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Procedimiento para la determinacion del indice de actividad alfa total en aguas potables mediante el método de coprecipitacién

1. Introduccion

Uno de los parametros que hay que tener en cuenta cuando se trata de determinar la calidad
de un agua es su contenido en radiactividad.

Este valor se puede estimar a partir de los indices de actividad que informan de la presencia de ra-
dionucleidos en la muestra de agua y que estan referidos a un tnico radionucleido utilizado para la
calibracion (seleccionado por su energia). Uno de estos indices de actividad es el indice alfa total que
informa del contenido de emisores alfa presentes en la muestra.

Los métodos para determinar el indice de actividad alfa total en el agua se basan en la concentra-
cién por evaporacion o bien en métodos radioquimicos de separacion. Este procedimiento se centra
en el método radioquimico de coprecipitacion de los emisores alfa con sulfato de bario e hidréxido
de hierro (EPA, 1984; APHA, 1998; Suarez-Navarro y col., 2002; CSN, 2005).

El método de coprecipitacion se basa en la separacion selectiva de los emisores alfa en dos precipi-
tados: sulfato de bario e hidroxido de hierro. En el precipitado de bario se coprecipitan los isdtopos
de radio (Goldin, 1961) y en el hidroxido de hierro los actinidos junto con el polonio, debido a que
este precipitado arrastra a aquellos elementos con valencia elevada, como es el caso de estos emisores
alfa (Lozano y col., 1997). Ademas, el hidroxido de hierro, por sus propiedades coloidales, arrastra
el precipitado de sulfato de bario y permite obtener un precipitado homogéneo (Suarez-Navarro y
col., 2002; Montafa y col., 2012).

Existen diferentes versiones de este método en cuanto al uso de tensioactivo y pulpa de papel,
para favorecer la formacién del precipitado de sulfato de bario y fijar mejor el precipitado de hi-
dréxido de hierro en el filtro, respectivamente (EPA, 1984; APHA, 1998). Los estudios llevados a
cabo para la optimizacion de este método han demostrado que no es necesario afiadir tensioactivo
y pulpa de papel para obtener buenos resultados (Publicacion unitaria del CSN INT-04-34, 2013;
Montana, 2013).

La medida de las muestras para la determinacion del indice alfa total, mediante el método de
coprecipitacion, se realiza generalmente con contadores proporcionales o con detectores de cente-
lleo sélido de sulfuro de zinc.El procedimiento que se describe a continuacién ha surgido como re-
sultado de los estudios realizados en el acuerdo especifico de colaboracién entre la Universidad de
Extremadura y el Consejo de Seguridad Nuclear bajo el titulo Estudio de la problematica existente
en la determinacion del Indice de actividad alfa total en agua potables. Propuesta de procedimientos,
en el que ha participado el Instituto de Técnicas Energéticas de la Universidad Politécnica de
Catalufia optimizando el método de coprecipitacion (Publicacion unitaria del CSN INT-04-30;
Montana M., 2013).

2. Objetivo

Detallar el procedimiento a seguir para determinar el indice de actividad alfa total en muestras de
agua (aguas destinadas al consumo humano, aguas continentales y aguas marinas) mediante el méto-
do de coprecipitacion, para obtener un resultado que sea representativo del contenido de los emiso-
res alfa presentes.
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3. Campo de aplicacion

El método que se presenta a continuacion permite determinar el indice de actividad alfa total en
muestras de agua. El método de coprecipitacion puede utilizarse tanto en muestras de bajo conteni-
do salino (aguas destinadas al consumo humano o aguas superficiales) como también en muestras de
alto contenido salino (aguas subterraneas y marinas).

Este procedimiento es aplicable a emisores alfa en el rango energético 4,1 y 5,5 MeV, que incluye
a los principales emisores alfa naturales y artificiales que poseen una mayor probabilidad de estar
presentes en muestras de agua potable.

El método de coprecipitacién permite determinar el polonio-210 (que se encuentra en equilibrio
radiactivo con el plomo-210), ya que las condiciones del procedimiento evitan la volatilizacion de este
radionucleido.

La actividad minima detectable (AMD) del método para un volumen de 0,5 1 y un tiempo de
recuento de 1.400 minutos es del orden de 0,003 Bq/l, para las muestras medidas en detectores de
centelleo sélido de sulfuro de cinc y en contadores proporcionales de flujo de gas.

Esta metodologia también permite estimar la presencia de radio-226 en la muestra si se realiza la
medida de la misma a los 2 y 10 dias después de la preparacion.

Comparado con el método de evaporacion (o desecacién) (Publicacion unitaria del CSN INT-04-34,
2013), la presencia en las aguas de un elevado contenido en sélidos disueltos no es una interferencia en
la metodologia de coprecipitacion, ya que no se genera una cantidad de residuo elevada. Por el mismo
motivo, en el método de coprecipitacién, puede analizarse en tales supuestos una mayor cantidad de
muestra, lo que proporciona una mayor sensibilidad del método (disminucién de la AMD).

Se ha valorado la precision (repetibilidad: expresada como desviacion estandar relativa) del méto-
do mediante la determinacion del indice alfa total realizada por un laboratorio en muestras de aguas
sintéticas y naturales (Montafa ez al., 2013) de diferente composicién quimica y radioldgica. De
acuerdo con los valores obtenidos, la precision del método es del 11%.

Por otra parte, se ha realizado una valoracién de los resultados obtenidos en dos muestras de
agua subterrdnea muy salinas, con actividad alfa total elevada (actividad superior a 1 Bg/), entre tres
laboratorios (reproducibilidad) y se ha obtenido una precision del 13 %. Teniendo en cuenta que uno
de los laboratorios no presentaba experiencia previa en la realizacion de este método, los resultados
de precision son muy satisfactorios.

En cuanto a la exactitud del método, si consideramos las ocho aguas naturales con diferente con-
tenido radiolégico (Montaiia y col., 2013), las desviaciones entre el indice de actividad alfa total y el
valor real (suma de las actividades de los emisores alfa presentes) son en todos los casos inferiores al
20%, que es aproximadamente el intervalo de incertidumbre asociado a la determinacion especifica
de los emisores alfa mediante espectrometria alfa (valor de referencia).

4. Definiciones

Blanco: Muestra preparada, a partir de agua desionizada o destilada, utilizando el método des-
crito en este procedimiento. Se expresa en cuentas por minuto, cpm.
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Curva de eficiencia: Funcidon que relaciona la eficiencia con el espesor masico de la muestra.

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 mdsico (EM): Masa de precipitado obtenido por superficie ocupada en el filtro donde se
realiza el recuento. Se expresa en mg-cm?2.

Indice de actividad alfa total: Actividad alfa de la muestra, sin filtrar, referida a la muestra de
calibrado de mericio-241. Se expresa en Bg/1.

Indice de actividad alfa total en la fraccion disuelta: Actividad alfa debida Gnicamente a la frac-
cién soluble de la muestra filtrada a través de un filtro de 0,45 pm de tamafio de poro, referida
a la muestra de calibrado 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.

Coprecipitacion: Impurificacion de un precipitado por sustancias que normalmente son solubles
en las condiciones en las que se ha formado. Puede tener diferentes origenes: adsorcion, oclu-
sion o formacion de un compuesto quimico o cristales mixtos entre el precipitado y la impureza.

Portador: Disolucion de elementos estables que se adicionan al iniciar el proceso de analisis para
coprecipitar elementos minoritarios presentes en la muestra.

5. Procedimiento

5.1. Fundamento

La muestra de agua se lleva a ebulliciéon en un medio 4cido para eliminar los carbonatos y el radén
presentes en la misma. Posteriormente, mediante la adicién de portador de bario y el portador de hie-
rro, se precipitan el sulfato de bario y el hidroxido de hierro, de forma que los is6topos del radio, el
polonio-210 y los transuranidos quedan coprecipitados. Finalmente, se filtra el precipitado formado
y se mide la radiacion alfa en un contador proporcional de flujo continuo de gas o en un detector de
centelleo sélido de sulfuro de cinc. La duracién aproximada del procedimiento es de 4 horas.

5.2. Interferencias

1. Una de las interferencias se produce si se realiza la medida antes de que hayan transcurrido dos
dias después de finalizar la preparacion. Si se lleva a cabo la medida después de dos dias desde
la preparacion, se permite que decaigan los descendientes del radén retenidos en el residuo
durante la filtracién y, por lo tanto, que no interfieran en la medida de la muestra.
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2. Puede producirse una pérdida de precipitado, que se queda adherido en la parte esmerilada del
embudo durante la filtracion, si no se deja pasar aire a través del precipitado durante el tiempo
suficiente.

3. Las diferencias energéticas (americio-241: 5,4 MeV; torio-230: 4,68 MeV y uranio natural:
4,45 MeV) entre los posibles isdtopos emisores alfa utilizados en la calibracién hacen que se
pueda subestimar o sobrevalorar la suma de las actividades de todos los emisores alfa presentes
en la muestra analizada.

4. En presencia de radio-226, y en funcién del momento en el que se realiza la medida, se puede
sobrestimar el resultado del indice alfa total.

5. La presencia de emisores alfa de periodo de semidesintegracion corto, como el radio-224 y el
polonio-210 pueden subestimar el resultado del indice de actividad alfa total, si la determina-
cién se realiza transcurridos unos dias después de la recogida de la muestra.

3.3. Reactivos, materiales y equipos

Reactivos

a) Hidréxido de amonio 6 M. Se toman 400 ml de NH,OH concentrado y se llevan a 11 con agua
desionizada o destilada.

b) Acido nitrico concentrado, 65-69%.

¢) Acido sulfirico 1 M. Se toman 55 ml de H,SO, 98% y se llevan a 1 I con agua desionizada o
destilada.

d) Portador de hierro (5 mg'ml-1). Se pesan 12,1 g de FeCl,-6H,0, se disuelven en agua desioni-
zada o destilada que contenga 2 ml de 4acido nitrico concentrado y se diluyen a 0,5 1 (también
puede usarse la sal de nitrato).

e) Portador de bario (5 mg-ml-1). Se pesan 4,4 g de BaCL,-2H, O, se disuelven en agua desionizada
o destilada y se diluyen a 0,5 1 (también puede usarse la sal de nitrato).

f) Parpura de bromocresol 0,1%. Se disuelven 100 mg del indicador en 100 ml de agua desiona-
zada o destilada.;

g) Agua desionizada o destilada.

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

Materiales

a) Sistema de evaporacion, que puede ser:
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- placa calefactora con agitacién y temperatura regulable,
- bafio de arena con temperatura regulable.

b) Sistema de secado del precipitado:

- estufa.

c) Planchetas de acero inoxidable de cualquier tipo (estriadas o lisas).
d) Desecador con silica gel.
e) Sistema de filtracion a vacio (ver ilustracion de la figura 1).

f) Filtros de membrana de 0,45 mm de tamafo de poro (se recomienda utilizar filtros de nitrato
de celulosa, debido a que tienen un fondo alfa bajo).

g) Soporte anular de acero inoxidable y bajo fondo radiactivo (ver ilustracion en la figura 2).
h) Material de uso corriente en el laboratorio.

i) Discos de ZnS de un tamafio que se ajuste al didmetro interior de la plancheta.

Figura 1. Sistema de filtracion al vacio. Figura 2. Soporte anular, filtro y plancheta.
Equipos

a) Balanza analitica.

b) Contador proporcional de flujo continuo de gas de bajo fondo.

¢) Detector de centelleo sélido de sulfuro de cinc.

d) pHmetro.
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5.4. Preparacion de las muestras de calibracion

Para realizar la curva de calibracion en eficiencias en funcion de la cantidad de residuo, se parte de
0,5 1 de agua desionizada o destilada a la que se anade una cantidad de patrén (americio-241) con una
concentracion de actividad conocida y se realiza el método descrito en el apartado 5.7. Se aumentan
las cantidades de los portadores de bario y de hierro por igual, con el fin de conseguir un intervalo de
pesos de precipitado entre 18 y 35 mg; el residuo obtenido serd de 18 mg con 1 ml de cada portador.

5.5. Preparacion de los blancos

Se realiza el método descrito en el apartado 5.7 utilizando 0,5 | de agua desionizada o destilada.

Nota 1: Ha de tenerse en cuenta la variacion de las cpm alfa durante los dos primeros dias pos-
teriores a la preparacion de la muestra. Estas pueden interferir en el valor final de la muestra al
restar las cuentas del blanco. Se deben utilizar las cpm de los blancos a partir de los dos dias.

5.6. Pretratamiento de la muestras de agua

Se recomienda no filtrar, en el caso de que se determine el indice de actividad alfa total, 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 de qué fraccion se trata. Cuando se quiera medir la
actividad alfa total de una muestra en la fraccién disuelta, se filtra a través de un filtro de membrana
de 0,45 um de tamano de poro. Si se quiere medir la actividad alfa total en la fraccién no disuelta, se
medira el filtro, previamente tarado, en un contador proporcional de flujo de gas o en un detector de
centelleo sélido de sulfuro de cinc.

Respecto a la toma de muestra, se debera minimizar el tiempo transcurrido entre la recogida y la
preparacion. Se debera realizar el analisis lo més rapidamente posible, para minimizar el decaimiento
de los is6topos radio-224 y polonio-210.

Para preservar la muestra entre la recogida y la preparacion, se recomienda acidificar la muestra
con 4cido nitrico concentrado (1ml HNO, conc./l de muestra).

5.7. Preparacion de las muestras

1. Preparacion de la plancheta: se seca el conjunto formado por la plancheta, el filtro de 0,45 um
de tamano de poro y un soporte anular en una estufa a 105 °C durante una hora. Después se
mantiene en un desecador durante 15 minutos y se anota su peso P,.

Nota 2: La preparacién de la plancheta se puede realizar durante la preparacion de la muestra.

2. Setoma 0,5 ] de muestra pretratada con una probeta y se transfiere a un vaso de precipitados

de 05 1.

Nota 3: En el caso de no disponer de suficiente muestra se diluira hasta el volumen de 0,5 1.

Nota 4: Si es necesario trabajar con un mayor volumen de agua se concentrara hasta un
volumen de 0,5 L.
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10.

11.

12.

13.

12

Nota 5: Si al realizar el procedimiento con 0,5 1 se obtuviera una cantidad de precipitado supe-
rior al valor maximo de la curva de autoabsorcidn, se partird de un volumen inferior de muestra
y se diluird a 0,5 L.

Se ajusta el pH de la muestra a 7,0 + 0,5 con HNO, o NH,OH diluidos.

Nota 6: En el ajuste del pH se puede utilizar el indicador purpura de bromocresol al 0,1%
(viraje completo de amarillo a violeta) o bien utilizar un pHmetro.

Se coloca la muestra sobre una placa calefactora con agitacion, se anaden 20 ml de H,SO,
1 My se calienta hasta ebullicion; se mantiene la ebullicién suave durante un minimo de
5 minutos.

Se baja la potencia de la placa calefactora hasta alcanzar una temperatura aproximada de
45 + 10 °C y se mantiene durante las etapas posteriores.

Se anade (con pipeta) 1 ml de portador de bario de 5 mg-ml™.

Se deja la muestra en agitacion durante 30 minutos, manteniendo la temperatura aproxima-
damente a 50 °C.

Se afade (con pipeta) 1 ml de portador de hierro (5 mg-ml?) y aproximadamente 1 ml de
indicador purpura de bromocresol al 0,1%. Se para la calefaccion y se mantiene la agitacion.

Nota 7: En caso de haberse afiadido el indicador en el paso 3 no es necesario afiadirlo en este
momento.

Nota 8: Segtin estudios de diversos autores, la temperatura de precipitacion del Fe(OH), es im-
portante. Se recomienda que sea de 45 + 10 °C (Publicacién unitaria del CSN INT-04-30, 2014).

Se anlade NH,OH 6 M gota a gota hasta que el indicador ptrpura de bromocresol vire com-
pletamente de color amarillo a violeta. El control del pH puede realizarse con un pHmetro,
ajustando a un rango de pH de 7,5 £ 0,5.

Nota 9: En las aguas naturales estudiadas, el viraje a violeta del parpura de bromocresol se
produce en el rango de pH=7,1-7,4 (Publicacion unitaria del CSN INT-04-30, 2014).

Se mantiene la agitacion durante 30 minutos.

Se para la agitacion y se deja que se deposite el precipitado durante aproximadamente 15
minutos enfridndolo en un bafio de agua fria (aproximadamente a 0 °C).

Se identifica la plancheta previamente tarada P, (ver punto 1 del procedimiento), anotando
la referencia de la muestra.

Se filtra la muestra a través del filtro con el sistema de filtracion al vacio de la figura 1. Se
lavan las paredes del vaso de precipitados y del embudo, con la minima cantidad posible de
agua desionizada o destilada (25-50 ml).



14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

Procedimiento

Nota 10: Mantener el embudo lo mas horizontal posible para repartir mejor el precipitado
por toda la superficie del filtro.

Una vez filtrada la muestra, se deja pasar aire durante 10 minutos.

Nota 11: Se deja pasar aire durante 10 minutos para minimizar la pérdida de precipitado que
puede quedar adherido en el esmerilado del embudo, debido a la presencia de agua en el
precipitado, y evitar pérdidas por desprendimiento durante el posterior secado (Publicacion
unitaria del CSN INT-04-30, 2014).

Nota 12: Se debe tener especial cuidado con el embudo del equipo de filtracién. Asegurarse
de que el diametro del equipo de filtracion es siempre el mismo, e idéntico al de preparacion
de las muestras patrén.

Se retira el filtro del equipo de filtracién y se coloca sobre la plancheta de acero identificada
en el paso 12.

Se coloca el soporte anular sobre el filtro que estd en la plancheta para impedir que se defor-
me durante la etapa de secado.

Se seca el conjunto formado por el filtro con el precipitado y el soporte anular en una estufa
hasta peso constante (1 hora).

Nota 13: El secado debe realizarse a una temperatura no superior a 105 °C. Se recomienda
utilizar una estufa a una temperatura de secado de 105 °C durante una hora (o el tiempo ne-
cesario hasta alcanzar peso constante). No se recomienda utilizar una lampara de infrarrojos,
ya que en tal caso se puede desconocer la temperatura a la que se realiza el secado y se podria
producir una degradacion del filtro o pérdida de polonio-210.

Se mantiene la plancheta en un desecador con silica gel hasta que adquiere temperatura am-
biente (aproximadamente 15 minutos).

A continuacion, se pesa el conjunto de la plancheta con el filtro y el soporte anular, se anota
el peso (P,) y se mantiene en el desecador hasta que se proceda a la medida.

Se miden las muestras transcurrido un minimo de dos dias después de finalizar la prepara-
cion. Se introduce la plancheta en el portaplanchetas del contador proporcional de flujo de
gas o en el de centelleo sélido de sulfuro de cinc (en el caso de medirse en el ZnS, afadir un
disco de ZnS). Para alcanzar la AMD indicada en el apartado 3, se recomienda un tiempo de
recuento de 1.400 minutos. Con el fin de detectar la presencia de recuentos espurios o anéma-
los, se pueden realizar dos o mas ciclos de medida (por ejemplo dos ciclos de 700 minutos).

Nota 14: Para la determinacién del indice alfa total se recomienda realizar la medida a los
dos dias tras la preparacién y antes de haber trascurrido cinco dias, para minimizar la in-
fluencia del crecimiento del radio (Montafa ez a/., 2013).

Nota 15: Si se supera el valor paramétrico del indice alfa total (Real Decreto 140/2003), se
recomienda realizar dos medidas (2 y 10 dias) para valorar la presencia de radio-226 (Publi-
cacién unitaria del CSN INT-04-30, 2014).
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En el anexo 1 se presenta una hoja de preparacion para facilitar el seguimiento del método. Se
trata de una hoja indicativa y no sustituye al procedimiento, donde si se presentan los pasos detalla-
dos a seguir.

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

Se introduce el conjunto de la plancheta, con el filtro y el soporte anular correspondiente en el porta-
planchetas del contador proporcional de flujo de gas o en del centelleo sélido de sulfuro de cinc (en
el caso de medirse con detectores de centelleo s6lido (ZnS), quitar el soporte anular y afadir un disco
de ZnS) y se mide el tiempo necesario para obtener una estadistica adecuada.

1. Estabilidad de las muestras, patrones y hlancos

El peso del residuo obtenido por coprecipitacion (blancos, muestras y patrones) es estable con el
tiempo y no es necesario secarlos antes de la medida, aunque se aconseja mantenerlos en desecador
para su conservacion.,

La actividad detectada en el blanco (cpm) se estabiliza transcurridos dos dias desde su prepara-
cién. Por lo tanto, para realizar medidas antes de ese momento se debera tener muy bien caracteri-
zada la evolucién del blanco durante ese periodo. En los equipos con valores de fondo superiores a
0,05 cpm (detector proporcional) es posible que no se observe este aumento de recuento en el blanco
durante los dos primeros dias.

En el caso de los patrones, se ha comprobado la estabilidad de la eficiencia transcurridos 300 dias
desde la preparacion (sin secado previo antes de cada medida y almacenados en desecador).

8. Calculos y expresion de los resultados

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

La eficiencia de recuento se calcula mediante la siguiente expresion:

_ CPMyifa — Cpmbalfa
dpmpatrén

i
donde,
E, es la eficiencia de recuento de cada una de las muestras de calibracion preparadas para

diferentes cantidades de residuo, segtin el apartado 5.4 de este procedimiento, en tanto por
uno;
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Procedimiento

cpm, . es la tasa de recuento alfa de la muestra de calibracion preparada, en cpm;
cpmb . es la tasa de recuento alfa del blanco, en cpmy;

dpm_ . son las desintegraciones por minuto de la muestra de calibracién preparada,
patrén

en dpm.

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

i
(mg) correspondientes y se ajustan los puntos experimentales a una funcién polinémica de grado dos
o semejante (Montana ez al. 2012).

h) Calculo del indice de actividad alfa total

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

_ PMgifa — Cpmbalfa
60-E; -V

donde,

A es el indice de actividad alfa total de la muestra, en Bg'm?;
cpm . es la tasa de recuento alfa de la muestra, en cpm;
cpmb . es la tasa de recuento alfa del blanco, en cpmy;

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

V es el volumen de muestra, en m’.

¢) Calculo de la incertidumbre de recuento

La incertidumbre que se calcula en este apartado corresponde tnicamente a la incertidumbre
asociada al recuento de la muestra.

La incertidumbre de recuento en la determinacion del indice de actividad alfa total (para k=1) se
calcula mediante la siguiente expresion:

Cpmalfa Cpmbalfa

t(m) t(b)

u(N) =

donde,
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u(N) es la incertidumbre de recuento en la determinacién del indice de actividad alfa
total, en cpm;

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.

d) Calculo de la actividad minima detectable

La actividad minima detectable del indice de actividad alfa total, para un nivel de confianza del
95% (k=2), se calcula mediante la siguiente expresion segtin (ISO 11929-1):

t(m) t(b) t(m) ' t(b)
60-E, -V

b b
3’29.\]6277’” alfa_l_Cpm alfa+2’71_( 1 n 1 )

AMD =

donde,

AMD es la actividad minima detectable, en Bq'm?;

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 m’.

e) Expresion 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)
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Estabilidad de las muestras, patrones y blancos

donde,
A es el indice de actividad alfa total de la muestra, en Bq:m?

U es la incertidumbre expandida, en Bq'm?, que viene dada por la siguiente expresion:
U=k-u,
donde,

k es el factor de cobertura;

u_es la incertidumbre combinada de la totalidad del proceso de andlisis, se calcula a partir
de las distintas contribuciones mediante la expresion:

U, Up\2  UE\Z  Up\2 2
X = (7) + (F) + (W) + (uprecisién)
donde:
u(V) es la incertidumbre asociada al volumen de muestra analizada;

u(E) es la incertidumbre asociada a la eficiencia alfa total;

u(N) es la incertidumbre de recuento. Esta incertidumbre se calcula mediante la expresion
indicada en el apartado c;

u(precision) es la incertidumbre asociada a la repetibilidad o reproducibilidad del ensayo;
V es el volumen de muestra, en m’;
E. es la eficiencia correspondiente al residuo (en mg) de la muestra, en tanto por uno;

N es la tasa de recuento alfa neta de la muestra en cpm. Se calcula sustrayendo a la tasa de
recuento alfa de la muestra (cpm_ ) la tasa de recuento alfa del blanco (cpmb ).

b) Actividad menor que la AMD

El resultado se expresa como < AMD, especificandose el valor numérico de la AMD obtenida.

9. Control de la calidad

Con el fin de asegurar la calidad de los resultados obtenidos, es necesario tener implementado un
sistema de calidad que implique la realizacion de controles, tanto a nivel de instrumento como a nivel
de método.
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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 forndo y la eficiencia para uno o mas radionucleidos.

Ademas, es necesario implantar un control del método que debe incluir controles de blancos, asi
como el analisis periddico de una nzuestra 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

Preparacidn radioquimica alfa total en aguas por coprecipitacion

Referencia del ensayo:

Fecha de recogida:

Fecha de inicio/preparacion:
Volumen de la muestra (0,5 I):

Precipitacion de los sulfatos
Ajustar pHa 7,0+ 0,5 Realizado
Anadir 20 ml de H,SO, 1 M

Calentar a ebullicién (5 minutos) agitacién

Bajar la temperatura aproximadamente a 50 °C.

Afadir 1 ml de portador de bario de 5 mg-ml*

Agitar 30 minutos a 50 °C aproximadamente

Afadir 1ml de portador de hierro (5 mg-ml') y 1ml de purpura bromocresol

Anadir NH,OH 6 M hasta viraje completo a violeta (gota a gota)

Parar la calefaccién y agitar 30 minutos

Enfriar en un bafio de hielo

Filtracion de los sulfatos

Identificar la plancheta

Pesar plancheta+ filtro+ soporte anular (anotar peso P ,en g) |

Filtrar a través del filtro y lavar con 25-50 ml de agua

Calculo del residuo

Colocar el filtro sobre la plancheta y ajustar con el soporte anular

Secar el conjunto a 105 °C, durante 1 hora

Mantener en el desecador 15 minutos

Pesar el conjunto (anotar peso P,, en g)

(Anotar peso del residuo P,-P , en g)

Medida de la muestra

Colocar el conjunto en una caja petri y anotar los datos

Dejar en la antesala bajo fondo, medir después de 2 dias

Fecha y hora final de la preparacion:

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