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Prélogo

1. Prologo

El proceso de toma de muestras es la pieza angular del plan de muestreo. Este plan 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 plan se cumplan, sino que también debe propor-
cionar las caracteristicas que esta muestra debe tener. Sin embargo, los objetivos de este plan
no se cumplirian si la muestra no se toma de manera correcta y eficaz, pero también repro-
ducible y sistemitica.

Plenamente consciente de ello, el Consejo de Seguridad Nuclear (CSN) decidié en su
momento la conveniencia de impulsar el desarrollo de procedimientos de muestreo y prepa-
racién de muestras, para después elevarlos a normas UNE 'y, asi, contribuir también a elevar
la capacidad de interlocucion de nuestro pais a nivel de la normalizacién europea e interna-
cional. Esta iniciativa fue el origen de la publicacion del CSN, INT-04.07 Vigilancia radiol6-
gica ambiental que, en diferentes documentos, desarrollaba, entre otros, varios procedi-
mientos sobre toma de muestras y otros tantos sobre preparacion de estas; asi como un
conjunto de normas UNE.

De entre estos documentos, aquellos que desarrollaban procedimientos de toma y prepa-
racién de muestras, fueron publicados entre los afios 2002 y 2009 y fueron realizados por
dos Grupos de Trabajo que coordinaron Margarita Herranz, de la Universidad del Pais
Vasco (UPV/EHU) y Antonio Baeza de la Universidad de Extremadura en Ciceres.

En aquel momento no se consideré adecuado la publicacion de los procedimientos para
la toma y preparacion de muestras organicas. Sin embargo, en los afios trascurridos desde
entonces se ha incrementado el interés en este tema y también el reconocimiento de su capi-
tal importancia para el correcto desarrollo de los Planes de Vigilancia Radioldgica en sus
diferentes contextos, tanto 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 de muestras organicas para la determinacion de la radiactividad en nuestro pais y
su interés en contar con procedimientos normalizados para su realizacion. Todo ello ha lle-
vado a que el CSN haya considerado necesario abordar en estos momentos su realizacion.

Para ello el CSN ha contado esta vez con un nuevo Grupo de Trabajo que, coordinado
por Margarita Herranz, de la Universidad del Pais Vasco (UPV/EHU), para dar continuidad
a la filosofia que inspiré los documentos ya publicados, ha estado esta vez formado por Ma-
ria José de Lucas (Medidas Ambientales S.L.), Cristina Navas (DRACE-Geocisa), David
Blazquez (ENUSA), Pablo Belinchén (ENRESA) y Raquel Idoeta (UPV/EHU) para este
procedimiento. Este Grupo se ha considerado que retne las necesarias caracteristicas de
experiencia profesional, capacidad e independencia para abordar esta tarea.
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La realizacion de este procedimiento se ha desarrollado partiendo de un borrador que en
su momento se prepard y teniendo en cuenta la normativa de rango nacional, europeo e in-
ternacional 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 muestras orgdnicas” su objetivo es ofrecer
un reflejo detallado del proceso a seguir para la correcta recoleccion, traslado, recepcion,
conservacion y preparacion de muestras organicas antes de efectuar la determinacion de su
contenido radiactivo. Todo ello, siempre que dichos contenidos sean calificables de ambien-
tales.

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.

Este procedimiento describe de manera detallada los diferentes pasos que se han de se-
guir para la obtencién de una muestra organica y garantizar, al menos, los siguientes aspec-
tos: la obtencién de una muestra que cumpla los objetivos de control o representatividad
para los que fue recolectada y con las caracteristicas necesarias para los analisis radioldgicos
que en ella se van a desarrollar, la conservacion de estas propiedades hasta el momento en
que la muestra se entregue al laboratorio, los pasos que se deben seguir en el laboratorio
para obtener alicuotas de estas muestra en las condiciones adecuadas para poder realizar en
ellas las determinaciones radiactivas requeridas o los procedimientos radioquimicos necesa-
rios para aislar los radiontclidos a determinar y, por tltimo, garantizar el suministro de los
datos necesarios para la caracterizacion radioldgica de la muestra y la trazabilidad del pro-
ceso de muestreo. Ademais, el presente documento incluye aspectos relativos al asegura-
miento de la calidad y el control de la calidad en el muestreo de muestras organicas, ya que
no se debe olvidar que los errores provocados por un muestreo no pueden corregirse.

Este procedimiento también busca permitir asegurar que las distintas alicuotas de la
muestra organica originalmente recolectada y sobre las que se realizan los diferentes ensa-
yos, tienen propiedades y composicion idénticas entre si y a su vez idénticas a las de la mues-
tra organica de la que proceden.
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2. Introduccidn y justificacion

La caracterizacion radioldgica de la materia organica, entendida esta como biota, permi-
te estimar la transferencia de la carga radiactiva existente en el medio ambiente (atmdsfera,
suelo y agua) a dicha materia, permitiendo el conocimiento acerca del flujo de sus compo-
nentes, su dindmica, origen del contaminante e impacto radioldgico.

La carga radiactiva es una de las posibles contaminaciones presentes en la materia orga-
nica, que habitualmente no es la mas importante desde el punto de vista de calidad ambien-
tal. Sin embargo, subsiste una creciente preocupaciéon de organismos nacionales e interna-
cionales de garantizar la calidad del muestreo y de los analisis radiol6gicos que sobre estas
muestras se realicen. Y en este contexto se elabora este documento.

En el proceso de caracterizacion radiactiva de estas muestras, no solo se debe abordar
dénde y cuando recolectarlas, sino que ademas hay que definir su tipo entre diferentes cate-
gorias o subclases; también hay que considerar que una vez recolectada, una muestra orga-
nica debe ser sometida a una serie relativamente amplia de procesos consecutivos que abar-
can su transporte al laboratorio, su conservacion y recepcion en el mismo, la decisiéon de qué
parte o partes deberdn ser analizadas en funcion de los objetivos del muestreo, la eventual
extraccion de alicuotas para efectuar sobre ellas las correspondientes determinaciones ra-
diactivas directas o, en su caso, las separaciones radioquimicas que permitan aislar los radio-
nucleidos de interés (garantizando en todo caso que cada una de dichas alicuotas son a su
vez representativas de la muestra de partida) y, finalmente, la preparacion y el acondiciona-
miento de la muestra o de sus alicuotas para efectuar dichas determinaciones.

Como consecuencia de todos estos procesos, pequefias variaciones en la forma de reco-
lectar, manipular, conservar y preparar la muestra pueden afectar considerablemente a los
resultados referentes a su contenido radiactivo. Este aspecto tiene una singular relevancia
para muestras organicas de caracteristicas radiactivas calificables de ambientales, dado que
en ellas las actividades que se pretenden cuantificar pueden ser en algunos casos muy proxi-
mas a los limites de deteccidn de los procedimientos de medida.

Ademas, si siempre es necesario minimizar las posibles fuentes de variabilidad externa,
este aspecto cobra aiin mayor importancia, bien cuando se trata de realizar un seguimiento
temporal sistemdtico del contenido radiactivo presente en muestras organicas pertenecien-
tes a un determinado punto de muestreo y representativos de una zona geografica, o bien
cuando se desea efectuar la comparacion de los resultados obtenidos para diferentes zonas
geograficas, maxime cuando cada uno de estos valores suelen ser frecuentemente proporcio-
nados por diferentes laboratorios.

Por todo lo cual, y dado que la utilizacién de procedimientos normalizados permite re-
ducir en gran medida las posibles variabilidades que pueden producirse en los resultados
obtenidos dependiendo del modo operativo utilizado, contribuyendo ademas con su utiliza-
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cién sistematica a asegurar un estandar de calidad en los resultados obtenidos, es convenien-
te proponer uno que, abarcando todos los procesos implicados desde planificacién del
muestreo y la toma de muestras organicas, hasta la posterior recepcion, conservacion y pre-
paracion de las mismas en el laboratorio, también contemple todas aquellas variantes que
son practica habitual de los laboratorios expertos en estas actividades y que permitan lograr
el deseado nivel de calidad.

Es por esto que los autores, en su labor de recopilacion de informacion, no solo se han
fijado en la bibliografia adjunta, sino que también han tenido en consideracién los procedi-
mientos de muestreo que actualmente se llevan a cabo en nuestro pais, siempre que se re-
quiere realizar la caracterizacion radiolégica de muestras organicas.

Las cuestiones fundamentales de todo programa de muestreo, esté el 4rea de estudio in-
fluenciada o no por instalaciones, pasan por definir con claridad sus objetivos, ya que deter-
minan el tipo de muestras a recolectar y las caracteristicas del muestreo requerido. El pro-
grama debe ser especifico, aplicable y sensible a dichos objetivos.
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3. Sistematica de trabajo

La sistematica ha sido la habitual en ese tipo de revisiones 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.

Obtencién de informacion 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
revisado.

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

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

cia Radioldgica Ambiental del CSN.
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4. 0Objetivos y campo de aplicacion

Este procedimiento serd de aplicacion para el muestreo de muestras organicas, tanto so-
lidas como liquidas, con el objetivo de caracterizarlas radioldgicamente, independientemen-
te del radionucleido a determinar y de que este sea natural o artificial.

La tinica consideracion a tener en cuenta es que el contenido radiactivo de dichas mues-
tras debe previsiblemente ser calificado de ambiental, es decir, del orden de magnitud de los
que normalmente se detectan en muestras organicas no especialmente contaminadas o con
contenidos radiactivos naturales no especialmente elevados. Con esta consideracion, se pue-
de estar razonablemente seguro de que ni en la recoleccién ni en la manipulacion de estas
muestras sera preciso adoptar medidas adicionales a las que ya se tienen en cuenta en este
procedimiento para la proteccion del personal involucrado en las diferentes tareas aqui des-
critas contra las radiaciones ionizantes, ni para evitar la transferencia de contaminacién en el
laboratorio entre materiales y equipos.

Para poder desarrollar este procedimiento de toma de muestras organicas, que permita
obtener una muestra razonablemente representativa, ha sido necesario definir primeramente
los objetivos que con él se pretenden lograr: determinar el fondo radiolégico de una zona
sefialada, poner de manifiesto posibles impactos radioldgicos mediante el analisis de su evo-
lucién, realizar el seguimiento de la calidad radioldgica de las muestras en una zona determi-
nada y, en la medida de lo posible, realizar comparaciones entre diferentes zonas. Si el 4rea
de estudio no esta influenciada por ninguna via de exposicion, lo que se determina es el
fondo radioldgico; en caso contrario podra determinarse el impacto radioldgico.

En el procedimiento concreto que nos ocupa, la definicion de los objetivos adquiere una
importancia fundamental, ya que estos van a condicionar no solo el tipo de muestras a reco-
lectar, su frecuencia y localizacion, sino también la preparacion de estas. Por ejemplo, sobre
qué parte o partes de las muestras recolectadas se van a realizar las determinaciones reque-
ridas o en qué momento de su maduracion (y, por lo tanto, fecha) es mejor recolectar una
determinada especie de planta. Ambas decisiones dependeran de los objetivos del muestreo,
dosimétricos o ambientales.

Por lo tanto, para dotar de la mayor generalidad posible a este procedimiento, puede
asumirse que el objetivo perseguido se puede agrupar en uno de los siguientes.

OBJETIVO 1: Muestras organicas recolectadas para realizar estimaciones dosimétricas a
partir de sus contenidos radiactivos. En tal caso, deben tomarse para su anilisis exclusiva-
mente las partes comestibles (para personas o para animales que formen directa o indirecta-
mente parte de la dieta humana) de la muestra recolectada y el periodo de toma de muestras
debera adaptarse al momento en que estas tipicamente se recolectan para su consumo.
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OBJETIVO 2: Muestras organicas recolectadas para realizar, a partir de sus contenidos
radiactivos, estudios de naturaleza radioecoldgica, ambiental o para la evaluacién del im-
pacto originado por una instalacién. En este caso, pueden tomarse para los analisis tanto
partes comestibles como las no comestibles de la muestra recolectada, dependiendo del
objetivo concreto, y el periodo de toma de muestras también debera adaptarse a este obje-
tivo concreto.

Es por esto que se ha introducido el concepto de “muestra neta”, como aquella parte de
la muestra recolectada sobre la que se realiza determinado tipo de anlisis.

Es muy importante resaltar el papel del almacén temporal, ya que en ocasiones solo se
recogen en él las muestras para, después de un breve tiempo de almacenamiento, ser remi-
tidas al laboratorio de analisis; sin embargo, en otras ocasiones, en este se realiza una parte
del proceso de muestreo, como puede ser la obtenciéon de muestras netas o la homogenei-
zacion de las muestras para extraer submuestras, antes de ser remitidas al o a los correspon-
dientes laboratorios de anilisis. La existencia de este almacén es muy frecuente cuando la
entidad encargada del muestreo no es la misma que después realizara las determinaciones
radiactivas.

Teniendo esto en cuenta, hay que puntualizar que el procedimiento descrito en este do-
cumento aplica a todos los pasos realizados hasta que la muestra esta preparada en la forma
adecuada para proceder con las determinaciones, bien directamente o a través de procedi-
mientos de separacion radioquimica. En concreto, es necesario entender que las recomenda-
ciones para la conservacion de las muestras aplicaran, incluidos los plazos temporales, al
total del proceso, desde la toma hasta la puesta a disposicion del laboratorio de una muestra
neta sobre la cual realizar las preparaciones necesarias para proceder a las determinaciones
requeridas; debiendo realizarse especial hincapié en la continuidad del proceso cuando la
custodia de la muestra pase, en su caso, de una organizacion a otra. Y también es necesario
subrayar que, en ocasiones, las caracteristicas de la conservacion pueden variar entre las
muestras y las muestras netas, p. ¢j. huevos con o sin cdscara.

Por otra parte, en este procedimiento se tratan una gran variedad de muestras, con carac-
teristicas muy diferentes, lo que implica diferentes procesos de obtencién de muestras netas
y también de conservacion (p.ej. no es lo mismo separar las partes comestibles del pescado
que del trigo, ni tampoco seran iguales los mecanismos de conservacién de uno u otro tipo
de muestra).

El objetivo con el que se desarrolla este procedimiento es que todos estos aspectos y va-
riables sean contemplados de la manera mas general posible.

Una vez debidamente recepcionadas las muestras en el laboratorio, los procesos de pre-
paracion son mas homogéneos, habitualmente secado o calcinacién, en funcién de las tem-
peraturas alcanzadas. Consideraciones aparte merecen ciertos tipos de muestras especificas,
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como puede ser la leche, y las preparaciones para ciertos analisis para deteccién de radionu-
cleidos volatiles. Habitualmente, estos pasos se realizan ya en el laboratorio de preparacion
de muestras y analisis.

Por lo tanto, en este procedimiento se ha decidido considerar de forma independiente los
diferentes apartados: muestreo, toma de muestras, obtenciéon de muestras netas, conserva-
cion de las muestras, recepcion en el laboratorio y preparacion de las muestras.

En resumen, el procedimiento desarrollado se aplica al muestreo de muestras organicas
y describe las actividades a desarrollar, desde la definiciéon de los objetivos del muestreo
hasta que la muestra est4 ya preparada para abordar sobre ella las determinaciones condu-
centes a su caracterizacion radioldgica, bien directas (p. €j. espectrometria gamma) o bien a
través de separaciones radioquimicas (p. €j. estroncio), incluyendo los diferentes pasos inter-
medios a realizar.

12
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5. Definiciones y terminologia

Usar una terminologia adecuada y homogénea, a la hora de elaborar cualquier procedi-
miento, reviste una gran importancia, dado el interés en que todo posible usuario entienda
los términos utilizados con la misma intencion con la que fueron escritos. La terminologia
utilizada ha seguido en lineas generales la utilizada en otros documentos de esta misma serie.

5.1. Area de estudio

Regién geografica que ha sido delimitada o se va a delimitar para establecer en ella un
determinado programa de muestreo, al margen de los objetivos concretos que en este se
contemplen.

5.2. Zona de muestreo

Parte del 4rea de estudio que presenta un conjunto de factores ambientales, orograficos
y de caracteristicas homogéneas, propias y relevantes en el programa de muestreo y que ha-
cen suponer que, en toda ella, el contenido radiactivo serd similar en el mismo tipo de mues-
tras. El 4rea de estudio puede estar compuesta por varias zonas de muestreo con caracteris-
ticas 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 analisis radiactivos pertinentes. En una zona pueden existir uno o mas puntos de mues-
treo, en funcion de los objetivos concretos de este. Se definird por sus coordenadas geogra-
ficas, de acuerdo con el sistema internacional de coordenadas tal y como contempla la nor-
ma UNE-EN ISO 19112, o por la referencia del suministrador.

5.4. Muestra

Porcién representativa del medio de interés, o de uno o mas componentes de este medio,
que posee las mismas cualidades y caracteristicas del todo y que se va a utilizar para deter-
minarlas.

13
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5.5. Muestra neta

Porcién que, constituida por determinados componentes de la muestra recolectada, se
toma para realizar sobre ella los anilisis requeridos, en funcién de los objetivos de la toma
de muestras.

5.6. Especies representativas

Especies de flora y fauna sobre las que se va a definir un programa de muestreo en el area
de estudio, caracteristicas del ecosistema que se desea muestrear.

5.7. Organismos indicadores

Son aquellos organismos, flora, fauna u hongos, que tienen una capacidad especial y re-
conocida para acumular algunos radionucleidos. Al actuar como bioindicadores, son de
gran utilidad para detectar la presencia de dichos radionucleidos en el drea de estudio o en
el analisis de su evolucion temporal, para detectar cambios y alteraciones ambientales radio-
l6gicas en la calidad del habitat donde se encuentran.

5.8. Dieta total

Muestra que contiene toda la ingesta que realiza una persona tipo en el 4rea de estudio a
lo largo de un periodo de tiempo dado, normalmente igual o inferior a una semana. La me-
dida de su contenido radiactivo se expresa en Bq/(persona-dia).

5.9. Peso hiimedo

Se indica como (kgh), se corresponde con el valor de la masa que posee la muestra (o
muestra neta, dependiendo del programa) en el momento mas cercano posible a su recolec-
cién, con todo su contenido en agua y, de ser posible, una vez retirada el agua que posea en
su superficie.

5.10. Peso seco

Se indica como (kgs), se corresponde con el valor de la masa de la muestra neta o sus
alicuotas, tras su secado total, para algunas determinaciones a baja temperatura (inferior a
40 °C), o a la temperatura habitual de desecacion seleccionada en cada laboratorio para cada
tipo de muestra, en cualquier caso, inferior a 110 °C.
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5.11. Peso cenizas

Se corresponde con el valor de la masa de la muestra neta o sus alicuotas, cuando esta se
calcina a temperatura comprendida entre 450 y 600 °C.

5.12. Area o punto testigo

Cuando el objetivo del programa de muestreo sea la vigilancia en el entorno de una ins-
talacion, seria el lugar donde se recolectan idénticos tipos de muestras que las que se van a
recoger en el punto de muestreo, pero que no estén afectadas por las emisiones de la insta-
lacion objeto de interés.
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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 progra-
ma de muestreo, no solo como guia para su realizacion, sino también como marco necesario
donde se plasmen las decisiones que es necesario adoptar para alcanzar los objetivos con los
cuales este se desarrolla.

Aunque no es objeto de este procedimiento el indicar cémo debe desarrollarse un pro-
grama de muestreo de muestras organicas, si que es necesario sefalar que se debera partir,
al menos, de los siguientes conocimientos:

1. Objetivos del muestreo, analisis radiactivos que se quieren realizar, precision requeri-
da y limites de deteccion a alcanzar. Antes de empezar a disefiar un programa de muestreo
para la recogida de muestras organicas es necesario definir sus objetivos ya que determinan
la escala, densidad y caracteristicas del muestreo requerido. Este programa debe ser especi-
fico, aplicable y sensible a dichos objetivos.

Para el disefio del muestreo se debe definir la cantidad de muestra neta que respondera
a las necesidades preestablecidas en el programa de muestreo en cuanto al nimero de labo-
ratorios que van a intervenir, los tipos de analisis a realizar y de la muestra control si se
considera necesaria.

2. Investigacion inicial del 4rea de estudio. Para poder definir el contenido de un progra-
ma de muestreo es necesario llevar a cabo una investigacion inicial del 4rea de estudio que
nos permita definir claramente las zonas de muestreo. Estas determinaciones preliminares
deberan ser, al menos, las siguientes:

a. Conocer si el drea de estudio estd influenciada por vias de exposicion de instalaciones.
En este caso, sera necesario conocer las direcciones de los vientos predominantes.

b. Conocer los usos de la tierra y el agua, informacién que se puede obtener en el Censo
del Uso de la Tierra y el Agua (CUTA) y los cultivos predominantes, asi como, en su
caso, los habitos alimenticios de la poblacién, en la zona de estudio.

c. El programa de muestreo debe dar cuenta, si las hay, de las variaciones estacionales
climatolégicas mas relevantes.
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El programa de muestreo debera contener al menos esta informacién: definicion de areas
y zonas de muestreo, seleccién de las especies representativas del programa de muestreo y
puntos de muestreo, el procedimiento especifico de toma de muestras y su conservacion,
siguiendo las directrices y recomendaciones de este documento, y los requisitos de seguri-
dad y de personal. También deberd contener la planificacién temporal de dicha toma de
muestras, que se respetara si se garantiza la seguridad del personal que la realiza. Debe
mencionar ademas las condiciones de transporte de las muestras y su conservacién durante
el mismo. Por ello, el citado programa debe contener, o al menos referenciar, los aspectos
que aparecen en los siguientes subapartados.

6.2. Sobre el area de estudio y las zonas de muestreo

El 4rea de estudio dependera de cuiles sean los objetivos del muestreo. Estos objetivos
pueden ser ambientales, dosimétricos, para la caracterizacion radioldgica de una determina-
da especie, o para el estudio de impacto radioldgico de una instalacion. También, depen-
diendo de los objetivos del muestreo y de las caracteristicas del area, se podran definir o no
zonas de muestreo donde ubicar los puntos.

6.3. Sobre las especies representativas y los puntos de muestreo

Una vez seleccionada el 4rea de estudio, y segtin sus objetivos, se deben delimitar las es-
pecies que se recolectaran. Dependiendo de los objetivos, se pueden dar diferentes casos, los
mas generales son los siguientes:

1. Determinacion del impacto de una instalacion. Para el objetivo dosimétrico se deben
muestrear los alimentos producidos en la zona. La definicion de las especies a mues-
trear debe ser consecuencia de los resultados que se obtengan en un analisis previo de
los habitos alimenticios en el 4rea objeto de estudio (teniendo en cuenta que se debe
cubrir: leche, vegetales, carne, huevos, peces, cereales, miel, fruta, etc., que se produz-
can en la zona). Adicionalmente, para conocer el impacto se deberan localizar y mues-
trear, entre otros tipos de muestras de naturaleza organica, organismos indicadores,
con los que poder detectar los radionucleidos de interés y poder seguir su evolucién
temporal.

2. Objetivos dosimétricos de una poblacion, sin vinculacién con el impacto de una ins-
talacion concreta: se tienen que muestrear los alimentos mayoritariamente consumi-
dos, al margen de su origen (como pueden ser los obtenidos de una cadena de alimen-
tacion) y, en este caso, es importante el analisis de la dieta total.

Los puntos de muestreo (salvo en el caso de la dieta total) deberian localizarse en es-
tablecimientos distribuidores de alimentos (como supermercados y grandes superfi-
cies) con una importante distribucién en el drea de estudio. La definicion de las espe-
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cies a muestrear debe ser consecuencia de los resultados obtenidos en un analisis
previo de los hébitos alimenticios en el area objeto de estudio.

3. Para cualquier otro objetivo, la eleccion de las especies a recolectar depende de facto-
res tales como su caricter representativo, su disponibilidad y, en su caso, de las épocas
de cultivo. En este caso, como en el anterior, el empleo de los Censos de Uso de la
Tierray el Agua (CUTA) es una eficaz herramienta para poder seleccionar los tipos de
muestras a recolectar.

Desde este punto, hasta el apartado 10 y salvo indicacién contraria, este documento se va
a referir a los casos 1. y 3. Las indicaciones proporcionadas en la definicion del caso 2. se
consideran suficientes para poder realizar la toma de muestras en ese caso.

En el caso de los animales, para los casos 1y, a veces, 3, hay que procurar que los selec-
cionados hayan realizado su crecimiento alimentandose con productos obtenidos dentro del
area/zona de estudio. En concreto, animales que se alimenten y vivan en el lugar de estudio
(ciervos, jabalis, conejos, aves, etc.), que sean habitualmente cazados, y que formen parte de
la dieta local, pueden ser de interés y por tanto susceptibles de ser muestreados. Hay que
prestar atencion en las explotaciones ganaderas cuyos animales se deberan alimentar con
forraje y piensos de la zona, ya que si no esos puntos de muestreo no serian validos.

En el caso de los peces, también en los casos 1y, a veces, 3, hay que considerar, ademas,
los hébitos alimenticios y de vida de las diferentes especies, para tomar una decision respec-
to de cudles son mds convenientes muestrear en funcién de los objetivos del estudio, ya que
algunos son unos excelentes bioindicadores, pero no forman parte de los habitos alimenti-
cios de la poblacion. En cuanto a los puntos de muestreo para las especies piscicolas, si en el
area/zona de estudio existe una instalacién que evacua radionucleidos via efluentes liquidos,
es conveniente, para valorar el impacto de dicha instalacion, que al menos uno de los puntos
de muestreo se sitle aguas arriba del citado punto de vertido, para actuar como testigo e
imprescindible que varios se localicen aguas abajo, para valorar el impacto de la misma. En
el caso de desear valorar el impacto de una instalacion en la costa marina, el concepto de
aguas arriba y abajo se debe modificar por aguas proximas y aguas lejanas.

Una regla general para la seleccion de las especies a muestrear es que cada muestra no
debe contener diferentes tipos de especies.

Si el muestreo se va a realizar de forma sistematica, como criterio adicional de seleccién
es importante tener en cuenta la estabilidad en su recoleccién o suministro a lo largo del
tiempo que se prevea vaya a durar el programa.
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6.4. Frecuenciay secuencia temporal

Es basicamente imposible definir estos pardmetros en el caso de muestras organicas, ya
que fundamentalmente van a depender de factores como los momentos de cultivo y su tipo,
los ciclos de maduracién y cosecha, para las muestras pertenecientes al reino vegetal y, para
el animal, las épocas de caza y pesca, asi como los ciclos de crianza y matanza.

Por lo tanto, cada programa de muestreo, una vez seleccionadas las muestras y segiin sus
caracteristicas, deberd contactar con los suministradores para elaborar un calendario razo-
nable y abordable con garantias.

6.5. 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 formacion minima va a tener con sus co-
rrespondientes registros. Ello no implica que esta formacion deba ser mas que el conocimien-
to 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
debera 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

El procedimiento para la toma de muestras tiene por objeto adquirir una muestra repre-
sentativa del producto o espécimen deseado. El tamafio de la muestra viene determinado
por el ndmero y tipo de analisis a realizar, asi como por los limites de deteccion requeridos.

En la mayoria de las situaciones son los proveedores locales los que proporcionaran las
muestras. Sin embargo, cuando los objetivos del estudio asi lo permiten, p.ej. objetivos do-
simétricos de una poblacion sin asociar al impacto de una instalacién o contaminacion cer-
cana, se pueden adquirir las muestras deseadas en establecimientos distribuidores de ali-
mentos, representativos del consumo que realiza la globalidad de la poblacidn, sin poseer
por lo tanto un conocimiento preciso de su origen.

Debe tenerse siempre en cuenta que se debe avisar a los proveedores con suficiente ante-
lacién, para que tengan previsto el suministro de la muestra solicitada en la fecha convenida.

En el caso de muestras vegetales, tanto las formadas por una o mds unidades, estas se
deben remitir enteras al laboratorio, al margen de que la cantidad de muestra sea excesiva.
No se deben cortar ni romper para obtener la muestra que finalmente se envia al laboratorio.
Si la muestra se debe remitir a varios laboratorios, el reparto también se debe realizar por
unidades enteras, siempre y cuando estas sean equivalentes.

En el proceso de toma de muestras deben adoptarse las precauciones necesarias para
evitar la contaminacidn, el deterioro y, en general, cualquier alteracion de las caracteristicas
de las muestras que pueda influir negativamente en las determinaciones a realizar o anular
su representatividad. Tras su recoleccion, la muestra debe colocarse en un recipiente limpio
e inerte, que ofrezca proteccion suficiente contra la contaminacion, dafios y pérdidas.

Si se trata de muestras con un cierto contenido en humedad, debera pesarse tanto la
muestra total original recolectada, sin congelar, como, en su caso, la fraccién remitida al la-
boratorio, con objeto de controlar posibles pérdidas de humedad durante el transporte.

Aunque resulta dependiente del tipo de especie a muestrear, se puede establecer en ge-
neral diversas fases para el mismo: preparacion inicial del muestreo, recogida de muestras,
registro del muestreo, acondicionamiento y envio de la muestra. Cada una de estas fases es
comentada a continuacion de forma general para cada tipo de muestra.

Si la muestra debe ser distribuida entre varios laboratorios de anilisis, hay que prestar
especial atencion a que los distintos laboratorios reciban muestras lo més parecidas posible,

20



Procedimiento operativo de la toma de muestras

lo que en algunos casos puede conducir a algtn tipo de homogeneizacion de las diferentes
unidades recolectadas, de manera que se obtenga una tinica muestra de la cual se puedan
obtener alicuotas a distribuir entre los laboratorios. No se puede proporcionar un método
general de homogeneizacion por la enorme variabilidad de los tipos de muestra, que requie-
ren métodos totalmente diferentes.

Una vez tomada la muestra, se debe transportar en los contenedores adecuados para su
conservacion, que salvo indicacion contraria se realizard por refrigeracion, lo més rapida-
mente posible (antes de 24 o 72 horas, en funcién del tipo de muestra) bien al laboratorio,
bien al almacén temporal, donde se procederi, en su caso, a la extraccion de las muestras
netas.

7.2. Obtencion de muestras netas

Una vez tomadas las muestras y ya en el almacén temporal o en el laboratorio de anilisis,
lo habitual es que se requiera separar las muestras netas para los analisis pertinentes. No
obstante, puede ser conveniente conservar las partes desechadas hasta que se disponga de
los datos radiolégicos de la parte analizada, por si fuera preciso realizar también el analisis
de dichas fracciones.

Para ello, hay que realizar las siguientes consideraciones:

Las partes que deben extraerse de la muestra para realizar los analisis solicitados
deben estar perfectamente definidas, bien en el propio programa de muestreo, bien
en un documento especifico que debe ser conocido por todos los organismos involu-
crados en la toma y preparacion de muestras. En el mismo documento debe sefalar-
se si es necesario conservar las partes desechadas.

Como norma general y atendiendo a los OBJETIVOS del programa de analisis defi-
nidos en el apartado 4 de este documento, las partes extraidas serdn las siguientes:
Para el OBJETIVO 1 se debe considerar la eliminacion de las partes no comestibles
de las muestras recepcionadas y la eliminacion mediante lavado del material deposi-
tado o adherido a ellas (por ejemplo, restos de tierra). Por su parte, para el OBJETI-
VO 2y dependiendo del objetivo perseguido, puede considerase para su estudio la
muestra recolectada en su totalidad, o utilizarse una o varias de las partes en que
pueda dividirse la citada muestra (p.ej. huesos o espinas). La determinacién del con-
tenido radiactivo de las precitadas partes, o muestras netas, se enmarca, por ejemplo,
dentro de estudios radioecoldgicos encaminados al conocimiento de la transferencia
suelo-planta, planta-animales, etc.

Es muy importante pesar siempre la muestra y las netas de ella extraidas. Figura 1.
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Figura 1. Muestra recepcionada y pesaje de la muestra neta extraida de ella

*  Una vez recepcionada la muestra, bien en el laboratorio, bien en el almacén tempo-
ral, se procedera a la extraccion de las muestras netas, si no ha sido el propio provee-
dor el que ha realizado este paso, introduciéndolas en los contenedores adecuados
para su conservacion, que salvo indicacion contraria se realizara por refrigeracion. Si
este paso se ha realizado en un almacén temporal, la muestra neta debe remitirse re-
frigerada y lo mds rdpido posible al laboratorio, donde se mantendra en las mismas
condiciones hasta llevar a cabo su preparacion o tratamiento.

*  Silas muestras estuvieran sometidas a algiin proceso especifico de conservacion (p.e;j.
congelacién), que se altere por la extraccion de las muestras netas, o submuestras,
debe procederse inmediatamente a la preparacion de estas o restaurar inmediata-
mente dicho proceso en ellas; también deberia de restaurarse el proceso en la mues-
tra si es factible que en algtin momento se vaya a extraer de ella mds muestras netas.

*  Debe tomarse en consideracion si la extracciéon de muestras netas hace que el proce-
so de conservacion se transforme en mas exigente y actuar en consecuencia, p.ej. los
huevos no siempre necesitan refrigeracion, pero si las yemas de estos.

* Las diferentes muestras netas extraidas deben etiquetarse con el codigo correspon-
diente a la muestra y registrar, ademas, el peso de muestra neta extraido, el tipo de
muestra neta, la fecha de toma de muestra y la persona y entidades encargadas del
proceso.

*  NOTA para leche, miel y dieta tipo: aun cuando puede estudiarse el contenido ra-
diactivo presente en las distintas fracciones de la leche, como son el cuajo, suero, etc.,
para el OBJETIVO 2, es preciso emplear procedimientos quimicos que exceden de
los planteamientos efectuados en este documento. Idéntico razonamiento puede rea-
lizarse para las muestras de miel y para las de dieta tipo, que por definicion es una
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mezcla de diversos alimentos. Por ello, en lo que sigue se consideran a estas muestras
como un todo que se usa con objetivos dosimétricos.

1.3. Materiales

El equipamiento necesario se resena en los siguientes apartados, para cada tipo de mues-
tra a tomar.

7.4. Toma de la muestra

1.4.1. Animales (salvo peces y mariscos)

Los puntos de muestreo seran seleccionados entre aquellos proveedores de los distintos
tipos de animales (no se contemplan aqui los peces y el marisco) capaces de garantizar que,
dependiendo del objetivo del muestreo, los productos suministrados son de la zona de
muestreo o los animales han sido alimentados con productos de dicha zona o son los mas
frecuentemente distribuidos para su consumo en la misma. Por ello, la situacion més desea-
ble en los dos primeros casos es que los proveedores sean a su vez productores, es decir, que
posean granjas o explotaciones ganaderas dentro de la zona. En el caso de productos proce-
dentes de la caza, el encargado del suministro debe ser una persona que pueda garantizar el
origen de la caza suministrada.

7.4.1.1. Procedimiento operativo

Recoger la muestra del tipo de animal a analizar, en una cantidad que dependera del
namero y tipo de analisis a realizar, de las partes a analizar y de los limites de detec-
cion requeridos.

Introducir la muestra en una bolsa de plastico resistente o en un recipiente de plasti-
co con cierre hermético, en ambos casos convenientemente etiquetada. Si la muestra
es de carne, las cantidades tipicas oscilan entre los 2 y los 5 kg.

Introducir este recipiente en una nevera portatil con bolsas de hielo u otro sistema de
refrigeracion, evitando que se moje, para su remision al laboratorio o al almacén
temporal, donde se realizaran los pasos necesarios para la obtencion de las muestras
netas o de las submuestras.
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Segtin los objetivos del muestreo definidos en el apartado 4 de este documento, la mues-
tra neta estara formada por:

1. OBJETIVO 1: solo se consideraran para su preparacion y medida las partes comesti-
bles. Lo que implica desplumar las aves, despellejar ciertos mamiferos, eliminar sus visceras
y separar la carne de sus huesos.

2. OBJETIVO 2: deben conocerse a priori las fracciones de la muestra que son el objeto
del estudio, no necesariamente coincidentes con las de interés en los estudios dosimétricos
y que en ocasiones pueden coincidir con fracciones desechadas en el caso anterior, como por
ejemplo las partes no comestibles o los huesos.

En ambos casos, una vez obtenida la muestra neta, esta se limpia cuidadosamente de
forma convencional para eliminar la presencia de cualquier objeto ajeno a la misma.

Las muestras asi obtenidas se almacenan en recipientes de plastico con cierre hermético
y debidamente etiquetados, quedando asi dispuestas para su transporte al laboratorio o ya
para su preparacion.

A lo largo de todo el proceso, desde la toma de muestra hasta su preparacion, la conser-
vacion sera por refrigeracion o congelacion, segiin los plazos temporales. De ser necesario
romper la cadena de frio para la extraccion de las muestras netas o de las submuestras, de-
bera restaurarse inmediatamente después.

7.4.1.2. Equipamiento
Bolsas de plastico resistentes o recipientes de plastico con cierre hermético.

Balanza de capacidad adecuada para los pesajes a realizar, tanto en campo como, en
su caso, para la obtencion de las muestras netas.

Nevera portitil con bolsas de hielo u otros elementos de refrigeracion.
En su caso: instrumentos para despiece.

En su caso: congelador y/o nevera.

Rotuladores y etiquetas.

Registros a cumplimentar.
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1.4.2. Huevos

Si los objetivos del estudio asi lo requieren, el proveedor de los huevos debe ser capaz de
asegurar que son originarios de la zona de interés o que los animales que los han producido
han sido alimentados con productos de dicha zona. Por ello, la situacién més favorable tiene
lugar cuando el proveedor posee a su vez una explotacion localizada en dicha 4rea.

7.4.2.1. Procedimiento operativo

Recoger los huevos en una cantidad que oscila entre una y tres docenas, segin el tipo
y nimero de andlisis a realizar y de los limites de deteccion requeridos.

Introducirlos en una huevera convencional que, debidamente etiquetada, se sitta
para su transporte en contenedor de modo que se proteja su integridad, para su re-
misién al laboratorio o al almacén temporal, donde se siguen los pasos necesarios
para la obtencién de la muestra neta.

Segtin los objetivos del muestreo, la muestra neta estara formada por:

1. OBJETIVO 1: solo se consideraran para su preparacion y medida las partes comesti-
bles, lo que implica extraer la yema y la clara.

2. OBJETIVO 2: deben conocerse a priori las fracciones de la muestra que son objeto
del estudio. En este caso, puede ser la cdscara objeto de interés, pese a ser la fraccion des-
echada en el caso anterior.

En ambos casos, una vez obtenida la muestra neta se limpia cuidadosamente de forma
convencional, en el primer caso eliminando cualquier elemento que no sea la clara o la yema
y, en el segundo, limpiando con agua y frotando su cdscara para retirar elementos que no
formen parte de la muestra.

Las muestras asi obtenidas se almacenan en recipientes de plastico con cierre hermético
y debidamente etiquetados, quedando asi dispuestas para su transporte al laboratorio o ya
para su preparacion.

Desde que la muestra entra en el laboratorio o almacén temporal y hasta su preparacion,
la conservacion serd por refrigeracion o congelacion, segiin los plazos temporales y segtin se
trate de un tipo u otro de muestra.

25



Procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la determinacion de la radiactividad en muestras orgéanicas

De ser necesario romper la cadena de frio para la extraccion de las muestras netas o de
las submuestras, debera restaurarse inmediatamente después.

7.4.2.2. Equipamiento
*  Huevera convencional.
*  Bolsas de plastico resistentes o recipientes de plastico con cierre hermético.
* En su caso, nevera.
*  En su caso, congelador.

* Balanza de capacidad adecuada para los pesajes a realizar, en su caso, para la obten-
cién de las muestras netas.

* Rotuladores y etiquetas.
*  Registros a cumplimentar.

1.4.3. Pecesy mariscos

Figura 2. Ejemplos de distintas técnicas para la captura de muestras de peces y mariscos
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Para la toma de muestras de peces o de mariscos se puede utilizar cualquier arte de pesca,
pero hay que tener en cuenta que tanto estas como el tamafio minimo de los peces o mariscos
recolectados deben cumplir con la reglamentacion en vigor. Figura 2.

Por razones practicas, las muestras también pueden ser compradas a pescadores de la
zona o en lonjas de pescado, siempre que su procedencia pueda ser inequivocamente deter-
minada. Los proveedores de los distintos tipos de peces o mariscos seran seleccionados en-
tre aquellos capaces de garantizar que, dependiendo del objetivo del muestreo, los produc-
tos suministrados son bien de la zona de muestreo, bien han sido alimentados con pienso de
dicha zona o bien son los mas frecuentemente distribuidos para su consumo en la misma.

7.4.3.1. Procedimiento operativo

- Recoger los peces o mariscos, en cantidad que oscila entre 2 y 5 kg segtin el nimero y
tipo de analisis a realizar y de los limites de deteccion requeridos.

- Introducirlos en una o varias bolsas de plastico resistente o en una o varias cajas de
plastico con cierre hermético, debidamente etiquetadas. Estas se ubican en el interior de una
nevera portatil con bolsas de hielo u otro elemento de refrigeracion. En cualquier caso, debe
evitarse que se mojen las muestras o la pérdida de sus fluidos. Las muestras asi acondiciona-
das se remiten al laboratorio o a un almacén temporal, donde se siguen los pasos necesarios
para la obtencion de las muestras netas o, en su caso, de las submuestras.

Segtin los objetivos del muestreo, la muestra neta estara formada por:

1.- OBJETIVO 1: s6lo se considerara para su preparacion y medida las partes comesti-
bles, lo que implica la retirada de las escamas y la separacion de las partes comestibles (mus-
culatura) de las no comestibles (espinas, c4scaras en los mariscos...). Los peces y mariscos
pequedos, p.ej. chanquetes, boquerones, quisquillas, etc., se analizan en su totalidad, una
vez eliminadas las visceras, considerandose comestible la muestra completa.

2.- OBJETIVO 2: deben conocerse a priori las fracciones de la muestra que son objeto
del estudio, que pueden incluir las espinas, piel o conchas, partes que como en casos ante-
riores, se corresponden con las desechadas cuando se considera el objetivo 1.

En todo caso, es conveniente conservar congeladas las partes en principio desechadas
hasta que se disponga de los datos radioldgicos de la especie de peces o mariscos analizada,
por si fuera preciso realizar también el anilisis de dichas fracciones.

En ambos casos, una vez obtenida la muestra neta se limpia cuidadosamente de forma
convencional, para eliminar la presencia de cualquier objeto ajeno a la misma.
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Las muestras asi obtenidas se almacenan en bolsas de plastico resistente o en cajas de
plastico con cierre hermético y debidamente etiquetados, quedando asi dispuestas para su
transporte al laboratorio o ya para su preparacion.

A lo largo de todo el proceso, desde la toma de muestra hasta su preparacion, la conser-
vacion sera por refrigeracion o congelacion, segin los plazos temporales. De ser necesario
romper la cadena de frio para la extraccion de las muestras netas o de las submuestras, de-
bera restaurarse inmediatamente después.

7.4.3.2. Equipamiento
En su caso, artes de pesca.
En su caso, permisos de pesca.

Balanza de capacidad adecuada a los pesajes a realizar, tanto en campo como, en su
caso, para la obtencién de las muestras netas o submuestras.

Bolsas de plastico resistentes o recipientes de plastico con cierre hermético.
Nevera portitil con bolsas de hielo u otros elementos de refrigeracion.
En su caso: instrumentos para despiece.
En su caso: congelador y/o nevera.
Rotuladores y etiquetas.
Registros a cumplimentar.
1.4.4. Cultivos

De todos los tipos de muestras considerados hasta el momento, esta es la que puede asu-
mirse como primaria. Conocer el contenido radiactivo existente en los cultivos, vegetales,
cereales y frutas, sirve no solo como control de calidad ambiental, para la evaluacién de
impacto de una instalacion o para el calculo de la dosis, sino también como un indicador que
permite estimar las concentraciones que pueden existir en la carne, la leche y los huevos,
entre otros tipos de alimentos.
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Con frecuencia, los objetivos de este tipo de estudios son tales que las muestras de culti-
vos deben solicitarse a los productores locales, eligiendo como especies de interés las de
mayor produccion en el 4rea/zona de estudio. En estos casos, se debe tener especial cuidado
en asegurarse de que el cultivo recolectado no se realiza en un punto singular, por lo que
respecta al dep6sito o la contaminacion global existente en el 4rea/zona objeto de estudio.

En todo caso, se debe procurar que las fechas de muestreo correspondan con las propias
de la recoleccion del tipo de cultivo seleccionado. Hay que tener siempre en cuenta que es
necesario avisar a los proveedores con suficiente antelacion, para que tengan previsto el su-
ministro de la muestra solicitada el dia requerido.

Si se quiere determinar la presencia en los cultivos de radioyodos o de radionucleidos
procedentes de un efluente gaseoso, se deben seleccionar preferentemente especies de vege-
tales con hoja ancha.

7.4.4.1. Procedimiento operativo

La cantidad de muestra de cultivos a recoger es muy variable, pero puede ser necesario
incluso varios kilogramos. Entre otros factores, depende de su contenido en agua y del tipo
y nimero de anlisis que se quieran realizar, asi como de los limites de deteccién requeridos
en estos.

Tras su recoleccion, se introduce en recipientes adecuados (bolsas de plastico resistentes,
cajas plasticas con o sin cierre hermético, contenedores de carton, etc.), en cualquier caso,
debidamente etiquetados. Figura 3. Los productos maduros o perecederos deberan trans-
portarse en una nevera portatil con bolsas de hielo u otros elementos de refrigeracion, pro-
curando que no se moje la muestra. Las muestras asi acondicionadas se transportaran al la-
boratorio o al almacén temporal, donde se siguen los pasos necesarios para la obtencion de
la muestra neta o, en su caso, de las submuestras.
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Figura 3. Muestra de posidonia recién recolectada y pesada de una de sus alicuotas

Segin los objetivos del muestreo, la muestra neta estara formada por:

1. OBJETIVO 1: como regla general, no exenta de excepciones, la manipulacion que se
debe de realizar en las muestras de cultivos debe de ser tal que permita el analisis solo de las
partes comestibles, aunque es conveniente tener en cuenta las costumbres y habitos alimen-
ticios de las distintas zonas, ya que no en todos ellos se consideran, sobre el mismo cultivo,
las mismas partes comestibles. Este extremo, para las distintas clases de cultivos debe estar
claramente definido en los correspondientes programas de muestreo y, en caso de duda,
deberan tomarse todas aquellas partes potencialmente comestibles (p. ej. piel de ciertas fru-
tas y verduras). Se deberan eliminar los huesos en los frutos, las cdscaras en muchos cereales,
frutos, etc. y lavar la muestra para la eliminacion de cualquier materia extrafia a ella adherida
superficialmente.

2. OBJETIVO 2: deben conocerse a priori las fracciones de la muestra que son objeto
del estudio, que pueden incluir, por ejemplo, los huesos de las frutas o las cdscaras de los
cereales, partes desechadas en el objetivo anterior.

En ambos casos hay que prestar especial atencion a la retirada de raices y también a la
limpieza de ciertas muestras o partes de las muestras; p.ej. la tierra presente en la piel de al-
gunos tubérculos, como la patata.

Como para el resto de muestras, una vez obtenida la muestra neta, se limpia cuidadosamen-
te de forma convencional, para eliminar la presencia de cualquier objeto ajeno a la misma.
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Las muestras asi obtenidas se almacenan en bolsas de plastico resistente o en recipientes
de pléstico con cierre hermético; este Gltimo sistema es el recomendado para muestras con
alto contenido en humedad y debidamente etiquetados, quedando asi dispuestas para su
transporte al laboratorio o ya para su preparacion.

Alo largo de todo el proceso, desde la toma de muestra hasta su preparacion, la conser-
vacion sera por refrigeracion o congelacion, segiin los plazos temporales y el tipo de mues-
tras. De ser necesario romper la cadena de frio para la extraccion de las muestras netas o de
las submuestras, debera restaurarse inmediatamente después. Aunque en el caso de mues-
tras con muy bajo contenido en agua, p.ej. ciertos cereales, si los plazos no son excesivamen-
te largos, no requieren ningtn sistema de conservacion especial.

7.4.4.2. Equipamiento
Bolsas de plastico resistentes de cierre hermético.
En su caso: contenedores de plastico, de cartdn, etc.
Nevera portitil con bolsas de hielo u otros elementos de refrigeracion.

Balanza de capacidad adecuada a los pesajes a realizar, tanto en campo como, en su
caso, para la obtencion de las muestras netas.

En su caso: instrumentos para podas.
En su caso, congelador y/o nevera.
Rotuladores y etiquetas.

Registros a cumplimentatr.

1.4.5. Leche

El procedimiento que seguidamente se describe es aplicable a muestras de leche de cual-
quier origen.

Para satisfacer los objetivos de muchos estudios es preciso que el proveedor de la mues-
tra de leche sea capaz de asegurar que los animales de los que se ha obtenido han sido ali-
mentados con productos procedentes del drea/zona de estudio.
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7.4.5.1. Procedimiento operativo

Recoger la muestra de leche, en una cantidad que oscila entre 5 y 10 litros, segtn el tipo
y niimero de analisis a realizar y de los limites de deteccion requeridos.

Introducir la leche en recipientes de plastico que, debidamente etiquetados, se alojan en
el interior de una nevera portatil con bolsas de hielo u otro elemento de refrigeracion.

Transportar lo mds rdpidamente posible (si es factible, antes de 24 horas) las citadas
muestras al laboratorio o almacén temporal en donde se procede a su conservacion, por re-
frigeracion o por congelacion, si los anélisis a realizar sobre la muestra de leche asi lo permi-
ten, hasta que se proceda a su preparacion para su medida. Si por cualquier causa se prevé
que se va a demorar el traslado mas de lo antes indicado o las condiciones ambientales son
calificables de “calurosas”, se debe afadir a la leche, 7 situ tras el muestreo, un conservante
quimico.

Cualquier traslado de las muestras de leche, refrigerada o congelada, se debe llevar a
cabo en neveras portatiles con bolsas de hielo u otro producto refrigerante, cuidando que no
se modifique el estado de la muestra.

7.4.5.2. Equipamiento
Recipientes de plastico con cierre hermético.
En su caso, conservante de naturaleza quimica y papel indicador de pH.
En su caso, probeta graduada.
En su caso, varilla para agitar.
Nevera portatil con bolsas de hielo u otro elemento refrigerante.
En su caso: congelador y/o nevera.
Rotuladores y etiquetas.

Registros a completar.
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1.4.6. Miel

La miel debe ser recolectada de productores existentes en el area de estudio. Se debe
requerir al suministrador que la miel provenga de panales ubicados en dicha zona y no se
trate de explotaciones ndmadas. Ademas, se tratard de que sea de reciente elaboracion (fres-
ca, a ser posible).

7.4.6.1. Procedimiento operativo

La cantidad de muestra a recoger oscilara entre 0,5 y 1 kg en funcién del tipo y nimero
de analisis a realizar y de los limites de deteccion requeridos.

Se debe introducir la miel en un bote de cristal o de plastico con cierre hermético, etique-
tado adecuadamente, para su remision al laboratorio o al almacén temporal.

En este caso, debe observarse cuidadosamente el contenido para eliminar cualquier ma-
terial extrafo a la miel, tales como cera, abejas, etc.

7.4.6.2. Equipamiento
Tarros de plastico o de cristal con boca ancha.
Balanza de capacidad adecuada para los pesajes a realizar.
Rotuladores y etiquetas.
Registros a cumplimentatr.
1.4.1. Organismos indicadores

De acuerdo con la definicién dada en la seccion 5.2 del presente documento, teniendo en
cuenta los objetivos que se quieren alcanzar con el muestreo y las caracteristicas del area/
zona que se pretende estudiar, los organismos indicadores han de encontrase en los citados
ecosistemas locales y pueden tener muy distinta naturaleza. Ejemplos de este tipo de orga-
nismos pueden ser diversos tipos de moluscos (como almejas y ostras, entre otros), cangre-
jos, algas, determinados tipos de hongos, de vegetacién, etc. En cualquier caso, de forma
general se deben tener en cuenta las siguientes consideraciones:

Su movilidad debe estar restringida a la zona de estudio.
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Para cada tipo de organismo indicador se deben utilizar los procedimientos operati-
vos y el equipamiento correspondiente al tipo de muestra organica en donde puedan
englobarse por analogia, de los descritos en los apartados anteriores, considerando
que, para obtener la muestra neta, se tiene que considerar siempre el OBJETIVO 2.

1.4.8. Dieta tipo

La muestra de dieta tipo consiste en una racién de las diversas comidas preparadas en
centros donde se sirven ments completos (comedores escolares, de colectividades, hospita-
les, etc.), siempre que esta sea representativa del consumo realizado en el 4rea/zona de estu-
dio, almacenandose, para su posterior analisis, el equivalente a dicha racion diaria durante
un periodo comprendido entre cinco y siete dias consecutivos.

7.4.8.1. Procedimiento operativo

En cada uno de esos dias previstos se recolecta la racién total suministrada por persona
en todas las comidas que esta efecttia a lo largo de toda la jornada, asi como las correspon-
dientes bebidas.

De las comidas recolectadas, solo se utiliza para el analisis la parte comestible. Por lo que,
inmediatamente después de cada toma de muestra deben eliminarse todas las partes no co-
mestibles (huesos, espinas, piel de ciertas frutas, etc.) y proceder al mezclado de todas las
fracciones comestibles y bebidas, introduciendo la mezcla resultante en recipientes de plas-
tico o vidrio que, debidamente etiquetados, se refrigeran o congelan para su conservacion
hasta la preparacion previa a su caracterizacion radiactiva.

7.4.8.2. Equipamiento
Contenedores de plastico o vidrio.
Balanza de capacidad adecuada a los pesajes a realizar.
Nevera.
Arcén congelador en su caso.
Rotuladores y etiquetas.

Registros a cumplimentar.
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/1.5. Registro de la toma de muestra

Se llevara registro de las actuaciones, dejando constancia de la visita al punto de muestreo
mediante formularios para el laboratorio y las etiquetas adhesivas para los contenedores, las
cuales contendran al menos la siguiente informacion:

Referencia de la muestra.

Tipo de muestra.

Punto de muestreo.

Fecha y lugar de recogida de la muestra.

Datos del destinatario: laboratorio al cual se debe remitir la muestra y, si no es el mis-
mo que realiza la toma de muestras, datos de contacto del laboratorio destinatario.

Datos sobre la conservacion de la muestra.
Identificacion de la persona o entidad responsable de la toma de muestras.

En el anexo 1 se incluye un ejemplo de etiqueta para el registro de informacién de la
muestra.

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

Referencia de la muestra.

Tipo de muestra.

Punto de muestreo.

Procedimiento de toma de muestra.

Fecha y hora de recogida de la muestra. En el caso de que se haya recogido la muestra
a lo largo de varios dias, se indicara el principio y fin de este muestreo.
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Datos del destinatario: laboratorio al cual se debe remitir la muestra y, si no es el
mismo que realiza la toma de muestras, datos de contacto del laboratorio destinata-
rio.

En su caso, masa de muestra recolectada con indicaciones de si es en peso hiimedo o
cenizas.

Datos sobre la conservacion de la muestra.

Observaciones, donde figurardn datos sobre aquellas cuestiones que pudieran tener
influencia directa o indirecta en los resultados del anlisis. Por ejemplo, si se trata de
una muestra simple o compuesta, qué parte de la muestra se ha tomado (en caso de
que el suministrador haya realizado una limpieza previa). También debe consignarse
cualquier desviacién que se haya producido con respecto al método de muestreo
previsto.

Firma y fecha de la persona que ha tomado la muestra, reflejando su nombre y ape-
llidos o sus iniciales identificativas.

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

En el anexo 2 se incluye un ejemplo de ficha para el registro de informacion. De esta ficha
debe conservar copia la persona o entidad responsable de la toma de muestra.
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8. Control de calidad del muestreo

Un programa de calidad de muestreo debera comprender todas las etapas necesarias
para garantizar la obtencién de resultados validos (personal competente, métodos de reco-
gida y manipulacién de muestras apropiados, registros completos y seguros, etc.).

La competencia del personal se debe garantizar a través de las correspondientes activida-
des de formacién 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 identificacién 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 ade-
cuadamente.

3. Indicar la variabilidad del muestreo, y, por lo tanto, proporcionar indicacién de este
importante aspecto del error.

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 supervision y auditoria independientes del proceso de toma de muestra.

Ademas, en el caso particular de la toma de muestras organicas, las medidas especificas
de control de calidad pueden incluir la realizacion de:

Toma de muestras de productos similares de suministradores proximos para contro-
lar el caracter representativo de las muestras.
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9. Procedimiento operativo de la conservacion de las muestras

9.1. Consideraciones previas/precauciones

El procedimiento de conservacion debe ser tal que garantice la inalterabilidad de la
muestra desde el momento de su recoleccion hasta que el laboratorio realice sobre ella las
preparaciones necesarias para proceder a las determinaciones radiactivas. Por lo tanto, de-
ben aplicarse lo mas rdpidamente posible después del momento de la recoleccion.

Se debe prestar especial atencidn a que la cadena de conservacién no se rompa, ni por la
separacion de las muestras netas correspondientes en un almacén, ni por la entrada de la
muestra al laboratorio ni posteriormente durante su conservacién en él.

Los métodos de conservacion seran diferentes en funcion de las caracteristicas de las
muestras y podran variar segiin se trate de muestras o de muestras netas (p. ¢j. los huevos).
Esto cobra especial relevancia si se considera que, desde el punto de vista de la conserva-
cion, el procedimiento de recoleccion de este tipo de muestras contiene al menos dos etapas:

La muestra se toma y, sin manipular, se envia directamente al laboratorio, esto es,
dentro de las primeras 72 h, de modo que las caracteristicas de las muestras perma-
necen constantes hasta su entrada en el laboratorio.

Las muestras tienen una etapa intermedia, en la cual se depositan en un almacén,
donde se extraen las muestras netas, remitiéndose estas a continuacién al laboratorio.
En este caso las caracteristicas de las muestras pueden variar desde el momento de su
toma hasta la entrada en el laboratorio, y las condiciones de conservacion, también.

Es importante tener en cuenta que una buena parte de las muestras organicas suelen te-
ner un alto contenido en agua y los resultados se suelen reportar en Bq/peso himedo. Por
tanto, un factor muy importante en el proceso de conservacion es el mantenimiento de las
condiciones de humedad originales de la muestra hasta el momento de su preparacion en
laboratorio. Esto tiene una especial importancia si se decide congelar la muestra, ya que se
debe verificar que el proceso de congelacién/descongelacion no altere el contenido en hu-
medad de las muestras. Por todo lo anterior, es muy importante conocer el peso recolectado
de la muestra, antes de la congelacion o, en su defecto, realizar el transporte lo antes posible
hasta el laboratorio que pueda obtener este peso.

La gran variabilidad de las muestras a considerar determina que también sean muy varia-
bles los procesos a seguir, aunque de forma muy general, se puede considerar que las mues-
tras organicas van a ser de dos tipos, en funcién de su pertenencia al reino animal o al vege-
tal y los primeros necesitan unas condiciones de conservacion mas estrictas.
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La regla mas importante a seguir cuando se toma una muestra organica, es que esta se
prepare para su analisis en el menor tiempo posible. Sin embargo, ello no siempre es posible,
por condicionantes del proceso de muestreo o del propio laboratorio. Por este motivo, se
detallan en el presente procedimiento unos métodos de conservaciéon progresivamente mas
exigentes, dependiendo del tipo de muestra y también de cuanto mayor sea la demora pre-
visible hasta su preparacion. Estos requisitos concretamente hacen referencia a las condicio-
nes ambientales en las que debe conservarse la muestra, con especial atencion a la tempera-
tura.

Si se deben trasladar al laboratorio muestras ya congeladas, el traslado debe efectuarse
con la suficiente celeridad en neveras portatiles, dotadas con bolsas de hielo u otro medio de
refrigeracion, para evitar la descongelacion de las muestras.

9.2. Equipamiento y materiales

Los equipos necesarios para la conservacion de las muestras, antes de su preparacion, son
tnicamente dos: balanzas y equipos de refrigeracion o congelacion.

En cuanto a los materiales necesarios, estos son los de uso comtn en cualquier laborato-
rio bésico de quimica.

En el manejo y uso de estos equipos y materiales se debe evitar la posible transferencia
por contaminacién de unas muestras a otras. Para ello, los aparatos y materiales que se em-
pleen en la preparacion de estas muestras se mantendran siempre limpios y en perfecto esta-
do de uso, verificandose este aspecto rigurosamente con anterioridad a su utilizacién con
cada muestra.

Segtin el tipo de muestras, el lugar donde se realice la extracciéon de muestras netas y los
plazos de remision al laboratorio, serdn o no necesarios los equipos y materiales listados a con-
tinuacion. El programa de muestreo debe contener las oportunas indicaciones al respecto.

Arcén congelador que garantice la preservacion de muestras orgéanicas.
Balanzas con rango entre el gramo y varios kilos.
Frigorifico.

Envases con geometrias adecuadas para la preservacion de las muestras netas: reci-
pientes de polietileno de diferente volumen con cierre son los mas recomendados
para muestras organicas.
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Material de uso normal en el laboratorio: probetas graduadas, vasos de precipitados,
bandejas metalicas, tijeras o sistema de guillotina de sobremesa, cuchillos, espatulas,
productos de limpieza, tabla de cocina, etiquetas autoadhesivas, guantes de carnicero
y térmicos, rotuladores indelebles, bolsas de plastico, film transparente, trituradoras
de carne y vegetales, etc.

9.3. Procedimiento operativo
9.3.1. Muestras de origen animal

Requieren la colocacion en recipiente o bolsa estanco, y este en nevera portatil en el mo-
mento mismo de la recoleccién. A partir de ese momento, y para los objetivos de este proce-
dimiento, se van a presentar dos situaciones, segin el plazo de tiempo que vaya a transcurrir
entre muestreo y preparacion:

a. Méximo 72 horas: la muestra debe mantenerse refrigerada.
b. Superior a 72 horas: debera mantenerse congelada.

Debe de entenderse que estos periodos de tiempo son totales, desde la toma hasta la pre-
paracion, independientemente de que la muestra permanezca un tiempo en un almacén o no.
En ningtin caso el tiempo de refrigeracion sin congelacion debe sobrepasar las 72 horas.

9.3.2. Muestras de origen vegetal

Requieren la colocacion en recipiente o bolsa estanco en el momento mismo de la reco-
leccién. A partir de ese momento se van a presentar diferentes situaciones segtin el conteni-
do de agua y azicares del vegetal y el plazo de tiempo que vaya a transcurrir hasta su prepa-
racion. De forma general, el criterio a seguir puede ser el mismo que se ha resefado en el
apartado anterior, pero considerando que los plazos seran en general més largos y las nece-
sidades de mantener las muestras refrigeradas o congeladas menos estrictos, y dependientes
de las caracteristicas de las muestras y de las muestras netas. Por ejemplo, no es lo mismo las
necesidades de conservacion de ciertas frutas perecederas o vegetales de hoja ancha que las
de ciertos arbustos, como la retama, o cereales, como el arroz o el trigo y tampoco requerira
el mismo mecanismo de conservacion una naranja que su pulpa.

Bien en el plan de muestreo o bien en los procedimientos del laboratorio deberan figurar
las instrucciones especificas de conservacion, incluyendo los plazos de esta, para los diferen-
tes tipos de muestras vegetales objeto de estudio.
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9.3.3.

Procedimiento operativo de la conservacion de las muestras

Otras muestras

Miel: no necesita ningtin sistema de conservacion.

Huevos: el sistema varia si se retira la cascara para obtener la muestra neta, en cuyo
caso se trata como una muestra de origen animal y, como tal, deber4 conservarse res-
petando los plazos para su conservacion en condiciones de refrigeracion o congela-
cion, o si se preserva el huevo entero, en cuyo caso no tendri ninguna conservacion
especial salvo que se vaya a demorar en exceso su preparacion, que convendria refri-
gerarlo.

Leche: el momento més adecuado para la adicion de un conservante quimico a la
muestra de leche coincide con el de su recoleccion. Se debe afiadir la cantidad nece-
saria de NaOH para lograr que el pH de la muestra de leche se encuentre entre 8 y 10.
Todo ello con independencia de aplicar adicionalmente las condiciones ambientales
descritas en los apartados anteriores.

La leche también puede permanecer refrigerada hasta un méaximo de 24 horas desde su
recoleccién, momento en el cual se tendra que conservar o bien por congelacion o bien afa-
diendo el estabilizante quimico.
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10. Procedimiento operativo para la recepcion de la muestra

Tres son los aspectos que deben destacarse sobre la recepcion en el laboratorio de una
muestra organica para la posterior medida de su contenido radiactivo.

En primer lugar, la importancia que tiene el registro, la aceptacion, el rechazo o la reali-
zacion de las observaciones que deban efectuarse sobre las muestras recibidas y sobre la
documentacion 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 identifica-
cién o cuando no estén suficientemente selladas (en muestras con contenido en humedad) o
estén rotos los contenedores y se haya podido producir la mezcla de muestras o cuando de
forma evidente se haya roto la cadena de conservacion. En cualquier caso, dichos criterios
no deben dejarse al libre albedrio de la persona concreta que en cada momento efectia la
recepcion de la muestra.

La correcta identificacién de la muestra en el laboratorio se garantiza registrando en su
base de datos todas aquellas informaciones relativas a la toma de muestras, las cuales deben
venir consignadas 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 precisa completar dichos datos con la fecha de recepcién en el mismo, la clave identifica-
tiva de la muestra en el laboratorio, que puede coincidir o no con la referencia dada a la
muestra durante su toma y con las observaciones efectuadas durante el muestreo, que deben
figurar en la ficha que acompafia a la muestra. Asi mismo, deben reflejarse los comentarios
que haya sido necesario realizar en el acto de su recepcién en el laboratorio.

En segundo lugar, ha de destacarse la necesidad de poseer un sistema eficiente de registro
y de documentacién de las muestras recepcionadas, que abarque desde que esta ingresa en
el laboratorio hasta que se efecttia la emisién del correspondiente informe de resultados y el
posterior archivo definitivo de 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
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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-
dores y analistas que trabajan con ella ignoren tanto el origen de la muestra, como el desti-
natario final de los datos obtenidos.

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, donde también figurara
si se trata de la muestra o de la muestra neta.

— 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
Referencia de la muestra.
Fecha y hora de la toma de muestra.

Masa de la muestra en el momento de su recoleccion (o de su preparacion como
muestra neta).

Observaciones relevantes a tener presentes para su preparacion.

Relacién de las anomalias habidas durante la preparacion.
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Registro de otros datos relevantes obtenidos durante la preparacion.

Durante el transito de las muestras organicas por los diferentes laboratorios de prepara-
cion, de radioquimica y de medida, estas deben ir siempre acompafniadas de la informacién
necesaria para conocer: a) la evolucion que han ido experimentando como consecuencia de
los tratamientos realizados, b) los tratamientos o anélisis que posteriormente se deberan
llevar a cabo o si finalmente debe almacenarse como una muestra ya medida y ¢) todos aque-
llos datos necesarios para poder reportar los resultados en las unidades requeridas, por lo
tanto es muy importante registrar todas las masas desde el momento mismo de la recoleccién
(muestra, muestra neta, muestra neta en el momento de la entrada al laboratorio -si aplica- y
alicuotas).
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11. Procedimiento de preparacidn

La preparacion a la que hay que someter a las muestras organicas presenta una casuistica
muy elevada, pues puede depender de factores tan diversos como: la recoleccion de la mues-
tra (p.¢j. en el caso de plantas y de algunos organismos indicadores, si se recolectan o no
conjuntamente con sus raices), el estado en que se reciben y en el que posteriormente se
conserven las muestras (p.ej. congeladas o simplemente refrigeradas) y el tipo y nimero de
determinaciones que deban realizarse. Sin embargo, hay un gran nimero de aspectos comu-
nes en el tratamiento de una gran parte de los tipos de muestras organicas.

En general y para todos los tipos de muestras organicas, si la muestra se recibe congelada
o se ha conservado en este estado, se procede en primer lugar a su descongelacion a tempe-
ratura ambiente en un recipiente adecuado, antes de su tratamiento. En casos de extrema
urgencia, como son los que se dan cuando debe determinarse la presencia de radioyodos,
puede forzarse la descongelacion de la muestra, introduciéndola con su recipiente en un
bafio de agua caliente o situandola en proximidad de focos de calor. Siempre en este proce-
so debe cuidarse que la temperatura de la muestra no supere los 40 °C, para evitar la pérdida
de radionucleidos facilmente volatiles.

Respecto a los organismos indicadores, hay que sefialar que su tratamiento es idéntico al
descrito para muestras de idéntica o similar naturaleza. Asi, en el caso de organismos indica-
dores de origen animal, las concreciones a tener en cuenta para su tratamiento coinciden con
las descritas en el apartado dedicado a las muestras de carne y huevos, o el dedicado a mues-
tras de peces y mariscos. Por su parte, para los organismos indicadores de naturaleza vegetal
u hongos, se les deben aplicar todas las consideraciones hechas para muestras de cultivos.

En adelante, el término muestra indica muestra neta.

11.1. Consideraciones generales sobre la preparacion de muestras

Los detalles que seguidamente se destacan son de aplicacion a la practica totalidad de las
muestras organicas sélidas. Cuando estos no sean de aplicacion a la leche y la miel, se indi-
cara explicitamente, asi como cuando no sean de aplicacién a algin tipo de muestra solida
en particular.

El término preparacion de la muestra, en el contexto de este documento, va a referirse a
los tratamientos fisicos que sufre la muestra o una de sus alicuotas para ponerla a punto,
para iniciar los procesos de su medida directa o del aislamiento del radionucleido que se
desea determinar, sea o no a través de una separacion radioquimica. Los tratamientos quimi-
cos, como la lixiviacion o la disolucion de la muestra, se excluyen de este documento dado
su caracter excesivamente dependiente de la muestra y del tipo de determinacion a realizar.
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La preparacion fisica, en adelante solo preparacion, tiene diferentes objetivos: aumentar
el ratio masa/volumen de la muestra a tratar, lo que permite tratar mayor cantidad de mues-
tra y reducir limites de deteccidn; obtener muestras mas estables y, por lo tanto, més faciles
de conservar, facilitar la homogeneizacién de la muestra y, por lo tanto, la posterior obten-
cién de alicuotas representativas y, por dltimo, eliminar la materia organica de las muestras,
como paso previo para realizar separaciones radioquimicas mas eficientes.

Estos objetivos se alcanzan sin mas que someter las muestras a temperatura; se habla
entonces de desecacion o de calcinacion, dependiendo del grado de temperatura aplicado.
En funcién de los tipos de muestra, de los anélisis que se desee realizar y de los limites de
deteccion que se deseen obtener, se aplicaran de forma secuencial uno solo o los dos pasos.

11.1.1. Desecacion

La desecacion es el proceso que se realiza a mas baja temperatura; entre sus objetivos estd
el decrecer el volumen de la muestra para poder medir sobre una mayor cantidad de esta y
mejorar la representatividad de la muestra y también el limite de deteccién que se obtendra
en la medida, asi como preparar la muestra para el proceso de calcinacién, retirindole el
agua. Figura 4. De manera que se trata de un proceso en si mismo, pero también de una
etapa previa a la de calcinacion.

Figura 4. Diferentes muestras organicas en proceso de desecacion
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Los aspectos a tener en cuenta en la desecacion son los siguientes:

Es aconsejable que, si después se va a calcinar, la muestra se deseque completamente
en esta etapa.

Los dos parametros a controlar en la desecacion son la temperatura a la que esta se
realiza, menor que 110 °C, y el tiempo de desecacion.

En cuanto a la temperatura, esta dependera de los radionucleidos que se desee deter-
minar. Si estos son volatiles (p.ej. radioyodos), la desecacion debe realizarse de forma
natural a la temperatura ambiente del laboratorio o en estufas de desecacion, a tem-
peraturas relativamente bajas, aproximadamente 40 °C, para poder garantizar que no
se produce la pérdida por evaporacion de los radionucleidos que se desean detectar.
Si no son volatiles, la temperatura puede elevarse hasta los 110 °C como méximo.

En cuanto al tiempo necesario para el secado de la muestra, depende principalmente
de las caracteristicas de la muestra a tratar, de su contenido en agua, de la temperatu-
ra de secado y también de la cantidad de muestra a secar en funcion de los analisis a
realizar. Cada laboratorio, para cada tipo de muestra, debera establecer unos para-
metros estandar.

En el caso de muestras organicas solidas se procede a su troceado antes de la deseca-
cion, para facilitar su tratamiento posterior.

Antes de iniciar el proceso, se determina la masa o volumen, segtin el caso, de la
muestra a tratar; constituyendo esta determinacién lo que se identifica como “peso
himedo o volumen inicial”, respectivamente.

La finalizacion del proceso de desecacion se producira bien cuando el volumen al-
canzado sea el suficiente para los requisitos de la medida a realizar o bien cuando la
eliminacién del agua contenida en la muestra sea total, lo que puede verificarse por
constancia en el peso final de la muestra obtenida al aumentar el tiempo de deseca-
cion. A la masa de la muestra asi obtenida se la identifica como “peso seco”.

La muestra, ya desecada, se tritura y homogeneiza, y del producto resultante se ex-
traen las alicuotas necesarias para las diferentes determinaciones, alicuotas con carac-
teristicas fisico-quimicas practicamente idénticas entre si.

En el caso de las muestras de dieta total, el tratamiento se inicia, una vez eliminada la
fraccion no comestible, con su trituracién si este proceso es minucioso y la batidora
es suficientemente potente. El resultado ya es una muestra suficientemente homogé-
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nea, con lo cual no es necesario proceder al desecado de toda ella, antes de la obten-
cién de alicuotas.

Figura 5. Papilla obtenida tras la desecacion de una muestra de dieta, su triturado y homogeneizado

No obstante, si después de la toma de alicuota y su desecacién se desea volver a realizar
otra separacion en alicuotas, esta muestra, tras su secado, debera triturarse y homogeneizar-
se, para garantizar que cualquier alicuota de la misma posee idéntica composicion fisico—
quimica. Figuras 5 y 6.

Figura 6. Ejemplo de molino a utilizar para el triturado de muestras, tras su secado
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11.1.2. Calcinacidn

Si se quiere aumentar la reduccién de volumen, o reducir completamente la materia
organica, que suele interferir con los procesos radioquimicos, se puede proceder a
una calcinacion a temperatura entre 110 °C y 600 °C.

Este proceso se deberi realizar a temperaturas que no superen los 500 °C si se desea
determinar radiocesio, para tener una seguridad razonable de que no se ha volatiliza-
do de la muestra el cesio que pudiera contener. En cualquier caso, hay que garantizar
que no se alcancen temperaturas superiores a las de volatilizacion del radionucleido
de interés.

El limite de 600 °C se establece para evitar la descomposicién de determinados com-
puestos de potasio, pero si se estd razonablemente seguro de que la muestra no sufre
descomposiciones significativas, esta temperatura podria elevarse.

Mediante esta calcinacion, las muestras pierden una parte importante de su materia
organica, ademas del agua, con lo que se consigue generalmente una reduccioén con-
siderable de volumen, pero no se recomienda este proceso para reducir volumen
puesto que conlleva la pérdida de los radiocesios y otros volatiles de las muestras.

La finalizacién del proceso de calcinacion se producird cuando la eliminacion del
agua contenida en la muestra sea total, para ello, debe verificarse la constancia en el
peso final de la muestra obtenida al aumentar el tiempo de calcinacion. Si la calcina-
cidn se realiza a altas temperaturas, el producto resultante seran unas cenizas de color
blanco y exentas de puntos negros de origen carbonoso. Para verificar este aspecto,
se removera con una espatula la muestra resultante y en caso de que no se cumpla lo
antes indicado, se repetira la etapa de calcinacién de la muestra. A la masa de la
muestra asi obtenida se la identifica como “peso cenizas”.

En cuanto al tiempo necesario para la calcinacién de la muestra, depende principal-
mente de las caracteristicas de la muestra a tratar, de la temperatura de calcinacion y
también de la cantidad de muestra necesaria en funcién de los anilisis a realizar. Cada
laboratorio, para cada tipo de muestra, debera establecer unos pardmetros estandar.

Una vez finalizada esta calcinacion, la ceniza resultante se introduce en el oportuno
recipiente para su traslado al laboratorio, en donde se efecttia la correspondiente
separacion radioquimica.

Es recomendable no abordar la calcinacién de toda la muestra disponible, no solo
por aumentar la rapidez del proceso, sino también por preservar muestra original (o,
al menos, solo desecada) para posibles futuras determinaciones.
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11.2. Equipamiento y materiales

Seguidamente se indica una relacion de los equipos y materiales que deben existir en los
laboratorios para preparar los distintos tipos de muestras organicas que se han considerado.
Las caracteristicas que deben satisfacer dichos equipos son relativamente comunes en los
laboratorios. En cualquier caso, se destacan en la citada relacion algunas de ellas.

Como ya se ha senalado, 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
contaminacion entre las diferentes muestras que se preparen en el laboratorio.

11.2.1. Equipamiento
Arcén congelador que garantice la preservacion de muestras organicas.
Balanza de granataria.
Balanza analitica.
Horno mufla con temperatura regulable hasta al menos 600 °C.
Estufa de desecacion con temperatura regulable hasta al menos 110 °C.
Frigorifico.
Sistema de trituracion y juego de tamices.
Batidora industrial o doméstica acorde al tamafio de la muestra a triturar.
11.2.2. Materiales

Envases con geometrias adecuadas para la preservacion y/o medida de las muestras:
recipientes de polietileno de diferente volumen, cdpsulas plasticas tipo Petri, conte-
nedores Marinelli, etc.

Material de uso normal en el laboratorio: probetas graduadas, vasos de precipitados,
capsulas de porcelana, bandejas metalicas, tijeras y/o sistema de guillotina de sobre-
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mesa, cuchillos, espatulas, productos de limpieza, tabla de cocina, etiquetas autoad-
hesivas, guantes, rotuladores indelebles, bolsas de plastico, film transparente, etc.

11.3. Procedimiento operativo
11.3.1. Desecacion de la muestra
11.3.1.1. Carne, ave y huevos. Pescados y mariscos. Cultivos y frutos. Dieta tipo

Cada muestra neta, preparada y pesada, se sitGa en un recipiente (vidrio, porcelana, me-
tal) de tamafio adecuado para efectuar en él su eventual secado. Figura 7. La citada pesada
de la muestra se realiza en una balanza con la precision adecuada al propésito, obteniéndose
su peso himedo (P,,).

A continuacion, se siguen los pasos descritos en 11.3.1.3.

Figura 7. Muestra de peces de pequefio tamaiio tras su desecacion

11.3.1.2. Leche

Una vez pretratada la muestra de leche y medido su volumen (V), se sittia en un recipien-
te (normalmente de vidrio o porcelana segtin el uso posterior de la muestra desecada) de
tamafo adecuado para efectuar en él su eventual secado. Figura 8.
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A continuacidn, se siguen los pasos descritos en 11.3.1.3.

Figura 8. Muestra de leche tras su desecacion

11.3.1.3. Carne, ave y huevos. Pescados y mariscos. Cultivos y frutos. Dieta tipo. Leche
Para proceder a la desecacion de las muestras (figura 9) existen dos posibilidades:

* Sise deseallevar a cabo la cuantificacién de radionucleidos volatiles, la desecacion se
realiza a la temperatura ambiente del laboratorio o en estufas a temperaturas relati-
vamente bajas (=40 °C), poniendo especial cuidado en someter a este proceso a toda
la muestra recibida, para su posterior homogeneizacion.

NOTA: esta situacién no tiene practicamente aplicacion en el caso de la leche, aun-
que no debe descartarse.

*  Sino se desea la cuantificacion de radionucleidos volatiles, la temperatura de deseca-
cién suele estar comprendida en el intervalo de (90 — 110) °C, durante el tiempo ne-
cesario para desecar totalmente la muestra.

El desecado total de la muestra debe verificarse comprobando la constancia en el peso
final de la misma, al incrementar el tiempo de desecaciéon espontinea (a temperatura am-
biente) o inducida (en estufa).
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NOTA: El tiempo necesario para que se produzca dicho secado total depende de mu-
chos factores: tipo de muestra a desecar, fracciéon de la misma, temperatura seleccionada,
etc. Este debe ser aproximadamente conocido en cada laboratorio en base a su experiencia
previa.

Una vez verificado el secado total de la muestra, se procede de nuevo al pesado de la
muestra resultante en una balanza de caracteristicas apropiadas a la cantidad de muestra y a
la sensibilidad requerida para pesarla. El valor asi obtenido se denomina peso seco, P..

Todas estas pesadas sirven para relacionar el peso de la muestra neta/alicuota sobre la
que se han realizado los anilisis con el peso de la muestra original.

NOTA: Se puede escoger la liofilizacién como proceso alternativo a la desecacién de
muestras de origen animal o vegetal, con la ventaja frente a esta Gltima que el material asi
tratado no modifica su composicion, ni se volatiliza ninguno de los radionucleidos presentes
en la muestra (Mao et al., 1995), por lo que es un tratamiento valido para reducir la masa de
la muestra de carne, al eliminar su contenido en agua. Son relativamente frecuentes los ejem-
plos de la utilizacion de este procedimiento en muestras de leche.

Figura 9. Muestra de vegetales tras su secado y antes de la separacion en alicuotas
11.3.2. Calcinacion de la muestra

Debe determinarse el peso de la alicuota de la muestra a tratar, P, o P, dependiendo de
que haya sido previamente desecada o no la muestra a baja temperatura. Para ello debe co-
locarse la cantidad de muestra a pesar en un recipiente adecuado, como puede ser el conte-
nedor de porcelana en donde va a procederse a su calcinacion.
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Figura 10. Muestra de huesos calcinados a alta temperatura. Notese la coloracion homogénea y hlan-
quecina de la muestra, denotando la total eliminacion de materia carbonosa.

Se calcina esa alicuota en un horno mufla siguiendo las siguientes pautas:

e Subir paulatinamente la temperatura, desde 110 °C hasta la temperatura de calcina-
cién seleccionada. A modo de ejemplo: se puede subir la temperatura de 50 en 50 °C,
dejando transcurrir del orden de una hora entre subidas. El entorno de los
200 °C suele suponer un punto de inflexion, a partir de los 250 °C, los tramos de
aumento pueden ser de 100 en 100 °C sin riesgo de pérdida de la muestra.

e Calcinar la alicuota al menos durante 12 - 24 horas a la temperatura seleccionada. El
tiempo de duracion de esta etapa es inversamente proporcional a la temperatura de
calcinacién seleccionada y también a la cantidad de muestra objeto de calcinacion.

*  Bajar paulatinamente la temperatura, durante 12 horas, desde la incineracién selec-
cionada a la minima del horno.

*  Sacar la capsula de porcelana del horno y dejar enfriar hasta temperatura ambiente.

NOTA: Verificar que la coloracion resultante de las cenizas producidas es homogénea
(figuras 10y 11) y que se encuentra exenta de zonas puntuales ennegrecidas, lo que delataria
la presencia de partes carbonosas no suficientemente calcinadas. En tal caso obligaria a re-
petir o al menos a prolongar la anterior etapa de calcinacion de la muestra.
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Figura 11. Muestra de posidonia, desecada (derecha) y calcinada (izquierda). Notese la coloracidn ho-
mogeénea y blanquecina de la muestra, denotando la total eliminacion de materia carhonosa.

*  Obtener el peso de la alicuota calcinada a alta temperatura o peso cenizas (P)).

¢ Laalicuota de la muestra, una vez incinerada y convenientemente homogeneizada, se
introduce en uno o varios contenedores que permita su traslado a los correspondien-
tes laboratorios.
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Anexo 1

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

Tipo de muestra:

Procedimiento de toma de muestra:

Destinatario Ref. muestra:
Direccién postal: Conservacion:
Lugar de origen: Fecha del muestreo:
Ref. sitio de muestreo: Hora de muestreo:
Proveedor: Fecha de recepcion:

Cantidad recogida (peso, volumen, unidades):

Cantidad remitida (peso, volumen, unidades):

Conservaciéon de la muestra:

Observaciones:

Entidad responsable del muestreo:

Responsable: Firma:
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