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Procedimiento para la determinacion del indice de actividad alfa total en aguas potables mediante la metodologia de desecacion

1. Introduccion

La determinacion del indice de actividad alfa total en muestras de agua es un método

que permite discernir entre aquellas aguas que pueden contener una concentracion

de radionucleidos cuyo consumo supone superar el valor paramétrico establecido para

la dosis indicativa total (DIT) (Real Decreto 140/2003), de aquellas que con toda seguridad
no lo hacen.

Existen varios métodos para determinar este indice de actividad alfa total. Uno de los mas uti-
lizados es el método de desecacion. Este método tiene como principales ventajas la facilidad en su
realizacion y el bajo coste de la preparacion de la fuente a medir. A diferencia de otras metodologias,
mediante este método, y utilizando como equipo de medida un contador proporcional de flujo de gas
preparado para la medida simultdnea de recuentos alfa y beta, se puede también determinar el indice
de actividad beta total de la muestra y, conocida la concentracion de potasio natural de la muestra de
agua, es posible determinar ademas el indice de actividad beta resto.

2. Objetivo

Describir el conjunto de actividades que deben llevarse a cabo para preparar fuentes a partir de
muestras de agua mediante el método de desecacion, de forma que sean susceptibles de ser medidas
en un contador proporcional de flujo de gas o en un contador de ZnS(Ag), para determinar el indice

alfa total.

3. Campo de aplicacion

Este procedimiento se puede aplicar a todo tipo de muestras de agua continentales (NT-20) con con-
tenidos radiactivos calificables de ambientales y que estén por debajo del limite superior considerado
como exento para el radio-226 en la normativa vigente (Real Decreto 783/2001). Por otra parte, no
es recomendable aplicarlo a muestras de agua con una conductividad del orden de o superior a 1 mS/cm
o con un residuo seco del orden de o superior a 1 g/l. Para este tipo de muestras es recomendable
utilizar el método de coprecipitacion o el de concentracion y posterior medida por centelleo liquido.

4. Definiciones

Blanco: Muestra preparada, a partir de agua desionizada o destilada, utilizando el método des-
crito en este procedimiento. Su recuento se expresa en cuentas por minuto, cpm.

Curva de eficiencia: Funcidn que relaciona la eficiencia de la deteccidn con el espesor masico de
la muestra.
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Eficiencia de recuento: Fraccion de particulas emitidas por una muestra que es detectada por un
sistema de medida. Se expresa en tanto por uno.

Espesor midsico (EM): Masa de residuo seco obtenido por unidad de superficie del soporte o
plancheta en donde se realiza el recuento. Se expresa en mg-cm?.

Indice de actividad alfa total: Actividad alfa de la muestra, sin filtrar, referida a la muestra de
calibracién de americio-241. Se expresa en Bq/l.

Indice de actividad alfa total en la fraccion disuelta: Actividad alfa debida Gnicamente a la
fraccion soluble de la muestra filtrada a través de un filtro de 0,45 pm de tamafio de poro,
referida a la muestra de calibracion de americio-241. Se expresa en Bg/l.

Indice de actividad alfa total en la fraccién no disuelta: Actividad alfa total debida Gnicamente a
la fraccién insoluble de la muestra retenida en un filtro de 0,45 pm de tamafo de poro, referida
a la muestra de calibrado de americio-241. Se expresa en Bg/l.

5. Procedimiento

5.1. Fundamento

Tras la seleccion de un volumen de muestra adecuado para obtener una masa de residuo seco ép-
timo para su medida, se reduce este volumen mediante evaporacion suave hasta unos 8 ml. Previa
a la transferencia a una plancheta de acero inoxidable, se afiaden en torno a 1 0 2 ml de HNO; cc
para eliminar los cloruros que puedan estar presentes en la muestra. La muestra se lleva a desecacion
total en la plancheta mediante la aplicacién de una lampara de infrarrojos o utilizando una estufa de
desecacion. En algunos casos concretos se recomienda una posterior calcinacion de la fuente a mayor
temperatura.

La duracion aproximada del procedimiento, en funcién del volumen utilizado de la muestra, se
detalla en la tabla 5.1:

Tahla 5.1. Tiempo aproximado de preparacion de una muestra de agua por el método de desecacion en funcion del volumen
de la misma utilizado para concentrar.

Volumen de la muestra (1) Tiempo en horas de preparacion
707,7250 7h
707,7500 10757— 12h
>1I Ml'nirrrnVoZdias
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5.2. Interferencias

1. En ocasiones, la presencia de radio-224 y sus descendientes en la muestra incrementan notable-
mente el recuento alfa en la medida de la misma durante las primeras 48 horas tras la prepara-
cion de la plancheta (CSN, 2014).

2. La no uniformidad del residuo seco de la muestra supone una fuente de incertidumbre que
interfiere en la exactitud y precision del método (CSN, 2003).

3. La presencia de cloruros en la muestra puede atacar significativamente la plancheta cuando se
transfiere la muestra. Por ello, es necesario afiadir un volumen de entre 1y 2 ml de HNO, cc
para eliminar dichos cloruros (EPA, 1980).

4. Las diferencias energéticas (americio-241: 5,4 MeV, torio-230: 4,68 MeV y uranio natural:
4,45 MeV) entre los posibles is6topos emisores alfa que se van a utilizar para la calibracién en
eficiencias del sistema de deteccion hacen que se pueda subestimar o sobrevalorar el valor del
indice alfa total, frente a la actividad de los emisores alfa realmente existente en las muestras. De
hecho, se observan diferencias importantes en los resultados obtenidos en funcién del patrén
de calibracién usado (CSN, 2014).

5. Las diferentes matrices salinas que se pueden utilizar para fabricar la curva de calibracién en
eficiencia (sales de nitrato, carbonato y sulfato sédico) pueden suponer una subestimacién o so-
brevaloracion del valor del indice alfa total, debido a que para una energia dada de la particula
alfa emitida por el radionucleido utilizado como patrén, estas experimentan diferentes grados
de atenuacién (CSN, 2014).

6. En presencia de radio-226 en la muestra que se va a analizar, y en funciéon del momento en que
se realiza la medida, se puede sobrestimar el resultado del indice de actividad alfa total; por lo
tanto, no es conveniente realizar la medida de la muestra pasadas 120 horas tras finalizar su pre-
paracion. De esta forma se evitara que el recuento alfa se incremente significativamente debido
a la presencia de los descendientes de este radionucleido.

7. Durante la evaporacion de la muestra, tanto en el vaso de precipitados, como en la plancheta,
se volatiliza parcialmente el polonio-210 que pudiera haber en la muestra de agua que se va a

analizar, ya que su estabilidad térmica depende de la forma quimica en la que esté presente en
la misma (CSN, 2014).

8. La presencia de sales de nitrato en las muestras depositadas en la plancheta puede suponer, en
algunas ocasiones, como cuando existe una elevada humedad relativa ambiental en el laborato-
rio, un considerable problema debido a su comportamiento higroscépico. De hecho, una vez
fuera del desecador de gel de silice y durante el periodo de medida en un contador proporcio-
nal, las sales de nitrato depositadas en la plancheta pueden hidratarse considerablemente, lo
que afecta a la precision y exactitud del método.
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3.3. Reactivos, materiales y equipos

Reactivos

a) Acido nitrico concentrado, 65-69%.

b) Acido clorhidrico concentrado, 37%.

c) Agua desionizada o destilada.

d) Disolucién de patrén de americio-241 con concentracion de actividad certificada.

e) Disolucién de NaNO, (50mg/ml). Disolver 5,0 g de nitrato de sodio en agua desionizada o
destilada y enrasar hasta 100 ml. Guardar en un frasco de vidrio y colocar en lugar fresco.

f) Alcohol para la limpieza de las planchetas (etanol).

Materiales
a) Sistema de evaporacion, que puede ser:
- placa calefactora con agitacion y temperatura regulable;
- bafio de arena con temperatura regulable.
b) Sistema de secado del residuo seco:

- estufa o ldmpara de infrarrojos.

c) Planchetas de acero inoxidable. Frecuentemente se utilizan planchetas de acero estriado de
4,7 cm de didgmetro interior. Se ha verificado que se obtienen resultados similares con planche-
tas de acero sin estriar, de 6,0 cm de diametro.

d) Desecador con gel de silice.

e) Sistema de filtracién a vacio.

f) Filtros de membrana de 0,45 um de tamafio de poro.

g) Material de uso corriente en el laboratorio.

h) Discos de ZnS(Ag) en el caso de utilizar un contador de centelleo sélido de ZnS(Ag).
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Equipos
a) Balanza analitica.

b) Contador proporcional de flujo continuo de gas de bajo fondo o sistema de deteccion de cen-
telleo solido mediante discos de sulfuro de cinc.

¢) Conductimetro.

5.4. Preparacion de las muestras de calibracion

La curva de calibracion en eficiencia obtenida mediante el procedimiento descrito en este apartado
solo es aplicable para el calculo del indice de actividad alfa total en muestras de agua depositadas
sobre planchetas de acero de 47 mm (o 60 mm), que hayan sido fabricadas segtin el procedimiento
antes descrito.

La muestra de agua cuyo indice de actividad alfa total se desea determinar debe desecar-
se totalmente sobre una plancheta de acero. De esta forma, las sales que contiene se depositan
homogéneamente sobre la superficie interior de la misma. Para determinar el citado indice de activi-
dad alfa total de una muestra preparada en estas condiciones, se requiere conocer cudl es la respuesta
del detector y el factor de autoabsorcién para las caracteristicas de dicha muestra. Para ello, se pre-
paran una serie de planchetas patron (tres réplicas por depdsito seleccionado), con una disolucion
salina similar a la que puede contener el agua (NaNO,) y en las que se ha afadido una cantidad
conocida de patrén de referencia (americio-241), con diferentes depdsitos salinos que abarcan todo
el rango tipico de las muestras de agua (30 — 180 mg para planchetas de 47 mm de diametro). Estas
planchetas patron se miden en los contadores proporcionales de flujo de gas o en los detectores de
ZnS(Ag) que se van a utilizar y, a partir de dichas medidas, se calcula la eficiencia experimental de
cada una de ellas. Por dltimo, conocidos los valores experimentales de eficiencia y los depdsitos
salinos o espesores masicos, se realiza un ajuste de una funcién lineal, polinémica o exponencial
decreciente a dichos datos.

La preparacion de las curvas de calibracion en eficiencia no requiere un especial cuidado, salvo en
la manipulacion de los patrones radiactivos, ya que se debe evitar el contacto con otros materiales que
no sean los imprescindibles para prevenir su contaminacion. Por otro lado, los patrones radiactivos
deben mantenerse el menor tiempo posible sin refrigeracion, para evitar su evaporacion. Este hecho
puede conllevar un aumento en la concentracion del patrén, que supondria una variacién descono-
cida de su actividad certificada.

Limpieza y etiquetado de las planchetas
1. Limpiar todas las planchetas de acero con alcohol (etanol).
2. Es recomendable realizar una abrasion de la superficie interior de las planchetas de acero, con
el fin de mejorar la homogeneidad del residuo salino depositado. Para ello se recomienda anadir

3 ml de HCl concentrado a las planchetas; dejar actuar el acido durante 4 minutos; retirar después
el 4cido y lavar las planchetas con abundante agua; y finalizar limpidndolas, de nuevo, con alcohol.
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3.

4.
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Etiquetar con un rotulador indeleble los vasos de precipitados que se van a usar. Estos deben
tener un volumen en torno a 20 ml, estar limpios y secos y no presentar aranazos. Los mismos
c6digos se anotardn también en el reverso de las planchetas antes preparadas.

Determinar la masa inicial m de las planchetas en una balanza analitica.

Preparacion de las planchetas patron

5.

Afnadir en un vaso de 20 ml unos 3 o 4 ml de agua desionizada y, a continuacién, un volumen
de la disolucién de N aNO, (50 mg/ ml).

Nota: Se anadiran volimenes crecientes para fabricar las planchetas, de tal forma que el ran-
go de masas de NaNO, depositadas estén entre 30 — 180 mg para planchetas de 47 mm de
diametro.

6.

7.

8.

9.

10

11.

12.

13.

14.

15.

Afadir una actividad conocida de la disolucién patrén de americio-241 (es recomendable que
esté comprendida entre 5 y 15 Bq).

Agitar suavemente, moviendo el vaso de precipitados, para homogeneizar el patrén y la disolu-
cion salina. No usar agitadores magnéticos ni varillas.

Afadir con precaucién la disolucion de NaNO, trazada sobre la plancheta y etiquetada con el
mismo cédigo que el vaso de 20 ml.

Anadir aproximadamente 1 0 2 ml de HNO,0.1M al vaso para limpiar los restos que pudieran
quedar de disolucién y transferirlos a la plancheta. Repetir esta accion hasta garantizar la lim-
pieza total del vaso.

. La plancheta se deja evaporar bajo una lampara de infrarrojos o en una estufa hasta que el peso
sea constante a una temperatura no superior a 105 °C .

El residuo seco debe quedar uniformemente distribuido en la plancheta.

Tras enfriar en un desecador, se determina su masa final m;, en una balanza analitica.

Repetir los pasos anteriores (5 — 12) para fabricar todas las planchetas de la curva de calibrado
en eficiencias, utilizando diferentes volimenes de disolucion de NaNO, y similar actividad de
patrén radiactivo.

Las planchetas asi fabricadas estan preparadas para su medida en el contador proporcional o
en el contador de centelleo de ZnS(Ag) a calibrar. Mantenerlas hasta dicho momento en un
desecador con gel de silice.

Una vez realizada la medida de las planchetas patrén que conforman la curva completa de

calibracion en eficiencias en todos los contadores que se desea calibrar, conviene someterlas a
un choque térmico de 400 °C durante 10 minutos. Tras finalizar dicho choque térmico, dejar
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enfriar las planchetas en un desecador. Posteriormente se determina, de nuevo, la masa final
m,, en una balanza analitica.

16. Se comprueba si ha habido una pérdida de depdsito masico en cada una de las planchetas
patrén sometidas al choque térmico comparando las masas m.y m,, y, en caso positivo, se
descartan aquellas planchetas con diferencias superiores al 1%.

Las planchetas patrén que han superado el criterio del punto 16 se vuelven a medir en los con-
tadores proporcionales y/o de centelleo de ZnS que se desea calibrar. De forma que se obtiene una
nueva curva de calibracidn en eficiencia para planchetas con fuentes que dada su higroscopia deben
ser sometidas a choque térmico a 400 °C.

5.5. Preparacion de los blancos

Se preparan por aplicacion del método descrito en el apartado 5.7, a partir del punto 2 del mismo,
utilizando 0,25 | de agua desionizada o destilada.

3.6. Pretratamiento de las muestras de agua

Se recomienda no filtrar el agua en el caso de que se pretenda determinar el indice de actividad alfa
total presente en aguas de consumo. Por otra parte, se puede determinar el indice de actividad alfa
total en las fracciones soluble e insoluble, indicando en el resultado a qué fraccion se corresponde.
Cuando se quiera medir el indice de actividad alfa total de una muestra en la fraccion disuelta, esta
se filtra a través de un filtro de membrana de 0,45 um de tamafio de poro. Si, por el contrario, se re-
quiere determinar el indice de actividad alfa total en la fraccion no disuelta, se mide el anterior filtro
previamente tarado, en un contador proporcional de flujo de gas o en un contador de centelleo sélido
de ZnS(Ag) calibrado para dicha geometria.

Para preservar la muestra, tal y como se expone en el procedimiento 1.15 del CSN (CSN, 2009),
se recomienda su estabilizacion quimica y su refrigeracion, si no va a prepararse la muestra antes de
8 horas.

5.7. Preparacion de las muestras
1. Estimar el volumen de la muestra, V (L), adecuado para obtener un espesor masico en la plan-
cheta dentro del intervalo de la curva de autoabsorcién recomendable, entre 4 — 6 mg/cm?, que
equivale a un depésito comprendido entre 80 — 120 mg para planchetas de 47 mm de didmetro.
Este volumen puede determinarse a partir de la medida de conductividad o del residuo seco.
a) En funcion de su conductividad especifica, C(uS/cm):

Vo(L) = 100/C (1)

Nota: En otros estudios (Jiménez, 1993) se determiné la existencia de una correlacion li-
neal muy bien definida entre la conductividad de las muestras de agua a tratar y el dep6sito
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producido por estas tras su desecacion. Asimismo, se estableci6 la cantidad de residuo 6p-
timo para la medida de los indices alfa y beta total, dependiendo del modo y del sistema de
medida, llegandose al compromiso de un residuo éptimo de unos 100 mg para la medida
simultanea alfa y beta en contadores proporcionales de flujo de gas con planchetas de 19,63
cm?de superficie.

a) En funcién de su residuo seco: se lleva a sequedad a una temperatura aproximada de 105 °C,
de forma que se garantice la total evaporacion del agua presente en el residuo, un volumen
adecuado de muestra acidulada en un vaso de precipitados previamente tarado, hasta obte-
ner un peso constante y se calcula el volumen de la muestra adecuado para su medida en base
a la siguiente expresion:

V(L) = EM-V,A/P, )

donde, EM es el espesor misico deseado, en mg/cm?; V, es el volumen de muestra tomado,
en ml; A es el area interior de la plancheta, en cm? P, es el peso de residuo de la muestra
correspondiente al volumen V,, en mg.

. Seleccionar el volumen finalmente empleado, V(L), asi como la probeta o pipeta y el vaso de
precipitados de tamafio mas adecuados, indicando el volumen seleccionado y su incertidumbre
asociada en la correspondiente hoja guia (ver anexo).

. Realizar una abrasiéon quimica de la plancheta a utilizar. Para ello, anadir a la plancheta unos
3 ml de HClcc y dejar actuar el 4cido durante unos 4 minutos. Asegurarse de que éste cubre en
su totalidad la base interior de la plancheta. Retirar el 4cido y lavar con abundante agua.

. Limpiar con alcohol (etanol) la plancheta que se vaya a utilizar e identificarla externamente
p p q y
por su base, escribiendo su c6digo con un rotulador indeleble. Determinar la masa inicial de la
plancheta, m , en mg, en una balanza analitica.

. Evaporar cuidadosamente la muestra de agua hasta un volumen final inferior a 8 ml. Evitar que
en el proceso se produzca su ebullicion.

. Anadir, entre 1y 2 ml de HNO, concentrado para eliminar los cloruros de la muestra. En el
caso de que la muestra tenga una concentracion elevada de sales de cloruros, no sera posible
eliminarlos con la cantidad de HNO, antes citada. En tal caso, es conveniente llevar la mues-
tra hasta casi sequedad y anadir 5 ml de HNO, cc (EPA 1980). Seguidamente, evaporar de
nuevo hasta casi sequedad. Repetir el paso anterior una vez mas y, finalmente, afiadir 10 ml
de HNO, 1 N para continuar en el siguiente paso.

. Transferir con cuidado la muestra de agua ya concentrada por evaporacion sobre la plancheta.
El resultado debe ser tal que cubra homogéneamente su base y no rebase su capacidad. Si es
necesario, ayudarse de una pipeta pasteur; sin embargo, es preferible transferirla directamente
del vaso de precipitados a la plancheta, evitando que puedan quedar restos en la pipeta pasteur.
No es recomendable anadir en varias tandas la muestra concentrada, puesto que se favorece
la presencia de residuo salino en las proximidades del borde de la plancheta. Para evitar este
hecho es preferible continuar con una evaporacién suave hasta unos 5 ml.

13
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8. Lavar el vaso empleado para concentrar la muestra con 1 o 2 ml de una disolucién de acido

nitrico 0.1 N, transfiriéndola a la plancheta antes citada. Repetir esta accion hasta garantizar la
limpieza total del vaso.

9. Si se utiliza una ldmpara de infrarrojos (IR) de 250 W, colocar la plancheta a una distancia de

10.

11

12.

13.

entre 13 y 15 cm, que garantiza una temperatura de secado > 75 °C. En el caso de que se utilice
una estufa, mantener a 105 °C su temperatura. Llevar la muestra depositada hasta su sequedad
total o peso constante (aproximadamente 1 hora en estas condiciones).

Dejar enfriar la plancheta en un desecador (al menos 30 minutos) y determinar, cuando esté
a temperatura ambiente, la masa final de la plancheta, m, en (mg) con una balanza analitica.

. Mantener la plancheta en el desecador hasta que se proceda a su medida.

Medir las muestras transcurrido un tiempo de entre 2 y 3 dias (48 — 72 horas) después de finali-
zar la preparacion. Antes de 48 horas puede existir interferencia de emisores alfa de vida corta
(radio-224) y, si hay presencia de radio-226 en la muestra, el recuento alfa ird incrementandose
con el tiempo, de forma que la variacion del indice de actividad alfa total debido a este hecho
es significativa transcurridas 96 — 120 horas desde la fecha de preparacion.

Tras finalizar la medida, se determinard nuevamente la masa del depésito salino. Si esta se
ha incrementado en méds de un 30%, es recomendable volver a desecar la plancheta bajo
una lampara de infrarrojo o en estufa y, posteriormente, someterla a un choque térmico de
400 °C durante 10 minutos. Finalizado el choque térmico vy, tras enfriar la plancheta en un
desecador durante 1 hora, determinar nuevamente el residuo seco y programar la medida
de la plancheta transcurridas 48 — 72 horas. El indice de actividad alfa total se debe calcular
utilizando los pardmetros de ajuste de una curva de calibracion en eficiencia que haya sido
sometida también a dicho choque térmico. (Para incrementos del depésito inferiores al 20%,
la variacion de la eficiencia y de la atenuacion, como consecuencia de la presencia de agua en
la fuente preparada, se encuentra dentro de la dispersion propia de la medida alfa total por
el método de desecacion. Por dltimo, si el incremento de depdsito masico es superior al 20%
pero inferior al 30% se deja a criterio del analista el cémo proceder).

Nota: Es importante tener en cuenta que al someter a choque térmico la plancheta con la muestra
desecada es posible perder parte del residuo en ella contenido (CSN, 2014).

Al final de este procedimiento se presenta una hoja guia de preparacion (ver anexo) para facilitar
el seguimiento de la metodologia.

6. Recuento de las muestras, muestras de calibracion y blancos

Se introduce la plancheta en el portaplanchetas del contador proporcional de flujo de gas o de cente-
lleo sélido de sulfuro de cinc (en el caso de medirse en ZnS(Ag) anadir un disco de ZnS(Ag), con el
maximo contacto posible con el residuo salino previamente depositado en la plancheta) y se mide el
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Estabilidad de las muestras, patrones y blancos

tiempo necesario para obtener una estadistica adecuada. Para actividades del orden de 100 mBg/], es
recomendable emplear tiempos de recuento del orden de al menos 800 — 1.000 minutos por ciclo, de
forma que se pueda reducir razonablemente la incertidumbre asociada al recuento. Por otro lado, se
recomienda realizar dos o mas ciclos de medida, con el fin de poder detectar la presencia de recuen-
tos espurios o anémalos.

1. Estabilidad de las muestras, patrones y hlancos

Las planchetas patrén fabricadas con nitrato sddico pueden conservarse en perfecto estado al menos
durante 1 afo, si se mantienen en un desecador con gel de silice.

8. Calculos y expresion de los resultados

a) Calculo y obtencidn de la curva de calibrado en eficiencias en funcion de la cantidad de residuo

La eficiencia de recuento se calcula mediante la siguiente expresion:

_ Cpmalfa - Cpmbalfa (3)

i
dpmpatrén

donde,

E, es la eficiencia de recuento de cada una de las fuentes patrones de calibrado preparadas
para diferentes cantidades de sustrato, segiin el apartado 5.4 de este documento, en tanto
por uno;

cpm . es la tasa de recuento alfa de la fuente patrén de calibrado preparada, en cpm;
cpmb . es la tasa de recuento alfa del blanco, en cpm;

dpm_ . son las desintegraciones por minuto de la fuente patrén de calibracién de
americio-241 preparada en el apartado 5.4 de este documento, en dpm.

Una vez obtenidas las diferentes eficiencias (E,), se representan frente a las cantidades de residuo

0 espesores miésicos (mg) correspondientes, y se ajusta a los puntos experimentales la funcién mas
adecuada (exponencial decreciente, polindmica, lineal).

15




Procedimiento para la determinacion del indice de actividad alfa total en aguas potables mediante la metodologia de desecacion

h) Calculo del indice de actividad alfa total

El indice de actividad alfa total se calcula mediante la siguiente expresion:

_ CPMyifa — Cpmbalfa (4)
60-E;-V

donde,

A es el indice de actividad alfa total de la muestra, en Bq/I;

cpm . es la tasa de recuento alfa de la muestra, en cpm;

cpmb . es la tasa de recuento alfa del blanco, en cpm;

E. es la eficiencia correspondiente al residuo (en mg) de la muestra, en tanto por uno;

V es el volumen de muestra, en 1.

c) Calculo de la incertidumbre de recuento en la determinacion del indice de actividad alfa total

La incertidumbre que se calcula en este apartado corresponde tGnicamente a la incertidumbre
asociada al recuento de la muestra; hay otras fuentes de incertidumbre que deben considerarse en el
calculo de la incertidumbre total basada en la normativa internacional.

La incertidumbre de recuento en la determinacion del indice de actividad alfa total para un nivel
de confianza del 95% se calcula mediante la siguiente expresion:

16

2 Cpmalfa Cpmbalfa (5)

WA =077 e t(b)

donde:

u(A) es la incertidumbre de recuento en la determinacién del indice de actividad alfa total,
en Bg/l;

E, es la eficiencia correspondiente al residuo (en mg) de la muestra, en tanto por uno;
V es el volumen de muestra, en I;

cpm, . es la tasa de recuento alfa de la muestra, en cpm;

cpmb . es la tasa de recuento alfa del blanco, en cpm;

t(m) es el tiempo de medida de la muestra, en minutos;

t(b) es el tiempo de medida del blanco, en minutos.



Célculos y expresion de los resultados

d) Calculo de la actividad minima detectahle

La actividad minima detectable del indice de actividad alfa total, para un nivel de confianza del
95%, se calcula mediante la siguiente expresion segtin (ISO 11929-7):

t(m) t(b) tm) Tty
60-E; -V

b
3.29_\/Cpmalfa+cpm alfa+2.7_< 1 1 )
(6)

AMD =
donde:

AMD es la actividad minima detectable, en Bq/1;

cpmb . es la tasa de recuento alfa del blanco, en cpm;

t(b) es el tiempo de medida del blanco, en minutos;

t(m) es el tiempo de medida de la muestra, en minutos;

E, es la eficiencia correspondiente al residuo (en mg) de la muestra, en tanto por uno;

V es el volumen de muestra, en 1.

e) Expresidn de los resultados del indice de actividad alfa total
Los resultados se expresan de la siguiente manera:
a) Actividad mayor o igual que la AMD
A + U (indicando el valor de k para el nivel de confianza utilizado)
donde,
A es el indice de actividad alfa total de la muestra, en Bq/1;
U es la incertidumbre expandida, en Bg/l, que viene dada por la siguiente expresion:
U=k.u (7)

donde,
k es el factor de cobertura;

u_ es la incertidumbre combinada de la totalidad del proceso de andlisis, calculada a partir
de las distintas contribuciones.
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Finalmente, es recomendable considerar un anlisis de incertidumbre global en el que se incor-
poren las fuentes de incertidumbre asociadas a la precision, reproducibilidad, repetibilidad, etc, ob-
tenidas a partir de estudios de intra-laboratorio, asi como de intercomparaciones, validaciones y
comparacion con material certificado.

b) Actividad menor que la AMD

El resultado se expresa como <AMD

9. Control de la calidad

Control interno de la calidad

Para controlar el equipo de medida es habitual, en un contador de centelleo s6lido y en un conta-
dor proporcional, evaluar el fondo y la eficiencia para uno o mas radionucleidos.

Ademis, es necesario implantar un control del método que debe incluir controles de blancos, asi
como el analisis peridédico de una mzuestra control, para asegurar que no se modifican las condiciones
en las que se realiza la medida.

Control externo de la calidad

Es recomendable la participacion periddica en ejercicios de intercomparacion entre laboratorios
0, si eso no fuera posible, analizar muestras cruzadas de forma periddica para asegurar que los resul-
tados obtenidos son comparables a los obtenidos por otros laboratorios.
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11. Anexo: Hoja guia

Preparacidn radioquimica alfa total en aguas por desecacion

Referencia del ensayo:
Fecha de recogida:

Fecha del inicio/preparacion:
Volumen de la muestra (1):

Fraccion(es) a preparar (marcar con una x):

- Total - Soluble - Filtro

Conductividad: Residuo seco:

Volumen 6ptimo determinado a partir del residuo seco o de la conductividad: V (I)

H+

Volumen e incertidumbre seleccionado V(1) + €() =

(En su caso) filtrar con 0,45 um
Evaporar hasta 3-8 ml
Afadir 1 ml de HNO,

Limpiar la plancheta, tratarla con HCL e identificarla con su clave

Pesar la plancheta vacia m (g) =

Transferir la muestra y desecar en ldmpara de infrarrojos o estufa

Pesar la plancheta con el residuo seco m, (g) =

DepOsito (ME): ..vvvvvireiiiieeie e

Calcular el espesor masico (mg/cm?): ..............cov...

Muestra aceptada(™) ..............ocoeeveiniinnnn. Si/No

Introducirla en la capsula petri identificada con su clave

Dejar en el desecador de muestras hasta su medida en un contador proporcional o de sulfuro de cinc

Tras la medida pesar la plancheta con residuo  m, (g) =

Si el depésito se ha incrementado un 30% es recomendable calcinar la plancheta a 400 °C y
después medirla transcurridos dos dias. Se debe calcular el indice de actividad alfa total utili-
zando la curva de calibrado en eficiencias calcinada a 400 °C

Fecha y hora final de la preparacidn:

Personal técnico que realiza el ensayo:
Identificacion de la balanza y precision de la misma:
Revisidn, fecha:

(*)Nota: Cada laboratorio debe establecer unos criterios de aceptacién/rechazo basados en su experiencia.
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