Coleccion

Informes Técnicos 11.2003
Serie

Vigilancia Radiologica
Ambiental

Procedimiento 1.1

(Rev. 1, 2025)



Coleccion
Informes Técnicos 11.2003

Serie Vigilancia Radiol6gica Ambiental
Procedimiento 1.1 (Revisién 1, 2025)
Anula al procedimiento 1.2 (2005)

Procedimiento de
muestreo y
preparacion de
muestras para la
determinacion de la
radiactividad en la
capa superficial de
los suelos

Autores:

Margarita Herranz (coordinadora)
Pablo Belinchdn

David Blazquez

Rafael Garcia-Tenorio

Javier Guillén

Maria José de Lucas

Cristina Navas

Saroa Rozas

ﬁ[‘] i CONSEJO DE
{|[57 4, SEGURIDAD NUCLEAR




Coleccién Informes Técnicos
Referencia INT-04.07

Agradecemos la colaboracién de las instituciones y
laboratorios citados en este documento, y de las per-
sonas que desarrollan en ellos su labor, gracias a las
cuales se dispone de los procedimientos elaborados.

© Copyright 2009, Consejo de Seguridad Nuclear

Edita y distribuye:

Servicio de Publicaciones

Consejo de Seguridad Nuclear

Pedro Justo Dorado Dellmans, 11. 28040Madrid. Espafia
WWW.CSD.€S

peticiones@csn.es

Magquetacién: Composiciones Rali, S. A.
I1.S.B.N.: 84-95341-41-7
Depésito legal: M-23888-2004



indice

Indice

1. Prélogo 5
2. Introduccién y justificacion 8
3. Sistematica de trabajo 10
4. Objetivos y campo de aplicacion 11
5. Definiciones y terminologia 13
5.1. Area de estudio 13
5.2. Zona de muestreo 14
5.3. Punto de muestreo 14
5.4. Muestra 14
5.5. Submuestra 14
5.6. Area o punto testigo 14
5.7. Peso de muestra total (P) 15
5.8. Peso de muestra de laboratorio (P)) 15
5.9. Peso de muestra seca (P ) 15
5.10. Peso de alicuota (P ) ‘ b}

6. Programa de muestreo 16
6.1. Sobre el establecimiento del programa de muestreo 16
6.2. Sobre los puntos de muestreo 16
6.2.1. Nimero de puntos de muestreo 17

6.2.2. Caracteristicas y ubicacion del punto de muestreo 18

6.3. Sobre las muestras 21
6.3.1. Profundidad 21

6.3.2. Superficie 21

6.3.3. Nimero de submuestras/superficie a tomar 22

6.4. Sobre los equipos de toma de muestras 24
6.4.1. Descripcion de los equipos 24

6.4.2. Eleccion de los equipos 30

6.5. Sobre la manipulacion de la muestra 31
6.6. Frecuencia y secuencia temporal 32
6.7. Personal involucrado, caracteristicas de formacion 32

7. Procedimiento operativo de la toma de muestras 33
7.1. Consideraciones previas / Precauctones 33



Procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la determinacion de la radiactividad en la capa superficial de los suelos

7.2. Materiales 33
7.3. Toma de la muestra 34
7.4. Registro de la toma de muestra 37
8. Control de calidad del muestreo 40
9. Procedimiento operativo para la conservacion de las muestras 42
9.1. Consideraciones previas/precauciones 42
9.2. Equipamiento y materiales 42
9.3. Procedimiento operativo de conservacion de muestra 42
10. Procedimiento operativo para la recepcion de las muestras 44
10.1. En la base de datos de muestras recepcionadas 45
10.2. Acompanando a la muestra durante su preparacion 45
10.3. Informacién adicional 46
11. Procedimiento operativo para la preparacién de muestras 47
11.1. Consideraciones previas/precauciones 47
11.2. Eguipamiento y materiales 47
11.3. Procedimiento operativo de preparacion de muestra 48
12. Bibliografia 52
Anexo 1. Ejemplo de etiqueta de muestra 54
Anexo 2. Ejemplo de hoja de recogida de datos 55



Prélogo

1. Prologo

El proceso de toma de muestras es la pieza angular del programa de muestreo. Este pro-
grama de muestreo no solo debe garantizar que el momento y lugar en que una muestra se
toma es el adecuado para que los objetivos de dicho programa se cumplan, sino que también
debe proporcionar las caracteristicas que esta muestra debe tener. Sin embargo, los objetivos
de este programa no se cumplirian si la muestra no se toma de manera correcta y eficaz, pero
también reproducible y sistematica.

Plenamente consciente de ello, el Consejo de Seguridad Nuclear (CSN) decidié en su
momento la conveniencia de impulsar el desarrollo de procedimientos de muestreo, para
después elevarlos a normas UNE vy, asi, contribuir también a elevar la capacidad de interlo-
cucién de nuestro pais a nivel de la normalizacion europea e internacional. Esta iniciativa fue
el origen de la publicacion del CSN, INT-04.07 Vigilancia radiolégica ambiental que, en
diferentes documentos, desarrollaba los siguientes procedimientos:

1.1. Procedimiento de toma de muestras para la determinacion de la radiactividad en
suelos: capa superficial.

1.2. Procedimiento para la conservacion y preparacion de muestras de suelos para la
determinacién de la radiactividad ambiental.

1.7. Procedimiento de toma de muestras de aerosoles y radioyodos para la determina-
cién de la radiactividad.

1.8. Procedimiento para la recepcién, conservacion y preparacion de muestras de aero-
soles en filtros y de radioyodos en carbén activo para la determinacion de la radiac-
tividad ambiental.

1.10. Procedimiento de toma de muestras de sedimentos para la determinacion de la
radiactividad ambiental.

1.11. Procedimiento para la conservacion y preparacion de muestras de sedimentos para
la determinacién de la radiactividad ambiental.

1.12. Procedimiento de toma de muestras de la deposicién total para la determinacién
de la radiactividad.

1.14. Procedimiento de toma de muestras de vapor de agua para la determinacion de
tritio.
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1.15. Procedimiento para el muestreo, recepcion y conservacion de muestras de agua
para la determinacion de la radiactividad ambiental.

asi como de las normas UNE: UNE 73320-3: Procedimiento para la determinacion de la
radiactividad ambiental. Toma de muestras. Parte 3: Aerosoles y radioyodos. UNE 73311-1:
Procedimiento de toma de muestras para la determinacion de la radiactividad ambiental.
Parte 1: Suelos, capa superficial. UNE 73320-2: Procedimiento para la determinacién de la
radiactividad ambiental. Toma de muestras. Parte 2: Sedimentos. UNE 73311-5: Procedi-
miento para la conservacion y preparacion de muestras de suelo para la determinacion de la
radiactividad ambiental.

Todos estos documentos fueron publicados entre los afios 2002 y 2009 y fueron realiza-
dos por un Grupo de Trabajo que coordiné Margarita Herranz, de la Universidad del Pais
Vasco (UPV/EHU), y que estuvo formado en sus diferentes temas por: R. Jiménez (U. Au-
ténoma de Madrid), E. Navarro Anglés, (U. de Valencia), J. P. Bolivar Raya (U. de Huelva),
E. Liger Pérez (U. de Malaga), J. Payeras Socias (Cedex) y J. L. Pinilla Matos (ENRESA). Y,
por el Grupo de trabajo de Conservacion y Preparacién de Muestras que coordind Antonio
Baeza, de la Universidad de Extremadura (UEx), y que estuvo formado en sus diferentes
temas por: A. Alonso (Geocisa), M. C. Heras y M. Pozuelo (Ciemat) y R. Garcia-Tenorio
(U. de Sevilla). El procedimiento 1.15 fue realizado de manera conjunta por ambos grupos.

No se puede considerar que la ciencia/tecnologia asociada a estos procedimientos haya
cambiado sustancialmente en los afios trascurridos desde entonces, pero si se ha incremen-
tado el interés en estos temas y también el reconocimiento de su capital importancia para el
correcto desarrollo de los Planes de Vigilancia Radioldgica en sus diferentes contextos, tan-
to los asociados al entorno de las instalaciones nucleares en fase preoperacional, operacional
y en desmantelamiento como los puramente ambientales y, de manera paralela, se ha ido
incrementando la experiencia de los organismos que realizan muestreos para la determina-
cién de la radiactividad en nuestro pais, en la aplicacién de estos procedimientos. Todo ello,
unido al hecho de que las normas se revisan de manera rutinaria cada cinco afios, ha llevado
a que el CSN haya considerado necesario abordar una revisién y actualizaciéon de dichos
procedimientos de muestreo y preparacion de muestras.

Para ello, el CSN ha contado esta vez con un nuevo Grupo de Trabajo que, de nuevo
coordinado por Margarita Herranz, de la Universidad del Pais Vasco (UPV/EHU), para dar
continuidad a la filosofia que inspird los documentos originales, ha estado esta vez formado
por Maria José de Lucas (Medidas Ambientales S.L.), Cristina Navas (DRACE-Geocisa),
David Blazquez (ENUSA), Pablo Belinchon (ENRESA), Saroa Rozas (UPV/EHU), Javier
Guillén (UEX) y Rafael Garcia-Tenorio (U. de Sevilla), para este procedimiento. Este Gru-
po se ha considerado que retine las necesarias caracteristicas de experiencia profesional,
capacidad e independencia para abordar esta tarea.
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La revision de estos procedimientos se ha desarrollado partiendo del texto original y te-
niendo en cuenta la normativa de rango nacional, europeo e internacional aparecida y/o re-
visada en los afios que median entre los documentos originales y estas revisiones, asi como
los retornos de los usuarios de estos documentos y la propia experiencia profesional de los
miembros del Grupo de Trabajo.

En el caso del presente documento “Procedimiento de muestreo y preparacién de mues-
tras para la determinacion de la radiactividad en la capa superficial de los suelos” su objetivo
bésico es especificar el procedimiento de muestreo de la capa superficial de los suelos que
permita delimitar y/o caracterizar niveles de fondo, posibles anomalias y realizar un segui-
miento y evolucion sistematicos de su contenido, todo ello referido a sus caracteristicas ra-
diactivas.

Este documento pretende poner a disposicion de los interesados una descripcion de los
objetivos planteados, los criterios aplicados y las bases cientificas que los sustentan, junto
con la toma de decisiones que ha parecido mas correcta y que ha conducido a la definicién
y elaboracion del contenido de este procedimiento para el muestreo y preparacion de mues-
tras de la capa superficial de los suelos.

Este procedimiento describe de manera detallada los diferentes pasos que se han de se-
guir para la obtencién de una muestra de la capa superficial de suelos y garantizar, al menos,
los siguientes aspectos: la obtencién de una muestra que cumpla los objetivos de control y/o
representatividad para los que fue recolectada y con las caracteristicas necesarias para los
analisis radiolégicos que en ella se van a desarrollar, la conservacion de estas propiedades
hasta el momento en que la muestra se entregue a un laboratorio de analisis, los pasos que se
deben seguir en el laboratorio para obtener alicuotas de estas muestras en las condiciones
adecuadas para poder realizar en ellas las determinaciones radiactivas requeridas y, por alti-
mo, garantizar el suministro de los datos necesarios para la caracterizacion radiolégica de la
muestra y la trazabilidad del proceso de muestreo. Ademais, el presente documento incluye
aspectos relativos al aseguramiento de la calidad y el control de la calidad en el muestreo de
suelos, ya que no se debe olvidar que los errores provocados por un muestreo no pueden
corregirse.
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2. Introduccion y justificacion

Existe una amplia metodologia presentada en la literatura y/o normativa internacional refe-
rente al muestreo de suelos. En ella se refleja la creciente preocupacion de los organismos
nacionales e internacionales para asegurar y controlar la calidad del muestreo y la represen-
tatividad de la muestra, asi como su preparacion, del mismo modo que se asegura y controla
la calidad de los anilisis que sobre las muestras se realizan.

Entre las cuestiones fundamentales a resolver en el muestreo de suelos estan las relacio-
nadas con el punto en el cual este se realiza: caracteristicas del terreno, definicién de punto,
eleccion y cardcter representativo, muestras simples o compuestas, nimero de submuestras
por muestra, superficie representada, volumen/superficie recogida, profundidad y metodo-
logia del muestreo, lo que incluye el equipamiento a utilizar.

Los criterios de eleccién estan directamente relacionados con los objetivos del muestreo,
el uso del suelo, sus caracteristicas, la vegetacion, las condiciones ambientales y la orografia
de la zona y también cuales sean los parametros que se quieren analizar.

El tema deviene extraordinariamente amplio y complejo, por lo que, en ocasiones, a pe-
sar de la abundancia de literatura especializada, no resulta sencillo para el personal no estric-
tamente especializado en la materia, programar y realizar un muestreo con unos objetivos
parciales, concretos y bien definidos. Por esto es conveniente el desarrollo de procedimien-
tos especificos con objetivos y campos de aplicacion bien definidos para asegurar y controlar
la calidad en analisis concretos, que impliquen el muestreo de suelos.

En este contexto se plantea la elaboracion de procedimientos de muestreo en el campo
de la medida de la radiactividad en suelos, con ello desaparecen algunas variables de las
consideradas, pero, aun asi, la metodologia del muestreo va a depender fuertemente de cua-
les sean los objetivos escalonados para los que se realiza o, dicho de otro modo, qué tipo de
radionucleidos se quiere determinar, qué datos sobre ellos se requieren y para qué.

En cuanto al tipo de radionucleidos a determinar, se puede sefialar como ejemplo que es
diferente tratar de determinar radionucleidos pertenecientes a una serie radiactiva natural o
bien naturales de vida media larga y contenidos en el suelo, que determinar otros proceden-
tes de depdsitos atmosféricos. En el primer caso estaran distribuidos en el suelo en funcién
de su perfil edéfico y para cada horizonte de este puede esperarse que la concentracion sea
homogénea. En el segundo caso existe una distribucion en profundidad que sigue un deter-
minado patrén, marcado por el coeficiente de distribucion, la solubilidad y la velocidad de
migracion, y que dependera del tiempo transcurrido entre el depdsito y la medida, del perfil
del suelo, del patrén de lluvias, de la existencia de escorrentias o corrientes subterrdneas y
del radionucleido que se trate.
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Y, en cuanto a qué datos se requieren sobre los radionucleidos, es decir ¢qué se quiere
determinar?, también se puede sefialar a modo de ejemplo que es posible que se quiera esti-
mar el inventario total de un radionucleido debido a un proceso de depésito que se sabe ha
ocurrido; para ello habrd que muestrear en profundidad de forma acumulada, llegando has-
ta el horizonte en el que el radionucleido ya no sea detectable. Si se pretende calcular su
velocidad de migracion o su coeficiente de distribucion, entonces deberi realizarse un mues-
treo en profundidad, pero esta vez de caracter seccional. Para calcular la dosis a la poblacion
debida a ese dep6sito, habra que realizar un muestreo hasta una determinada profundidad,
que estara determinada en funcién del tipo de radionucleido y de su emisién, asi como de
energia. Si se pretende conocer el contenido de radionucleidos naturales, se tomaran mues-
tras a cualquier profundidad indicando en cualquier caso cudl es esta. Para evaluaciones
dosimétricas debido a la exposicion directa al inventario radiolégico del suelo, se requiere
muestreo superficial.

La dltima consideracion es ¢para qué se mide? La respuesta es mds breve: para caracteri-
zar radiolégicamente un suelo, para analizar su evolucion, para disponer de una serie de
datos que sirva como nivel de referencia y que permita detectar posibles anomalias o inci-
dentes y, en su caso, evaluarlos y hacer predicciones evolutivas y dosimétricas.

También hay que sefialar que, una vez recolectada la muestra, esta debe mantener las
condiciones en que se muestred hasta el momento en que se vaya a preparar para realizar
sobre ella las determinaciones radiolégicas requeridas, lo que implica el desarrollo de un
procedimiento de conservacion. Finalmente, la muestra debera de seguir todo un procedi-
miento de preparacién que incluye, en primer lugar, definir qué parte de todo aquello que
realmente se ha recogido se va a considerar como muestra de suelo y, a continuacion, cémo
preparar la muestra antes de tomar de ella las alicuotas necesarias para los diferentes labora-
torios involucrados en las determinaciones a realizar o para las propias determinaciones, es
decir, también se debe desarrollar un procedimiento de preparacion.

Para cubrir todos estos aspectos se desarrolla este procedimiento. Los autores, en su la-
bor de recopilacién de informacién, no solo se han fijado en la bibliografia adjunta, sino que
también han tenido en consideracion los procedimientos de muestreo que actualmente se
llevan a cabo en nuestro pafs.
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3. Sistematica de trabajo
La sistematica ha sido la habitual en este tipo de trabajos y ha cubierto las siguientes fases:

Analisis del estado del arte en el momento actual: normativa de rango nacional, eu-
ropeo e internacional; otros documentos procedentes de organismos de reconocido
prestigio en el area.

Confrontacién de los documentos obtenidos con los procedimientos a revisar.

Obtencion de informacién de retorno de entre los usuarios de los procedimientos a
revisar.

Estudio de conclusiones y adopcién de decisiones a la luz de la experiencia profesio-
nal del grupo de trabajo que permita tener una version inicial del procedimiento re-
visado.

Remisién a comentarios entre usuarios del procedimiento revisado.
Redaccion del procedimiento final.

Todo el proceso se ha realizado de forma coordinada con la Jefatura del Area de Vigilan-

cia Radiol6gica Ambiental del CSN.
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4. 0bjetivos y campo de aplicacidn

El anélisis del contenido de radiactividad en los suelos es un 4rea cuyos posibles objetivos se
han ido incrementando a lo largo del tiempo trascendiendo el control radiolégico de estos.
Por ejemplo, los estudios de migracion y/o distribucion de radionucleidos en suelos sirven
para analizar diferentes caracteristicas de estos, como puede ser, por ejemplo, la erosion, los
coeficientes de distribucion, la datacion de eventos, etc. Ahora bien, cada uno de los posi-
bles objetivos puede requerir unas caracteristicas especificas para el procedimiento de mues-
treo, incluyendo también el de la toma de muestras, atendiendo a cuestiones como la ubica-
cion del punto de muestreo, la profundidad requerida, la cantidad de muestra a obtener,
pero también, la importancia de preservar la humedad de la muestra, etc. Por lo tanto, para
poder desarrollar un procedimiento de muestreo que resulte efectivo es necesario acotar sus
objetivos y, por lo tanto, su campo de aplicacion.

El objetivo basico que se pretende cubrir con el desarrollo del procedimiento objeto de
este documento, es el de especificar la realizacion del muestreo de la capa superficial de los
suelos que permita delimitar y/o caracterizar niveles de fondo, posibles anomalias (entendi-
das como situaciones andémalas que hayan podido contribuir a una alteraciéon de las condi-
ciones radiolégicas del terreno) y realizar un seguimiento sistematico de la evolucion de su
contenido radioldgico. El objetivo especifico va a ser la obtencion de muestras lo suficiente-
mente representativas que permitan alcanzar el objetivo basico.

En cuanto a la representatividad de las muestras hay que sefialar que es muy dificil lograr
muestras auténticamente representativas, por las propias caracteristicas de los suelos y de su
muestreo, ya que:

La toma de muestras no se puede realizar en condiciones completamente controladas
por establecerse fuera del laboratorio.

En los suelos, no existe ni la estabilidad temporal a largo plazo ni tampoco la estabi-
lidad espacial.

El hecho de tomar una muestra perturba el terreno, por lo tanto, nunca muestras
posteriores podran reproducir exactamente las mismas condiciones de la inicial.

Por lo tanto, lo que se pretende con este documento es, precisamente, minimizar el efec-
to que estos tres puntos pueden tener en la obtencién de una muestra, de manera que esta
sea lo mds representativa posible y, desde luego, lo suficientemente representativa como para
que se cumplan los objetivos para los que fue tomada.

El procedimiento aqui desarrollado se aplica al muestreo de la capa superficial, hasta
5 cm de profundidad, de cualquier tipo de suelo, y describe las actividades a desarrollar,

11
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desde la definicion de los objetivos del muestreo hasta que la muestra esta ya preparada para
abordar sobre ella las determinaciones conducentes a su caracterizacion radioldgica, bien
directas (p.ej. espectrometria gamma) o bien a través de separaciones radioquimicas (p.ej.
estroncio), incluyendo los diferentes pasos intermedios a realizar.

12
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5. Definiciones y terminologia

Utilizar una terminologia adecuada y homogénea a la hora de elaborar cualquier procedi-
miento se revela como condicién indispensable para llevar este a buen término, dado el in-
terés en que todo posible usuario de un procedimiento entienda los términos utilizados con
la misma intencidn con la que fueron escritos. En el caso de los suelos, la definicion de los
términos de aplicacion general es cominmente aceptada, sin embargo, a medida que se re-
duce el campo de aplicacién de la terminologia, su definicion se vuelve mas dificultosa.

Antes de nada, cabe sefalar que en este documento se va a seguir la definicién de suelo
que aparece en el Sozl Survey Staff del departamento de agricultura de los EE. UU., donde
se considera que “suelo es un cuerpo natural que comprende a s6lidos (minerales y materia
organica), liquidos y gases que ocurren en la superficie de las tierras, que ocupa un espacio
y que se caracteriza por uno o ambos de los siguientes: 1.- horizontes o capas que se distin-
guen del material inicial como resultado de adiciones, pérdidas, transferencias y transforma-
ciones de energia y materia 2.- la habilidad de soportar plantas en un ambiente natural. El
limite superior del suelo es el limite entre el suelo y el aire, aguas poco profundas, plantas
vivas o materiales de plantas que no han empezado a descomponerse”.

Esta definicién, en lo que respecta al limite superior del suelo, es la que va a permitir
definir qué hacer con la capa herbécea, como se vera mas adelante.

Definiciones como 4rea de estudio o zona de muestreo no presentan problemas y son
equivalentes a la terminologia utilizada en otra normativa internacional (por ejemplo, ISO,

UNE y ASTM).

Sin embargo, otras definiciones, como punto de muestreo o muestra, a pesar de encon-
trarse bien definidas tanto en metrologia como en diferente normativa, requieren de una
discusion para su aplicacion prictica en casos concretos, como se vera en apartados poste-
riores. Por lo tanto, con el objetivo de clarificar los usos que a ciertos términos se le da en el
presente documento, se presentan algunas definiciones:

5.1. Area de estudio

Region geografica que ha sido delimitada o se va a delimitar para establecer en ella un deter-
minado programa de muestreo, al margen de los objetivos concretos que en este se contem-
plen.

13
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5.2. Zona de muestreo

Parte del drea de estudio que presenta un conjunto de factores ambientales, orograficos y de
caracteristicas homogéneas propias relevantes en el programa de muestreo, por ejemplo, de
utilizacion de terreno, y que hacen suponer que, en toda ella, el contenido radiolégico sera
similar. El 4rea de estudio puede estar compuesta por varias zonas de muestreo con caracte-
risticas propias definidas.

5.3. Punto de muestreo

Es el lugar elegido en la zona de muestreo para tomar una muestra sobre la cual realizar los
anélisis radiactivos pertinentes. Debe ser representativo de la zona y, en esta, pueden existir
uno o més puntos de muestreo, en funcién de los objetivos concretos de este y de las carac-
teristicas de la zona. Se definira por sus coordenadas geogrificas, de acuerdo con el sistema
internacional de coordenadas tal y como contempla la norma UNE-EN ISO 19112, y su al-
titud.

5.4. Muestra

Porcion representativa del medio de interés, o de uno o mds componentes de este medio,
que poseen las mismas cualidades y caracteristicas del todo, y que se va a utilizar para deter-
minarlas. En este procedimiento, resultado de la extraccion de un nimero determinado de
submuestras que se juntan, mezclan y homogeneizan, preferentemente ya en el laboratorio.

5.5. Submuestra

Cada una de las extracciones unitarias de suelo realizadas en el punto de muestreo, que
constituyen la muestra final.

5.6. Area o punto testigo

Cuando el objetivo del programa de muestreo sea la vigilancia en el entorno de una instala-
cion, seria el lugar donde se recolectan idénticos tipos de muestras que las que se van a re-
coger en el punto de muestreo, pero que no estén afectadas por las emisiones de la instala-
cion objeto de interés.

14
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5.7. Peso de muestra total (P,)

Peso de la muestra total tomada, antes de tomar alicuotas, muestras de laboratorio, para su
remision a los diferentes laboratorios o si no se desecha parte de la muestra tomada (en su
caso).

5.8. Peso de muestra de laboratorio (P)

Peso de la muestra que se recepciona en el laboratorio, se corresponderi con el peso de la
muestra total si no hay toma de alicuotas para su reparto entre diferentes laboratorios o si no
se desecha parte de la muestra total. Se debe determinar en las mismas condiciones que el
peso de la muestra total (P ), de modo que ambos tengan las mismas unidades (kg fresco o
kg seco).

5.9. Peso de muestra seca (P,)

Peso de la muestra de laboratorio después de seguir el proceso de preparacion descrito en el
apartado 11.3 de este procedimiento.

5.10. Peso de alicuota (P,)

Peso de la alicuota tomada de la muestra seca para realizar sobre ella una determinacién
especifica.
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6. Programa de muestreo

6.1. Sobre el establecimiento del programa de muestreo

Antes de proceder a la realizacion del muestreo, es necesario tener establecido un programa
de muestreo no solo como guia para la realizacion de este, sino también como marco nece-
sario donde se plasmen las decisiones que es necesario adoptar para alcanzar los objetivos
con los cuales el muestreo se desarrolla.

Aunque no es objeto de este procedimiento indicar cémo debe desarrollarse un progra-
ma de muestreo de suelos, si es necesario sefialar que se debera partir, al menos, de los si-
guientes conocimientos y estudios previos:

1. Objetivos del muestreo, analisis radiactivos que se quieren realizar, precision reque-
rida y limites de deteccion a alcanzar.

2. Investigacién inicial del 4rea de estudio. Para poder definir el contenido de un pro-
grama de muestreo es necesario llevar a cabo una investigacion inicial del drea de
estudio que permita conocer caracteristicas como tipos y usos de suelo, orografia del
terreno, condiciones climatoldgicas, actividades humanas y otras perturbaciones,
posibles focos emisores de radionucleidos existentes en el area, radionucleidos espe-
rados en ella, etc., que nos permitan definir claramente las zonas de muestreo.

Todo ello con objeto de que el programa de muestreo pueda contener al menos la si-
guiente informacién: definicién de las 4reas, zonas y puntos de muestreo, las caracteristicas
especificas de las muestras a tomar (p.ej. la masa requerida, la necesidad o no de recolectar
la vegetacion asociada, etc.), el equipamiento a usar y el procedimiento especifico de toma
de muestras, siguiendo las directrices y recomendaciones de este documento, asi como los
requisitos de seguridad y de personal. También debera contener la planificacién temporal de
dicha toma de muestras, la cual se respetara siempre que las condiciones meteorolégicas no
sean adversas (por altas temperaturas, lluvias torrenciales, etc.) y se garantice la seguridad
del personal que realice la toma de muestras.

6.2. Sobre los puntos de muestreo

Una vez definida y caracterizada el 4rea objeto de estudio, se procederi, en caso de estimar-
se conveniente a la definicién en ella de zonas de muestreo, atendiendo a la existencia de
posibles fuentes de contaminacion radiactiva (industrias, poblaciones), caracteristicas geo-
quimicas y radioldgicas de los terrenos, etc. Después de la division del area en zonas de
muestreo, es necesario determinar no solo en cudntos puntos de cada zona se va a realizar el
proceso de toma de muestras, sino también qué caracteristicas deben tener estos puntos de
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muestreo. Ambas cuestiones dependeran de los objetivos del programa y de las caracteristi-
cas del terreno.

Obviamente, se puede muestrear en cualquier punto en el que se precise o se desee co-
nocer su contenido radioldgico. Pero es importante seleccionar estos de forma que posean
las caracteristicas adecuadas para que se puedan cumplir los objetivos para los cuales la
toma de muestras ha sido prevista y con las mismas caracteristicas de la zona de muestreo
que representen; por lo tanto, estas deberan ser definidas para cada programa de muestreo
concreto.

6.2.1. Namero de puntos de muestreo

Después de la division del area en zonas de muestreo, es necesario determinar en cudntos
puntos de ella se va a realizar el proceso de extraccion de muestra. Esta cuestion dependera
fuertemente del objetivo y esta tratada con gran profundidad en diferentes textos y normas
(p. ¢j. UNE-EN ISO 18589-3). Para los tres objetivos que se pretenden cumplir con el pro-
cedimiento elaborado, se considera apropiado lo siguiente:

a. Sise trata de realizar un seguimiento sistematico, una vez definida la zona habra que
analizar cudles son sus caracteristicas edaficas, ya que esto permitird estudiar si es
razonable pensar que puedan existir importantes variaciones del contenido de radio-
nucleidos de un lugar a otro o bien si es posible que tengan lugar migraciones impor-
tantes entre lugares adyacentes.

Para hacer un analisis de las caracteristicas de los suelos de la zona se considera ade-
cuado utilizar la tabla de colores Munsell; comparando los colores que aparecen en
ella con los colores de los suelos en distintos puntos, de esta manera se puede estimar
si la composicién del suelo es 0 no muy variable en cuanto a su distribucion horizon-
tal, que es en ltima instancia lo que interesa. Para los que no estén familiarizados
con el manejo de estas tablas, cabe decir que el grado de humedad de un suelo solo
afecta a la tonalidad del color de este, pero no al color en si.

Si las caracteristicas edéficas de una zona se pueden considerar homogéneas o casi
homogéneas, o si las diferencias entre puntos son tales que no sea razonable sospe-
char altas variaciones del contenido de radionucleidos ni altas tasas de migracion, se
considera ajustado muestrear en un Gnico punto representativo de toda la zona.

Légicamente, y dado que no se pueden realizar muestreos sucesivos exactamente en
el mismo punto, tal y como se ha comentado en un pérrafo anterior, habra que con-
trolar que las caracteristicas del suelo se mantienen, esto es: que el color de este es el
mismo o presenta pequenas variaciones.
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b. Si se trata de establecer niveles de fondo, lo habitual, como se puede ver en la nor-
mativa nacional e internacional, es establecer una malla regular y rectangular que
permita definir un determinado ntimero de puntos de muestreo en funcién de las
caracteristicas de la zona, para cada una de las zonas definidas en el area de estudio
y tomar una muestra en un punto de cada celda de la malla. En funcién de lo ambi-
cioso de los objetivos del proyecto, del conjunto de factores ambientales, orograficos
y de utilizacion de terreno y también de sus caracteristicas edéficas, mds o menos
homogéneos, el tamafio de la celda debera ser mayor o menor y por lo tanto la dis-
tancia entre puntos también. La norma ISO-18589-3 presenta un amplio anélisis de
esta cuestion. En este caso tampoco seria necesariamente de aplicacion la caracteris-
tica a) del punto de muestreo (véase apartado 6.2.1. de este documento).

c. Por ultimo, si se trata de detectar una posible anomalia, se considera que no se pue-
den dar indicaciones concretas. Habra que definir un programa de muestreo concre-
to en funcién de la anomalia de que se trate, que deberd tomar en consideracion el
tipo de la misma y los caminos del depésito o el impacto sobre el suelo, entre otros.
La densidad de puntos de muestreo en este caso no debera ser constante, sino que
tendra que ser mas elevada en aquellos terrenos en los cuales se espere una mayor
presencia o influencia de la anomalia o en aquellos que se encuentren més cercanos
a la posible fuente de esta. En este caso tampoco seria necesariamente de aplicacion
la caracteristica a) del punto de muestreo (véase apartado 6.2.1. de este documento).

6.2.2. Caracteristicas y ubicacion del punto de muestreo

Una vez decidido el ntimero de puntos en cada zona, es importante seleccionar estos de
forma que posean las caracteristicas adecuadas para que se puedan cumplir los objetivos
para los cuales la toma de muestras ha sido prevista; por lo tanto, estas deberan ser definidas
para cada programa de muestreo concreto.

Hay consenso en considerar que la caracteristica fundamental del punto de muestreo
debera ser su caricter representativo, por lo que logicamente en la zona pueden existir uno
o mas de ellos en funcién de los objetivos concretos del muestreo y de las caracteristicas de
la zona.

Es necesario puntualizar que, para caracterizar un punto de muestreo, se tendra que in-
dicar sus coordenadas y su altitud. La necesidad del segundo de estos requerimientos no
aparece tan clara como la del primero, sin embargo, variaciones en depdsitos puntuales se-
gun la altitud del punto, diferencias en drenajes, etc. aconsejaron su introduccién. Otros
sistemas de localizacion del punto, de tipo visual como pueden ser las referencias tomadas
con arboles, casas, son desechadas por la posible variacion de estos a lo largo del tiempo, lo
que las inhabilita como referencias para muestreos dilatados temporalmente.
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En principio, parece evidente que se puede muestrear en cualquier punto en el que se
precise o se desee conocer su contenido radiolégico. Sin embargo, si un punto va a represen-
tar a toda una zona, si se desea realizar un muestreo sistematico a lo largo del tiempo o si se
desea establecer comparaciones entre distintas zonas geograficas, es preciso que los puntos
cumplan unos requisitos minimos comunes a todos ellos y que ademas dichos requisitos
contribuyan a minimizar la variabilidad espacial y temporal de su contenido radiactivo.

Segtin los objetivos del muestreo las caracteristicas van a ser ligeramente variables, pero
entre todos los objetivos que se proponen en el procedimiento, aquel que impone las condi-
ciones mds restrictivas sobre las caracteristicas del punto se considera que es realizar un se-
guimiento temporal sistematico del contenido radiactivo en un determinado punto pertene-
ciente a una zona. Dichas caracteristicas deben ser como minimo:

a. Que el punto, por su situacion, no pueda resultar apantallado en caso de ocurrir un
depésito inesperado; para ello debera encontrarse en un terreno despejado, alejado
de arboles y edificaciones y, a ser posible, libre de arbustos que puedan perturbar el
discurrir de un depdsito.

b. Que el punto de muestreo seleccionado debe estar lo menos inclinado posible y su-
ficientemente drenado. En funcién de las zonas geograficas, sobre todo si presentan
una pluviometria elevada, un punto situado en un terreno excesivamente inclinado
es un punto sometido a aluviones y escorrentias, esto es, se trata de un lugar inestable
y fuertemente lavado, con la pérdida de radionucleidos presentes en el suelo que esto
conlleva. Por otra parte, si se trata de un terreno mas plano y mal drenado con en-
charcamientos prolongados se produce, ademas de un incremento en las dificultades
técnicas del muestreo (por ejemplo, en la determinacion de la profundidad de este),
un transito de los radionucleidos al agua, principalmente por efecto de la disolucion,
de dificil cuantificacion.

c.  Que en el punto no se hayan producido alteraciones ni humanas ni animales. Esta
cuestion esta directamente relacionada con las posibles actividades que pueden tener
un origen humano como es la labranza, la edificacién, anteriores muestreos... o bien
animal como es la alta actividad de animales subterraneos (topos, lombrices...). Real-
mente el problema de estas operaciones es que conllevan la remocién del terreno con
la consiguiente alteracion y mezcla del contenido radiactivo en la capa superficial
que impediria cualquier analisis de evolucion temporal o cualquier estimacién de un
depdsito accidental. Por lo tanto, habra que tener en consideracion, cuando se reali-
cen muestreos sistematicos en una determinada zona, que el punto de muestreo no
debe superponerse exactamente a los anteriores, sino que se tendrd que desplazar
una distancia tal que se pueda asegurar que el terreno sobre el que se sitda no ha
sufrido alteraciones.
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En este punto se considera légico barajar una condicién que en ocasiones aparece en
la literatura especializada como en el HASL de 1997 y es el intentar definir una distan-
cia minima de seguridad a determinadas actividades humanas, susceptibles de alterar
de forma puntual o continuada el estado radiolégico de un punto, perdiendo este por
lo tanto su cardcter de representativo. Esta es la situacién que se plantea por ejemplo
en la cercania de carreteras con alta densidad de trafico, determinados tipos de instala-
ciones industriales, etc. Sin embargo, no se ha encontrado un criterio suficientemente
general que permita definir como recomendada una tnica distancia, por entender que
esta sera funcién de cuestiones como las citadas (densidad de trafico y tipo de instala-
cién, entre otras). Por lo tanto, no se recomienda ninguna distancia, limitdndose el
procedimiento a la recomendacién de punto no perturbado por actividades humanas.

d. Que el terreno no sea pedregoso. Si el terreno es excesivamente pedregoso, dado que
las piedras por encima de un determinado tamafno no se van a considerar suelo y van
a retirarse de él en el tratamiento previo de la muestra para proceder a su anlisis
radiolégico, podria encontrarse por un lado con el hecho de que la cantidad de sue-
lo muestreado es insuficiente y por otro con que no se esta recogiendo suelo hasta la
profundidad deseada.

e. Por tltimo, es interesante que en el punto de muestreo no haya vegetacion asociada,
ya que el camino de un posible depdsito debe estar lo més expedito posible, en caso
contrario parte de la contaminacion se veria detenida por la vegetacion en una tasa
dificilmente cuantificable y, de cara a un analisis sistematico del contenido radiactivo
en un punto, habria que tomar esto en consideracion. Sin embargo, hay que tener en
cuenta que la hierba ayuda a la fijacion de los supuestos contaminantes al terreno. En
todo caso, si existe presencia de vegetacion asociada, se elegird un punto en el que
esta sea de tallo corto.

Loégicamente estas condiciones deben considerarse como recomendadas, pero no
como imprescindibles ni tampoco suficientes. Los puntos de muestreo deben repre-
sentar a una zona o a alguna de sus caracteristicas, por lo tanto, si toda una zona es
boscosa, pantanosa, de pasto, pedregosa, etc. no por ello se tendria que dejar de
muestrear. El punto de muestreo tendria que representar las caracteristicas de su
zona, pero estas condiciones especiales deberian indicarse como tales en el registro
de muestreo correspondiente.

Igualmente, si los objetivos de muestreo son cualesquiera de los otros dos conside-
rados: determinacion de fondo y anilisis de incidencias, hay que muestrear donde
geograficamente corresponda en funcién del programa previamente desarrollado,
por lo tanto, hay condiciones como la primera de las propuestas que carecen de
sentido, también en estos casos es importante indicar este extremo en el registro de
muestreo correspondiente. No tiene sentido comparar resultados de terrenos urba-
nos o casi urbanos con terrenos rurales. Por tanto, se debera consultar la cataloga-
cion de suelos en base a su uso.
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6.3. Sobre las muestras

Los puntos que requieren una atencion especial, cuando se refiere a las muestras, son los
referentes a: la profundidad a la que se deben tomar estas muestras, si se debe tomar una
muestra simple o “n” submuestras, que a continuacion se mezclaran y homogeneizaran, si se
debe recomendar una superficie minima a tomar y lo mismo respecto al peso, para poder
asegurar la representatividad de la muestra.

A continuacién, se proporcionan indicaciones sobre estos puntos:
6.3.1. Profundidad

Una consideracion importante es la referente a cual debe ser la profundidad de muestreo
para ser considerado como superficial. En algunos casos la bibliografia consultada habla de
muestras superficiales de 1 cm de profundidad (ASTM C998 — 17); sin embargo, otras mu-
chas consideran la primera profundidad de muestreo, o muestreo de superficie, hasta los
primeros 5 cm (IAEA TRS 295), que es la solucion que se ha adoptado. El argumento pare-
ce claro, cuanto menor sea la profundidad de muestreo, mas dificil es definir esta con un
error aceptable e incluso en algunos casos la casuistica podria resultar en que se esta mues-
treando pricticamente tan solo la capa de hojarasca de los suelos. Por otra parte, a medida
que se aumenta la profundidad del muestreo, dado que la tierra recogida se va a mezclar y
homogeneizar de cara a las determinaciones radiactivas, los radionucleidos que tipicamente
se quedan en la capa mds superficial (primeros milimetros) como es el caso del Plutonio, van
a resultar fuertemente diluidos, dificultando el proceso de su deteccién.

Hay que senalar que, dependiendo de los objetivos del muestreo, esta profundidad po-
dria ser variable, pero hay un acuerdo mas o menos explicito en definir la capa superficial de
suelo como aquella comprendida en los cinco primeros centimetros y asi se va a considerar
en este procedimiento.

6.3.2. Superficie

Este tema es mas complejo, en principio la unidad minima arbitraria para muestrear en sue-
los, definida por el Soil Taxonomy del Survey Staff del Departamento de Agricultura de los
EE. UU. (USDA) es el pedon, cuya supetficie oscila entre 1y 10 m? segtin la variabilidad del
suelo. Esto conduciria a una superficie minima muestreable de 1 m?, e incluso mayor para
suelos de caracteristicas no homogéneas.

El primer escollo es la dificultad de asumir que en el punto de muestreo la superficie del
suelo es suficientemente homogénea como para que el pedén se pueda elegir de 1 m?. Este
hecho puede determinarse con bastante fiabilidad con el auxilio de utensilios como pueden
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ser las tablas de colores Munsell, sin embargo, para realizar muestreos sistematicos esto
conduce a un volumen de trabajo no siempre asumible, por lo que parecié conveniente de-
finir una superficie del punto de muestreo con un valor intermedio entre el minimo de 1 m?
y el maximo de 10 m?, escogiendo un cuadrado de 2 m de lado, es decir 4 m?. Otra documen-
tacion internacional apuesta desde los 2 m? separados entre si por unos 3 m (ASTM C998
—17) hasta los “varios m?” que aparecen en UNE-EN ISO 18589-2.

Dada la dificultad practica de muestrear estas superficies tan amplias y también la gran
cantidad de suelo que se obtendria (50 kg en el mejor de los casos), parece conveniente con-
siderar la posibilidad de recoger submuestras de ese pedon que, una vez mezcladas y homo-
geneizadas, proporcionaran una Gnica muestra representativa de aquél.

En ese caso, sera necesario definir un niimero minimo de submuestras a recoger teniendo
claro que ello conllevara una superficie minima de muestra tomada en funcién de las carac-
teristicas del equipo de toma de muestras, aspectos ambos claramente relacionados.

6.3.3. Namero de submuestras/superficie a tomar

No existe acuerdo en la literatura ni en la normativa internacional sobre este punto, ni en
cuanto al nimero de submuestras, ni en cuanto a la superficie a tomar.

A este respecto la bibliografia consultada ofrece un rango de variacién que oscila entre
los organismos americanos que requieren 10 submuestras por muestra, como ASTM C998
—17; y HASL-300, las normas UNE-EN ISO 18589-1 y -2 que no llegan a definir claramen-
te este numero, pasando por autores que proponen un nimero que oscila entre 5 y 25-50,
como el trabajo comparativo, CEEM entre métodos europeos, publicado en 2001. A este
respecto, se ha optado por solicitar cinco submuestras para componer una muestra, siguien-
do la filosofia propuesta por ASTM y que ya es la prictica habitual en nuestro pais.

Las cinco submuestras se recolectan por lo tanto en los vértices y en el centro de un cua-
drado de 2 m de lado. Si este dltimo extremo entrafara dificultades debido a la orografia del
terreno, se elegiria una linea recta y, a lo largo de ella y espaciadas 50 cm, se recolectarian las
cinco submuestras. Figura 1.

22



Programa de muestreo

Figura 1 Estructura de submuestras en linea

En cuanto a la superficie de muestra tomada, relacionada con los equipos de toma de
muestra, tampoco hay acuerdo normativo al respecto. Por ejemplo, ASTM C998-17 propug-
na superficies superiores a los 500 cm? y la norma UNE-EN ISO 18589-2, aunque no lo
define explicitamente, por los instrumentos que selecciona, 380 cm?. Estas recomendaciones
son difusas, puesto que tienen un doble objetivo: por una parte, incrementar la representa-
tividad de la muestra, pero en suelos homogéneos no parece claro cémo definir este valor y
en suelos no muy homogéneos, parece que habria que irse al pedén (10 000 cm?) por la
propia definicién de este. El siguiente objetivo estaria relacionado con la cantidad de masa
necesaria para realizar los anélisis, requisito que a su vez dependera no solo de cudles sean
estos sino también de las caracteristicas del terreno, por ejemplo, de la cantidad de piedras
y otros objetos que haya en él.

Respecto a la superficie de muestra tomada, se decide que como minimo sea de 393 cm?,
al establecer el tamafio minimo de los equipos de muestreo en 10 cm de didametro (caso del
sacabocados, el anillo y la plantilla) y 10 cm de lado (caso de la plantilla y la caja Kubiena).
Equipos que se describiran mas adelante en este documento.

Con estas condiciones, la masa total minima a tomar de suelo sera de, aproximadamente,
2,5 kg.

Estos valores resultan coherentes con los que aparecen en la normativa consultada, segiin
UNE-3 se debe recoger al menos 1 kg de muestra, para ASTM C998-17, entre 4 y 5 kg y
MARSSIM, mucho menos explicito, requiere al menos 100 g. Hay que tener en cuenta que,
a la hora de decidir la cantidad de muestra necesaria, se mueve entre el interés en no mani-
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pular grandes cantidades de muestra y el interés en que la muestra sea lo mds representativa
posible. En todo caso hay que sefalar que para la gran mayoria de los casos y los programas
de medidas que se realizan en nuestro pais, 500 g de muestra ya preparada sera suficiente,
incluyendo la necesidad de preservar algo de muestra como archivo, por lo que se considera
que los 2,5 kg de muestra bruta que aproximadamente se tomaran con el procedimiento
aqui descrito, son ampliamente suficientes.

6.4. Sobre los equipos de toma de muestras

El equipo de toma de muestras respondera al especificado en este apartado y se indicaran las
mejoras que se vayan a incluir, segiin necesidades justificadas.

El equipo de toma de muestras o instrumento utilizado para recoger una muestra es fun-
damental a la hora de definir la matriz objeto del procedimiento. Deben estar adaptados a
las necesidades y objetivos especificados en el programa de muestreo y a las condiciones en
que se pueden desarrollar.

6.4.1. Descripcion de los equipos

Existe una amplia variedad de instrumentos, tanto comerciales como de elaboracién propia,
destinados a la toma de muestras de suelos. Parte de ellos son de utilizacion manual y otros
no, determinandose el uso de unos u otros en funcién de la profundidad de la muestra y de
la superficie de esta. Evidentemente, dado que se estd considerando un muestreo de la pri-
mera capa, a tan solo 5 cm, realizado sobre superficies pequenas, los instrumentos necesarios
para realizar el muestreo se encuentran entre los mas sencillos del mercado: los manuales
que aparecen descritos, por ejemplo, en la norma UNE-EN ISO 18589-1.

Dado que con estas caracteristicas se puede encontrar una gran variedad de instrumentos
comerciales, tan solo se refieren aqui aquellos mas habituales como son el sacabocados (ci-
lindro), la plantilla, el anillo y la caja Kubiena. Se presentan sus caracteristicas mas someras,
aunque cada uno de ellos a la hora de disefarlo o comprarlo se puede obtener con una serie
de complementos o modificaciones adecuados a las necesidades de cada muestreo.

6.4.1.1. Sacabocados o cilindro

El sacabocados (figuras 2 y 3) no es mas que un cilindro metalico de un diametro adecuado
(entre 5 y 10 cm) provisto de un borde afilado en su parte inferior que se hinca en el punto
senalado del terreno hasta la profundidad deseada, los sistemas de control de profundidad
no son mas que una escala adecuada en el exterior del cilindro, aunque es recomendable
muestrear a una profundidad ligeramente mayor que la deseada y controlar esta en el mo-
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mento de extraccion de la muestra. La magnitud de la posible compactacién de la muestra
se puede obtener por diferencia entre profundidad medida y el espesor de esta.

El sistema para hincar el cilindro en el suelo y después extraerlo puede ser puramente
artesanal, como dotar al cilindro de una caperuza metalica sobre la que se golpea con una
maza a la hora de hincar el cilindro en el terreno y de una barra metalica que al introducirse
entre dos orificios opuestos practicados en el cilindro le confiere al sistema una estructura de
T que ayuda a su extraccién del suelo. Sin embargo, hay muchos disefios comerciales que
van desde la estructura en T hasta aquellos dotados de martillos deslizantes. Estos sistemas
comerciales tienen puntas (bordes en la parte inferior del cilindro) removibles de diferentes
caracteristicas segin el tipo de terreno a muestrear y se pueden adquirir junto con unos ci-
lindros internos (/iners), de aluminio, laton, acero inoxidable o plastico, donde se aloja la
muestra tomada y que debidamente tapados, permiten conservar esta imperturbada hasta su
recepcion en el laboratorio.

La caracteristica fundamental de este tipo de muestreadores es que permiten obtener
muestras no perturbadas en el sentido de que respetan el perfil que presenta el suelo del cual
proceden.

Figura 2. Cilindro de toma de muestras artesanal
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Figura 3. Cilindro de toma de muestras con martillo deslizante

Figura 4. Detalle del cabezal del cilindro
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6.4.1.2. Plantilla
Con este nombre genérico se describen dos sistemas clasicos (figura 4):

1. Unaestructuradeacero cuadrada delongitud delado adecuado, para ASTM C998—17
quiere decir 10 cm, mientras que UNE-EN ISO 18589-2 la define con 20 cm de lado.
En este documento se considera que cualquier tamafio por encima de 10 cm de lado
seria adecuado y el limite inferior vendria determinado por las dificultades inheren-
tes a extraer de la plantilla la muestra de suelo por un lado y por otro, asi como ga-
rantizar la cantidad de muestra necesaria para todos los anilisis a realizar y su repre-
sentatividad.

2. Una estructura de acero circular de diametro adecuado para garantizar lo mejor
posible la representatividad de la muestra y la obtencion de la cantidad de muestra
necesaria para la realizacion de los anélisis requeridos. En este caso, tanto para
ASTM C998 — 17 como para UNE-EN ISO18589-2, se trata de anillos de 10 cm de
diametro. En este documento, como en el caso de los cuadrados, se considera tam-
bién que este es un valor minimo.

Ambas plantillas disponen de bordes afilados en uno de los extremos y altura correspon-
diente a la profundidad de muestreo requerida, 5 c¢m, en el procedimiento descrito. La
plantilla se hinca en la tierra en el punto requerido y a continuacion se procede a extraer el
suelo de su interior.

Obviamente, la muestra obtenida por este procedimiento constituye una muestra pertut-
bada en el sentido descrito en el apartado anterior.
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Figura 5. Plantilla para toma de muestras
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6.4.1.3. Anillo

El anillo (figura 5) responde a un esquema semejante al anterior, pero permitiendo cerrar la
plantilla por una de sus superficies. Ahora bien, su forma es cilindrica, de didmetro adecua-
do a la cantidad de suelo que se desee recoger, con un minimo de 10 cm, esta construido en
acero, su altura es equivalente a la profundidad deseada de muestreo, o bien presenta un
reborde movil que permite definir esta en cada caso, presenta una base independiente del
cilindro también en acero y su superficie presenta un sistema de cierre que permite desmol-
dar el suelo muestreado. Su funcionamiento incluye el introducir el cilindro de cierre en el
punto seleccionado para el muestreo con la ayuda de un mazo si fuera necesario, retirar toda
la tierra en el entorno de él y, a continuacion, introducir la base del cilindro. La extraccion
de la muestra se puede realizar tanto en el lugar de muestreo como en el laboratorio. La
muestra obtenida por este procedimiento también retine la caracteristica de ser no perturba-

da.

Figura 6: Anillo con reborde interior

6.4.1.4. Caja Kubiena

Por tltimo, la caja Kubiena (figura 6) vuelve a ser una version de la plantilla, como el anillo,
pero ofrece la posibilidad de dejar el suelo muestreado encerrado entre la superficie anterior
y la posterior, su forma es paralelepipédica, y las dimensiones requeridas en este procedi-
miento serdn de 10 x 10 x 5 cm; estd construido en acero y presenta una base y una tapa in-
dependientes del paralelepipedo también en acero, asi como un sistema de cierre que per-
mite aislar y después desmoldar el suelo muestreado. El sistema de muestreo es semejante al
del anillo, pero el volumen muestreado se puede aislar tanto por su superficie superior como
inferior. La extracciéon de la muestra se puede realizar tanto en el lugar de muestreo como en
el laboratorio, caracterizindose por estar no perturbada, también en el sentido descrito an-
teriormente.
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Figura 7: Caja kubiena

Obviamente existen mds sistemas de muestreo manual superficial, tanto comerciales
como de disefios mas o menos particulares, pero todos ellos acaban reduciéndose a uno de
estos cuatro modelos fundamentales.

6.4.2. Eleccion de los equipos

Los instrumentos mas comunmente utilizados son los dos primeros, y después de confrontar
los diferentes argumentos en defensa de uno u otro, basados ademis en las experiencias de
utilizacion, se llegd a la conclusion de que, en el procedimiento descrito, cada uno de ellos
es adecuado en funcién del tipo de suelo que se desee muestrear.

Por ejemplo, en suelos particularmente arenosos o pedregosos, el sacabocados no funcio-
na correctamente, perdiéndose parte del suelo en el propio proceso de extraccion, aunque
bocas adaptadas permiten minimizar esas pérdidas, o impidiendo las piedras su correcta
penetracion. Sin embargo, en suelos que no retinan estas condiciones es mucho mas facil de
introducir y de obtener la muestra con el sacabocados que con la plantilla. Por otra parte, a
la hora de definir una profundidad de muestreo, el sistema de extraccién del sacabocados es
mucho mas exacto que el de la plantilla. En dltimo lugar, cabe senalar que el primero de ellos
permite no solo obtener muestras no perturbadas, sino también que la muestra de suelo
llegue al laboratorio sin sufrir alteraciones (p.ej. pérdida de humedad) y el segundo no. En
principio, este procedimiento estd descrito para mezclar el suelo obtenido después de la
extraccion, por lo tanto, que el suelo sea no perturbado seri irrelevante. No obstante, a la
hora de realizar previsiones, esta caracteristica sera digna de tomarse en consideracion.

El anillo y la caja Kubiena tienen la ventaja de que permiten definir exactamente la pro-
fundidad del muestreo, desde el momento mismo en que este se realiza. En el caso del se-
gundo, tiene como ventaja adicional que proporciona un recipiente en el cual la muestra
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permanece debidamente aislada hasta su llegada al laboratorio. Sin embargo, el procedi-
miento operativo es mas laborioso.

Por todos estos argumentos se considera que, a la hora de muestrear, cada usuario debe
plantearse, en funcién del tipo de suelos con los que debe trabajar y de cual es su sistema
organizativo de remisién de muestras, qué instrumento es el mds adecuado para realizar el
muestreo.

Sin embargo, y de manera global, para la mayoria de las tomas de muestras que se reali-
zan en Espafia, se puede recomendar, de entre los diferentes sistemas de toma de muestras
previamente detallados, el uso de la plantilla (circular o cuadrada), o del sacabocados con
bocas adaptadas al tipo de terreno, con un tamano minimo de 10 cm de didmetro o lado.

6.5. Sobre la manipulacion de la muestra

El principio general sobre el que hay acuerdo undnime es que cuanto menos se manipulen
las muestras en campo, mejor; la idea es que estas se deben enviar al laboratorio lo antes
posible, donde se deberan preparar para obtener las alicuotas necesarias, en funcién de los
analisis a realizar, en la forma fisica que estos requieran. Solo en el laboratorio se podra rea-
lizar esta preparacion en las debidas y controladas condiciones que garanticen las mismas
propiedades de la muestra en el momento de ser tomada.

Ahora bien, conscientes de que pueden existir situaciones en que es necesario o al menos
conveniente realizar una cierta preparacion en campo, bien porque la muestra se debe repar-
tir entre varios laboratorios, bien porque solo se desee remitir una parte de ella al laboratorio
o bien porque se desee reducir su volumen para facilitar su transporte (retirando piedras y
otros objetos, por ejemplo) se opta por dar unas recomendaciones operativas sobre cémo
actuar en estos casos en que las muestras se vayan a manipular en campo.

Estas recomendaciones tienen tres ejes fundamentales: la manipulacién en campo debe
ser la minima posible; nunca se puede recomendar el tamizado en campo; y si la muestra se
va a dividir en alicuotas o si solo una parte de ella se va a remitir al laboratorio, es imprescin-
dible pesar tanto la muestra total como la alicuota que se remite. En su caso, ambas pesadas
deben realizarse o bien antes o bien después de retirar las piedras y/u otros objetos de la
muestra, pero ambas pesadas en idénticas condiciones.

La superficie del instrumento de toma de muestras y el nimero de submuestras tomadas,
junto con los resultados de estas pesadas (en su caso), son datos que se deberan proporcio-
nar al laboratorio de analisis para posibilitar que este pueda proporcionar los resultados de
las determinaciones radiactivas tanto en Bq/kg seco como en Bg/m?.
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6.6. Frecuenciay secuencia temporal

La frecuencia del muestreo dependera tanto de los objetivos del programa de muestreo
como de las caracteristicas de la zona a muestrear. Y debera de ser definida en cada uno de
los programas de muestreo especificos que se desarrollen.

6.7. Personal involucrado, caracteristicas de formacion

Se considera que el programa de muestreo debe incluir qué personal (o empresa) va a ser el
encargado de la toma de muestras y también qué formacién minima va a tener con sus co-
rrespondientes registros. Ello no implica que esta formaciéon deba ser mas que el conoci-
miento del procedimiento, pero ciertamente debera figurar en algiin documento que esto es
asi.

En el programa de muestreo, y en funcion de al menos las citadas consideraciones, se
deberi referenciar el procedimiento a seguir, asi como los correspondientes registros a com-
pletar.
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7. Procedimiento operativo de la toma de muestras

/.1. Consideraciones previas / Precauciones

Todo el equipo de toma de muestras tiene que estar escrupulosamente limpio y repe-
tirse la limpieza, de manera mas somera, tras cada extraccion individual, con el obje-
to de evitar contaminaciones cruzadas.

Antes de realizar la toma de muestras, el personal encargado debe asegurarse de que
el punto de muestreo estara accesible y que las condiciones climatoldgicas vayan a
permitir esta.

Antes de realizar la toma de muestras, el personal encargado debe asegurarse de que
todo el instrumental se encuentra en perfectas condiciones y que responde al especi-
ficado en el programa de muestreo.

El personal a cargo de la realizacion de la toma de muestras tiene que estar suficien-
temente formado y entrenado en las técnicas especificas a utilizar, que deben incluir
aquellas destinadas a garantizar su seguridad fisica personal.

1.2. Materiales

Para la toma de muestras de suelos se recomienda disponer de los siguientes utensilios:
Instrumento para la extraccion de muestras.
Mazo, en su caso.
Cepillo y podadora.

En caso de utilizar plantilla: azada pequena o cualquier sistema para retirar el suelo
del interior de esta.

En su caso, balanza.
Bolsas de plastico resistente o botellas con posibilidad de cerrarse herméticamente.

Etiquetas adhesivas y ficha de muestreo.
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Rotulador indeleble.
Guantes.
Tabla de colores Munsell.
Utensilios de limpieza, en su caso, si se va a realizar mas de una toma.

Sistema de localizacién geografica.

1.3. Toma de la muestra

A continuacion, se extraeran las submuestras requeridas sirviéndose para ello del instrumen-
to mas apropiado. El procedimiento operativo sera el siguiente:

Marcar sobre el terreno los puntos donde se van a realizar las extracciones individua-
les.

Si hay capa herbacea en el punto de muestreo, se procedera a cortar a ras de superfi-
cie la hierba existente. Si asi figura en el programa de muestreo, esta se reservara en
un recipiente hermético por si fuera necesario su posterior analisis individual. El re-
cipiente se marcara con una etiqueta que contenga al menos la informacién que apa-
rece en el anexo 1. Asi mismo, se retiraran manualmente las hojas, ramas, etc. sueltas
que puedan tapizar la superficie.

Verificar que los instrumentos de recogida, tanto utensilios como recipientes, estén
convenientemente limpios para evitar la transferencia de radiactividad entre unas
muestras y otras.

Hincar el instrumento de extraccion en el terreno de manera que se esté seguro de
recoger la profundidad de muestra requerida, 5 cm para el caso del muestreo super-
ficial. Figura 8.
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Figura 8: Sistema sencillo de determinacidn de profundidad

Si se emplea una plantilla, se hinca en la tierra en el punto requerido, se alinean co-
rrectamente los bordes con la superficie del terreno, haciendo uso de un mazo en
caso de ser necesario.

Si se emplea un sacabocados, es conveniente recoger las muestras en cilindros mejor
que directamente en el cuerpo del equipo. Si el equipo dispone de un mango en T,
girar en sentido de las agujas del reloj mientras se presiona hacia abajo. Si el equipo
dispone de un martillo deslizante, levantar el martillo y permitir que caiga para faci-
litar que se hinque el sacabocados. Retirar la muestra tirando hacia arriba del mango
o martillando hacia atris.

Recoger la tierra del interior del instrumento de muestreo. Esto se puede realizar
bien zn situ o bien en el laboratorio, con las precauciones adecuadas.

En el caso de usar plantilla, retirar el suelo contenido en su interior con ayuda de una
pequena pala o similar. Figura 9.
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Figura 9: Extraccion de suelo de la plantilla

* En el caso de usar sacabocados con cilindro (/zzer), retirar y presionar sus tapas de
plastico en cada extremo del mismo. Figura 10.

Figura 10: Suelo encapsulado en el /iner
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Remitir las muestras al laboratorio de analisis.

La totalidad de las cinco submuestras obtenidas pueden o bien ser remitidas direc-
tamente al laboratorio, o almacén intermedio, sin ningtn tratamiento previo, o bien
se puede realizar un tratamiento 77 situ, si se desea reducir el tamano de la muestra,
retirando de ellas las piedras (mayores de 2 cm, aproximadamente) raices y otros
objetos, pero no se debe tamizar. A continuacion, la muestra resultante de mezclar
las cinco submuestras se introduce bien en una bolsa de pléstico resistente o bien en
un recipiente de boca ancha, con objeto de ser remitido al laboratorio. Este recipien-
te debe quedar bien cerrado y precintado, evitando manipulaciones durante el trans-
porte al laboratorio de andlisis, donde se realizara su pesada y la preparacion de la
muestra. El resultado de esta pesada sera el peso de referencia que se utilice para
proporcionar la actividad en Bq/m? a partir de la determinada en Bq/kg seco.

Sila muestra tomada va a ser distribuida desde el punto de muestreo entre dos o mas
laboratorios o si solo se desea remitir parte de la muestra al laboratorio de analisis o
almacén intermedio, es imprescindible la mezcla y homogeneizacion previa de las
cinco submuestras. Para ello se retiraran las piedras (mayores de 2 cm, aproximada-
mente), raices y otros objetos. No se tamizara. A continuacion, se mezclaran y homo-
geneizardn las cinco submuestras con una técnica de cuarteo o similar, como se des-
cribe en la norma UNE 103100, y se pesara el producto final. Después se tomaran las
alicuotas deseadas, se pesaran e introduciran en los correspondientes recipientes ya
descritos, con objeto de ser remitidos al laboratorio de anlisis. El resultado de am-
bas pesadas: peso total muestreado y peso remitido al laboratorio (o porcentaje re-
mitido del peso total muestreado) seran necesarios para que dicho laboratorio pro-
porcione la actividad en Bq/m? a partir de la determinada en Bg/kg seco. También
en estos casos los recipientes deben quedar bien cerrados y precintados, evitando
manipulaciones durante el transporte al laboratorio de analisis, donde se realizari la
preparacion de la muestra.

El transporte se realizara en el menor plazo de tiempo posible.

Identificar el recipiente con una etiqueta adhesiva que contenga al menos la informa-
cién que aparece en el anexo 1.

/.4. Registro de la toma de muestra

Se llevara registro de las actuaciones, dejando constancia de la visita al punto de muestreo,
mediante formularios de la toma de muestras y de las etiquetas adhesivas para los contene-
dores. Se adjuntan dos registros, a modo de ejemplo, en los anexos 1y 2 de este procedi-
miento.
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Pegar una etiqueta adhesiva en el/los contenedor/es de transporte de la muestra que, al
menos, contendra la siguiente informacion.

Referencia de la muestra y del punto de muestreo.

Tipo de muestra.

Fecha de recogida de la muestra.

Datos del destinatario, laboratorio al cual se debe remitir la muestra.
Identificacion de la persona y/o entidad responsable de la toma de muestras.

NOTA: Cuando el destinatario coincida con la entidad que toma la muestra, se hara
constar en el programa de muestreo y no serd necesario rellenar ambos.

Por otra parte, se deberi registrar, como minimo, la siguiente informacién en una ficha
de toma de muestra, informacién que, total o parcialmente, debera acompanar a la muestra
en su envio al laboratorio de anilisis.

Referencia de la muestra y del punto de muestreo.

Tipo de muestra.

Procedimiento de muestreo.

Superficie del instrumento de toma de muestras.

Nuamero de submuestras tomadas.

Fecha de recogida de la muestra.

Datos del destinatario, laboratorio al cual se debe remitir la muestra.
Masa total recolectada.

En su caso, masa remitida al laboratorio.
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Observaciones.

Firma de la persona que ha tomado la muestra, reflejando su nombre y apellidos o sus
iniciales identificativas.

Identificacion de la persona y/o entidad responsable de la toma de muestras.

NOTA: Cuando el destinatario coincida con la entidad que toma la muestra, se hara
constar en el programa de muestreo y no sera necesario rellenar ambos.

De esta ficha debe conservar copia la persona o entidad responsable de la toma de
muestras.

Hay que entender que estos son contenidos que se han considerado como minimos. Cada
entidad realizadora de la toma de muestras debera adecuar los registros a sus necesidades.
Por ejemplo, no se ha considerado, en este registro de minimos, que se deba incluir el tipo
de equipo de toma de muestras, ya que deben figurar detallados en el procedimiento corres-
pondiente.

39



Procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la determinacion de la radiactividad en la capa superficial de los suelos

8. Control de calidad del muestreo

Un programa de calidad de muestreo deberd comprender todas las etapas necesarias para
garantizar la obtencidn de resultados validos (personal competente, métodos de recogida y
manipulacion de muestras apropiados, registros completos y seguros, etc.).

La competencia del personal se debe garantizar a través de las correspondientes activida-
des de formacion y entrenamiento que se consideran fuera del alcance de este procedimien-
to. Los otros dos aspectos se consideran cubiertos si el proceso de muestreo se realiza si-
guiendo este documento.

Ahora bien, dentro de este programa deben plantearse medidas de control de calidad
para la identificacion y posibilidad de cuantificacion de errores asociados al muestreo. Dicho
control de calidad en el muestreo tiene tres objetivos principales:

1. Proporcionar un modo de monitorizar y detectar el error de muestreo, asi como los
medios para el rechazo de datos no validos.

2. Actuar como demostracién de que los errores de muestreo han sido controlados
adecuadamente.

3. Indicar la variabilidad del muestreo, importante desde el punto de vista de la incer-
tidumbre.

Estos principios fundamentales del control de calidad en el muestreo, que alcanzan el
acuerdo undnime por parte de todos los miembros del grupo, no siempre tienen una aplica-
cion practica sencilla que se traduzca en actividades a realizar para las distintas matrices a
muestrear. No obstante, se considera que, para cualquier procedimiento de toma de mues-
tras, entre estas actividades se debe incluir, al menos:

El intercambio de informacién entre el cliente, el personal de muestreo y el personal
de laboratorio como pieza clave para mejorar la calidad del muestreo y del analisis.

La supervisién y auditoria independientes del proceso de toma de muestras.

Ademas, en el caso particular de la toma de muestras de la capa superficial de suelos, las
medidas especificas de control de calidad pueden incluir, entre otras actividades:
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Garantizar la profundidad de 5 cm en la toma de muestras, en toda la superficie to-
mada. Para ello existen distintos mecanismos, por ejemplo, una hélice que gire den-
tro de la plantilla o una estructura cuya altura esté graduada y al menos sea de 5 cm.

Comprobar que en toda la superficie de muestreo y entre las diferentes submuestras,
el suelo es suficientemente homogéneo, para ello se recomienda emplear utensilios
como las tablas de colores Munsell (Munsell, 2000).
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9. Procedimiento operativo para la conservacion de las muestras

9.1. Consideraciones previas/precauciones

La regla de oro a seguir en cuanto se recoge una muestra, es que ésta se prepare para su
analisis en el menor tiempo posible. En cualquier caso, durante ese lapsus temporal debe
garantizarse que las condiciones para su conservacion sean tales que permitan mantener in-
alteradas sus principales propiedades fisico-quimicas, con especial hincapié en conservar su
porcentaje de humedad relativa y su contenido en materia organica, en caso de que se deban
determinar experimentalmente.

9.2. Equipamiento y materiales

Debe senalarse que esta lista no constituye una relacién pormenorizada y excluyente de
dichos equipos y materiales. En algunos casos se identifica una caracteristica minima, como
es la capacidad y sensibilidad que se recomienda posean las balanzas a utilizar, o la tempera-
tura minima que deben alcanzar la estufa o el horno con el que trabajar, cuando de hecho
dichos requisitos minimos son ampliamente satisfechos por la practica totalidad de marcas
dedicadas a la fabricacién de esos equipos de laboratorio.

Balanza con rango entre el gramo y varios kilos.

Envases con geometrias adecuadas para la preservacion de las muestras: recipientes
de polietileno de diferente volumen con cierre son los mas recomendados.

Frigorifico, si procede para la conservacion de las muestras hasta el inicio de su pre-
paracion.

Congelador, si procede para la conservacion de las muestras hasta el inicio de su
preparacion.

Material de uso comn, si se debe de realizar la separacién en alicuotas antes de la
entrega de la muestra al laboratorio de analisis: bandejas metalicas, espatulas, pro-
ductos de limpieza, etiquetas autoadhesivas, guantes, rotuladores indelebles, etc.

9.3. Procedimiento operativo de conservacion de muestra

Los condicionamientos para la conservacion de la muestra, en particular las condiciones
ambientales con especial atencion a la temperatura ambiente, son progresivamente mas exi-
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gentes, cuanto mayor fuese el intervalo de tiempo previsible hasta su preparaciéon. En espe-
cial si se requiere la determinacion de parametros fisico-quimicos del suelo.

Es muy importante insistir en la idea de que estos plazos aplican desde el momento de su
toma hasta el momento de su preparacion en el laboratorio, independientemente de que
exista o0 no un almacenamiento intermedio, con lo que es imprescindible la correcta comu-
nicacién entre el laboratorio de anlisis y los responsables del muestreo para asegurarse de
que los plazos se cumplen. También cabe sefialar la importancia de que no se rompa la ca-
dena de conservacion, si una muestra se refrigera o congela en el almacén intermedio, asi
debera de transportarse y el laboratorio, tras su recepcion, debera de mantenerla en las
mismas condiciones hasta su tratamiento.

At recoleccién-preparacion (h) | Condiciones ambientales

24 (mismo dia) Almacenar la muestra en lugar fresco (T < 20 °C) y fue-
ra de la incidencia directa de la luz solar.

48 Refrigerada (T ~ 4 °C) si se deben determinar parame-
tros fisico-quimicos del suelo (pH, materia organica,
humedad relativa).

Almacenar la muestra en lugar fresco (T < 20 °C) y fue-
ra de la incidencia directa de la luz solar, si no se deben
determinar parametros fisico-quimicos del suelo.

> 48 Congelada (T ~ -18 °C) si se deben determinar parame-
tros fisico-quimicos del suelo (pH, materia organica,
humedad relativa).

Almacenar la muestra en lugar fresco (T < 20 °C) y fue-
ra de la incidencia directa de la luz solar, si no se deben
determinar parametros fisico-quimicos del suelo.
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10. Procedimiento operativo para la recepcion de las muestras

Tres son los aspectos que deben destacarse sobre la recepcion en el laboratorio de las
muestras de suelos para la posterior medida de su contenido radiactivo.

En primer lugar, la importancia que tiene el registro, la aceptacion o rechazo o la realiza-
cion de las observaciones que deban efectuarse sobre las muestras recibidas y sobre la docu-
mentacion que las acompana a su llegada al laboratorio.

Este aspecto es clave para asegurar tanto la correcta identificacion de la muestra, como
para poder garantizar que esta no ha sufrido alteraciones significativas desde su toma, o que,
en cualquier caso, se han documentado convenientemente las deficiencias o anomalias exis-
tentes en la misma, de forma que se puedan tener presentes a la hora de valorar los resulta-
dos que se obtengan.

En este sentido, es importante la existencia de unos criterios claramente establecidos en
cada laboratorio, para aceptar o rechazar una muestra en el mismo, lo cual, en el caso de las
muestras a las que este procedimiento se refiere, puede ser especialmente sencillo, como es
el rechazo que debe producirse cuando la muestra recibida carezca de una correcta identifi-
cacion. En cualquier caso, dichos criterios no deben dejarse al libre albedrio de la persona
concreta que en cada momento efecttia la recepcion de la muestra.

La correcta identificacion de la muestra en el laboratorio se garantiza registrando en su
base de datos toda aquella informacion relativa a la toma de muestras, la cual debe venir
consignada en la correspondiente ficha (véase anexo 2), que debe acompanar a cada muestra
a su llegada al laboratorio. Por ello, para su correcto ingreso en el laboratorio, solo se preci-
sa completar dichos datos con la fecha de recepcion en el mismo, la clave identificativa de la
muestra en el laboratorio, que puede coincidir o no con la referencia dada a la muestra du-
rante su toma, y con las observaciones efectuadas durante el muestreo, que deben figurar en
la ficha que acompafa a la muestra. Asi mismo, deben reflejarse los comentarios que haya
sido necesario realizar en el acto de su recepcion en el laboratorio.

En segundo lugar, ha de destacarse la necesidad de poseer un sistema eficiente de registro
y de documentacion de las muestras recepcionadas, que abarque desde que se tome la mues-
tra, pasando por su ingreso en el laboratorio, hasta que se efecttia la emisién del correspon-
diente informe de su contenido radiactivo y el posterior archivo definitivo de los datos co-
rrespondientes a la determinacion realizada.

En tercer lugar, debe garantizarse la integridad y la confidencialidad de los datos en los
diferentes procesos realizados en el laboratorio. Seria suficiente con que los trabajadores del
laboratorio firmen un documento de confidencialidad; una alternativa a la firma de ese do-
cumento podria ser la encriptacion de la referencia de la muestra, de forma que los opera-
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dores y analistas que trabajan con ella ignoren tanto el origen de la muestra, como el desti-
natario final de los datos obtenidos. Se debe prestar especial atencion a la transmision de la
informacién necesaria para la correcta determinacién de los analisis, como, por ejemplo, la
superficie muestreada, las masas de la muestra fresca muestreada, la de la muestra que recep-
ciona el laboratorio, la desecada y la de la alicuota, o la fecha de envasado.

Por lo tanto, al recepcionar en el laboratorio una muestra, y como paso previo a su acep-
tacion y registro, debe verificarse su correcta identificacion. Es decir, deben ser coincidentes
los datos que figuran en la etiqueta autoadhesiva existente en el recipiente que contiene la
muestra, con los de la ficha de toma de muestra que la acompana.

Seguidamente se procede al registro de la muestra en el sistema previsto al efecto en cada
laboratorio, en el que al menos deben figurar los datos que a continuacién se relacionan.

10.1. En la base de datos de muestras recepcionadas

Datos que figuran en la hoja de toma de muestra (anexo 2), salvo los referentes a la
persona/entidad responsable de la toma de muestra, ademas de:

Observaciones sobre el estado en que se recibe la muestra.
Observaciones relevantes que figuran en la ficha de muestreo.

Observaciones relevantes a tener presentes para su preparacion.

10.2. Acompaiiando a la muestra durante su preparacion
Clave identificativa de la muestra.
Fecha y hora de la toma de muestra.
Masa de muestra.
Observaciones relevantes a tener presentes para su preparacion.
Relacién de las anomalias habidas durante la preparacion.

Registro de otros datos relevantes obtenidos durante la preparacion.
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10.3. Informacion adicional

Hay que considerar que el laboratorio solo se puede responsabilizar de la muestra que
recepciona a la hora de proporcionar sus resultados en cuanto a su contenido de radiactivi-
dad, por lo tanto, si la entidad que realiza la toma de muestras no es el mismo laboratorio, a
este se le debe de proporcionar informacion adicional respecto al procedimiento de toma de
muestras, por ejemplo, la superficie muestreada.
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11. Procedimiento operativo para la preparacion de muestras

11.1. Consideraciones previas/precauciones

La preparacion a la que hay que someter a las muestras de suelos, no presenta una casuis-
tica muy elevada, ya que basicamente la obtencién de una muestra sobre la que realizar los
analisis correspondientes, pasa por dos etapas: la eliminacién de aquellos componentes de la
muestra tomada que no se consideran componentes del suelo y su desecacion.

El método a emplear para desecar la muestra de suelo y la temperatura a la que dicha
desecacién debe realizarse depende de que se desee cuantificar o no la presencia de radio-
nucleidos volatiles. En cualquier caso, debe verificarse la constancia en el peso final de la
muestra de suelo al aumentar el tiempo de desecacion, lo cual indicaria que ya se ha produ-
cido la pérdida de toda el agua que contenia. A la masa de la muestra asi obtenida se le
identifica como “peso seco” (P), y, habitualmente, las unidades en que se proporciona la
concentracion de actividad en suelos son Bq/kg seco.

También hay que sefialar que, si se deben tomar alicuotas de la muestra para su remision
a diferentes laboratorios, tanto si este paso se realiza 77 situ en el mismo punto de muestreo
como si se realiza en el almacén intermedio o ya directamente en uno de los laboratorios de
andlisis, lo fundamental es homogeneizar previamente la muestra y, a ser posible, realizar
esta separacion después de haber retirado aquellos componentes que no forman parte del
suelo: piedras de gran tamafio (mayores de 2 cm, aproximadamente), raices, palos, insectos,
papeles y residuos en general. Si el resultado se debe proporcionar en Bq/m?, es imprescin-
dible pesar la muestra total antes de la separacion en alicuotas y también pesar las alicuotas
que se van a remitir.

11.2. Equipamiento y materiales

Debe senalarse que esta lista no constituye una relacién pormenorizada y excluyente de
dichos equipos y materiales. En algunos casos se identifica una caracteristica minima, como
es la capacidad y sensibilidad que se recomienda posean las balanzas a utilizar, o la tempera-
tura minima que deben alcanzar la estufa o el horno con el que trabajar, cuando de hecho
dichos requisitos minimos son ampliamente satisfechos por la practica totalidad de marcas
dedicadas a la fabricacién de esos equipos de laboratorio.

Se debe sefalar que el principal cuidado que debe tenerse con el empleo de estos equipos
y materiales es el de extremar su limpieza, a fin de garantizar la no transferencia de contami-
nacion entre las diferentes muestras que se preparen en el laboratorio.
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Equipamiento
Estufa de secado, rango (40 — 110 °C).

Frigorifico, si procede, para la conservacion de las muestras hasta el inicio de su pre-
paracion.

Congelador, si procede, para la conservacion de las muestras hasta el inicio de su
preparacion.

Molino de bolas.

Balanza granataria.

Tamiz de 2 mm de luz de malla.
Materiales

Envases con geometrias adecuadas para la preservacion y/o medida de las muestras:
recipientes de polietileno de diferentes volimenes, capsulas plasticas tipo Petri, con-
tenedores Marinelli, etc.

Material de uso normal: bandejas metilicas, tijeras y/o sistema de guillotina de so-
bremesa, cuchillos, espatulas, productos de limpieza, tabla de cocina, etiquetas au-
toadhesivas, guantes, rotuladores indelebles, bolsas de plastico, film transparente,
etc.

11.3. Procedimiento operativo de preparacion de muestra

Tras la recepcion de la muestra de suelo en el laboratorio, ésta se prepara para su medida
de acuerdo con el siguiente procedimiento operativo, que se muestra esquematicamente en
la figura 11:

En primer lugar, se debe retirar todo lo que pueda genéricamente identificarse como
objetos extrafos a la misma, tales como: raices, hojas, insectos, papeles, etc., con un
tamafio superior a 2 cm, si no se hubiese hecho previamente 77 situ durante la toma
de muestras o en un almacén intermedio.
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Si se tuviese que realizar una medida rapida con urgencia, p. €j. por la sospecha de
radionucleidos emisores y de vida corta, se envasaria la muestra inmediatamente tras
su recepcion en un recipiente para el cual el laboratorio disponga de los correspon-
dientes calibrados y se realizaria una medida espectrométrica y, teniendo en cuenta
el valor de masa fresca analizada y su equivalencia a la superficie muestreada. Tras la
realizacion de la misma, se continuaria con la preparacion de la misma, concretamen-
te su desecacion.

Se seca la muestra a temperatura relativamente baja (~ 40°C), durante 24 o 48 horas,
dependiendo de la cantidad de humedad que contenga la muestra.

A continuacion, se desmenuzaran los aglomerados de suelo (p. €j. con una maza o
similar). Tras este proceso, la muestra se cribard por un tamiz de 2 mm y estara lista
para el proceso de secado.

Si en el plan de muestro se contempla la medida de radionucleidos emisores y volati-
les, la desecacién de la totalidad de la muestra de suelo recibida debe efectuarse de
forma natural a la temperatura ambiente del laboratorio o en estufas de desecacion a
temperaturas relativamente bajas (~ 40°C), para poder garantizar que no se produce
la pérdida por evaporacion de los radionucleidos que se desean detectar. En caso
contrario, dicha temperatura puede elevarse hasta los (~ 105°C), acortandose el tiem-
po preciso para provocar la pérdida total de la humedad existente en la muestra. El
tiempo necesario para el secado de la muestra, depende principalmente de sus carac-
teristicas, de su humedad relativa y de la temperatura de secado. Con la experiencia
adquirida, cada laboratorio debe conocer la duracién estandar de este proceso, en
cualquier caso y hasta estimar un tiempo minimo que garantice dicho secado, debe
verificarse la constancia en el peso final de la muestra de suelos, lo cual indicaria que
ya se ha producido la pérdida de humedad.

A continuacion, se procedera a la homogeneizacion de la muestra mediante un pro-
ceso de triturado en el que se puede utilizar, a modo de ejemplo, un molino de bolas.
Se recomienda obtener un polvo final que pase por un tamiz de 200 pm o 250 pm.
Esta es la muestra sobre la que se deberin realizar los anélisis.

Finalmente, se pesara la muestra asi obtenida, y esto es lo que se conoce con el nom-
bre de “peso seco” de la muestra. En ocasiones, los resultados de las medidas se re-
portan en Bg/kg (seco).

A continuacion, de ser necesario, se procedera, por pesada, a la obtencion de las ali-
cuotas de la muestra de suelo preparada a las que aplicaran los tratamientos corres-
pondientes a los analisis a realizar de acuerdo con los procedimientos de cada labo-
ratorio de anilisis.
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* Nota:

50

Si se desea reportar resultados en Bq/m? hay que considerar que la muestra total
desecada y tamizada corresponde a la superficie muestreada (S ), por lo tanto, habra
que pesarla (P ) antes de la toma de alicuotas. El cambio de unidades se realizara con

s

la siguiente expresion:

Bq Ps (kg) — 1 Ba
kg(seco) Sm(m?) m?2

Si lo que se recibi6 en el laboratorio ya era una alicuota de la muestra total tomada,
habra que considerar para el paso de Bq/kg seco a Bg/m? el porcentaje de masa que
se remiti6 al laboratorio, es decir la masa que se remiti6 al laboratorio (P,) frente a la
masa total muestreada (P,). El cambio de unidades se realizara con la siguiente ex-
presion.

Bq _ Ps(kg) PL(kg) _ 41 Bq
kg(seco) Sym(m?) Pr(kg) m?2

P, y P, deben estar en las mismas unidades (kg fresco o kg seco)
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Muestra recepcionada

Quitar piedras, hojas
y objetos > 2¢cm

Medida
rapida?

NO
Tras lamedida espectrométricay

Desecacion

Sl Envasar para medida v.
Anotar masa fresca

y

Sl

- Secado al aire.

Medida
volatiles?

Nol

Secado en estufa. — Cribado tamiz2 mm
Anotar masa seca

’

Homogeneizacion

<

Realizacidon analiticas

* Anotar la superficie muestreada, la masa fresca total, la masa seca
totaly aplicar los correspondientes factores de correccion para la
realizacion de cada una de las analiticas planificadas

Figura 11. Esquema del procedimiento operativo de preparacion de muestras de suelo
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Anexo 1. Ejemplo de etiqueta de muestra

Tipo de muestra:

Referencia de la muestra:
Punto de muestreo:
Destinatario:

Direccién postal:

Entidad que toma la muestra:

Fecha y hora:

NOTA: Cuando el destinatario coincide con la entidad que toma la muestra, se hara
constar en el programa de muestreo y no serd necesario rellenar ambos.
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Anexo 2. Ejemplo de hoja de recogida de datos

Anexos

Tipo de muestra:

Punto de muestreo:

Laboratorio destinatario (si procede):

Direccién Postal (si procede):

Referencia muestra:

Fecha de recogida:

Procedimiento de toma de muestras:

Superficie instrumento:

N° de submuestras:

Peso total tomado:

Peso de muestra remitido (si procede):

Color de la muestra:

Toma de vegetacion asociada:

Observaciones:

Entidad responsable toma de muestras:

Firma y fecha:
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