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Procedimiento para la determinacion del indice de actividad alfa y beta total en aguas potables mediante el método de centelleo liquido

1. Introduccion

El indice de actividad alfa total aporta informacion del contenido de radionucleidos emisores
alfa, no volatiles en las condiciones de trabajo. Mientras que el indice de actividad beta total
aporta informacion del contenido de emisores beta, exceptuando el tritio.

El uso del centelleo liquido como alternativa para la medida del contenido alfa total y beta total
en aguas empezo a considerarse a finales de los anos 80, cuando aparecieron los primeros equipos
con sistemas de discriminacion de impulsos (PDI), capaces de distinguir entre impulsos alfa y beta.
Estos sistemas permiten la determinacion simultdnea de emisores alfa y beta. Este hecho, unido a
las elevadas eficiencias de deteccion propias de la técnica, asi como a la posibilidad de preparar una
Unica muestra mediante un procedimiento muy sencillo, impulsé el uso del centelleo liquido como
alternativa a la medida con detectores de ZnS y contadores proporcionales.

En los dltimos afos se han publicado diversos estudios sobre la determinacién de la actividad
alfa/beta total en aguas mediante centelleo liquido. El presente procedimiento se basa en la adapta-
cién de algunos de ellos [Sanchez-Cabeza y col., 1995; Sudrez-Navarro y col. 2002; Rusconi y col.,
2004; Salonen, 2006], junto con las recomendaciones de [ISO/CD 11704] y con las mejoras pro-
puestas a partir del trabajo experimental recogido en el informe del proyecto del CSN que lleva por
titulo Estudio de la problematica existente en la determinacion del indice de actividad alfa total en aguas
potables [INT-04-30].

2. Objetivo

Describir el método para la determinacién de los indices de actividad alfa total y beta total en mues-
tras de agua (aguas destinadas al consumo humano, aguas continentales y aguas marinas) mediante el
método de concentracién y deteccion por centelleo liquido.

3. Gampo de aplicacion

El método que se presenta a continuacion permite determinar el indice de actividad alfa total y beta
total en muestras de agua. Ademas, puede aplicarse tanto para muestras de bajo contenido salino
(aguas destinadas al consumo humano o aguas superficiales), como a muestras de alto contenido
salino (aguas subterraneas y aguas marinas). En el caso de aguas con alto contenido salino la etapa de
concentracion de la muestra es diferente.

Para muestras de bajo contenido salino, la Actividad Minima Detectable (AMD) del método, para
un tiempo de recuento de 400 minutos (un tnico ciclo) y un volumen de 100 ml, es de 0,03 Bq/l para
el indice alfa total y de 0,10 Bg/l para el indice beta total, en un contador de centelleo liquido de bajo
fondo. Para muestras con alto contenido salino, la AMD es de 0,3 Bg/l y de 1,10 Bg/1 para el indice
de actividad alfa total y el indice de actividad beta total, respectivamente.

La precision del método es del 10 % (% DSR) y la exactitud del 8 % (% error) para actividades
de 0,1 Bg/l y muestras de bajo contenido salino.
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Definiciones

Los valores de exactitud en la determinacion de emisores beta no se ven significativamente afecta-
dos por la presencia de emisores alfa, y se obtienen valores de error (exactitud) inferiores al 15 %, y
valores de precision inferiores al 5 %, que resultan adecuados para este tipo de ensayos.

En cuanto a la determinacién alfa total, un incremento de la concentracién de emisores beta
produce un aumento del error (exactitud) en la determinacion del indice de actividad alfa total. Este
efecto es especialmente acusado cuando los emisores alfa se hallan en una concentracién cercana a la
AMD, y se pueden llegar a obtener valores de error muy superiores al 100 % para concentraciones de
emisores beta del orden de 100 veces la AMD. El efecto de la concentracion de emisores beta sobre
el valor de alfa total se mantiene a todos los niveles de concentracion, aunque cuando el nivel alfa se
encuentra entre 10 y 100 veces superior al AMD, los valores de error se mantienen por debajo del
30 %. Estos valores de error resultan adecuados para este tipo de determinaciones.

4. Definiciones

Blanco: Muestra preparada, a partir de agua desionizada, utilizando el método descrito en este
procedimiento. Su actividad se expresa en Bq/1.

Pardmetro discriminador de impulsos (PDI): Parametro instrumental que permite diferenciar
los impulsos alfa de los impulsos beta. Este parametro es susceptible de ser modificado y debe

ajustarse a partir de una calibracioén para que la discriminacion sea ptima.

Eficiencia de recuento: Fraccion de particulas emitidas por una muestra que es detectada por un
sistema de medida. Se expresa en tanto por uno.

Interferencia alfa: Porcentaje de impulsos alfa detectados como beta.
Interferencia beta: Porcentaje de impulsos beta detectados como alfa.

Interferencia total: Suma de la interferencia alfa mas la interferencia beta para un determinado
valor de PDI.

5. Procedimiento

5.1. Fundamento

La muestra de agua acidulada con 4cido clorhidrico se concentra por evaporacion y se eliminan el
raddn y sus descendientes de vida corta. Con la finalidad de realizar la medida en unas condiciones
de extincion constante (guenching), el pH final y la relacion céctel de centelleo/muestra debe mante-
nerse constante. Se realiza la medida por centelleo liquido en unas condiciones y con un equipo que
permitan la discriminacién entre impulsos alfa y beta.




Procedimiento para la determinacion del indice de actividad alfa y beta total en aguas potables mediante el método de centelleo liquido

En el procedimiento que se describe a continuacion, la toma de alicuotas y diluciones se llevan
a cabo gravimétricamente (por pesada). Los valores de volumen son meramente orientativos. No
obstante, es posible realizar el procedimiento por medida de los voliimenes implicados, si bien, en
tal caso, se debera tener en cuenta en el calculo de la incertidumbre del método la incertidumbre del
material volumétrico utilizado. La duracion aproximada es de 1-2 horas.

5.2. Interferencias

Un pariametro a tener muy en cuenta en espectrometria de centelleo liquido es el fenémeno del
quenching. Para evitar problemas relacionados con este fenémeno, hace falta que el medio (pH, acido)
en el que se prepara el vial de recuento sea el mismo para patrones, muestras y blancos. Para ello es
preciso llevar a cabo la optimizacion de la relacion coctel/muestra.

Optimizacion de la relacion coctel de centelleo/muestra

Los cocteles de centelleo son mezclas complejas que permiten la deteccién y discriminacién de im-
pulsos. En estos reactivos comerciales el fabricante indica unas condiciones generales de medida que
incluyen el medio que puede soportar el coctel (tipos de acidos y pH) asi como cual es la relacion
coctel/muestra 6ptima para la medida. Este pardmetro debera ser optimizado en el momento de la
puesta a punto del método.

Una de las mayores interferencias que se dan al determinar simultdneamente los indices de activi-
dad alfa total y beta total es la de clasificar mal las cuentas alfa o beta. Para reducir esta interferencia,
ademas de optimizar el parametro discriminador de impulsos (PDI), es crucial tener bien definidas
las ventanas de recuento.

Ventana de recuento

Se define como ventana de recuento a la zona del espectro que se integra para la determinacién de los
indices de actividad alfa total y beta total. De forma previa a cualquier medida se debera establecer
cudl es dicha zona de contaje, tanto para los impulsos alfa como para los impulsos beta.

La ventana alfa debe ser lo mas estrecha posible, para evitar ruido de fondo o interferencias, pero
hay que asegurar que recoja las sefiales de todos los emisores alfa susceptibles de estar presentes
en las aguas que se van a medir. Para ello, se prepara un vial anadiendo una actividad del orden de
5 Bq de uranio-236y 5 Bq de radio-226 en medio de 4cido clorhidrico a pH 1,5 + 0,5 y con la relacion
coctel/muestra optimizada. Este vial se mide en el contador de centelleo liquido el tiempo necesario
para obtener una buena estadistica. Se define la ventana alfa tan estrecha como sea posible, pero que
contenga el pico de uranio-236 (4,4 MeV) y el pico de polonio-214 (7,7 MeV).

La ventana beta abarca todos los canales del multicanal, exceptuando aquellos de energias infe-
riores en los que aparece la sefnal de tritio. Para ello, se prepara un vial con una actividad del orden
de 10 Bq de tritio en 4cido clorhidrico a pH 1,5 + 0,5 y con la relacidén céctel/muestra optimizada.
Se mide en el contador de centelleo liquido el tiempo necesario para obtener una buena estadistica.




Procedimiento

Se establece la ventana beta tan amplia como sea posible, evitando que contenga mas del 5 % de las
cuentas de tritio.

En presencia de radio-226, y en funcién del momento en que se realiza la medida, se puede
sobrestimar el resultado del indice alfa total, aunque este problema es menor en la deteccién por
centelleo liquido que en otras técnicas, pues los equipos de centelleo liquido permiten obtener es-
pectros en donde se puede evaluar la presencia de radio-226 mediante la identificacién del pico mas
energético de uno de sus descendientes, polonio-214.

5.3. Reactivos, materiales y equipos

Reactivos

a) Acido clorhidrico concentrado, 37 %.

b) Acido nitrico concentrado, 67 %.

c) Solucién de 4cido clorhidrico a pH 1,5.

d) Agua desionizada o destilada.

e) Solucién de actividad certificada de uranio-236.
f) Solucion de concentracion certificada de potasio.
g) Solucion de actividad certificada de 3H.

h) Céctel de centelleo especifico para la discriminacién alfa-beta.

Materiales

a) Placa calefactora con agitacion.

b) Viales de centelleo liquido de bajo fondo de polietileno.
¢) Sistema de filtracién a vacio.

d) Filtros de celulosa de 0,45 pm de tamafio de poro.

e) Material de uso corriente en el laboratorio.

Equipos

a) Balanza analitica.
b) Granatario.
¢) pH-metro.

d) Contador de centelleo liquido con capacidad para discriminar impulsos alfa de beta.
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5.4. Preparacion de las muestras de calibrado para la optimizacion del parametro
discriminador de impulsos (PDI)

1) Se anota la pesada de un vial de centelleo vacio, se transfiere la cantidad optimizada en la puesta
a punto del método (relacion coctel/muestra) de dcido clorhidrico a pH 1,5 + 0,5 y se anota de
nuevo la pesada.

2) Se adicionan del orden de 10 Bq de una solucién de actividad certificada de uranio-236 y se
anota la pesada. Se aconseja adicionar dicha cantidad en un volumen pequefio (del orden de
100-200 pl).

3) Se adiciona la cantidad optimizada en la puesta a punto del método (relaciéon coctel/muestra)
de céctel de centelleo y se anota la pesada.

4) De forma analoga, se prepara un segundo vial con 2 Bq de potasio-40 en lugar del uranio-236.

5.5. Preparacion de los blancos

Se aplica el método descrito en el apartado 5.7., utilizando 100 ml de agua desionizada o destilada.

5.6. Pretratamiento de la muestra

En caso de que se observe materia en suspension en la muestra, esta debe filtrarse a través de un filtro
de tamafio de poro de 0,45 pm, y se determinari el indice de actividad alfa total en la fraccion soluble.

5.7. Preparacion de la muestra

Agua continental no acidificada

1) Se taraunvaso de precipitados de 250 ml, (P)).

2) Se pesa la cantidad de muestra (100 ml aproximadamente), (P,).

3) Se acidifica la muestra con 4cido clorhidrico hasta un pH de 2,5 = 0,5.

4) Se evapora la muestra concentrandola diez veces (10 ml aproximadamente).
5) Se deja enfriar a temperatura ambiente.

6) Se anota el peso del concentrado, (P,).

7) Se transfiere la cantidad optimizada en la puesta a punto del método (relacion céctel/muestra)
de la muestra concentrada en un vial de centelleo liquido previamente identificado y tarado
(P,), y se anota el peso afiadido, (P,).
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Procedimiento

8) Se completa la preparacion del vial anadiendo la cantidad optimizada en la puesta a punto del
método (relacién coctel/muestra) del coctel de centelleo y se anota el peso afiadido, (P,).

9) Se agita el vial enérgicamente y se comprueba que el céctel de centelleo y la muestra se han
mezclado y forman una sola fase translicida.

10) Una vez preparado el vial, se limpia su parte exterior con un panuelo de papel humedecido
con etanol. A partir de este momento, el vial solo se sujetara por el tapén y se identificara
debidamente.

11) Se realiza la medida.

Agua continental acidificada

1) Setaraunvaso de precipitados de 250 ml, (P)).

2) Se pesa la cantidad de muestra (100 ml aproximadamente), (P,).

3) Se evapora la muestra a sequedad.

4) Se deja enfriar a temperatura ambiente.

5) Se disuelve el residuo con 10 ml de acido clorhidricoa pH =1,5 +0,5.
6) Seanota el peso, (P,).

7) Se transfiere la cantidad optimizada en la puesta a punto del método (relacion coctel/muestra)
de la muestra concentrada en un vial de centelleo liquido previamente identificado y tarado
(P,), y se anota el peso anadido, (P,).

8) Se completa la preparacion del vial anadiendo la cantidad optimizada en la puesta a punto del
método (relacién coctel/muestra) del coctel de centelleo y se anota el peso afiadido, (P,).

9) Se agita el vial enérgicamente y se comprueba que el cictel de centelleo y la muestra se han
mezclado y forman una sola fase translacida.

10) Una vez preparado el vial, se limpia su parte exterior con un pafuelo de papel humedecido
con etanol. A partir de este momento el vial solo se sujetara por el tapén y se identificara de-
bidamente.

11) Se realiza la medida.

Agua marina

1) Setaraunvaso de precipitados de 250 ml, (P,).

2) Se pesa la cantidad de muestra (30 ml aproximadamente), (P,).
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3)  Se adiciona 1,5 ml de HNO, concentrado.

4) Se evapora la muestra a sequedad.

5) Se deja enfriar a temperatura ambiente.

6) Se disuelve el residuo con 30 ml de 4cido clorhidricoa pH =1,5 +0,5.
7) Se anota el peso, (P,).

8) Se transfiere la cantidad optimizada en la puesta a punto del método (relacién coctel/mues-
tra) de la muestra concentrada en un vial de centelleo liquido previamente identificado y
tarado (P ), ¥ se anota el peso anadido, P,).

9) Se completa la preparacion del vial anadiendo la cantidad optimizada en la puesta a punto del
método (relacién coctel/muestra) del coctel de centelleo y se anota el peso anadido, (P).

10) Se agita el vial enérgicamente y se comprueba que el céctel de centelleo y la muestra se han
mezclado y forman una sola fase translicida.

11) Una vez preparado el vial, se limpia su parte exterior con un pafiuelo de papel humedecido
con etanol. A partir de este momento el vial solo se sujetara por el tapon y se identificara
debidamente.

12) Se realiza la medida.

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

6.1. Recuento de las muestras de calibrado para la determinacion del parametro
discriminador de impulsos (PDI) éptimo

Los viales preparados, tal y como describe el apartado 5.4., se miden en el contador de centelleo
liquido a distintos valores del PDI, durante el tiempo necesario para obtener una buena estadistica.
Con estas medidas se determina el valor de interferencia y el valor de PDI éptimo, aquel en el que la
interferencia total sea minima, tal como se indica en el apartado 8.1.

Las medidas pueden realizarse a partir de las dos horas de preparacion del vial, que habra perma-
necido durante ese tiempo en la oscuridad para eliminar posibles fenémenos de fotoluminiscencia (se
recomienda guardar el vial recién preparado dentro del contador hasta su medida).

6.2. Recuento de la muestra y de los blancos

La medida puede realizarse a partir de las dos horas de preparacion del vial, guardandose en el in-
terior del equipo para evitar fendmenos de fotoluminiscencia (se recomienda guardar el vial recién
preparado dentro del contador hasta su medida).
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Recuento de las muestras, muestras de calibracion y blancos

Se introduce el vial de centelleo en el contador y se mide el tiempo necesario para obtener una
buena estadistica. La medida se realizard en las condiciones de PDI optimizado y con las ventanas
previamente definidas.

Para los valores de AMD, precision y exactitud indicados en el apartado 3, el tiempo de medida
ha sido de 400 minutos (un tnico ciclo).

6.2.1. Recuento de las muestras sin contenido de radio-226

Si las muestras no contienen radio-226, el tiempo transcurrido entre la preparacion del vial y su
medida no es un parametro critico y los valores de los indices de actividad se mantienen constantes
a lo largo del tiempo. Se lleva a cabo la determinacion de los indices de actividad segtn lo descrito
en el apartado 8.3.

6.2.2. Recuento de las muestras con contenido de radio-226

Si las muestras contienen radio-226, el tiempo transcurrido entre la preparacion del vial y su me-
dida es un parametro critico y el valor del indice de actividad alfa total aumenta al aumentar dicho
tiempo. El citado incremento en el contaje es debido a la desintegracion del radio-226. Cuando el
tiempo transcurrido entre la preparacion del vial y la medida es superior a los 20 dias, el indice de
actividad alfa total se mantiene practicamente constante con el tiempo, pero el valor es superior al
que se obtiene al realizar la medida al cabo de dos horas tras preparar el vial.

Los equipos de centelleo con los que se puede llevar a cabo la determinacién de los indices de
actividad alfa total y beta total permiten observar el espectro y con ello detectar la presencia o no de
radio en la muestra. Si se detecta la presencia de radio es aconsejable realizar la medida a las dos horas
de la preparacion del vial.

Se lleva a cabo la determinacién de los indices de actividad segtn lo descrito en el apartado 8.3.

1. Estabilidad de las muestras, patrones y blancos

Se ha comprobado que los viales preparados como se describe en el apartado anterior son estables
quimicamente, al menos hasta un mes después de su preparacion.

8. Calculos y expresion de los resultados
En el calculo de los indices de actividad alfa total y beta total se consideran despreciables las interfe-
rencias inferiores al 5 %.

Las expresiones que se recogen en este apartado, son, a modo de ejemplo, algunas de las utilizadas
por los laboratorios. Cada laboratorio podra seleccionar la expresion que considere mas adecuada
para el calculo del AMD, de la incertidumbre, etc.
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Asimismo, en la expresion de la incertidumbre combinada se consideran las posibles fuentes de
incertidumbre al aplicar el procedimiento descrito. Cada laboratorio debera valorar, en la expresion
que utilice, cuales son las fuentes de incertidumbre que presentan una mayor contribucién a la in-
certidumbre total y, por tanto, las fuentes de incertidumbre que se van a considerar en la expresion
del resultado final.

8.1. Calculo de interferencias. Establecimiento del PDI éptimo
Para establecer el PDI 6ptimo, se debe calcular la interferencia total para cada valor de PDI y ver
para que valor la interferencia es minima.

Se calcula para cada PDI el valor de interferencia alfa mediante la siguiente expresion:

CPpMy_p

t, =
“©cpmyLg +cpmgp

donde,

CPMgp :son las cuentas producidas por impulsos alfa, detectadas como beta y contadas
en la ventana beta;

CPMg—q : son las cuentas producidas por impulsos alfa, detectadas como alfa y contadas
en la ventana alfa.

Analogamente se calculara la interferencia beta mediante la expresion:

_ Cpm[;_)a
Cpmﬁ_,a + Cpmﬁ_,ﬁ

tp

donde,

CPMp_q: son las cuentas producidas por impulsos beta, detectadas como alfa y contadas
en la ventana alfa;

CPMpp: son las cuentas producidas por impulsos beta, detectadas como beta y contadas
en la ventana beta.

La suma de ambas interferencias proporciona la interferencia total:

trotal = ta T lp

Se establece el valor del PDI 6ptimo como aquel en el que la interferencia total sea la minima.
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Célculos y expresion de los resultados

8.2. Calculo de Ia eficiencia de recuento

La eficiencia de recuento para la actividad alfa se calcula mediante la siguiente expresion:

CPpMy — CPMpianco a
dpmpatrén

Effe=

donde,

Eff,: eslaeficiencia de recuento alfa correspondiente a la muestra de calibracion, en tanto
por uno;

CPMy : es la tasa de recuento alfa de la muestra de calibracion, en cpm;
CPMpianco a: es la tasa de recuento alfa del blanco, en cpm;

dpMpatrén: son las desintegraciones por minuto de la muestra de calibracién de
uranio-236, en dpm.

El calculo de la eficiencia de recuento para la actividad beta se realiza con una expresion analoga
a la anterior:

Cpmpg — CPMpianco

dpmpatrc’m

Effp=

donde,

Effg: es la eficiencia de recuento beta correspondiente a la muestra de calibracién, en
tanto por uno;

cpmyg: es la tasa de recuento beta de la muestra de calibracion, en cpm;
CPMpianco B: es la tasa de recuento beta del blanco, en cpm;

dpMyatrén: son las desintegraciones por minuto de la muestra de calibracién de potasio-40,
en dpm.

8.3. Calculo del indice de actividad alfa total y beta total

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

A = (Cpma — CPMpianco a) *m * 1000
« Eff,*m, *m; * 60
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donde,

A, es el indice de actividad alfa total, en Bq/kg;

CPMg : s la tasa de recuento alfa de la muestra, en cpm;
CPMplanco a: es la tasa de recuento alfa del blanco, en cpm;

Eff,: es la eficiencia de recuento alfa correspondiente a la muestra de calibracién, en
tanto por uno;

m: es la masa de muestra concentrada (P,-P,), en gramos;
m : es la masa de muestra concentrada introducida en el vial (P,-P,), en gramos;

m: es la masa de muestra tomada inicialmente a partir de la cual se realiza la concentracién,
(P,-P,) en gramos.

El calculo del indice de actividad beta total se realiza mediante la expresion andloga a la anterior:

16

B (cpmﬁ — CPMp1anco 5) *m %1000
Ef fg * my * m; x 60

Ap

donde,

Ag : es el indice de actividad beta total, en Bq/kg;

cpmg: es la tasa de recuento beta de la muestra, en cpm;
CPMpianco g: es la tasa de recuento beta del blanco, en cpm;

Effp: es la eficiencia de recuento beta correspondiente a la muestra de calibracién, en
tanto por uno;

m: es la masa de muestra concentrada (P,-P,), en gramos;
m : es la masa de muestra concentrada introducida en el vial (P-P,), en gramos;

m: es la masa de muestra tomada inicialmente a partir de la cual se realiza la concentracién,
(P,-P,) en gramos.



Célculos y expresion de los resultados

8.4. Calculo de Ia incertidumbre de recuento

El calculo de la incertidumbre que se indica en este apartado corresponde tinicamente a la incerti-
dumbre asociada al recuento de la muestra. La incertidumbre de recuento en la determinacién del
indice de actividad alfa total se calcula mediante la siguiente expresion:

Aa " cpmg CPMpianco a
Cpmy — CPMpanco a la thlanco a

u(4,) =

donde;

U(Agy): es laincertidumbre de recuento del indice de actividad alfa total, en Bq/kg;
A, es el indice de actividad alfa total, en Bq/kg;

cpmy: es la tasa de recuento alfa de la muestra, en cpm;

CPMpranco «: €s la tasa de recuento alfa del blanco, en cpm;

t,: es el tiempo de recuento de la muestra, en minutos;

thianco «: €s €l tiempo de recuento alfa del blanco, en minutos.

El calculo de la incertidumbre de recuento en la determinacién del indice de actividad beta total
se realiza mediante una expresion analoga a la anterior:

AB . cpmp + CPMpianco B
cpmp — CPMpianco B t,B thianco B

u(4p) =

donde;

u(Ap): es la incertidumbre de recuento del indice de actividad beta total, en Bq/kg;
Ag: es el indice de actividad beta total, en Bq/kg;

cpmg: es la tasa de recuento beta de la muestra, en cpm;

CPMpianco B: es la tasa de recuento beta del blanco, en cpm;

ty: es el tiempo de recuento de la muestra, en minutos;

thianco g: €8 €l tiempo de recuento beta del blanco, en minutos.
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8.5. Calculo de Ia actividad minima detectable (AMD)

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:

<3'29 % \/Cpmblanco a 4 CPMpianco + 2’71 * (l + —1 )) *m * 1000

ta tblanco a ta' tblanco a

AMD,, =

Eff, *my *m; * 60

donde,

AMD,,: es la actividad minima detectable alfa , en Bq/kg.
CPMyianco o €S la tasa de recuento alfa del blanco, en cpm;
ty: es el tiempo de recuento alfa de la muestra, en minutos;
thianco o €S €l tiempo de recuento alfa del blanco, en minutos;

Eff,: eslaeficiencia de recuento alfa correspondiente a la muestra de calibracién, en tanto
por uno;

w2 es la masa de muestra una vez concentrada (P,-P)), en gramos;
m ;: es la masa de muestra concentrada introducida en el vial (P-P,), en gramos;

m;: es la masa de muestra tomada inicialmente a partir de la cual se realiza la concentracién,
(P,-P,)en gramos.

La actividad minima detectable del indice de actividad beta total se calcula mediante una expre-
sién andloga a la anterior:

cpm com
3,29 *\[ PMpianco B + PMpianco p + 2,71 % (l + 1 ) +m * 1000
tﬁ tblanco ﬁ tﬁ tblanco ﬁ

AMDg =
B Effp * my xm; x 60

donde,
AMDg : es la actividad minima detectable beta , en Bg/kg;

CPMpianco g: €s la tasa de recuento beta del blanco, en cpmy;

18
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tg:es el tiempo de recuento beta de la muestra, en minutos;
thianco g: €s el tiempo de recuento beta del blanco, en minutos;

Effp: eslaeficiencia de recuento beta correspondiente a la muestra de calibracién, en tanto
por uno;

m: es la masa de muestra una vez concentrada (P,-P,), en gramos;

m : es la masa de muestra concentrada introducida en el vial (P-P,), en gramos;

m;: es la masa de muestra tomada inicialmente a partir de la cual se realiza la concentracién,
(P,-P,)en gramos.

8.6. Expresion de los resultados del indice de actividad alfa total y beta total

Actividad mayor o igual que la AMD
A t U (indicando el valor de k para el nivel de confianza utilizado)
donde,
A: es el indice de actividad alfa total o beta total, en Bq/Kg;
U: es la incertidumbre expandida, en Bq/kg, 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 analisis, calculada a partir
de las distintas contribuciones.

F(E) ) () () e

l

donde,

u(A): es la incertidumbre de recuento en la determinacién del indice de actividad alfa o
beta total, en Bq/kg;
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u(E): es la incertidumbre de la eficiencia de la muestra, en tanto por uno;
u(72): es la incertidumbre asociada a la masa de muestra concentrada, en gramos;

u(,): es la incertidumbre asociada a la masa de muestra concentrada anadida al vial de
medida, en gramos;

u(2): es la incertidumbre asociada a la masa inicial de muestra, en gramos;

i

u,_: es laincertidumbre asociada a la repetibilidad del ensayo.

al

Actividad menor que la AMD

El resultado se expresa como <AMD.

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 realizacién de controles, tanto a nivel de instrumento, como a
nivel de método.

Control interno de la calidad

Para controlar el funcionamiento del equipo de medida es habitual, en un contador de centelleo
liquido, evaluar el fordo y la eficiencia para uno o mas radionucleidos con viales libres de sustancias
extintoras (generalmente suministrados por el fabricante del equipo).

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.

El control de blancos es imprescindible en este tipo de ensayos, pues existe la posibilidad de que
haya diferencias significativas entre distintos lotes de un mismo cdctel de centelleo. Es aconsejable
realizar un blanco y observar la respuesta instrumental (espectro) en cada nueva botella de céctel de
centelleo.

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

Anexo

Formulario: Procedimiento para la determinacion de los indices de actividad alfa total y beta total
en aguas potables mediante el método de concentracion y deteccion por centelleo liquido

Datos de la muestra

Codigo Fecha de recogida

Fecha de recepcion Fecha de preparacion

Pesada de la muestra

Datos numéricos

| Hecho |

Peso del vaso de precipitados

(100 ml agua continental)

Peso del vaso p. + muestra -
(30 ml agua marina)

Tratamiento de la muestra

[ ] Agua continental no acidificada

- Ajustar a pH 2,5 £ 0,5 con 4cido clorhidrico concentrado

- Concentrar hasta 10 ml
- Enfriar a temperatura ambiente

- Pesar (peso del vaso +muestra concentrada)

[ ] Agua continental acidificada

- Evaporar a sequedad
- Enfriar a temperatura ambiente
- Disolver con 10 ml de medio 4cido clorhidrico 1,5 + 0,5

- Pesar (peso del vaso +muestra concentrada)

[] Agua marina

- Afiadir 1,5 ml de HNO, 67%

- Evaporar a sequedad

- Enfriar a temperatura ambiente

- Disolver con 30 ml de medio 4cido clorhidrico 1,5 + 0,5

- Pesar (peso del vaso +muestra concentrada)

| pH =

g(P,)

pH =

g(P))

g(P)
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Preparacion del vial de contaje

Rotular el vial

Pesar el vial g(P,)
Afadir la muestra concentrada y pesar ( volumen optimizado) g(P,)
Anadir el céctel de centelleo y pesar ( volumen optimizado) gP)
Agitar enérgicamente el vial hasta homogeneizar la mezcla

Limpiar el vial con pafiuelo de papel + etanol

Observaciones / incidencias:

Personal técnico: Fecha de finalizacién:
Datos

Peso de la muestra inicial g(P-P)

Peso de la muestra concentrada g (P,-P)

Peso de la muestra concentrada afiadida al vial g (P-P,)
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