilidad en agua
que tienen algunos elementos quimicos con radionucleidos frecuentemente analizados, tal es
el caso del Cs, por lo que la medida de la fraccion particulada de este elemento es mucho mas
dificultosa que la de las fracciones no solubles del radio o del torio, entre otros.

b) El tamano del poro del filtro a emplear, que viene condicionado, tanto por los radios i6ni-
cos de los elementos de interés, como por el contenido en materia particulada en general, que

posee el agua a estudiar.

c) Un largo etcétera (técnica de andlisis, tiempo de medida,...).

5.1.1. Desarrollo procedimental
Materiales y reactivos
* Probetas graduadas de volumen adecuado: 11,0.51,....

¢ Embudo.

* Envases plasticos, tipo Marinelli u otros, de volumen adecuado al propésito de la medida:
41,11,...

* Material de uso normal en el laboratorio: productos de limpieza, etiquetas autoadhesivas,
guantes, rotuladores indelebles, etc.

Procedimiento’

1. Coger un recipiente tipo Marinelli u otro, limpio y seco, en el que se haya verificado previa-
mente que no tiene fugas para liquidos, con el volumen adecuado al propdsito de la medida.
Como regla general, éste sera el maximo posible.

2. Trasvasar al recipiente seleccionado, con ayuda de una probeta graduada y en su caso un em-
budo, el volumen de agua sobre el que realizar la espectrometria. El espectrometro gamma
debe haber sido previamente calibrado en eficiencias para la citada geometria.

1 Previamente debe verificarse que la muestra de agua ha recibido una adecuada conservacién (ITT, 2007). Entre otros aspectos im-
plica que ha sido en su caso, convenientemente filtrada (aguas no potables) y con posterioridad acidulada, con HCl en el supuesto de
que se desee cuantificar o se sospeche la presencia en la muestra de radioyodos y con HNO, en el caso contrario (ISO, 1997).

13
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3. Cerrar el recipiente, verificando de nuevo la no existencia de fugas, etiquetarlo convenien-
temente y trasladarlo al laboratorio de medida para efectuar el analisis espectrométrico
gamma?,

5.2. Sobre el tratamiento para la medida de muestras de pequeiio volumen de agua
previamente concentrada

El tratamiento a aplicar en este caso a las muestras de agua, previamente a su andlisis espectro-
métrico gamma, difiere drasticamente de que se deba considerar o no la existencia de radionuclei-
dos volatiles en la muestra, tipicamente radioyodos.

Con respecto del analisis de las respuestas obtenidas en la encuesta distribuida, debemos sefna-
lar lo siguiente:

* El78% de los laboratorios que han respondido a estas cuestiones indican que llevan a cabo
la concentracién mediante la aplicacion de calor a la muestra acuosa, sin tener previamente
consideracion alguna sobre si en ella pueden existir o no radioyodos.

* Por el contrario, dos laboratorios indican que tienen en cuenta dicha posibilidad cuando “el
origen del agua hace prever la existencia de radioyodos”, no aportando indicacion alguna
sobre el procedimiento de concentracion entonces seguido.

* En cuanto al volumen de la muestra acuosa concentrada, es relativamente variable, en todos
los casos inferior a los 15 1 y la mayoria, en torno a los 5 1. De esta forma, y con condiciones
estandar de medida (de uno a dos dias para la realizacion de las correspondientes espectro-
metrias), la totalidad de las respuestas coinciden en la no existencia de problemas para satis-
facer las actividades minimas detectables exigidas por el Consejo de Seguridad Nuclear en
sus programas de vigilancia radioldgica ambiental.

5.2.1. Concentracion genérica sin retencion de yodo

De nuevo en este supuesto, aparecen diversas alternativas en los resultados obtenidos de la en-
cuesta realizada. Asi, en primer lugar, y aunque mayoritariamente (en un 78% de las respuestas ob-
tenidas), se indica que no se filtra la muestra antes de su concentracion, sea cual sea su origen, a
continuacién mantendremos el criterio expuesto en el apartado anterior, consecuencia de lo estable-
cido en el procedimiento de conservacion de las aguas (ITT, 2007), por los motivos ya resefiados.

Otras variantes surgen en la metodologia seguida para la concentracion de la muestra por apli-
cacion de calor, pues ésta se aplica bien hasta obtener su residuo seco o bien hasta un volumen no-

2 Con frecuencia, se introduce el recipiente que contiene la muestra para su medida en una bolsa plastica para garantizar ain mads si
cabe la no contaminacién del espectrémetro gamma por pérdida de la muestra liquida que contiene. En este caso debe garantizarse
escrupulosamente que la geometria muestra — detector resultante, no se ha modificado en absoluto con respecto a la disposicién uti-
lizada para el calibrado en eficiencias del mismo.

14
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toriamente inferior al de partida. No existen a nuestro entender ventajas netas significativas de una
a otra variante, siempre y cuando con la muestra resultante se consigan las actividades minimas de-
tectables exigidas. Por ello, es factible el uso de cualquiera de ellas en funcién de los usos operati-
vos de cada laboratorio, o mas concretamente, en funcién de las geometrias para las que se posee
calibrado los espectrémetros gamma.

Desarrollo procedimental

a) Equipos

* Estufa o placa calefactora.

b) Materiales y reactivos
* Probetas graduadas de volumen adecuado: 11,0.51,...
* Vasos de precipitados de volumen adecuado: 51, 11....
* Embudo.
* Agua destilada acidulada con HNO, hasta pH = 1.
* Bandejas de cristal, metalicas o cerdmicas de volumen entre 2 y 3 1.

* Envases plasticos para contener la muestra resultante: envases tipo Marinelli de volumen
adecuado al propdsito de la medida: 11, 0,5 1,...; envases tipo capsula petri de diametro: 6,7
cm, 8,5 cm,...; U Otros.

* Material de uso normal en el laboratorio: plastico termoresistente, papel de filtro estindar de la-
boratorio, productos de limpieza, etiquetas autoadhesivas, guantes, rotuladores indelebles, etc.

¢) Procedimientc®
1. Reducir mediante calentamiento, en torno a los 110 °C, el volumen de agua que se desee

analizar, bien hasta un volumen final notoriamente inferior al de partida o bien hasta obte-
ner un residuo totalmente seco.

3 Previamentedebe verificarse que la muestra de agua ha recibido una adecuada conservacion (ITT, 2007). Entre otros aspectos implica
que ha sido en su caso, convenientemente filtrada (aguas no potables) y con posterioridad acidulada con HNO, (ISO, 1997).

15
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Alternativas y precauciones:

9.2.2.

En el caso de reducir s6lo parcialmente el volumen, situando la muestra de agua en un vaso
de precipitados o similar, sobre una placa calefactora o equipo analogo, es conveniente dotar
de agitacion a la muestra durante dicho proceso y en cualquier caso, arrastrar mediante agua
destilada convenientemente acidulada y con el auxilio de una varilla de vidrio todo el residuo
que se haya adherido a sus paredes. Para utilizar esta alternativa debe garantizarse que la
muestra resultante sobre la que efectuar el analisis espectrométrico gamma es homogénea y
estable, al menos hasta que finalice el mismo. Es decir, dicha muestra, no debe poseer parti-
culas en suspension, ni se deben ir formando cristales que puedan precipitar en la base del
recipiente que la contiene antes de concluir el proceso de medida, ya que en caso contrario
se alteraria la geometria de la muestra. Este aspecto es particularmente importante en mues-
tras de aguas muy salinas, condicionandose en estos casos extraordinariamente el grado de
concentraciéon que podemos alcanzar.

En el caso de llevar a desecacion total la muestra para medir el residuo seco producido, es
necesario garantizar que se recoge éste en su totalidad. Frecuentemente, esta desecacion total
se lleva a cabo sobre una lamina plastica termoresistente, siendo entonces conveniente veri-
ficar la no existencia de poros en la misma. Para ello, se suele situar un papel de filtro estan-
dar de laboratorio, a modo de testigo, entre el citado pléstico y la bandeja (de vidrio, metélica
o ceramica) usada como soporte durante el calentamiento.

Si la muestra finalmente obtenida por concentracion, es acuosa, trasvasarla al contenedor tipo
Marinelli u otro, de volumen adecuado y para el que se ha calibrado en eficiencias el espec-
trometro gamma, adicionando todas las aguas aciduladas empleadas para el lavado de los de-
p6sitos producidos. En caso contrario, ir al punto 4.

Cerrar el recipiente, verificando de nuevo la no existencia de fugas, etiquetarlo convenien-
temente y trasladarlo al laboratorio de medida para efectuar el anélisis espectrométrico
gamma®,

Sila muestra finalmente obtenida por concentracion, es un residuo totalmente seco, hay que
hacer que ésta adopte la geometria para la que se ha calibrado el espectrometro. Normal-
mente se suele introducir el residuo seco asi producido en cipsulas tipo petri.

Cerrar el recipiente que contiene la muestra, etiquetarlo convenientemente y trasladarlo al
laboratorio de medida para efectuar el analisis espectrométrico gamma.

Concentracion genérica con retencion de yodo

Existe en la bibliografia un espectro de procedimientos relativamente amplio, suficientemente
probados, para el aislamiento selectivo del yodo presente en una muestra acuosa, para su posterior
medida. Sin 4animo de realizar una revision exhaustiva de los mismos, basta, a modo de ejemplo, se-

4 Con frecuencia, se introduce el recipiente que contiene la muestra para su medida en una bolsa pléstica para garantizar adn mds, si
cabe, la no contaminacién del espectrémetro gamma por pérdida de la muestra liquida que contiene. En este caso debe garantizarse
escrupulosamente que la geometria muestra — detector no se ha modificado en absoluto con respecto a la disposicién utilizada para
el calibrado en eficiencias del mismo.
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fialar la existencia de una norma (ASTM, 1985) en la que se detallan tres métodos para la extrac-
cién del citado radioelemento: uno mediante intercambio cationico, otro por destilacion fria del
yodo elemental y un tercero por extraccion de la muestra acuosa mediante tetracloruro de carbono.
Por su parte, diversos autores (Howe, 1991, Krupp, 1999), lo extraen del agua mediante una resina
anidnica, en forma de Cl’, convenientemente acondicionada y por tltimo, mediante filtros acondi-
cionados con determinados metales (Yepimakhov, 1998).

Sin embargo, en el supuesto de que se desee cuantificar la posible presencia de los radioyo-
dos en una muestra de agua simultaneamente a la de los restantes radionucleidos emisores
gamma que pudieran estar presentes en la citada muestra, o se realiza la medida directa de una
alicuota de la misma, normalmente de pequefio volumen, ver apartado 1 de este documento, con
lo que las actividades minimas detectables seran relativamente elevadas, o debe garantizarse que
los radioyodos no se evaporan durante la concentracion producida por aplicacion de calor a la
muestra, hecho que si ocurre si se utiliza el procedimiento detallado en el apartado 5.2.1. de este
documento.

En caso de optar por la concentracion genérica con retencion de yodo, la norma (ISO, 1997) de-
talla un procedimiento por el que se garantiza la formacion de un precipitado térmicamente esta-
ble que contiene la totalidad del yodo estable mas el radiactivo que pudiera estar presente en el agua,
asi como el yodo estable incorporado como portador en el proceso. Procedimiento que parece va
a permanecer inalterado, en lo que a este aspecto hace referencia, en la nueva revision que se esta
actualmente realizando de la precitada norma (ISO, 2006). La utilizacion de este procedimiento
debe estar prevista desde el momento de planificar el correspondiente muestreo, fundamentalmente
por dos razones:

a) La acidulacion de la muestra acuosa debe llevarse a cabo con HCI en lugar de con HNO,,
que es el método estandar a seguir en los dos apartados precedentes (ITT, 2007);

b) Dado el relativamente pequefio periodo de semidesintegracion de gran parte de los radioi-

s6topos del yodo (a modo de ejemplo, el T, (P'I) = 8.04 d), es conveniente planificar el pro-

1/2
ceso de concentracion, para minimizar en lo posible el lapsus temporal entre la recoleccién

de la muestra de agua y su andlisis.

Para producir la precipitacion estable del yodo, siguiendo el proceso descrito en la norma
(ISO, 1997) debe trasformarse el medio 4cido en el que inicialmente se encuentra la muestra
acuosa a medio basico, pH = 9, mediante la adicion de una solucién saturada de carbonato s6-
dico. Sin embargo se ha observado (Soleto, 2002) que en el momento en que el contenido sa-
lino de las aguas es apreciable, del orden de los valores tipicos existentes en las aguas
superficiales de gran parte de nuestras cuencas fluviales, se produce una importantisima canti-
dad de precipitados, de forma que para muestras acuosas con volimenes de partida entre 5 a
10 1, con gran frecuencia es preciso utilizar para la correspondiente medida espectrométrica,
geometrias relativamente poco eficientes, como son los contenedores Marinelli. Es por ello por
lo que para este tipo de aguas, seguidamente también se propone una sencilla variante de la
norma (ISO, 1997), extraida de entre los posibles tratamientos alternativos existentes (Baeza,
2004), que minimiza el precitado problema.
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Desarrollo procedimental

a) Equipos

Estufa o placa calefactora.

Agitador magnético.

b) Materiales y reactivos

18

Probetas graduadas de volumen adecuado: 11,05 1,...

Vasos de precipitados con volumen adecuado: 10,5, 11,...

Embudo.

Bandejas de cristal, metélicas o ceramicas de volumen entre 2 y 3 1.

Envases plasticos para contener la muestra resultante: envases tipo Marinelli, de volumen
adecuado al propdsito de la medida: 11, 0,5 1..... ; o tipo capsula petri de didametro: 6,7 cm,

8,5 cm,...

Material de uso normal en el laboratorio: plastico termoresistente, papel de filtro estandar de la-

boratorio, productos de limpieza, etiquetas autoadhesivas, guantes, rotuladores indelebles, etc.
Disolucion de yoduro potésico, 1.3 g/1.

Sulfito sédico anhidro, riqueza minima 98%.

Acido clorhidrico concentrado.

Acido sulftrico concentrado.

Disolucion de nitrato de plata, 3,2 g (AgNO,) / 1 1 H,O acidulada con 0,1 ml de HNO, con-

centrado.
Disolucién de peréxido de hidrégeno, 0,3 g (H,0, al 35%) / 11 (H,0).
Solucién saturada de carbonato sédico.

Disolucién de hidréxido sédico, 4M.
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¢) Procedimiento®

1. Colocar la muestra en un vaso de precipitados de volumen adecuado, sometiéndola a agita-
cion, mientras se le adicionan los siguientes reactivos:

a) 10 ml de la disoluciéon de yoduro potésico por litro de muestra acuosa, actuando el yodo
estable introducido como portador de los posibles radioyodos existentes en la muestra
acuosa.

b) 0,5 g de sulfito sédico por litro de muestra acuosa, para provocar la reducciéon del yodo
a su estado aniénico, necesario para la posterior formacion del precipitado de yoduro de
plata.

¢) 5 ml de H,SO } concentrado por litro de muestra acuosa.
2. Mantener en agitacion al menos durante 5 minutos.
3. Continuando con la agitacion de la muestra, incorporar los siguientes reactivos:

a) 10 ml de la disolucién de nitrato de plata por litro de muestra acuosa, momento en el que
se produciri el precipitado de Agl.

b) 10 ml de la disolucién de H,O, por litro de agua

c) Ajustar el pH de la muestra a 9. Para ello puede utilizarse una disolucion saturada de car-
bonato sédico y preferiblemente para aguas de salinidad igual o superior a alta (Catalan,
1990), una disolucién 4 M de hidréxido sédico.

4. Reducir mediante calentamiento, en torno a los 110 °C, el volumen de la muestra acuosa y
su precipitado hasta obtener un residuo seco.

Alternativas y precauciones en el paso 4

e Cuando se realiza la reduccién del volumen de la muestra resultante del proceso an-
teriot, situdndola en un vaso de precipitados o similar, sobre una placa calefactora o
equipo analogo, es conveniente dotar de agitacion a la muestra durante dicho proceso
y en cualquier caso, arrastrar con agua destilada a pH > 9 y con el auxilio de una va-
rilla de vidrio, todo el residuo que se haya adherido a sus paredes.

5 Previamente debe verificarse que la muestra de agua ha recibido una adecuada conservacién (ITT, 2007). Entre otros aspectos im-
plica que ha sido en su caso convenientemente filtrada (aguas no potables) y con posterioridad acidulada con HCI (ISO, 1997). Asi
mismo, debe habilitarse el oportuno procedimiento de organizacién interna del laboratorio, para reducir en la medida de lo posible
el tiempo trascurrido entre la toma de la muestra y el presente proceso de concentracién de la misma.
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* En el momento de llevar a desecacion total la muestra para medir el residuo seco pro-
ducido, es necesario garantizar que se recoge éste en su totalidad. Frecuentemente,
esta desecacion total se lleva a cabo sobre una lamina plastica termoresistente, siendo
entonces conveniente verificar la no existencia de poros en la misma. Para ello, se
suele situar un papel de filtro estaindar de laboratorio, a modo de testigo, entre el ci-
tado plastico y la bandeja (de vidrio, metalica o cerdmica) usada como soporte.

5. Dependiendo del tamafio del residuo obtenido, introducirlo en un contenedor (tipo Mari-
nell, petri,... ) de volumen adecuado y para el que se ha calibrado en eficiencias el espectro-
metro gamma.

6. Cerrar el recipiente, verificando de nuevo la ausencia de fugas, etiquetarlo convenientemente
y trasladarlo a la mayor brevedad posible al laboratorio de medida para efectuar el analisis
espectrométrico gamma®.

5.3. Sobre el tratamiento para la medida de radiocesios en muestras de gran volumen
de agua

En algunas ocasiones, por requerimiento del organismo regulador o por necesidades técnicas,
es necesario determinar la actividad de un radionucleido, como sucede con el cesio existente en
muestras de agua con muy bajos niveles o, en su defecto, alcanzar unos limites de deteccién ca-
lificables de muy bajos. En estos casos es necesario, como primer paso, trabajar con grandes vo-
limenes iniciales de agua, que hacen impracticable la medida directa de la muestra de partida, y
tampoco resulta operativa la técnica de evaporacion o reduccién por calor del volumen inicial de
la muestra de agua. En este supuesto, los procedimientos descritos en los apartados 1y 2 no
son aplicables.

Una alternativa para concentrar el radionucleido de interés, es llevar a cabo su extraccion selec-
tiva, en este caso del cesio existente en la matriz acuosa. La bibliografia describe diferentes méto-
dos analiticos para llevar a cabo esta extraccion y preconcentracion. Algunos se basan en la
precipitacion e intercambio ionico (HASL; 1972) o en la precipitacion de este elemento como clo-
roplatinato (EPA, 1980). Otros se basan en la utilizacion de hexacianoferrato sobre diversos so-
portes s6lidos, como la celulosa (Remez, 1996) o los filtros de algodon (Roos, 1994). Asi mismo, en
otros se promueve la concentracion con fosfomolibdato aménico (AMP), bien por coprecipitacion
(Yamagata,1963), bien impregnando gel de silice (Terada, 1970).

Con los datos obtenidos a partir de la encuesta distribuida (solamente un laboratorio ha com-
pletado e informado las preguntas relativas a esta determinacién) y con los conocimientos adicio-
nales que al respecto se posee, podemos afirmar que la practica totalidad de los laboratorios en
nuestro pais utilizan la concentracion del cesio con AMP, por lo que ser4 éste el procedimiento que
se va a contemplar el presente documento, en dos de sus variantes.

6 Ellaboratorio debe dotarse del correspondiente procedimiento interno por el que se pueda establecer la necesaria prioridad de medida para
este tipo de muestras, al poder existir en ella radionucleidos de vida relativamente corta.
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5.3.1. Concentracion por coprecipitacion con fosfomolibdato amonico

En caso de optar por la concentracion con fosfomolibdato amonico por coprecipitacion son va-
rias las consideraciones previas que hay que tener en cuenta:

En primer lugar, el tamafo de la muestra de partida, que va a depender del origen del agua:
agua de mar, de rio o lago, o agua potable, asi como de la actividad minima detectable que
se quiera alcanzar. En base a dicho origen, el volumen de la muestra puede variar entre 100
y 1.000 I de agua.

En segundo lugar, el procedimiento interno de cada laboratorio en el que debe especificarse
si para calcular el rendimiento individual de cada proceso de concentracién del cesio, se uti-
liza un trazador estable o radiactivo, asi como los casos en los que se emplea uno u otro. Asi
mismo, y en el supuesto de que no se usen trazadores, deben aportarse las pruebas necesa-
rias, obtenidas en los ensayos de calibracion del método, por las que se acote la variabilidad
del rendimiento y se garantice que éste es del orden del 100% ( Molero, 1993).

Una vez decidido el tamano de la muestra y de acuerdo a las caracteristicas particulares de cada
agua, hay que optimizar la cantidad de portador de cesio y la cantidad de AMP que se utilizara.

A continuacién se describe el método procedimental a aplicar, asumiendo que se desea extraer
el ¥’Cs presente en una muestra acuosa de entre 100 a 900 1, en funcién la actividad minima detec-
table que se quiera obtener. El andlisis por espectrometria gamma del precipitado de AMP produ-
cido, en donde se ha coprecipitado el cesio presente en la muestra acuosa, permite obtener para el
(s, en el supuesto de que el volumen de agua tratado sea de 900 1, valores del AMD del orden
de 0,2 mBq/m’, con tiempos de medida del espectro gamma del orden de cinco dias.

Desarrollo procedimental

a) Equipos

Recipiente adecuado para contener la muestra de agua.
Mecanismo de agitacion.

Sistema de filtrado.

b) Materiales y reactivos

HNO, o HCl concentrado.
Fosfomolibdato aménico (AMP).
Disolucion de cesio estable, portador.
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¢ Disolucién de trazador de *Cs, con actividad conocida, si fuera necesario.

¢ Filtros de celulosa tipo Whatman 42 o equivalente.

Figura 2.- Dispositivo experimental para la ex-
traccion del cesio de una muestra acuosa me-
diante su coprecipitacion con AMP

¢) Procedimiento
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. Recoger el volumen de agua con el que se va a trabajar en el recipiente.

Acidificar la muestra a pH 1,5, anadiendo el volumen de dcido necesario en funcion del
tipo de 4cido del que se disponga.

Comenzar la agitacion de la muestra.

Afadir, en su caso, una alicuota de la disoluciéon de portador de Cs estable. El volumen a
afadir y la concentracion de la disolucion de cesio se habrian optimizado previamente. Una
concentracién tipica para el cesio estable es de unos pocos miligramos de cesio por cada
100 1 de agua.

Si se ha optado por utilizar un trazador radiactivo, normalmente **Cs, el volumen y la ac-
tividad especifica a utilizar se habra optimizado previamente.

Anadir el AMP a un vaso de precipitados con unos 100 ml de agua destilada y agitar hasta
que se distribuya homogéneamente. Incorporar la mezcla al agua del recipiente. La cantidad
de AMP se habra optimizado previamente. En cualquier caso, las cantidades de AMP nor-
malmente empleadas son del orden de 15 g por cada 100 1 de agua de mar o por cada 300 |
de agua potable.

Agitar enérgicamente la muestra de 3 a 5 horas.
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8. Dejar decantar la muestra, de forma que todo el precipitado se deposite en el fondo del re-
cipiente (5-6 horas minimo).

9. Transcurrido el tiempo de decantacion extraer la mayor cantidad posible del liquido sobre-
nadante.

10. Trasvasar el contenido del precipitado a un vaso de precipitado y dejar decantar la muestra
durante 2-3 horas. Extraer de nuevo el maximo posible del liquido sobrenadante.

11. Filtrar el precipitado.

12. Colocar el filtro con el precipitado en un portamuestras o un vidrio de reloj y secar en una
estufa hasta peso constante.

13. Traspasar la muestra al recipiente adecuado para su medida por espectrometria gamma. Ce-
rrar el recipiente que contiene la muestra, etiquetarlo convenientemente y trasladarlo al la-
boratorio de medida.

14. Si fuera necesario, calcular el rendimiento quimico del proceso, puede hacerse a partir de
una alicuota del sobrenadante o sobre el propio precipitado. La técnica a emplear puede ser
por espectrometria de absorcion atémica o por espectroscopia de plasma acoplado induc-
tivamente, si debe cuantificarse la concentracion de cesio estable en la misma, o por espec-
trometria gamma, si debe determinarse a partir de la actividad del **Cs en alguna de las
precitadas dos fracciones.

5.3.2. Concentracion en gel de silice con fosfomolibdato amdnico

De manera menos frecuente que con el procedimiento descrito en el apartado anterior de co-
precipitacion con fosfomolibdato aménico, pero igualmente efectivo, algunos laboratorios de nues-
tro pais utilizan alternativamente el procedimiento que a continuacién se describe y que consiste
en la concentracion del cesio existente en el agua, al hacerla fluir a través de una columna de fos-
fomolibdato aménico impregnado sobre gel de silice (AMP-gel de silice). Este procedimiento puede
aplicarse a la determinacion de radiocesios en muestras de agua de mar y aguas continentales (Va-
1lés, 2000), (Terada, 1970), (Camacho, 2004).

Como también sucedia en el método anterior de coprecipitacion del cesio presente en las mues-
tras acuosas, en este procedimiento, las caracteristicas concretas de aplicabilidad del mismo, depen-
den de las caracteristicas de la determinacion que se desea llevar a cabo. Entre otras, citamos las
siguientes, que condicionan en alguna medida los datos concretos del procedimiento:

I) Eltipo de agua;
II) El presumible nivel de actividad del radiocesio existente en la muestra de agua a analizar;

IIT) El tener previsto la verificacion o no de la eficiencia del proceso de concentracién en fun-
cién de la tipologia del agua; etc.
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Todos estos aspectos pueden condicionar el tamafio de la muestra, la velocidad con la que ésta
se hace fluir por la columna para la dptima concentracion del cesio y el uso o no de trazadores,
bien estables o radiactivos, los cuales deben ser convenientemente verificados por cada laborato-
rio, antes de fijar las condiciones 6ptimas para las caracteristicas concretas de la muestra a analizar.
En cualquier caso, ha de senalarse que se ha comprobado que el método puede aplicarse para un
rango relativamente amplio de flujos, hasta 6 1/h, cantidades de resina sobre la que fluir, hasta 30 g
y para distintos voliimenes de muestra de agua, hasta 600 1.

Por ello, a continuacion se describe el método procedimental a aplicar, asumiendo que se desea
extraer el ’Cs presente en una muestra acuosa de entre 100 — 600 1, en funcién de la actividad mi-
nima detectable que se quiera obtener. El anélisis por espectrometria gamma de 30 g de resina, des-
pués de la circulacion de 600 1 de agua, permite obtener una AMD inferior a 20 mBg/m’ para el
B7Cs, para un tiempo de medida de unos 2 dias.

Para su mejor comprension, dividiremos este procedimiento en tres etapas:

* Etapa I: fabricacion de la resina AMP — gel de silice.

e Etapa II: preparacion de la columna.

e Etapa III: extraccion del cesio de la muestra acuosa.

Figura 3.- Dispositivo experimental para la extraccion del cesio de una muestra acuosa mediante su
adsorcion en una columna de AMP - gel de silice
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Desarrollo procedimental

a) Equipos
* Aparato de agitacién magnética con calefaccion.
e Agitador magnético.
* Aparato de agitacion mecanica.
* Balanza de precisién 0,001 g.
* Bomba peristaltica.
¢ Columna de vidrio o de metacrilato de 2 cm de diametro y 30 cm de altura.
¢ Bafo de agua.
e Lampara de infrarrojos.
e Estufa.
* pHmetro.

* Recipiente de volumen adecuado para almacenar el agua a analizar.

b) Materiales y reactivos
¢ Filtros de celulosa.
* Varilla de vidrio.
* Lana de vidrio.
* Capsula Petri.
* Vasos de precipitados.
* Acido nitrico al 69%.
* Agua desionizada o destilada.
¢ Acido nitrico 3M.

e Nitrato amoénico.
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iento para la preparacion de muestras de agua para determinar la actividad de emisores gamma

Molibdato aménico.
Fosfato dibasico de amonio.
Silica gel, de 60-100 mallas.

Cloruro de Cs.

Disolucion de concentracién de actividad certificada de B7Cs.

Todos los reactivos que se empleen deben ser de calidad para analisis.

c¢) Preparacion para una muestra de agua

20

Etapa I: fabricacion de la resina AMP — gel de silice.

1. Pesar 40 g de molibdato aménico y 2,4 g de fosfato dibasico de amonio y situarlos en un
vaso de precipitados de 2 .

2. Anadir 160 ml de agua destilada y agitar el conjunto en un agitador magnético calentando
suavemente hasta su disolucion y dejar enfriar hasta temperatura ambiente.

3. Anadir 100 g de silica gel (secada previamente a 105 °C y almacenada en descador hasta
alcanzar la temperatura ambiente) y remover con una varilla de vidrio hasta observar que
la pasta formada es homogénea.

4. Dejar reposar durante 2 horas.
5. Calentar en estufa a 105 °C durante tres dias.
6. Disolver 4 g de nitrato aménico en 120 ml de HNO, 3M.

7. Verter la disolucién preparada en el punto anterior sobre la resina y remover con una va-
rilla de vidrio. En este paso, la pasta de color blanco se torna de color amarillo intenso al
contacto con la disolucién de nitrato aménico.

8. Poner la resina a calentar en un bafo de agua a una temperatura de 80 °C durante 3 horas
agitando ocasionalmente.

9. Dejar enfriar y realizar al menos 12 lavados de 600 ml cada uno con agua destilada. Los lava-
dos se realizan vertiendo el agua sobre la resina, agitando un tiempo de aproximadamente 1
minuto y dejando decantar un tiempo similar antes de eliminar el sobrenadante, que es de
color amarillo intenso en los primeros lavados, aunque a medida que se van realizando éstos
va perdiendo tonalidad.
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10. Secar totalmente la resina en estufa a unos 105 °C durante unas 12 h.

11. Pesar la resina una vez fria y anotar los gramos preparados. Trasvasar la resina preparada
a un recipiente con cierre hermético.

e Etapa II: preparacion de la columna.
12. Pesar 30 g de la resina preparada como se ha indicado en la Etapa L.

13. Introducir en el fondo de la columna de 2 cm de didametro interno y 30 cm de longitud
un trozo de lana de vidrio (aproximadamente 1 g) y a continuacion los 30 g de resina’.

14. Colocar un trozo de lana de vidrio (aproximadamente 1 g) en la parte superior de la re-
sina.

15. Pasar agua destilada, acidulada con acido nitrico a un pH aproximado de 2, a través de
la columna a una velocidad de flujo de 6 1/h hasta observar que el eluido de la misma es
totalmente transparente, ya que al principio su tonalidad es ligeramente amarilla.

16. Una vez pasada la cantidad suficiente de agua acidulada en el paso anterior, cerrar la co-
lumna manteniendo siempre el nivel de liquido contenido en la misma por encima de la
lana de vidrio situada en la parte superior de la resina.

e Etapa III: extraccion del cesio de la muestra acuosa

17. Introducir la muestra de agua en un recipiente de volumen adecuado, provisto de un
sistema de agitacion mecanica y afiadir HNO, concentrado hasta que el pH sea proximo
a 2. En caso de que la muestra contenga material en suspension filtrarla mediante filtros
de celulosa antes de que atraviese la columna.

18. Afadir 0,05 g de CsCl como portador.

19. Pasar la muestra acuosa por la columna preparada como se detalla en la Etapa II, a una
velocidad de flujo aproximada de 6 /h. La velocidad de dicho flujo se controla por medio
de una bomba peristaltica®.

20. Una vez ha pasado toda la muestra por la columna, enjuagar el recipiente que la conte-
nia con agua destilada acidulada con HNO, a pH 2 y pasar el liquido de lavado a través
de la columna, a la misma velocidad de flujo que la muestra.

21. Dejar que la columna llegue a sequedad total.

7 Conviene emplear agua destilada acidulada con 4cido nitrico a un pH aproximado de 2, para arrastrar toda la resina, compactatla y
homogeneizarla en el interior de la columna.

8 Si se observa una disminucién significativa en la velocidad de paso, puede cambiarse la lana de vidrio de la parte superior de la co-
lumna.
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22. Pesar una capsula tipo Petri. Vaciar el contenido de la columna e introducir la resina en
la capsula Petri.

23. Secar la resina bajo liampara de infrarrojos, hasta peso constante. Sila capsula Petri es de
plastico, hay que tener la precaucién de mantener la distancia adecuada para no defor-

matrla.

24. Pesar de nuevo la cdpsula Petri para conocer, a través de la diferencia de peso con el
valor de la Petri vacia, la cantidad de resina que se va a medir.

25. Remitir la cdpsula Petri convenientemente sellada para su medida por espectrometria
gamma’.

9 Todas las cantidades arriba especificadas corresponden a una muestra acuosa maxima de 600 1.
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Anexo

Anexo I: Encuesta

Espectrometria gamma en muestras de “pequeifio volumen” de agua con y sin retencion de yodo

1. ¢Haces medida espectrométrica gamma directa de la muestra de agua, sin someter a la mues-
tra a ningtn tipo de proceso de concentracion?, SI/ NO

En el caso de que siempre el caso de que siempre concentres antes de la medida,
pasa a la pregunta niimero 8

2. ¢Cuando utilizas la muestra acuosa sin concentrar para su analisis espectrométrico gamma?,
tachar lo que no proceda:

e Siempre.
* Cuando sospecho la presencia de radionucleidos volatiles.

* Cuando sospecho la presencia de radionucleidos de “vida corta”.

Cuando el origen del agua es de tipo (eSpecificar) = ........cccevvvveieveieieiieieeeeeeeee e,

© OLr0s CASOS (AETALLAT) = 1. ovveeeeeee oot e e e e e et e et e e e e et e e e e e e e e arraaeaes

3. ¢Qué volumen de muestra sueles medir en estas circunstancias?, V(1) = .......c.ccccecevivvrreeiinnnnn.

4. ¢Qué tipo de geometria o recipiente usas?
* Marinelli.
* Bote con tapadera (Duquesa o similar).

o Otros recipientes (detallar) = ..........cccocooviveiiiiiiieiciicieeeeeee e

5. ¢Filtras o no la muestra antes de su medida?
e Siempre
* Nunca
e Solo cuando la muestra es de tipo (especificar) =..........cccoevvverererirrnnnn.

® Otros casos (ESPECHICAT) = ...c.cuiiviiveverieiieieieiiieteieteiee ettt
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6. ¢Cudl es el tiempo de medida estandar que utilizas?, t(S) = ...cccceeivvvveveviiieicieeieeee e

7. En estas condiciones, ¢tienes algin problema para alcanzar las actividades minimas detecta-
bles requeridas por el CSN? = SI/ NO.

o Comentario (S110 hay) = ...cccoiiiiiieiiiieeeeee e

8. ¢Filtras o no la muestra antes de su concentracion por desecacion?
e Siempre.
* Nunca.
* Sélo cuando la muestra es de tipo (especificar) =.........c.ccceveveivrerenans
® Otros casos (ESPECIICAT) = .....cvcvivveiiieiiiciieeeeeteee ettt saas

9. Cuando concentras la muestra acuosa por desecacion, ¢sigues el proceso hasta obtener su resi-
duo salino seco o hasta un determinado volumen final?. Sefalar lo que proceda

Obtengo el residuo salino seco de la muestra

Finalizo la concentracién, cuando ésta posee un volumen final de (1) = .......cocveveiiiiieiennen,

Finalizo la concentracién, cuando ésta se ha reducido en un porcentaje del (%) = ..............
) p J
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10. ¢Tienes en cuenta la posible presencia de radioyodos en la muestra antes de concentrarla por
desecacion?

e Siempre.
¢ Nunca.

© SO10 CUANAO (ELAIIAL) = oo ettt

11. ¢Sigues para la concentracion de la muestra, algin procedimiento normalizado, o al menos
hecho publico en alguna publicacion accesible ? SI / NO.

En caso positivo:
© Referenciar CUAL = .....ooviiiiiieieicicicceeee e

* Lo utilizas tal cual, o has introducido alguna variante?, en caso positivo detallarla o indicar
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12. ¢Qué volumen de muestra sueles preparar en estas circunstancias?, V(I) = ........ccccooeeiriennnnn.

¢ Si depende de las circunstancias, detallarlas, indicando los respectivos volimenes: ..............

13. ¢Cual es el tiempo de medida estandar que utilizas?, t(S) = .....coccevvvvevivveeiereieeiceeeeeeee

14. En estas condiciones, ¢tienes algiin problema para alcanzar las actividades minimas detecta-
bles requeridas por el CSN? = ST/ NO.

Comentario (5110 hay) = ..o

Determinacion de la actividad del radiocesio en muestras de “gran volumen” de agua™

15. La medida de la actividad del radiocesio la efectdas por su emision beta o por su emision
gammar:

* Emisiéon beta mediante centelleo liquido.
* Emisiéon beta mediante contadores proporcionales de flujo de gas.

¢ Emision gamma.

16. En el caso de medida a partir de la emision beta, cuales son'':

* El volumen (1) del agua de partida = .........ccocovvivvevieiicieeecceeece e
* El tiempo (min.) estandar de CONaJE = ......c.ccoovvverieveeieieieieiieieeceeeeeeeee et

e El AMD (Bg/m’) que en tales condiciones normalmente obtienes = ...........cccccovvrvriererennnnn.

17. El procedimiento de extraccion selectivo del radiocesio utilizado es!*:

* Por coprecipitacion.

¢ Por adsorcién en una resina.

© OtroS. ESPECIICAL ...vuvvviviiieieiieiieeee ettt

18. ¢Qué volumen de muestra sueles preparar en estas circunstancias?, V(I) = .....................

* Si depende de las circunstancias, detallarlas, indicando los respectivos volimenes: ..............

10 Légicamente, si no utilizas este tipo de técnica, no es preciso cumplimentes esta parte de la encuesta.
11 En las siguientes preguntas cumplimenta la respuesta o alternativa que sea de uso mas frecuente por tu parte.
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19. ¢Filtras o no la muestra antes de aplicarle el procedimiento de extraccidn selectiva del cesio?

* Siempre.
¢ Nunca.
* Sélo cuando la muestra es de tipo (eSPECIfICAr) = .....oovevivevieeiiieieeeeeceeeeeeeee e

® Otros casos (ESPECIICAT) = ....oovcviviviieiiicicicieieteee ettt

20. ¢Determinas el rendimiento del procedimiento de extraccion en cada muestra?

* Nunca, lo asumo o he comprobado que es practicamente analitico.
* En un porcentaje de las muestras, a partir del uso de un patrén radiactivo de Cs.

* En un porcentaje de las muestras, a partir del uso de un portador estable de Cs.

En la totalidad de las muestras, a partir del uso de un patrén radiactivo de Cs.

En la totalidad de las muestras, a partir del uso de un portador estable de Cs.

Otras posibilidades, detallar ............c.ccooveviiiieiiieiieiceeeeeeeeeee e

21. ¢Mides la actividad exclusivamente para el Cs-137?

e Si, siempre.
* No, siempre intento medir simultaneamente la presencia del Cs-134.

o Otras posibles respuestas, detallar .............cccocooveveviiiieieieiiicieeeceeee e

22. ¢Usas algtn trazador radiactivo? En caso positivo, indicar el orden de magnitud que se in-
corpora a la muestra de agua:

e Si, el Cs-134, con una actividad en Bg/l del orden de. ........cocooovvviiiiiiiiiciiceieee

23. ¢Usas algin portador estable? En caso positivo, indicar el orden de magnitud del mismo que
se incorpora a la muestra de agua para su tratamiento
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24. ¢Cudl es el producto base que utilizas para la extraccion selectiva del cesio?

¢ El fosfomolibdato aménico.
* El hexacianocobalto de potasio.
¢ El hexacianoferrato de cobre II.

0 OLOS, ATALLAT .eveeeeeeeeeee et

25. ¢Sigues para la extraccion selectiva del cesio, algtin procedimiento normalizado, o al menos
hecho publico en alguna publicacién accesible? ST/ NO.

En caso positivo:

0 REFEICNCIAL CUAL = oottt e

26. En este caso de medida de la actividad del ¥’Cs por su emision gamma, cuales son:

e El tiempo (min.) estandar de medida = .........cocooveviviivieieiiiiciceccc e

* El AMD (Bq/m’) que en tales condiciones normalmente obtienes = .........cccococevrrriririnnnen.
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