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RESUMEN

La investigacion tuvo como objetivo validar el método de espectrometria gamma en matrices
con densidad de 0.8 a 1.2 g/cm3 en el rango de 200 a 1600 keV del espectrometro gamma
“SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)” Modelo GCD-40180x del
Laboratorio de Vigilancia Ambiental Radiactiva de la Subsecretaria De Control De
Aplicaciones Nucleares (SCAN) del Ecuador. Se procedié a la validacion realizando varias
lecturas experimentales utilizando dos muestras certificadas: un estandar multiniclidos y agua
radiactiva contenidos en frascos de polietileno, las cuales al ser analizadas generaron un
espectro de energia y dos archivos de texto denominados reporte general y reporte especifico.
La informacién de cada analisis se dividié en tres grupos de acuerdo a los criterios de
evaluacion segun la guia Quimica Analitica en Europa (EURACHEM). Con el primer grupo se
calcul6 la desviacion estandar, limite de deteccion del método (MDL) y el error relativo; el
segundo grupo sirvio para obtener el limite de repetibilidad y con el tercer grupo el limite de
reproducibilidad del método. EI margen de error al comparar los datos obtenidos con los que se
encuentra en el certificado de fabrica y la evaluacion de la incertidumbre estandar relativa de las
mediciones con la hoja de célculo de Kragten fue menor al 10 % lo cual segun la guia tiene un
indice de aceptacion (A), por lo tanto se comprobd que las mediciones con el espectrémetro
gamma “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)” modelo GCD-40180x
cumplen las directrices EURACHEM vy los requisitos de la Norma ISO/IEC 17025, por lo cual
se concluye que el método estd validado para el espectrometro gamma mencionado
anteriormente. Se recomienda verificar los valores expuestos en los certificados para los
materiales de referencia utilizados, porque no corresponden necesariamente a valores obtenidos

por medio de la técnica de espectrometria gamma.

PALABRAS CLAVE: <HOJA DE CALCULO DE KRAGTEN>, <INCERTIDUMBRE>,
<LECTURAS EXPERIMENTALES>, <METODO DE ESPECTROMETRIA GAMMA>,
<NORMA ISO/IEC 17025>, <QUIMICA ANALITICA EN EUROPA (EURACHEM)>,
<RADIOISOTOPOS>, <VALIDACION>.
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SUMARY

The objective of the research was to validate the gamma spectrometry method in matrices with a
density of 0.8 to 1.2 g/cm?3 in the range of 2000 to 1600 keV of the gamma spectrometer
“SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)” model GCD-40180x of the
Surveillance Radioactive Environmental Laboratory of the Sub-secretary of Control of Nuclear
Applications (SCAN) of Ecuador. The validation was carried out by making several
experimental readings using two certified samples: a multinucleate standard and radioactive
water contained in polyethylene bottles, which when analyzed generated an energy spectrum
and two text files called general report and specific report. The information of each analysis was
divided into three groups according to the evaluation criteria of the Analytical Chemistry Guide
in Europe (EURACHEM). With the first group the standard deviation was calculated, method
detection limit (MDL) and relative error, the second group worked to obtain the limit of
repeatability and with the third group the limit of reproducibility of the method. The margin of
error when comparing the data obtained with those found in the factory certificate and the
evaluation of the relative standard uncertainty of the measurements with the Kragten calculation
sheet was less than 10%, which according to the guide has an index of acceptance (A).
Therefore it was verified that the measurements with the gamma spectrometer “SOFTWARE
SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)” model GCD-40180x comply with the
EURACHEM guidelines and the requirements of Standard ISO/ IEC 17025, for which it is
concluded that he method is validated for the aforementioned gamma spectrometer. It is
recommended to verify the values stated in the certificates for the reference materials used,
because they do not necessarily correspond to values obtained by means of the gamma

spectrometry technique.

Keywords:

<KRAGTEN CALCULATION>, <UNCERTAINTY>, <EXPERIMENTAL READINGS>,
<GAMMA SPECTROMETRY METHOD>, <STANDARD ISO/IEC 17025>, <QUIMICA
ANALYTICAL CHEMISTRY EN EUROPA (EURACHEM)>, <RADIOISOTOPES>,
<VALIDATION>.
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INTRODUCCION

Existen muchos laboratorios a nivel mundial que evaltan la radiactividad, algunos de ellos
utilizan métodos normalizados y otros crean sus propios métodos de evaluacion. Validar la
técnica de analisis es indispensable para que los resultados obtenidos proporcionen un nivel de

confianza aceptable y cumplan las normas nacionales e internacionales de este campo.

Internacionalmente varias metodologias han sido desarrolladas en los Gltimos afios, mismas que
permiten dar cumplimiento al Reglamento de Seguridad Radiol6gica nacional mediante las
normas internacionales ISO/IEC para laboratorios de ensayo y calibracion. En los requisitos
técnicos de dichas normas se estipula la validacién de métodos analiticos; una de las mejores
guias que les han permitido a maltiples paises cumplir con los requisitos antes mencionados es
“The Fitness for Purpose of Analytical Methods” (Métodos analiticos adecuados a su
propdsito), la cual es una guia para la validacién de métodos y temas relacionados con los
laboratorios, desarrollada por una red de organizaciones de quimica analitica en Europa,
EURACHEM.

En términos generales, esta guia muestra la manera de Ilevar a cabo una validacidn, el uso de los
métodos validados y el manejo de los datos de validacion para plantear el control de calidad de
acuerdo a las normas preestablecidas. (EURACHEM, 1998)

La espectrometria de rayos gamma proporciona un método rapido, multielemental y no
destructivo de medicion de radioactividad; se usa considerablemente para estudiar la presencia
de radiondclidos en la naturaleza. Aunque es menos sensible que los métodos radioquimicos
tradicionales, todas las caracteristicas mencionadas hacen que el método a aplicarse sea superior

a aquellos métodos radioquimicos.

Este método en una sola lectura experimental y con la preparacion de una muestra pequefia,
detecta varios radiondclidos emisores de rayos gamma en el material de analisis para una
variedad de matrices. Como resultado de la medicion se obtiene un espectro de energias, cuya
amplitud es proporcional a la actividad del radiontclido y su posicion en el eje horizontal da

una idea de su energia.

El presente trabajo procura validar el procedimiento analitico para la determinacion de emisores

gamma en muestras ambientales mediante el método de espectrometria gamma. El presente

1



documento esta estructurado por capitulos. En el capitulo | se presenta el marco referencial que

permite el desarrollo del trabajo.

En el capitulo Il se describe la base teorica para la aplicacion de los métodos analiticos en la
determinacion de diferentes is6topos y la metodologia de validacion para dar cumplimiento a
los requisitos generales de la Norma Internacional ISO/ IEC 17025 para laboratorios de ensayo

y calibracion.

En el capitulo 11l se presenta el disefio y experimentacion de la investigacion de una forma

detallada. Toda la metodologia utilizada se baso6 en la guia EURACHEM.

En el capitulo IV se especifican los calculos realizados para la evaluacion del método en
términos de repetibilidad y reproducibilidad, teniendo en cuenta todas las posibles fuentes de

incertidumbres en la medicién y utilizando la hoja de céalculo de Kragten.



CAPITULO |

1. MARCO REFERENCIAL

1.1 Antecedentes

Conociendo que nuestro pais tiene la responsabilidad basica de promover y crear condiciones
favorables para mejorar el nivel de salud de su poblacidn y confiando en que las autoridades
nacionales comprendan la necesidad de proteger de los efectos nocivos de las radiaciones
ionizantes a la poblacion y el medio ambiente, la CEEA puso en 1979 a consideracion un
reglamento para el control de radiaciones que cubran las necesidades del pais en esta materia y

gue continta en vigencia.

La Ley constitutiva de la Comision Ecuatoriana de Energia Atdmica, expedida por Decreto
Supremo No. 3306, 8 de marzo de 1979, publicado en el Registro Oficial No. 798, de 23 de
1979, manifiesta en el articulo 10, letra g, que ésta entidad se obliga a reglamentar la
produccion, adquisicion, transporte, importacion, exportacion, utilizacion y manejos de
elementos fértiles radiactivos, asi como de los radiois6topos artificiales importados o
producidos en el pais y de las maquinas generadoras de radiacion ionizante. (CEEA, 1979)

El Reglamento de Seguridad Radioldgica del Ecuador, segun el Registro Oficial del Consejo
Supremo de Gobierno, expone que la energia atbmica es un patrimonio cientifico técnico de la
civilizacién moderna cuyos usos pacificos en medicina, agricultura, industria, investigaciones

cientificas y muchos otros campos, envuelven un riesgo tanto somatico como genético.

Los efectos de la radiacién en el ser humano pueden ser beneficiosos o perjudiciales,
dependiendo de que las fuentes generadoras y emisoras de radiacién, asi como los is6topos

radiactivos, sean utilizados o no en forma apropiada. (CEEA, 1979)

La naturaleza y el cardcter acumulativo de las radiaciones ionizantes pueden producir efectos
nocivos inquietantes desde el punto de vista de la salud, como cancer, y también mutaciones

genéticas que afectaran inclusive a generaciones futuras.



Varias metodologias han sido desarrolladas en los Gltimos afios para dar cumplimiento al
Reglamento de Seguridad Radioldgica mediante las normas internacionales ISO/IEC para
laboratorios de ensayo y calibracion.

En los requisitos técnicos de dichas normas se estipula la validacion de métodos analiticos; una
de las mejores guias que les ha permitido a multiples paises cumplir con los requisitos antes
mencionados es “The Fitness for Purpose of Analytical Methods” (Métodos analiticos
adecuados a su proposito) el cual es una guia de laboratorio para la validacion de métodos y
temas relacionados, desarrollada por una red de organizaciones de quimica analitica en Europa,
EURACHEM.

Esta guia describe ampliamente como se lleva a cabo una validacién, el uso de los métodos
validados y el manejo de los datos de validacion para plantear el control de calidad de acuerdo

con las Normas preestablecidas. (EURACHEM, 1998)

El método de espectrometria gamma de alta resolucién para determinar radiacion gamma es
usado a nivel mundial, pero no en todos los paises de Latinoamérica se ha validado dicho
método incluido el nuestro conforme a la Norma ISO/IEC 17025.

El pasado 16, 17 y 18 de marzo del 2015 el Servicio de Acreditacion Ecuatoriana organiz6 un
Curso/Taller “Introduccion a la Norma NTE INEN ISO/IEC 17025:2006 y criterios de
acreditacion del servicio de acreditacion ecuatoriano” con el objetivo de implementar un

sistema de gestion de calidad para laboratorios de ensayo y calibracion.

Al siguiente mes, abril del mismo afio, la Embajada de Alemania, la Entidad Mexicana de
Acreditacion (EMA), el Centro Nacional de Metrologia de México, el Organismo Nacional de
Acreditacion de Paraguay (ONA), el Instituto Nacional de Tecnologia Normalizacion y
Metrologia de Paraguay (INTN), el Servicio de Acreditacion Ecuatoriano (SAE), el Instituto
Ecuatoriano de Normalizacion (INEN), el Instituto Aleman de Metrologia (PTB) y la Agencia
Mexicana de Cooperacién Internacional para el Desarrollo (AMEXCID), participaron en un
evento denominado “LABORATORIOS-Validacién de métodos analiticos y estimacion de la

incertidumbre”.



1.2 Planteamiento del problema

El Laboratorio de Vigilancia Ambiental de la Subsecretaria de Control y Aplicaciones
Nucleares (SCAN) del Ecuador realizé la determinacion del contenido de radiactividad gamma
en agua, leche, suelo, pescado de exportacion, desechos, aire, muestras de material radiactivo,

determinacion de material radiactivo de origen natural, entre otros.

Maultiples mediciones analiticas se realizan diariamente en el “Laboratorio de Vigilancia
Ambiental Radioactiva”, pues la determinacion de radionticlidos naturales y artificiales por este
laboratorio es de suma importancia sanitaria y ambiental, lo cual asegura la confiabilidad,
calidad y verificacidn de: pruebas de fuga en fuentes selladas (verificacion de la hermeticidad en
fuentes radiactivas), contaminacion en el uso de fuentes radiactivas o equipos generadores de
radiacion ionizante, certificacion del contenido radiactivo en bienes diversos, anéalisis alfa-beta
grueso en muestras de agua, andlisis del contenido de tritio en muestras acuosas Yy

espectrometria gamma en muestras diversas. (SCAN, 2015)

Para la validacion de los resultados obtenidos por cualquier laboratorio de ensayos o de
calibraciones, el laboratorio debe encontrarse certificado, por lo cual se deben utilizar
preferentemente los métodos de normativa para laboratorios de ensayo y calibracion publicados
como normas internacionales, regionales o nacionales y estos a su vez deben ser validados tan
ampliamente como sea preciso para satisfacer las necesidades del tipo de aplicacion o del

campo de aplicaciones dados.

El laboratorio debe registrar los resultados obtenidos, el procedimiento utilizado para la

validacién y una declaracién sobre la aptitud del método para el uso previsto. (INTE-ISO/IEC, 2006
pags. 9-10)

La Norma internacional ISO/IEC 17025 contiene las directrices que necesitan cumplir los
laboratorios de ensayo y de calibracion si desean demostrar que poseen un sistema de gestion,

son técnicamente competentes y son capaces de generar resultados validos.

Los métodos de caracterizacion de los materiales radioactivos deben estar bien definidos acorde

con los organismos de control, porque deben ser adecuados a su propdsito.

Hay innumerables razones para realizar mediciones analiticas, por ejemplo, una forma de
evaluar bienes con proposito de comercio, como apoyo a la salud, para verificar la calidad del

agua para el consumo humano, para el andlisis de la composicion elemental de una aleacion o



composicion para confirmar su conveniencia en la construccion de viviendas, entre otras;
entonces resulta importante determinar correctamente dichas mediciones debido a que si el

resultado de una prueba no es confiable entonces tiene poco valor. (EURACHEM, 1998 pag. 8)

Para que un resultado analitico concuerde con el propdsito requerido, la medicién debe
realizarse bajo una normativa aprobada legalmente; por consecuencia, el desempefio del método
utilizado debe estar validado y tener una incertidumbre aceptable, ya que la validacion del

método permite demostrar que el mismo es adecuado para su propasito.

La falta de validacion de los métodos analiticos en el Laboratorio de Vigilancia Ambiental
Radiactiva para el nuevo equipo “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)”,
no permite que el resultado de las mediciones con dicho equipo tenga un soporte técnico legal y

por lo tanto sean confiables.

Especificamente este trabajo de investigacion se centrard en la validacién del método de
espectrometria gamma mediante mediciones cercanas y lejanas de estandares multiniclidos y
background con beaker marinelli vacio; estimando los limites de deteccién, el error relativo

menor al 10 % y la incertidumbre (se verificaran utilizando la hoja de calculo Excel).

1.3 Justificacion

1.3.1  Justificacion tedrica

La Subsecretaria de Control y Aplicaciones Nucleares (SCAN) es la dependencia del Ministerio
de Electricidad y Energias Renovables encargada del control y regulacién del uso pacifico de
las radiaciones ionizantes en el Ecuador. La SCAN ejerce sus funciones basada en reglamentos
nacionales y en las recomendaciones emitidas desde el Organismo Internacional de Energia
Atomica (OIEA), fomentando siempre el mantenimiento de altos estandares de proteccion
radioldgica y seguridad fisica en las instalaciones donde se operan fuentes de radiacién

ionizante. (SCAN, 2015)

Uno de los medios por el cual se puede garantizar el desempefio de lo anteriormente estipulado
es validando un método eficiente conforme a los requerimientos de la norma internacional
ISO/IEC 17025 para el equipo “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)”.



1.3.2  Justificacién metodologica

Un método debe validarse cuando se desea incorporar mejoras, nueva instrumentacion, un
nuevo equipo, el método preestablecido ya ha cambiado con el tiempo, o para demostrar la
equivalencia entre dos métodos, debido a que la validacion es la confirmacion a través del
examen y el aporte de evidencias objetivas, de que se efectlan los requisitos particulares para

un uso especifico previsto. (INTE-ISO/IEC, 2006)

Las mediciones en todos los laboratorios nacionales e internacionales tienen un porcentaje de
error en sus analisis, entonces, la incertidumbre de la medida debe encontrarse en los
parametros descritos por la guia EURACHEM (Analytical Chemistry in Europa), para que los

datos obtenidos sean confiables tanto para el analista como para el cliente. (EURACHEM, 1998)

El Laboratorio de Vigilancia Ambiental Radiactiva asume la responsabilidad mencionada
utilizando el método de espectrometria gamma como método a validar por su alto poder de
resolucion, permitiendo determinar cuantitativamente los radioelementos emisores gamma

presentes en las muestras objeto de estudio.

La importancia del presente trabajo radica en contar con un equipo y método de analisis
validado que garantice obtener y entregar a los usuarios resultados de calidad y confiabilidad
con una incertidumbre minima al momento de realizar el estudio de una muestra especifica, lo
cual también dependera de la repetibilidad y reproducibilidad que se mantenga estable en el

tiempo.

1.3.3  Justificacion préactica

Existe un plan a escala nacional que tiene como objetivo transformar de forma positiva e
histérica al Ecuador. Este plan entre muchos otros propdsitos tiene como meta mejorar la
calidad de vida de los ecuatorianos que se encuentran dentro y fuera de nuestro pais, mediante el

cumplimiento de desafios técnicos y politicos e innovaciones metodoldgicas e instrumentales.

La Constitucion, en el articulo 66, establece “el derecho a una vida digna, que asegure la
salud, alimentacion y nutricion, agua potable, vivienda, saneamiento ambiental, educacion,
trabajo, empleo, cultura fisica, vestido, seguridad social y otros servicios sociales necesarios”.
Por ello, mejorar la calidad de vida de la poblacion es un proceso multidisciplinario y

complejo (Senplades, 2013).



“Entre los derechos para mejorar la calidad de vida se incluyen el acceso al agua y a la
alimentacion (art. 12), a vivir en un ambiente sano (art. 14), a un habitat seguro y saludable, a
una vivienda digna con independencia de la situacion social y econdémica (art. 30), al ejercicio
del derecho a la ciudad (art. 31) y a la salud (art. 32). La calidad de vida se enmarca en el
régimen del Buen Vivir, establecido en la Constitucion, dentro del Sistema Nacional de
Inclusion y Equidad Social (art. 340), para la garantia de servicios sociales de calidad en los
ambitos de salud, cultura fisica y tiempo libre, habitat y vivienda, transporte y gestion de

riesgos.” (Senplades, 2013)

El Ministerio de Electricidad y Energia Renovable contribuye con el avance de este plan
nacional, mediante la implementacion de nuevos equipos y cumplimiento de las normas
establecidas por organismos internacionales que buscan el desempefio eficiente de las diversas

areas del ministerio.

En septiembre del 2015, la Subsecretaria de Control y Aplicaciones Nucleares adquirié un
equipo de espectrometria gamma denominado software “SpectralLine Gamma Precision (GP)”,
el cual se encuentra en el subsuelo tres (SB3) del edificio central del TAMAGAR, lo que hace
necesario que el método a ser ejecutado para la utilizacion de este equipo sea validado de

acuerdo a las normas internacionales preestablecidas.

1.4 Objetivos

1.41 Objetivo general

Validar el método de espectrometria gamma en matrices con densidad de 0.8 a 1.2 g/cm3 en el
rango de 200 a 1600 keV del espectrometro gamma “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA
PRECISION (GP)” Modelo GCD-40180x del Laboratorio de Vigilancia Ambiental Radiactiva
de la SCAN.

1.4.2  Objetivos especificos

o Determinar el limite de deteccion y cuantificacion de los rayos gamma emitidos por una
fuente natural o artificial con el espectrometro gamma “SOFTWARE SPECTRA LINE
GAMMA PRECISION (GP)” modelo GCD-40180x.

o Comprobar la veracidad, repetibilidad y reproducibilidad del método de ensayo a
aplicarse con el espectrometro gamma “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA
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PRECISION (GP)” modelo GCD-40180x para el anélisis de estandares multindclidos y

beaker marinelli vacio.

Poner en marcha el espectrometro gamma “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA
PRECISION (GP)” modelo GCD-40180x.



CAPITULOII

2 MARCO TEORICO

2.1 Radionuclidos

Es un nicleo atdmico cuya disposicion no respeta las reglas fisicas que aseguran la maxima
estabilidad, sino que se halla en proceso de transformacidén para tratar de alcanzar dicha
estabilidad mediante la emision de particulas energéticas. Un nucleo puede contener de 1 a 112
protones, pero mantener juntas a particulas eléctricamente cargadas del mismo signo es
contrario a las leyes elementales de la electrostatica; por esta razén los ndcleos solo existen si
contienen la proporcién adecuada de neutrones por medio de una fuerza especial, denominada

interaccion fuerte, la cual permite que todos los protones y neutrones permanezcan unidos.

Un ndcleo inestable debe transformarse en otro nucleo emitiendo particulas para que alcance el
equilibrio adecuado entre protones y neutrones. Algunos nucleos pueden sufrir mas de una
decena de transformaciones sucesivas antes de lograr una configuracion estable; entonces se
puede denominar desintegracion radiactiva a la transformacién espontanea de un nucleo en otro,

y radiactividad a las emisiones de particulas producto de dicha desintegracién. (CAVEDON, 2005
pags. 11-12)

2.1.1 Desintegraciones nucleares

Los nucleos pesados tienen la posibilidad de regular su exceso de masa-energia a través de

desintegraciones alfa, beta y gamma.

2.1.1.1 Desintegracion Alfa

La particula alfa, estructuralmente equivalente al nicleo de un atomo de helio y es denotado por
la letra griega a, consiste en dos protones y dos neutrones. Es emitido como un producto de las
desintegraciones de muchos radiondclidos predominantemente de nimero atémico superior a 82
que expulsan las particulas sobrantes en grupos de cuatro. Por ejemplo, el radiontclido 23tAm
decae por emision de particulas alfa para producir el nucleido hijo 23;Np de acuerdo con la

siguiente ecuacion:
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23Am - 237Np + 4He + 5.63 MeV
En las ecuaciones nucleares como el ejemplo anterior, el subindice indica el nimero de protones
0 nUmero atémico (Z) y el superindice indica el nimero masico, es decir, la suma de los
protones y neutrones (A). El proceso tiene lugar espontaneamente debido a que energéticamente
es favorable, siendo mayor la masa del nicleo progenitor que la masa del nucleo descendiente

mas la masa de la particula alfa y més la energia libera durante la desintegracion. (EISBERG, y
otros, 1991 pag. 633)

2.1.1.2 Desintegracion beta

Los ndcleos que tienen un exceso de neutrones tienden a emitir un electron (particula ),
dejando asi el nacleo con un neutrdn menos y un protén mas, es decir, el nimero atémico Z se
incrementa en 1. Por el contrario, los nlcleos con exceso de protones normalmente emiten
positrones (particula B*) reduciendo Z en 1 al tiempo que aumenta el recuento de neutrones en
1. La emision del rayo beta deja muchos tipos de nucleos en un estado excitado, y uno o0 mas
rayos gama se emiten a continuacion para alcanzar el estado fundamental. (ATTIX, 1986 pag. 88)

2.1.1.3 Desintegracién gamma

Después que un nicleo ha emitido una particula beta, por lo general sigue siendo inestable,
entonces tiene la posibilidad de deshacerse de su exceso de energia sin cambiar su estructura
emitiendo corpusculos de energia electromagnética (fotones) inmediatamente después de la
particula beta. El tiempo de retardo entre las dos emisiones es tan corta (menos de una
millonésima de segundo) que nos referimos a ellas como simultaneas. Los rayos gamma son

radiacion de alta energia emitidos desde los nlcleos de los &tomos radiactivos.
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Fotones de alra energia Fotones de baja energia
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Figura 1-2: Espectro electromagnético con sus respectivas frecuencias y longitudes de onda
Fuente: (COMMISSION, 2008 pég. 10)
Todas estas particulas invisibles, silenciosas, inasequibles, inodoras e insipidas pertenecen al

mundo infimamente pequefio del &omo y el nicleo, por ende el ser humano carece de un
sentido especial capaz de percibir este tipo de radiaciones, y los cientificos no han podido crear
instrumento alguno para ampliar una respuesta del cuerpo humano a las mismas. (CAVEDON,
2005 pag. 15)

La técnica mas usada para medir las energias de los rayos y aprovecha que los fotones
transfieren sus energias a los electrones mediante procesos como el efecto fotoeléctrico, el
efecto Compton o la produccién de pares. Las energias se miden utilizando un contador de
centelleo de Nal (yoduro de sodio), o un contador de semiconductor, los cuales tienen una
respuesta proporcional a la energia que una particula cargada deposita en él. (EISBERG, y otros,
1991 pég. 661)

2.2 Interaccion de la radiacién con la materia

La radiacion electromagnética al propagarse lo hace de manera ondulatoria pero al interaccionar
con la materia se comportard como una particula. La energia de las particulas incidentes se
transfieren a los atomos eléctricamente neutros ocasionando la dispersion o absorcion de la

radiacion.

Con las particulas a o B la interaccion produce colisiones directamente ionizante porque se trata
de particulas con carga y masa, pero su poder de penetracion en la materia es baja; a las
particulas a, se las puede detener con una simple hoja de papel, no atraviesan la piel humana y

se frenan en unos pocos centimetros de aire; las particulas B recorren en el aire una distancia de
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un metro aproximadamente, y son detenidas por unos pocos centimetros de madera o una hoja

delgada de metal. (CEMBER, 1996 pag. 27)

Los rayos gamma tienen un poder de penetracion elevada, atravesando facilmente la piel pueden
provocar mutaciones cromosdmicas, causar dafios graves en los érganos internos dependiendo

de la energia que posean dichos rayos.

2.2.1 El efecto fotoeléctrico

El efecto fotoeléctrico es la mas importante interaccion de fotones de baja energia con la
materia. Consiste en la emisién de electrones fuertemente ligados desde una superficie metalica

por la incidencia de radiacién electromagnética la cual desaparece.

Einstein logro explicar con éxito el efecto fotoeléctrico mediante la suposicion de que la energia
del haz luminoso viaja a través del espacio en paquetes a los cuales posteriormente se los Ilamé
fotones. Cabe mencionar que la energia del foton esta relacionada con la frecuencia v mediante

la ecuacion:

E = hv (2-1)

Donde h es la constante de Planck, la cual tiene un valor de 6.63x1073%J.s
(FLORES, y otros, 2007 pag.31)

2.2.2 El efecto Compton

Se produce cuando existe una interaccion entre un foton incidente y un electrén como blanco

(libre y estacionario).

En la figura posterior se muestra esquematicamente un fotdn de energia hv interactuar con un
electron. El impulso incidente del foton es hv/c, donde c es la velocidad de la luz en el vacio

(3x108 m/s). El electron blanco estacionario no tiene energia cinética inicial o impulso.
Después de la colision el electron se desplaza con un &ngulo ¢, con una energia cinética E y un

momento p. El fotdon se dispersa en un angulo 0, disminuye su energia cuantica a hv' y momento

hv'/c, pese a esto su longitud de onda aumenta porque depende del angulo 6.
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En la figura 2-2 se observa la cinematica de la dispersion por efecto Compton, en el que un
foton choca con un electron inicialmente en reposo. Las leyes de conservacion de la energia y
del impulso implican una frecuencia y un impulso p’ tinicos del foton dispersado como funcién

del angulo de dispersion 6.

foton dispersado ‘/

w, p

fotén incidente

Figura 2-1: La cinematica de la dispersion por efecto Compton,
Fuente: (WICHMANN, 1986 pag. 169)

Esta colision se basa en la conservacion de la energia y el impulso. La variacion de la longitud

de onda se le conoce como corrimiento Compton, esta dada por:

AM=N-A=

moc (1 — cosy) (2-2)

El término h/m,c es la longitud de onda Compton con un valor de 0.0243 A, siendo h la
constante de Planck (6.63x1073%].s), m, la masa del electrén (9,1x10731) y c la velocidad de

la luz en el vacio (3x108 m/s).

Existe también la posibilidad de que en la colisién el foton no cambie su longitud de onda. Si el
electron esta fuertemente ligado a un atomo del blanco o la energia del foton incidente es muy
pequefia, existe alguna posibilidad de que el electrén no sea expulsado del &tomo; en tal caso se
puede considerar que la colisién tiene lugar entre el foton y el atomo completo, a este fenémeno

lo denominamos dispersion Thomson. (EISBERG, y otros, 1991 pég. 59)

2.2.3 Produccién y aniquilacion de pares

Es un proceso de absorcion en el que un fotdn desaparece y da lugar a un electr6n y un positron.
Solo puede ocurrir en un campo de la fuerza de Coulomb, usualmente cerca del nicleo atémico;
sin embargo, hay una probabilidad minima que ocurra en el campo de un electron atdmico. Este
ultimo proceso se suele llamar “produccion de triplete”. Asi dos electrones y un positron son

expulsados.
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Una energia minima del fotén 2m,c? = 1.022 MeV se requiere para la produccion de pares
que se produce en el campo nuclear. 4m,c? es la energia umbral para la produccion de un

triplete debido a la conservacion del momento lineal.

La aniquilacion de pares sucede cuando un electron y un positron que se encuentran cerca entre

si se uneny se aniquilan, la energia cinética desaparece y en su lugar se tiene energia radiante.

Podemos entonces concluir que la absorcién o dispersion de fotones (dependiendo el caso),
cuando interactan con la materia ocurre principalmente mediante el proceso fotoeléctrico para
energias bajas, por el efecto Compton para energias medias y mediante produccion de pares

para energias altas. (ATTIX, 1986 pag. 146)

2.3 Fuentes de radiacion y deteccion de la radiacion

La palabra radiacion se utiliz6 hasta 1900 para describir las ondas electromagnéticas. A
comienzos de ese siglo, los electrones, rayos X y la radiactividad natural fueron descubiertos y
también se incluyeron en el marco de la radiacion. La radiacion recién descubierta mostro
caracteristicas de las particulas, en contraste con la radiacion electromagnética, que fue tratado

como una onda.

En la década de 1920, De Broglie desarrollé su teoria de la dualidad de la luz (viaja como onda
e interactla con la materia como particula), la cual resultd ser correcta de acuerdo a los
experimentos de difraccion de electrones. Hoy en dia, la radiacion se refiere a todo el espectro
electromagnético, asi como a todas las particulas atomicas y subatomicas que se han

descubierto. (CEMBER, 1996 pag. 58)

Una de las formas en las que se agrupan diferentes tipos de radiacion es en términos de
ionizante y no ionizante. La palabra ionizante se refiere a la capacidad de la radiacién para
convertir los atomos y moléculas que se encuentran en estado basal en particulas eléctricamente

cargados.
La radiacion no ionizante es la radiacion electromagnética con longitud de onda A=10nm o mas.

Esta parte del espectro electromagnético incluye las ondas de radio, microondas, luz visible (A =

770 — 390nm), y parte de la luz ultravioleta (A = 390 — 10 nm).
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La radiacion ionizante incluye el resto del espectro electromagnético (parte de la radiacion
ultravioleta, rayos X, A = 0.01 — 10nm) y los rayos gamma con longitud de onda més corta que
la de los rayos X. También incluye todas las particulas atébmicas y subatémicas, tales como
electrones, positrones, protones, alfas, neutrones, iones pesados y mesones. (KNOLL, 1999 pag. 1)

Segun la Fisica Clasica, el intercambio o liberacion de energia se lleva a cabo de manera
continua; es decir, cualquier cantidad de energia, por pequefio que sea, puede ser intercambiada,
siempre y cuando el cambio es consistente con las leyes de conservacién. El destino de un
sistema se determina exactamente si se dan las condiciones y fuerzas iniciales que actdan sobre

ellas. Se puede decir que la Fisica Clasica describe una vista “deterministica” del mundo.

La Teoria Cuantica cambi6 todo eso. De acuerdo con esta teoria, en los niveles atémicos y
subatémicos, la energia puede ser cambiada solo en cantidades discretas cuando un sistema pasa
de un estado a otro. El hecho de que las leyes de conservacion se cumplan es una condicion
necesaria pero no una condicién suficiente para el intercambio de energia y el cambio de un

sistema.

Aun cuando se conocen las condiciones y fuerzas iniciales, el destino del sistema no se
determina con exactitud, sélo se puede hablar de la probabilidad de que el sistema seguira este
desarrollo o aquel otro; que va a hacer algo o nada. Por lo tanto, con la introduccion de la Teoria

Cuéntica, el estudio del mundo fisico cambia de “deterministico” a probabilistico.

La emisién de radiacion atémica y nuclear obedece a las reglas de la teoria cuantica. No se
puede medir el nimero exacto de electrones emitidos por unidad de tiempo, porque estas
sucesiones de emision varian. Sélo se puede determinar el nimero promedio de particulas
emitidas. Ese promedio lleva consigo un grado de incertidumbre, un error. La determinacion de

este error es una parte integral de cualquier medicion de la radiacion. (TSOULFANIDIS, y otros,
2015 péags. 34-35)

2.3.1 Fuentes radiactivas

Desde el principio de los tiempos hasta la actualidad todos los seres vivos han sido, y seguimos
siendo expuestos a la radiacion ionizante y no ionizante. La vida ha evolucionado
significativamente gracias a ella; se las utiliza con fines pacificos en medicina, la industria, la
investigacion y la educacion. No obstante, la mayoria de las personas no conocen las fuentes

naturales y artificiales existentes en nuestro medio.
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2.3.1.1 Fuentes radiactivas naturales

Existen diversas fuentes naturales en el suelo, agua y aire que son materia prima para la

obtencion de fuentes artificiales.

La exposicion de los seres humanos a la radiacion ionizante de fuentes naturales es una
caracteristica permanente e ineludible de la vida en la tierra. Para la mayoria de las personas,

esta exposicién supera al de todas las fuentes artificiales combinadas.

Hay dos principales contribuyentes a las exposiciones naturales de radiacion: alta energia
cosmica, rayos incidentes en la atmdsfera terrestre y nucleidos radiactivos que se originaron en
la corteza terrestre y estan presentes en todas partes en el medio ambiente, incluyendo el propio
cuerpo humano. Los seres humanos llevan a cabo sus actividades diarias normales bajo
radiacion de fondo natural.

El UNSCEAR (Comité Cientifico de Naciones Unidas sobre los Efectos de la Radiacion
Atdmica) identifica cuatro tipos principales como fuentes de exposicién a la radiaciéon natural
para la poblacion.

23111 Radiacién césmica

Los rayos cosmicos son nlcleos atomicos y electrones que viajan a través de la galaxia a una
velocidad cercana a la de la luz. La capa de ozono del planeta Tierra nos protege de la mayoria
de ellos. Sin embargo, estos rayos cosmicos interactdian con los nicleos de los componentes de
la atmdsfera, produciendo una cascada de interacciones y productos de reaccion secundarios que
contribuyen a la exposicion de las personas a dichos rayos los cuales disminuyen en intensidad
con la profundidad de la atmésfera. Las interacciones de rayos cosmicos también producen un
nimero de ndcleos radioactivos conocidos como radionucleidos cosmogénicos. Los mas

conocidos son 3H, 12C, 7Bey 32Na. (UNSCEAR, 2000 pag. 19)

Las particulas incidente de alta energia en la atmosfera interactdan con los dtomos y las
moléculas en el aire y generan un complejo conjunto de particulas secundarias cargadas y no
cargadas, incluyendo protones, neutrones, piones y nucleos con menor nimero de protones,
produciendo lo que mencionamos anteriormente, una cascada nuclednica en la atmosfera.

Debido a su trayectoria libre, los neutrones prevalecen en altitudes mas bajas.

Como resultado de las diversas interacciones los neutrones entre 50 y 500 MV se producen por

desexcitacion nuclear (evaporacion).
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2.3.1.1.2 Radiacién terrestre

Los radionucleidos de origen natural terrestre (también llamados radionucleidos primordiales)
estan presentes en diversos grados en todo el medio ambiente, incluido el propio cuerpo
humano. Sélo los radionucleidos con vidas medias comparables a la edad de la tierra, y sus
productos de desintegracion, existen en cantidades significativas. La irradiacion del cuerpo
humano a partir de fuentes externas es principalmente por la radiacion gamma emitida por

radionucleidos del 238U, 232Thy del 4JK.

Las exposiciones al aire libre surgen de radionucleidos terrestres presentes en niveles de trazas
en todos los suelos. Los niveles de radiacion mas altos estan asociados a rocas igneas, como el
granito, y los niveles mas bajos con las rocas sedimentarias. Hay excepciones; sin embargo, ya

que algunas lutitas y rocas de fosfato tienen relativamente alto contenido de radionucleidos.
(UNSCEAR, 2000 pags. 20-22)

Ha habido muchos estudios para determinar los niveles de fondo de los radionucleidos en los

suelos, que pueden a su vez estar relacionados con las tasas de dosis absorbidas en aire.

Ademas de las variaciones de lugar en lugar, la tasa de dosis gamma ambiental en el aire en
cualquier ubicacion especifica no es constante en el tiempo porque estd sujeta a fuertes

fluctuaciones de los descendientes de los radionuclidos antes mencionados.

Una persona puede ser expuesta a la radiaciéon mas de lo normal si tomamos en cuenta que la
mayoria de los materiales de construccion son obtenidos del suelo, a veces, dentro de una
edificacion hay mayor concentracion de radiacion que al aire libre dependiendo del tiempo de
contacto. Los edificios construidos con madera tienen niveles de radiacion semejantes a los del

aire libre. (CAVEDON, 2005 pag. 13)

2.3.1.1.3 Radiacion interna

Las radiaciones internas surgen de la incorporacion de radionucleidos terrestres por inhalacion,
por ingestion o por contaminacion, debido a que algunas particulas radiactivas se pegan a las
particulas de aire y estas a su vez a algunos alimentos de consumo masivo. Las dosis por
inhalacion son consecuencia de la presencia en el aire de particulas de polvo que contienen

238 232

radionucleidos de “35U y “35Th provenientes de las cadenas de desintegracion.
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El componente dominante de la exposicion por inhalacion son los productos de la
desintegracion de vida corta del radon el cual a su vez es descendiente del uranio. Las dosis por
ingestion son principalmente debido al 3K y de los radionucleidos de la serie del 235U y 232Th

presentes en los alimentos y el agua potable.

A partir de mediciones externas se puede estimar la tasa de dosis de concentracion del 15K en el
cuerpo. El andlisis del contenido de radionuclidos de la serie del uranio y del torio del cuerpo
requiere un andlisis quimico mas complejo de los tejidos, y no hay los suficientes datos

disponibles. (CEMBER, 1996 pag. 40)

Los anélisis de los contenidos de radiondclidos de alimentos y agua, junto con los datos de
bioensayo y un conocimiento del comportamiento metabdlico de los radionucleidos
proporcionan una base alternativa para la estimacion de la dosis. La recoleccion de muestras es
mas facil y al ser examinadas reflejan ampliamente las caracteristicas de un lugar determinado.
Con estos datos, las estimaciones de dosis para los nifios asi como para los adultos se pueden

derivar.

2.3.1.2 Fuentes radiactivas artificiales

Se puede obtener una fuente radiactiva artificial mediante la estimulacion de un is6topo por
reaccion nuclear, es decir, que tal is6topo se forma cuando un atomo es bombardeado con

particulas altamente energéticas, cambiando la estabilidad del mismo.

El sodio tiene 11 protones y 12 neutrones en su nucleo, es estable, cuando lo bombardean con
neutrones o particulas cargadas de alta energia como protones, deuterones, particulas alfa, o
iones pesados; estas particulas entran en el nlicleo y perturban el equilibrio estable de protones y

neutrones.

En algunos casos, este nuevo balance constituye un nucleo estable, pero en la mayoria de los
casos, el nuevo sistema formado es inestable y comienza a emitir particulas alfa, beta y rayos

gamma como los isétopos radiactivos naturales.

Estos radioisétopos artificiales una vez producidos decaen como los radioisétopos naturales; a

continuacion algunos ejemplos:

28Na+ jn—> 3Na+vy
52Co + 3n - 8%o +vy
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g + in - 1}

Ag+y
13A1+ YN - 3K + {H + 25n

Los isotopos, ya sean radioactivos o no, conservan sus propiedades fisicas y quimicas, lo que se
aprovecha para multiples usos en diferentes ramas como la medicina, agricultura, educacion,

investigacion entre otros. (MITTAL, y otros, 2011 pag. 117)

Los radioisétopos artificiales se encuentran en fuentes selladas o dentro de una cépsula con el
blindaje adecuado, considerando factores como el radionuclido, la forma fisica y quimica, y la

actividad; debido a que estas fuentes pueden contaminar el medio sean manipuladas o no.

2.3.2 Detectores de radiacion

Como se ha visto anteriormente hay multiples radiois6topos naturales y artificiales que existen
en nuestro medio, y es necesario que los seres humanos podamos estimar con certeza la
cantidad de radiacion a la que estamos expuestos diariamente, si fuera el caso en un hospital, en
una central nuclear, en la vivienda, al consumir un alimento o utilizar el agua; en definitiva

donde desarrollemos nuestras actividades cotidianas.

La mayoria de los detectores de radiacion presentan un procedimiento semejante. La radiacion
ingresa en el detector e interacciona con los &tomos de éste. La radiacion cede totalmente o gran
parte de su energia a los electrones ligados de estos atomos, por consecuencia, se libera
electrones de energia relativamente baja que son recogidos y analizados mediante un circuito

electrénico. (KNOLL, 1999 pag. 103)

El tipo de material del detector depende de la clase de radiacion a estudiar y de la informacion
gue se busca obtener. Para detectar particulas alfa de desintegraciones radiactivas o particulas
cargadas de reacciones nucleares a baja energia (MeV), basta con detectores muy finos, dado
gue el recorrido maximo de estas particulas en la mayoria de los sélidos es tipicamente inferior

a las 100 micras.

En el caso de los electrones, como los emitidos en las desintegraciones beta, se necesita un
grosor para el detector de 0.1 a 1 mm; sin embargo, para detectar rayos gamma puede que un
grosor de 5 cm resulte adn suficiente para convertir estos fotones tan energéticos en un pulso

eléctrico.
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Para medir la energia de la radiacion en un tiempo corto, debemos escoger un detector en el cual
la amplitud del pulso de salida sea proporcional a la energia de la radiacién incidente. Se debe
elegir un material en el que el nimero de electrones sea grande para evitar que posibles

fluctuaciones estadisticas afecten al valor de la energia.

Para medir la radiacion emitida en un tiempo determinado, debemos seleccionar un material en
el que los electrones sean recogidos rapidamente en un pulso, siendo el nimero de éstos aqui

menos importante.

Para determinar el tipo de particula, debemos elegir un material en el que la masa o carga de la
particula proporcione un efecto conocido; y para medir el spin o la polaridad de la reaccion,

debemos escoger un detector que pueda separar distintos estados de polarizacion o spin.

El detector adecuado para un ritmo de cuentas extremadamente alto deberéa tener la capacidad de

recuperarse rapidamente de una irradiacion antes de poder contar la siguiente.

Para un ritmo de cuentas muy bajo, sin embargo, es mas importante buscar reducir el efecto de
las radiaciones de fondo. Pero si nuestro objetivo es reconstruir la trayectoria de las radiaciones
detectadas, debemos utilizar un detector que sea sensible a la localizacion en la que la radiacion
penetra.

Tabla 1-2: Esquema de deteccion de particulas energéticas cargadas

METODO DE TIPO DE DETECTOR MEDIO DE DETECCION
DETECCION

Deteccidn de portadores Camaras de ionizacion Gases

libres de carga Semiconductores (Silicio,

Germanio, y compuestos
semiconductores)
Elementos nobles en forma

condensada

Contadores proporcionales Gases

Liquidos de elementos nobles

Contador Geiger-Miller y Gases

contadores de avalanchas

Sensores de luz Detectores de centelleo Cristales inorganicos

Liquidos organicos y
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plasticos

Elementos nobles

Detectores Cherenkov Gases. Liquidos y solidos
transparentes
Deteccidn de portadores de Detectores hibridos Gases y liquidos de elementos
carga libres + sensor de luz nobles (Argon, Xenon)
Visualizacién de trayectoria Detectores de grabado de Minerales
trazas Vidrio
Plastico

Fuente: (KAPOOR, y otros, 2005 pag. 2)

El nimero de detectores de radiacion nuclear es tan extensa que la Tabla 1-2 s6lo puede ser
tomada como representativo de los principios involucrados en la deteccion de la radiacion y no

como una lista exhaustiva de todos los tipos de detectores.

2.3.3 Detectores semiconductores de estado sélido

La manera en que la radiacion gamma interactia con la materia se explica en términos de
diversos mecanismos, donde existe transferencia de energia de los rayos gamma a los electrones
y, en el caso de produccién de pares, positrones. Las particulas pierden su energia cinética
dentro del detector, creando atomos ionizados y pares de iones. Estas maltiples particulas

forman la base de la sefial del detector.

Se debe considerar las diversas propiedades basicas y necesarias para que un detector de
espectrometria gamma funcione correcta y Optimamente. El detector deberia tener un
coeficiente de absorcion suficientemente alto para la radiacion gamma de manera que exista una
absorcion probablemente completa. Se puede lograr si el material del detector tiene un nimero
atomico alto, capaz de absorber la radiacion gamma y producir diversas particulas cargadas

(pares electron-hueco). (HLAWICZKA, 1977 pég. 21)

En un éatomo libre, los electrones estan dispuestos en diferentes niveles de energia. La
combinacion de diferentes 4&tomos en una estructura solida amplia los niveles de energia,
transformandose estos en bandas de energia, cada uno de los cuales puede contener un nimero

fijo de electrones y a su vez puede excluir a otros.
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La banda de energia méas alta ocupada es responsable de las reacciones quimicas, conocida
como banda de valencia. Un electrén con la suficiente energia puede ser capaz de moverse de
un atomo a otro o saltar a niveles de energia superiores, si un campo eléctrico externo aplicado

al material produjera un flujo de corriente. (BASOLO, y otros, 1980 pags. 32-33)

Existen tres tipos de materiales: aisladores, conductores y semiconductores, los cuales difieren

en sus estructuras electronicas.

En un aislante, la banda de valencia esta llena y los préximos estados de energia disponibles
estdn en una banda mas alta, llamada la banda de conduccion, separados por una region
prohibida. Para que un electron pueda migrar a través del material, debe ganar suficiente energia
para saltar de la banda de valencia a través de la banda prohibida y llegar a la de conduccién. En
un aislante, esta brecha es del orden de 10 eV. (WILLIAM, y otros, 2007 pag. 617)

Practicamente los electrones son inmdviles y el material es incapaz de pasar una corriente
eléctrica, por grande que sea el campo eléctrico. En un metal, las bandas de valencia no estan
llenas y la banda de conduccion es continua con la banda de valencia, por lo que si se impone
un campo eléctrico por pequefio que sea, hara que la corriente fluya. (ALBERT, 1956 pégs. 33-34)

Desde el punto de vista de la construcciéon de un detector de rayos gamma practico, un metal
como unidad de deteccion es de poca utilidad debido a que la corriente extra causada por la
interaccion de los rayos gamma seria insignificante en comparacion con la corriente de fondo

(background) normal. (KRAGH, 1999 pags. 371-372)

La estructura de bandas de los semiconductores es diferente a la de los aislantes. Las bandas de
valencia estan llenas pero el intervalo de banda es mucho menor, del orden de 1 eV, similar a
las energias alcanzables por excitacion térmica. En condiciones normales siempre habra una
pequefia poblacion de electrones en la banda de conduccion y el material exhibird un grado
limitado de conductividad. La probabilidad de que un electrén sea removido a la banda de

conduccion esta fuertemente influenciada por la temperatura. (WILLIAM, y otros, 2007 pag. 618)

Al enfriar el material disminuye el nimero de electrones en la banda de conduccién, reduciendo
de este modo la corriente de background (en términos del detector, la corriente de fuga) para
que sea mucho més facil detectar la excitacion adicional debido a las interacciones de rayos

gamma. Esta es la base de un detector semiconductor de rayos gamma. (GILMORE, 2006 pag. 88)

Cuando un electrén es promovido desde la banda de valencia, o cualquier otra, hacia la banda

de conduccion, surge una vacante que se carga positivamente, denominado “hueco”. Estos
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huecos son moviles. Entonces un electron dentro de la banda de valencia puede llenar asi el
hueco y a su vez dejar otro. En presencia de un campo eléctrico externo, el hueco puede parecer

que se mueve hacia el catodo, fluyendo en una direccidn contraria a los electrones.

El namero final de electrones recogidos puede crear un pulso eléctrico cuya amplitud es
proporcional a la energia de la radiacion incidente. Ademas dado que ambos electrones y huecos
llevan carga, ambos contribuyen a la conductividad del material, y a una redistribucién

electronica. (ALBERT, 1956 pags. 39-40)

Aunque los materiales semiconductores proporcionan un medio facil por el cual los pares
electron-hueco se pueden colectar, en la practica este proceso debe llevarse a cabo en un plazo
de tiempo razonablemente breve. Se necesita un material semiconductor con coeficiente de
absorcion grande, que proporcione el mayor nimero de pares electron-hueco, a su vez que
permita una buena movilidad de los mismos, y sea de alta pureza con monocristales distribuidos

perfectamente. En base a estas caracteristicas tenemos dos elementos, germanio y silicio.
(SCHULER, 1986 pags. 8-9)

Para controlar la conduccion eléctrica de los semiconductores son afiadidas pequefias cantidades
de materiales llamados dopantes. En el proceso de dopado son introducidos en la red cristalina
atomos con valencia 3 0 5. En el caso de 4&tomos de valencia 5 (P, As, Sb) cuatro de los
electrones forman enlaces covalentes con los atomos vecinos de Si o Ge. El quinto se puede
mover libremente a través de la red cristalina y forma un conjunto de estados de energia

discretos justo bajo la banda de conduccion.

Debido a que existe un exceso de portadores de carga negativa, este material se llama
semiconductor de tipo-n. Por otro lado, se pueden usar atomos de valencia 3 los cuales intentan
formar 4 enlaces covalentes con los atomos vecinos de Si 0 Ge, produciendo vacantes. Estos
forman estados aceptores justo sobre la banda de valencia y el material recibe el hombre de
semiconductor tipo-p debido a que los portadores dominantes de carga son los huecos cargados

positivamente. (HLAWICZKA, 1977 pég. 30)

Cuando se ponen en contacto un material de tipo-p y uno de tipo-n, los electrones del
semiconductor de tipo-n pueden difundirse a través de la unién en el semiconductor de tipo-p y
combinarse con los huecos. En las proximidades de la unién p-n, los conductores de carga son

neutralizados, creando una region denominada zona de deplecion.
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La difusion de electrones de la regidn tipo-n deja atrds estados ionizados, mientras que en la
region tipo-p quedan estados aceptores fijos cargados negativamente. Se crea por tanto un
campo eléctrico que finalmente impide que la difusion continte. Se forma una unidén p-n tipica
de un diodo. ElI numero de electrones recogidos crea un pulso eléctrico cuya amplitud es
proporcional a la energia de la radiacion incidente. (ADAMS, y otros, 1970 péag. 60)

En la practica estos detectores operan con grandes voltajes inversos (1000-3000V) que
aumentan la magnitud del campo eléctrico en la region de deplecion haciendo mas eficiente la
recoleccién de la carga y aumentando el ancho de la region de deplecidn, es decir el volumen

sensible del detector, forzando que mas cargas se desplacen de un tipo de material al otro.

A la hora de construir estos detectores se puede partir de un semiconductor de tipo-p en el que
se difunden atomos de Li. La capa de tipo-n creada al producir detectores como Ge(Li) o Si(Li)
es del orden de 1 um de grosor, la cual es facilmente penetrada por rayos gamma de energia
media (el rango de un foton de 100 kV en Ge es de unos 4 mm y en Si es de unos 2 cm). Sin
embargo, para particulas cargadas el alcance es mucho menor, por ejemplo, para un electrén de
1 MeV, el alcance es de 1 mm en Si y Ge; mientras que el alcance es de tan s6lo 0,02 mm en

ambos detectores para una particula o de 5 MeV. (HLAWICZKA, 1977 pégs. 36-39)

Asi una capa del grosor de 1 mm como puede tener la capa-n, impediria a las particulas alcanzar

la zona de deplecion (zona de transicion entre la banda de conduccion y la banda de valencia)

Para particulas cargadas, la mejor eleccién es un detector de barrera de superficie, en el que una
capa tipo-p extremadamente fina se deposita en una superficie de Si de tipo-n. Una fina capa de

oro es entonces evaporada en la superficie frontal para servir de contacto eléctrico. (SCHULER,
1986 pags. 11-13)

El grosor total que las particulas deben penetrar para alcanzar la zona de deplecion es de
aproximadamente de 0,1 mm. El tiempo necesario para recoger la carga de un detector de gran
volumen se encuentra en el rango de 10 ns — 100 ns, dependiendo de la geometria del detector

(plano o coaxial) y en el punto de entrada de la radiacion respecto a los electrodos.

La principal desventaja de este tipo de detectores reside en que la distribucion de Li a
temperatura ambiente resulta sumamente inestable, por lo que estos detectores se deben
almacenar y operar a bajas temperaturas (normalmente la que corresponde a la de evaporacion

del nitrégeno liquido a presion atmosférica, -196 °C). (KNOLL, 1999 pags. 383-384)
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El silicio tiene un nimero atomico pequefio, lo que significa que en la practica solo se utiliza
para mediciones de fotones de baja energia (Rayos X), en cambio el germanio tiene un nimero

atémico alto, de tal manera que se usa para medir radiaciéon gamma.

2.3.3.1 Detector de germanio hiperpuro

Existe la disponibilidad del germanio en un estado excepcional de pureza, 101° 4tomos/cm3,
con lo que se pueden conseguir detectores cuyos volumenes activos son comparables a los de

Ge(L1i), y que reciben el nombre de detectores de germanio hiperpuro.

La técnica que se utiliza para conseguir un grado tan bajo de impurezas, es el calentamiento
localizado en un extremo del cristal, haciendo de esta zona un material fundido, el cual atrae y
barre las impurezas de todo el detector. Después de muchas repeticiones, llegamos a un limite
de pureza deseada, es decir, que siempre habra un nimero pequefio de impurezas donadoras o

aceptoras, que hacen al cristal del detector ser de tipo n o p respectivamente. (ALBERT, 1956 pag.
36)

La configuracion bésica de un detector de germanio hiperpuro es del tipo n* —p —p* (la
designacion + corresponde a alto grado de dopaje). La zona n* esta generalmente constituida
por un depdsito de litio logrado por evaporacién y al cual se lo ha hecho migrar ligeramente por
efecto térmico. La zona de carga espacial queda constituida en la zona de juntura n* —p

polarizada en inversa y el contacto p*, por un depésito metalico adecuado.

Polarizando con valores suficientemente altos de tension la zona p* negativamente respecto de
la zona n*, puede lograrse que el volumen efectivo se extienda a todo lo largo de la regién p y
que los tiempos de coleccién se reduzcan suficientemente para minimizar la recombinacién de

pares electron-hueco que degradan la resolucion. (HLAWICZKA, 1977 pags. 41-42)

2.3.4 Espectrometria gamma con detector de Germanio Hiperpuro (GeHP)

La espectrometria de rayos gamma es un método analitico que permite la identificacion y
cuantificacion de los is6topos emisores gamma en una variedad de matrices. En una sola medida
con un intervalo de tiempo especifico y con poca preparacion de la muestra, la espectrometria

de rayos gamma con GeHP es muy eficiente.

La fuente de radiacion gamma o muestra a ser analizada se coloca sobre el detector

semiconductor de germanio hiperpuro (HPGe), enfriado con nitrogeno liquido y alimentado con
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alto voltaje. Los fotones gamma emitidos por la fuente y que inciden sobre el detector generan
pulsos eléctricos producidos por la ionizacion del medio, y que son amplificados, analizados y
registrados por los dispositivos electronicos asociados.

El parametro a determinar mediante esta técnica es la actividad especifica (actividad por unidad
de masa o de volumen) para cada uno de los radiondclidos naturales o artificiales que se
encuentren en la muestra objeto de ensayo, presentes en cantidades superiores a las cantidades
minimas detectables del sistema. Esta cantidad minima detectable es diferente para cada tipo de
muestra y para cada radiondclido, ademas es funcion del tipo de geometria y del tiempo de

conteo. Un sistema de deteccidén y adquisicion de datos por espectrometria gamma de alta

Amplificador
Lineal

Detector |€&—— FPre-amplificador

bl
ADC

Fuente
de Poder

Analizador
Multicanal

/ha namiento
Impresora de dates

resolucion puede ser esquematizado de la siguiente manera:

Figura 3-2: Esquema del sistema de deteccion por espectrometria gamma
Fuente:  (SUAREZ, 2015)

La altura del pulso eléctrico generado depende de la energia del fotén gamma incidente (Eg).
Estos pulsos son identificados, clasificados y contados, obteniéndose asi un espectro en forma
de histograma del nimero de pulsos o desintegraciones detectadas durante el tiempo de
medicion, siendo la localizacion del pico de absorcidn total caracteristico de una energia
incidente especifica. Este espectro también recibe el nombre de espectro de emisién gamma, y
permite identificar el respectivo radiondclido emisor gamma en cualquier muestra. (SUAREZ,
2015)

La identificacion de radionuclidos se realiza con el auxilio de las bibliotecas de radiondclidos de
programas de cOmputo o publicaciones, conteniendo energias de los fotones gamma
correspondientes a cada transicion, y sus respectivas probabilidades de emisién por

desintegracion.

27



La localizacién es dada por la altura del pulso y corresponde a un cierto canal del analizador
multicanal, siendo determinada a partir del centroide del pico. Asi mismo, la identificacion de la
energia exige una curva de calibracién del espectrometro gamma, que relaciona la energia Eg
con el canal (localizado) del analizador multicanal. Esta curva es llamada curva de calibracion
canal-energia, o simplemente calibracion en energia, siendo dependiente del ajuste del

amplificador de la sefial.

El area del fotopico de absorcidn total es directamente proporcional a la actividad del respectivo
radionuclido en la muestra, y es corregida por la eficiencia del sistema de conteo. El calculo del
area es realizado con programas de cémputo que calculan el area y el centroide simulando una
gaussiana. (KNOLL, 1999 pag. 113)

La relacién entre el area de un fotopico de absorcidn total y la actividad de los radioniclidos
correspondientes a una muestra es establecida por las curvas de calibracion en eficiencia.

Para un mismo sistema de deteccion, son definidas curvas de eficiencia para cada geometria de

conteo de la muestra.

2.3.4.1 Instrumentacion del sistema de espectrometria gamma

Un sistema de espectroscopia gamma basado en un detector HPGe consiste en una fuente de
alimentacion de alto voltaje, un preamplificador, un amplificador, convertidor analdgico digital
(ADC) y un analizador multicanal (MCA).

El primer estandar establecido para la Fisica Nuclear es un sistema de alta energia modular
denominado NIM (modulo de instrumentacion nuclear). En este sistema, el aparato electronico

basico esta construido en forma de mddulos de acuerdo a los contenedores normalizados.

El sistema NIM ofrece enormes ventajas en cuanto a flexibilidad, intercambio de instrumentos,
reduccién de esfuerzo de disefio, facilidad en la actualizacion de los instrumentos, entre otros.

Por consecuencia existe una reduccion de costos y un uso mas eficiente de los instrumentos.
(ALBERT, 1956 pag. 245)

La funcion del preamplificador es el de extraer la sefial del detector sin degradar
significativamente la razon sefial a ruido (S/R). La carga creada dentro del detector después de
la interaccion de los fotones con el cristal del detector es recogida por el preamplificador (PA).

La carga creada da lugar a la corriente y esta se convierte en un pulso de voltaje de salida
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proporcional a la carga de entrada. Para maximizar el rendimiento, el preamplificador debe estar

ubicado en el detector.

En la préactica el preamplificador es el unico modulo electrénico que se disefia y construye para
un tipo especifico de detector.

El amplificador sirve para dar forma al pulso, y observarlo con mayor detalle. En este moédulo,
el tamafio (altura) de los pulsos se incrementa, y se va formando cuidadosamente para eliminar
problemas con el ruido electrénico, los cambios en la linea de base, y los pulsos se " montan "

para obtener una sefial de forma gaussiana o triangular. (GILMORE, 2006 pag. 225)

El analizador multicanal (MCA) es la base de la mayoria de las mediciones experimentales.
Realiza la clasificacion de los pulsos en funcién de su altura, proporcionando un monitoreo
visual, ya sea en la forma de los resultados finales o datos para su posterior andlisis.

El analizador multicanal recoge pulsos en todos los rangos de energia a la vez y muestra esta
informacién en tiempo real. Cada uno de los niveles en que se clasifican los pulsos se denomina
canal. Mediante el proceso de calibracién en energias, se determina la relacién entre el nimero

de canal o altura del pulso y la energia. (MELISSINOS, 2003 pégs. 72-74)

El analizador multicanal (MCA) consiste bésicamente en un convertidor analdgico-digital

(ADC) que realiza la conversion de los pulsos cuyo resultado se almacena posteriormente.

El nimero en el ADC va cambiando rapidamente y debe de alguna manera "almacenarse" para
Su uso posterior en una memoria que puede ser externa o interna en un ordenador personal. El

proceso de almacenamiento puede ser descrito por las siguientes etapas:

1. El contenido del contador ADC (un namero) se utiliza como una direccién para
identificar un contador (o canal) del analizador multicanal.

2. El contenido de este canal se incrementa en "1".

3. El MCA utilizado para espectroscopia gamma contiene 4096 (4 K), 8192 (8 K) o 16384
(16 K) canales. Si una ganancia de conversién equivalente a 0,25 keV / canal se utiliza
8192 canales del MCA, para que la region de energia de 0 a 2000 keV puedan ser

cubiertos. Cada canal tiene la capacidad de almacenar al menos 106 pulsos.

Los contenidos de los diferentes canales (nimero de recuentos) como funcién del nimero de
canal (direccion), se conocen como el espectro de la altura del pulso; tanto para la

representacion analdgica y digital.
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Los modos de adquisicion de datos pueden ser de dos tipos:

e Anadlisis de la Altura del Pulso (PHA)
e Multi-entrada de PHA

En el modo de funcionamiento PHA, un tren de pulsos a partir de un detector de radiacion se
aplica a la entrada del MCA. Estos pulsos tienen amplitudes (alturas) que son proporcionales a
las energias de la radiacion incidente que fue absorbido por el detector. Contando el nimero de
ocurrencias de pulsos de cada altura y formando un histograma, el MCA registra el espectro de
energia de radiacion. (GILMORE, 2006 pags. 9-10)

Un MCA utilizando multiples entradas PHA permite recoger y almacenar multiples espectros

simultaneos.

2.3.5 Anadlisis de la altura de los picos en el espectro

2.3.5.1 Forma del pico

Si se cuenta un Gnico nucleido que emita fotones con diferentes energias (por ejemplo, 37Cs a
661 keV), todos los pulsos eléctricos que tengan la misma energia tedricamente deben tener la
misma altura. En la practica los valores de altura se extienden por una estrecha banda de canales
del MCA. La forma del pico se puede representar como una distribucién gaussiana, la anchura
total a la mitad de la altura maxima (FWHM) de un pico en el espectro se utiliza como una

medida de esta energia.

El aumento del parametro FWHM depende de las propiedades intrinsecas del detector, el tipo y
la configuracion de los mddulos electronicos que se utilizan. Los datos son procesados por el
software debido a que es un algoritmo complejo. Esto es un indicativo cuantitativo de la

resolucion esperada de un detector. (GOULDING, 1988 pags. 119-124)
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Figura 4-2: Pardmetros del pico representativo de un espectro

Fuente: http://www.faculty.virginia.edu/

2.3.5.2 Busqueda del pico

El célculo del centroide del pico permite el analisis automatico de los espectros desconocidos.
La capacidad de busqueda automatica del pico se utiliza cominmente con detectores gamma.

Es relativamente facil de observar el espectro de altura de pulso mostrado por el MCA. Se debe
tener en cuenta que no todos los picos que estan presentes en el espectro son Utiles, por lo tanto
la biblioteca nucleido es esencial en este proceso. Se trata de una lista (inventario) de nucleidos
que son seleccionados por el analista de antemano, y que contienen al menos la siguiente

informacion.

e Por cada nucleido enumerado: el simbolo del is6topo y la vida media
e Por cada linea de energia del fotdn emitido por este radionlclido: La energia fotonica

aceptada (kV) y el rendimiento de esa linea (nimero de fotones por desintegracion).
(GILMORE, 2006 pag. 63)

2.3.5.3 Resolucion pico

El analista mediante espectrometria gamma a menudo tiene que hacer frente a situaciones en las

que dos picos adyacentes se superponen en cierta medida.
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La situacion se puede mejorar mediante el uso de detectores de muy alta resolucion, pero el
problema no puede ser eliminado por completo. En algunas de las aplicaciones (por ejemplo,
analisis de activacion) los espectros son muy ricos en lineas, de manera que tres 0 méas lineas
pueden solaparse. A veces las lineas estdn demasiado juntas que el "valle" entre los dos picos
desaparece, por lo que el analista no puede estar seguro de cuantos picos estan presentes.

El software tiene un identificador de solapamiento que indica cuando el valor esperado FWHM
para una region de interés (ROI) en particular es mayor que el valor esperado para un solo pico

a la misma energia.

Todos los datos (es decir, nimero de cuentas en cada canal) estan sujetos al error estadistico
normal. Cuando la contribucién del pico mas grande se resta de los datos de la ROI, el error

probable puede aumentar en los datos restantes.

Esta propagacion de error continla a medida que se "retiran" mas picos. Si el nimero de picos
individuales que son necesarios para describir los datos experimentales es mayor, pero a su vez
estos picos en el espectro se encuentren superpuestos, los resultados finales se convertiran en

menos fiables.

Puede suceder que el procedimiento de blsqueda de picos falle, entonces el software en la
mayoria de casos, supone que el valor de referencia es la region del "valle" entre dos picos

superpuestos.

La Unica manera de asegurar que los datos no fueron tratados de esta forma, es inspeccionar
visualmente el espectro de la altura del pulso, y determinar como se resolvieron los picos y
donde se colocé la linea de base. Este enfoque, por razones de tiempo que genera un costo

adicional, no se puede aplicar a cada espectro que se encontrd por el analista. (MELISSINOS, 2003
pag. 65)

2.3.5.4 Determinacion del area del pico

Para determinar el rea del pico es necesario eliminar el background tomando una region de

interés, ademas de trazar una linea que defina la base de la gaussiana.

El FWHM del pico, se compara con el valor esperado para este detector a esta energia. Si los
valores coinciden, se supone que solo un fotén es responsable de este pico. Si el pico es mas

ancho de lo esperado, se supone que es una combinacion de dos o mas picos, y se aplica un
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proceso complejo denominado pico de deconvolucion (operacidn matematica para la

recuperacion de datos que han sido degradados).

Si existe un pico demasiado estrecho el software lo rechaza en el proceso de blsqueda. El area
del pico (nimero de recuentos) correspondiente al evento de energia es calculado por un
algoritmo Unico del sistema del equipo. (KEYSER, 1991 péags. 10-14)

El analista puede seleccionar el nimero de canales en ambos lados del pico que se utilizaran
para el célculo del valor de la "base" de la gaussiana. La seleccion de un nimero mayor (base
méas amplia) mejorara la calidad del resultado, reduciendo el error probable, pero va a causar

problemas cuando las ROI adyacentes estén muy juntas.

El software también calcula un error probable en el area del pico neto, mediante la aplicacién de

las estadisticas de conteo estandar y la adicién de los errores en los valores.

También se determina la posicion centroide del pico (nimero de canal). Este valor se convierte
a continuacion en el valor de energia correspondiente (kV) mediante el uso de los parametros de
calibracion en energia actuales que se dispone en la base de datos del equipo.

La fiabilidad de los valores de area y posicion de pico son extremadamente sensibles a los
errores en la linea de base: Si el software realiza calculos sin tomar en cuenta este parametro
importante, todos los valores calculados mas tarde se convierten en inciertos por que no se

podré identificar al nucleido verdadero.

2.3.5.5 Calculo de la actividad

El paso final en el anéalisis del nucleido es determinar la intensidad de la radiactividad
correspondiente a cada isétopo. El area neta del pico esta directamente relacionada con la
intensidad, pero también es necesaria para corregir la eficiencia del detector, la proporcion de
rendimiento de la fuente, y la vida media (si se desea relacionar la actividad a un tiempo
anterior o actual). Existe un porcentaje ya establecido para las desintegraciones de cada
radiondclido que conducen a los diversos rayos gamma, conocido como probabilidad de

transicion gamma. (ATTIX, 1986 pag. 102)

Aunque el software de analisis espectral computarizado puede realizar varias tareas de busqueda
de picos para obtener la actividad del radionuclido, se puede también realizar los calculos

manualmente. El analista identificaria por inspeccion visual el fotopico y utilizando una tabla de
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las energias de desintegracion puede comprobar la existencia de los nucleidos inciertos.
(GILMORE, 2006 pag. 94)

La actividad especifica de la muestra (Bq / kg) se calcula de la siguiente manera:

N (2:3)
T

A =1000

meP,
donde N son los conteos netos del fotopico, T es el tiempo vivo de las mediciones (segundos),
m es la masa de la muestra utilizada (gramos), € es la eficacia de recuento de la energia del
nucleido especifica y Py es la probabilidad de transiciéon gamma para una energia especifica. No

hay correcciones sobre la auto- absorcién u otros efectos que se realicen en este momento.
(FERRER, 2006 pag. 159)

El software puede hacer todos estos calculos de manera muy eficiente y presentara al analista
todas las posibilidades y los valores de actividad especifica corregidos.

2.3.5.6 Correcciones de fondo

En el espectro el pico de energia total de la altura del pulso es impuesto sobre una base
relativamente suave. Esta "base" se denomina a veces como “fondo” y en la practica como
background"”. En espectrometria gamma las contribuciones de fondo pueden ser identificadas

sin afectar a la linea analitica, por lo tanto, no se requieren correcciones de fondo.

Hay casos aislados donde la linea del radiondclido también esta presente en el espectro de la
altura del pulso obtenida sin una muestra en la unidad de deteccion (por ejemplo 233Bi en 609
kV). Bajo estas circunstancias, se hace necesario medir un espectro de altura de pulso solamente
para el fondo y calcular la contribucion efectiva en la linea del radioniclido. Este valor en

blanco se resta de la cantidad de actividad medida teniendo en cuenta lo siguiente:

o El espectro de fondo debe ser procesado en varias ocasiones con los valores "de masas"
que se aplican a las muestras correspondientes.

o La interferencia es causada a menudo por el recipiente de la muestra, y no por los
alrededores.

° La actividad de fondo calculada se resta, y no el espectro de fondo. (GOULDING, 1988 pég.
214)
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2.3.5.7 Distorsiones del tren de impulsos debido al chogue en cadena

Para reducir las distorsiones debidas a los choques en cadena o ruido electrénico, son usados
los pulsos de decaimiento generados por el equipo en tiempos largos en las etapas iniciales de
conteo. A altas tasas de conteo hay entonces una posibilidad de que podria ocurrir un segundo
evento en el detector antes de que el pulso desde el evento anterior haya decaido. El segundo

pulso se "afiade" en la cola de la primera.

Este efecto se conoce como pulso pile-up, y dara lugar a un valor de altura de pulso medido para
el segundo pulso que es mayor que el valor verdadero. El resultado final del chogue en cadena
en el tren de pulsos es que algunos de estos pulsos en el pico de energia completa se desplazan a
valores mas altos; dando una gran degradacién de alta energia del pico en el espectro de la

altura del pulso. (HLAWICZKA, 1977 pag. 76)

El efecto de pulso pile-up puede ser eliminado por el hardware, utilizando un sensor de voltaje
para controlar continuamente la entrada del ADC. Si la tension es cercana a cero, un nuevo
pulso es aceptado y procesado por el ADC. Si la tension no es cercana a cero, el ADC esta
cerrado, y no aceptard nuevos pulsos hasta alcanzar un valor cercano a cero. (La eliminacién del
pulso distorsionado crea otro problema: algunos de los impulsos entrantes se rechazan y no se

puede procesar).

2.3.5.8 Mediday correcciones del tiempo

El ADC requiere un poco de tiempo para procesar un pulso entrante. Durante este periodo,
conocido como el tiempo muerto del instrumento, no puede aceptar otro pulso. Por

consiguiente, este segundo pulso se pierde. Esto dara lugar a resultados inexactos.

Otro problema surge para muestras que contienen nucleidos de corta duracion, si el periodo de
recuento es del mismo orden que la vida media de estos nucleidos, y disminuye el tiempo
muerto durante el periodo de conteo. El sistema compensa los impulsos perdidos mediante la
adicion de mas tiempo para el recuento al final del periodo seleccionado. Pero la actividad del
nucleido de corta duracion es entonces menor que el valor al comienzo del periodo de medicion,
porque se perdieron mas impulsos debido a un mayor tiempo muerto del ADC. El efecto neto es
que la correccion de tiempo muerto procesada por el software en la calibracion, compensa los

nucleidos de corta duracion; y el exceso compensa los de larga vida. (EURACHEM, 1998)
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2.4 Norma Internacional ISO/IEC 17025

La primera edicion (1999) de esta Norma Internacional fue producto de la amplia experiencia
adquirida en la implementacién de la Guia ISO/IEC 25 y de la Norma EN 45001, a las que
reemplazo6. Contiene todas las directrices que tienen que cumplir los laboratorios de ensayo y de
calibracion si desean demostrar que poseen un sistema de gestion, son técnicamente

competentes y son capaces de generar resultados técnicamente validos.

La primera edicion hacia referencia a las Normas ISO 9001:1994 e ISO 9002:1994. Dichas
normas han sido reemplazadas por la Norma ISO 9001:2000, acorde a esta Norma se hizo

necesario organizar la Norma ISO/IEC 17025.

El creciente uso de los sistemas de gestion ha producido un aumento de la necesidad de asegurar
que los laboratorios que forman parte de organizaciones mayores o que ofrecen otros servicios,
puedan funcionar de acuerdo con un sistema de gestion de la calidad que se considera que
cumple la Norma ISO 9001 asi como esta norma internacional. Por ello, se ha tenido el cuidado
de incorporar todos aquellos requisitos de la Norma 1SO 9001 que son pertinentes al alcance de
los servicios de ensayo y de calibracion cubiertos por el sistema de gestion del laboratorio.

La aceptacion de los resultados de ensayo y de calibracion entre paises deberia resultar mas facil
si los laboratorios cumplen con esta Norma Internacional y obtienen la acreditacion de
organismos que han firmado acuerdos de reconocimiento mutuo con organismos equivalentes

que utilizan esta norma internacional en otros paises.

El uso de esta norma internacional facilitard la cooperacion entre los laboratorios y otros
organismos y ayudara al intercambio de informacion y experiencia, asi como a la armonizacion

de normas y procedimientos.

Entre los requisitos generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracién
tenemos “Requisitos Técnicos” donde se encuentra especificado los métodos de ensayo, de

calibracion y validacion de los métodos, que son de interés fundamental para el presente trabajo.
(INTE-ISO/IEC, 2006)

2.4.1 Validacién de métodos analiticos

Los métodos analiticos utilizados en un laboratorio deben ser confiables y reproducibles, debido

a que estos se desempefian bajo ciertos parametros para un fin preestablecido.
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La verificacion de los parametros utilizados por un método es la confirmacion mediante el

suministro de evidencia objetiva que el método es idoneo para su uso previsto. (VIM, 2012)

La validacion de un procedimiento analitico establece pruebas documentales que demuestren
cientificamente que un método analitico tiene las caracteristicas de desempefio que son
adecuadas para cumplir los requerimientos de las aplicaciones analiticas pretendidas. Ademas,
nos permite emitir resultados exactos y precisos, que sean reproducibles para generar confianza,

lo que nos lleva a cumplir con requisitos de las normas internacionales.

Si se desea validar métodos analiticos se debe realizar un conjunto de pruebas para:
1. Comprobar varios aspectos del comportamiento del método.

2. Establecer que sirve para el fin previsto

La validacion implica la demostracion de la determinacion de las fuentes de variabilidad y del

error sistematico y al azar de un procedimiento, en el analisis de muestras reales.

La gama y la exactitud de los valores que se obtienen empleando métodos validados (por
ejemplo, la incertidumbre de los resultados, el limite de deteccién, la selectividad del método, la
linealidad, el limite de repetibilidad o de reproducibilidad, la robustez ante influencias externas
o la sensibilidad cruzada frente a las interferencias provenientes de la matriz de la muestra o del
objeto de ensayo) tal como fueron fijadas para el uso previsto, deben responder a las

necesidades de los clientes. (INTE-ISO/IEC, 2006 pags. 13-15)

Para cumplir con los requerimientos de validacion de métodos establecidos en la norma
ISO/IEC 17025 es necesario tomar la guia EURACHEM (Analytical Chemestry in Europe) de
métodos analiticos adecuados a su proposito, que es una guia de laboratorio para la validacién

de métodos y temas relacionados.

Desde que la validacién de métodos es un requerimiento importante en la practica de andlisis, la
guia EURACHEM establece directrices pertinentes para una validacion adecuada, puesto que
algunos analistas ven la validacion de métodos como algo que solo puede hacerse en

colaboracion con otros laboratorios y por consiguiente no la realizan. (EURACHEM, 1998)

Esta guia da una descripcién de varios pasos que pueden ser tomados para la validacion de
métodos; por ello estos pasos han sido implementados por el Laboratorio de Vigilancia

Ambiental Radiactiva de la Subsecretaria de Control y Aplicaciones Nucleares.
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Para asegurar la ejecucion correcta y sistematica del protocolo de validacion se escribié un
procedimiento simplificado. En este procedimiento, las directrices fueron dadas en el criterio de
la muestra y estandar usados en la validacion del método. Sin embargo, el primer paso para la
validacion del método de espectrometria gamma llevado a cabo para implementar la guia
EURACHEM consistio en establecer requerimientos minimos los cuales tienen que ver con

especificaciones de aceptacién esenciales para el método.

Por lo tanto, la siguiente lista fue definida y acordada por el laboratorio de Vigilancia Ambiental

Radioldgica.

o Limite de deteccion del método

o Limite de repetibilidad (precision intraserial)

o Limite de reproducibilidad (precision entre distintas series)
o Error relativo (veracidad)

o Incertidumbre de la medida

La validacién debe ser realizada bajo condiciones normales del laboratorio.

2.4.1.1 Limite de deteccion del método (MDL)

Es utilizada para saber cual es la concentraciéon mas baja del radioniclido o el valor de su
propiedad relacionada que puede detectarse con confianza por el método. Se puede utilizar
como minimo 3 duplicados de una muestra para analizar este pardmetro, cuya concentracién y
actividad son conocidas de acuerdo al certificado de produccidn.

En primera instancia se debe calcular la desviacién estandar, de acuerdo a la siguiente ecuacion:

(2-4)

donde X; es la primera medida del conjunto de datos, X es el promedio de todas las medidas y n
el nimero de medidas del conjunto de datos.

Entonces el MDL puede ser calculado:
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MDL =3 *S (2-5)

Los valores MDL pueden incrementarse o reducirse de acuerdo al tiempo de conteo, el tamafio

de la muestra y la eficiencia de conteo. (CURRIE, 1968 pags. 586-593)

2.4.1.2 Concentracién minima detectable (MDC)

Conocida también como actividad minima detectable (MDA). En algunos casos suelen haber
medidas de actividad tan bajas que son levemente superiores al fondo, tanto es asi que, si se
sustrajera el fondo del recuento total de sucesos el resultado seria infinitesimal, también, existe

la posibilidad de que esta medida haya sido una simple fluctuacién estadistica.

Se necesita un nivel de confianza determinado para detectar la actividad presente de una
muestra en la tasa de recuento que debe estar por encima del fondo

Normalmente, el “nivel de confianza determinado” se fija en el 95%, es decir, una muestra que
contenga exactamente la actividad minima detectable se considerara libre de radiactividad, a

consecuencia de fluctuaciones aleatorias, en el 5% de los casos.

Se puede calcular con la siguiente ecuacion:

MDC = C * (2.71 + 4.66,/Cy,) (2-6)
y
N (2-7)
€= (e*T+*m)

donde C es la restauracion quimica, C,, el conteo del blanco, T es el tiempo de conteo, m la

masa de la muestray e es igual a 2.71.
La unidad del MDC es en Bg/kg o Bg/g.
La segunda aproximacion esté relacionada con la concentracion del nivel de decision (DLC), la

cual simplemente indica si la muestra puede ser detectada o no. EI DLC puede ser calculado con

la siguiente ecuacion: (GREENLAW, 2002 péags. 3-5)
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DLC = C * 2.33,/C,, (2-8)

2.4.1.3 Limite de repetibilidad (precision intraserial)
Es la precision bajo las condiciones de repetibilidad; es decir, la proximidad de concordancia
entre los resultados de mediciones sucesivas de la misma muestra, con el mismo método en
items de analisis idénticos, en el mismo laboratorio por el mismo operador y utilizando el
mismo equipamiento dentro de intervalos cortos de tiempo. (EURACHEM, 1998 pag. 55)
Es atil calcular el limite de repetibilidad (rL) de acuerdo a la siguiente ecuacion.

rL = Sr= 2.8 (2-9)
donde Sres la desviacion estandar de repetibilidad. (EURACHEM, 1998)
2.4.1.4 Limite de reproducibilidad (precision entre distintas series)
Es la precision bajo las condiciones de reproducibilidad; es decir, condiciones segun las cuales
los resultados de prueba se obtienen con el mismo método, sobre la misma muestra, en el
mismo laboratorio por el mismo operador y utilizando el mismo equipamiento dentro de
intervalos largos de tiempo
Es Gtil calcular el limite de reproducibilidad (R) de acuerdo a la siguiente ecuacion.

R=SR=*2.8 (2-10)
donde SR es la desviacion estandar de reproducibilidad. (1S0-2602, 1980)
2.4.1.5 Error relativo (veracidad)
Permite determinar el grado de coincidencia existente entre el valor medio obtenido de una serie
de resultados y un valor de referencia aceptado. Para espectrometria gamma se puede calcular el

error relativo con la siguiente ecuacion.

(2-11)

Ar - Ac
RE% = A * 100
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Donde A, es la actividad real que se encuentra en el certificado y A, la actividad calculada. (AL-
MASRI, y otros, 2004 pag. 364)

2.4.1.6 Incertidumbre de la medida

Se denota con U, y representa el pardmetro asociado al resultado de una medicién que
caracteriza la dispersion de los valores que podrian atribuirse razonablemente a los

radiondclidos. Se podré calcular con la siguiente ecuacion.

2

o

donde S es el rea 0o nimero de cuentas y Ug es la incertidumbre de S, m es la masa de la
muestra y Um es la incertidumbre de m, Ef es la eficiencia del equipo para el conteo de cada
radiondclido y U es la incertidumbre de Ef, P es la probabilidad de transicion gamma del

radiondclido a una determinada energia'y Upes la incertidumbre de P (BAIRD, 1995 pag. 98)

2.4.1.7 Documentacion del método validado

Un vez que el proceso de validacion estd completo, es importante documentar los
procedimientos aplicados para que el método pueda ser implementado claramente y sin

ambigledades.

Existe un gran nimero de razones para hacerlo, las diversas evaluaciones del método garantizan
que el método validado puede ser usado de la misma forma siempre. De no ser asi, el
desempefio real del método no correspondera a aquél predicho por los datos de validacion. De
esta forma, la documentacion debe indicar el limite del alcance del método e introducir
variaciones esporadicas. Ademas, la documentacion adecuada es necesaria para propositos de
auditoria y de evaluacion, y puede requerirse para fines contractuales o normativos (CENAM,

2005 péags. 37-38).

La documentacion apropiada del método ayudard a asegurar que la aplicacion del mismo sea

consistente en cada ocasion.

41



CAPITULO Il

3  DISENO Y EXPERIMENTACION

3.1 Caracteristicas del equipo “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA PRECISION
(GP)” MODELO GCD-40180X

El espectrémetro gamma GCD-40180X, (mas - DU) enfriado con nitrégeno liquido, esta
destinado a la deteccién de rayos gamma en vigilancia radioldgica emitidos por objetos

ambientales, productos de la industria y la agricultura, la medicina, entre otros.

El espectrometro contiene 9 piezas de plomo que evitan el ingreso de radiacion natural o

artificial al momento de medir la muestra de interés.

Consta de las siguientes partes:

o Unidad de deteccion de rayos gamma basado en coaxiales del detector tipo HPGe con un
contacto delgado en la parte delanteray un preamplificador (SCD)

o Tipo de criostato vertical (el nitrogeno liquido (LN2) enfria el detector )

o Un recipiente dewar de 30 litros

o Escudo de plomo con mesa de apoyo.

o Monitor con sensor para verificar el nivel de nitrégeno liquido.

o Dispositivo de espectrometria digital MCA- 527

o Cables y conectores que establecen relaciones.

o Software Spectraline GP.

o Software Nuclide Master Plus.

o Impresora portatil y laser

o Almacenamiento de LN2 y sistema de llenado TP- 35.
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Caracteristicas técnicas:

Tabla 1-3: Esquema de los pardmetros principales del espectrometro gamma con sus
respectivos valores

No NOMBRE DE LOS PARAMETROS VALOR VALOR
TOTAL DEL ACTUAL
SISTEMA
1 Rango de energia de radiacion gamma en kV 5-10000 5-10000
2 Resolucidn para las energias, no mas de:
122 kv <875 814
1332kV <1800 1774

“Resolucion total del sistema para una fuente con 1000
cuentas/s se mide de acuerdo con la norma ANSI/IEEE
Std, 325-1996 , mediante el analizador multicanal MCA-
527, GBS Ltd”

3 La eficiencia relativa de energia de 1.33 MV a (Nal) Tl, % 40 41.2
(Fuente de Co- 60 montado 25 cm por encima del detector)
Pico / indice Compton, no menos que

Parametros de pico 63:1 64:1
FW.1IM / FWHM , no mas de
FW.02M / FWHM , no mas de 1.90 1.87
2.65 2.50
4 Voltaje de funcionamiento 6ptimo de SCD ( HV), V, 1000-4000 2500
positivo
5 Factor de conversién , no menos que , mV/MV 220 225
6  Sefial de polaridad de salida Negativo
7 Senial del tiempo (us) al aumentar la tension, no mas de 0.15 0.15
8 Senial del tiempo (us) al disminuir la tensién, no mas de 50 65

Fuente: Manual de pasaporte y operacion No 2169-15 del espectrometro gamma “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA
PRECISION (GP)” Modelo GCD-40180x.

Tabla 2-3: Caracteristicas técnicas de la unidad de deteccion (DU)

No NOMBRE DE LOS PARAMETROS VALOR

1 Areasensible:
Diametro (mm) 61.4
Profundidad (mm) 61.4
Espesor de contactos frontales (um) ~0.3

2 Espesor de la tapa de fibra de carbon (mm) 0.8

3 El espacio entre la cara del detector y la ventana del extremo de latapa 8

(mm)

4 Tasa de energia maxima (MV /s) no menos de 2000 000

Continuara
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Continta

5 Funcion de conversion no lineal integral (% ) no més de 0.04
6 Fuente de alimentacion del preamplificador PA (V) +12
7 Resistencia de salida del preamplificador (Ohm) 50+1
8 Longitud de los cables (m) 3

9  Tiempo de enfriamiento (horas) no méas de 8

10  Volumen del recipiente Dewar (litros) 30

11  Periodo de recarga de nitrogeno liquido (dias) no menos que 15

12 Dimension total de la parte componente del espectrometro (mm) no

mas de:

-Unidad de deteccion con blindaje de plomo y mesa de ayuda 629x539x1344

-MCA-527 164x11x145
13 Peso de las partes componentes del espectrometro (kg), no mas de:

-Unidad de deteccién (en vaso Dewar vacio) 20.00

-MCA-527 0.840

-Blindaje de Plomo y la mesa de apoyo 750.0

Fuente: Manual de pasaporte y operacion No 2169-15 del espectrometro gamma “SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA
PRECISION (GP)” Modelo GCD-40180x.

3.1.1 Disefio del espectrometro

El detector y el armazon de entrada del preamplificador se colocan en la camara de vacio del
criostato y se enfrian hasta la temperatura del nitrégeno liquido. La parte no enfriada del

preamplificador (PA) esta fuera de la camara de vacio, y se cierra herméticamente con la tapa.

Hay 4 cables llevados desde esta seccion para conectar la unidad de deteccion (DU) en el equipo
de espectrometria. El criostato se coloca en el cuello del recipiente Dewar y esta sujeto con 3
tornillos, alrededor de éste se ubican los elementos de plomo de bajo blindaje para protegerlo

de la radiacion natural o artificial del laboratorio que contribuiria probablemente al background.

El elemento sensor se conecta a un circuito de monitorizacion que se incorpora en la electronica

del preamplificador PA.
El detector contiene un criostato unido a la trayectoria de enfriamiento, que detecta mediante el

elemento sensor. El elemento sensor se conecta a un circuito de monitorizacién que se incorpora

en la electrdnica del preamplificador.
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La sefial de alto voltaje (HV) de salida de inhibicién del circuito de control se suministra a
través del cable de alimentacion a la entrada de control de HV de la fuente del dispositivo de

espectrometria y actla de la siguiente manera:

o OV- bajar el HV al detector si la temperatura atn no tiene el nivel requerido ( LED verde
no encendido);

o 0V- apagar HV, antes de suministrar el detector, si la temperatura ha superado el nivel
aceptable (por ejemplo debido a la evaporacion del nitrégeno liquido (LN2));

o + 5V- indica al suministro HV del detector si la temperatura esta dentro del rango

aceptable (LED verde se ilumina);

Existen dos diodos indicadores que emiten luz (LED): verde — Detector de temperatura y rojo -
alta velocidad, que se instala en el monitor en el extremo del cable, traido hacia fuera del
conector de alimentacién. EI LED verde - Detector de temperatura indica el exceso de
temperatura del detector por encima de lo establecido y el LED rojo — Detector de alta velocidad

indica la alta tasa de mediciones de conteo.

El enchufe del criostato tiene un mango de union para rellenar el nitrégeno liquido. La boquilla
de salida se utiliza para los vapores de nitrégeno de salida cuando se realiza el llenado y para los
procesos de operacion. El enchufe tiene instalado un sensor de nivel de nitrédgeno liquido. El
cambio del nivel de nitrédgeno liquido se evidencia a través de un sensor que es transferido al

monitor de nitrogeno liquido mediante el conector "sensor LN2" y el cable conectivo.
3.1.2 Disefio del blindaje de plomo para la proteccion de la radiacion
El blindaje de plomo para la proteccion de la radiacion estd previsto para la proteccion de la

unidad de deteccion contra radiacion de fondo para aumentar su sensibilidad al nivel minimo de

la actividad del radiondclido medido.
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1. Cimiento de la mesa

2. Elementos de blindaje de
plomo

3. Elemento del blindaje
movil
Caja

Carcasa decorativa
Recipiente Dewar
Tapete de hule

N o ok

Figura 1-3: Disefio del blindaje de plomo para la proteccién de background.

Fuente: Manual de pasaporte y operacion No 2169-15
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Figura 2-3: El disefio del blindaje de plomo interno para la proteccion de background.

Unidad de deteccidn
Elemento 9 del blindaje
de plomo

Elemento del blindaje
movil

Anillo de proteccion
adicional

Cilindro de proteccion
adicional

Fuente: Manual de pasaporte y operacién No 2169-15

3.1.3 Orden de encendido de la unidad de deteccion.

Realizar las conexiones del espectrometro de acuerdo con el diagrama de conexiones eléctricas

usuales, que se muestra a continuacion.

GCD-30 185

MCA-527

IN usB

HV

PREAMP
12v DC

Figura 3-1: Esquema de conexiones eléctricas correctas del espectrdmetro gamma

Fuente: Manual de pasaporte y operacién No 2169-15

El voltaje de operacion supera los 2500 V, con una tasa de cuentas de 100 cuentas por segundo

(cps).
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3.2 Variables dependientes e independientes

La validacién del método de espectrometria gamma en matrices con densidad de 0.8 a 1.2
g/cm3 en el rango de 200 a 1600 kV del espectrometro gamma “SOFTWARE SPECTRA LINE
GAMMA PRECISION (GP)” Modelo GCD-40180x le permitira al Laboratorio de Vigilancia
Ambiental Radiactiva de la SCAN brindar un servicio certificado.

Variable independiente: Método de espectrometria gamma

Variable dependiente: Servicio certificado

Tabla 3-1: Operacionalizacion de variables

Variable
Independiente

Método de
espectrometria
gamma

Variable
Dependiente

Servicio
certificado

Definicion
conceptual

Técnica analitica que
permite el analisis
cualitativo y
cuantitativo de
emisores gamma
presentes en distintos
tipos de muestra
utilizando detectores
semiconductores, en
donde la radiacién
gamma interacciona
con el detector
produciendo una
cantidad de carga
eléctrica que es
proporcional a la
energia entregada
por la radiacion al
detector.

Definicién
conceptual

Actividad
desarrollada por una
institucion publica o
privada la cual posee
un comprobante
legal que respalda la
calidad del servicio
brindado.

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Dimension

Método de
analisis

Dimension

Método validado
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Indicador Indice
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3.3 Tipos y caracterizacion de pruebas experimentales

Las lecturas experimentales a través del espectrometro gamma, se realizan mediante la

replicacion del método de espectrometria gamma, de acuerdo a la metodologia EURACHEM.

Se analizar4 un estandar multinGclidos y agua radiactiva contenidos en un beaker marinelli.
Estas dos muestras estan certificadas por el Instituto Checo de Metrologia y el departamento de

energia MAPEP, respectivamente.

El estdndar multindclidos, es una resina de silicona donde se ha dispersado homogéneamente el

material radiactivo.

El agua radiactiva, es agua comdn donde se ha dispersado homogéneamente el material

radiactivo.

Cada muestra posee una concentracion conocida de diversos radiondclidos (ver anexo B). En
funcion de la energia y tiempo de vida media de las fuentes disponibles, se prefiere los
radiois6topos que poseen energias entre 60 y 2000 kV. Este es el rango de energia mas usual en
el que se encuentran las muestras a analizar en el laboratorio de Vigilancia Ambiental
Radiactiva de la SCAN. Bajo este contexto, para el estandar multintclidos se prefiere el Am,
Ce, Cs, Co, Y y para el agua radiactiva el Cs, Co, K.

Tabla 4-3: Radionuclidos seleccionados para su posterior analisis.

Radiontclido  Americio Cerio Cesio  Cobalto Cobalto Itrio Itrio  Potasio
(Am) (Ce) (Cs) (Co) (Co) () ) (K)
NUmero
) 241 139 137 60 60 88 88 40
masico
Energia
(kV) 59,6 165,9 661,7 1173,2 13325 898,04 1836,1 1460,8

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

El estandar multindclidos viene sellado de féabrica en el beaker marinelli adecuado para la

geometria de la unidad de deteccion.

El agua radiactiva se encuentra en un frasco de vidrio; por lo tanto, antes y después de depositar

la muestra en el beaker marinelli se debera estimar la masa del mismo.
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Se procede a determinar el fondo natural (background) realizando las mediciones cuatro veces
con el marinelli vacio y con un intervalo de tiempo de 4 horas. Este procedimiento permite
evaluar y cuantificar la radiactividad que proviene de todo el ambiente, del marinelli y del

equipo, el cual no corresponde a la muestra en analisis, para la posterior sustraccion del mismo.

Con los espectros de emision gamma obtenidos en el procedimiento anterior y mediante la
utilizacién del zoom de la zona del espectro se realiza un andlisis manual del ancho de los picos
sefialando el nimero de canales que ocupa la base del mismo, por lo tanto se procede a definir
un canal inicial y un canal final para cada pico de cada radionuclido de interés, luego se abre la
ventana “pattern edit” donde se presenta un cuadro de didlogo con todas las caracteristicas de la
“region de interés (ROI)” del pico sefialado; de toda la informacion que se puede visualizar se

toma como dato relevante el area del pico.

Con los datos adquiridos se procede al célculo de la concentracién minima detectable (MDC) y
la concentracion del nivel de decision (DLC). EI MDC sirve para estimar con un grado de
confianza aceptable del 95 % las actividades mas bajas que se encuentran ligeramente por
encima del fondo y el DLC indica si la muestra puede ser detectada o no.

En cuanto a la medicion de las muestras tendran dos rangos de tiempo de conteo, es decir que se
realizardn mediciones consecutivas con intervalos de tiempo de una hora (primer rango) y con
intervalos de tiempo de 24 horas (segundo rango) el primer rango servira para estimar el limite
de repetibilidad, y el segundo rango servird para estimar el limite de reproducibilidad. Se
realizan nueve medidas consecutivas (primer rango) y en tres diferentes dias de la semana
(segundo rango). Cada lectura de la muestra en el equipo dura 14399,84 s y el intervalo entre

cada lectura es de 3600 s.

El software “Spectraline Gamma Precision (GP)” muestra la informacion del analisis en un
espectro de energia, una base de datos ordenada en un reporte general y un reporte especifico,
los cuales se describe mas adelante. Cabe recalcar que basicamente en cada uno de estos se
visualiza los radionuclidos detectados con su respectiva actividad y el area del pico que
formaron en el espectro, por lo tanto se verifica que los radionuclidos de interés hayan sido
identificados por el software y se procede a subrayar (en el reporte general) los radionuclidos

escogidos con anterioridad para la validacion (tabla 4-3).
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3.4 Recoleccidn, organizacion y procesamiento de datos

El software “SpectraLine Gamma Precision (GP) realiza una blsqueda automatica de picos en
el espectro; la efectividad de la busqueda depende de la calibracion, identificacion de
radiondclidos por la libreria preestablecida y contribuciones de correccion para la intensidad de

los rayos gamma.

|4« File Analyzer Options Processing Tools Windows Help ==X

L B oo | | , s B8] > o -—u|m [BdiLE]e LU+l Lxam
A

900

~

750+

850

Courts

f ' - ‘ = _ - =
Gréfico 1-3: Espectro que sefiala la energia del pico en la parte superior junto
con el nombre del radionuclido correspondiente.

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

Basicamente cuando se analiza una muestra, en la pantalla del ordenador se presenta el espectro
de emision gamma (grafico 1-3) con la informacion que se va adquiriendo en tiempo real. Las
lineas rojas que se visualizan en el espectro representan los fotopicos cuya forma verdadera es la
de una gaussiana (se puede apreciar mejor con la opcion de zoom del espectro), estas se formar
en base a las cuentas (eje y) que se vayan detectando por canal (eje x).

Al final del andlisis de la muestra, el software en cada fotopico traza una linea vertical
automatica que representa la linea de energia medida en el centroide de la gaussiana, en la parte
superior de la misma se muestra el valor de la energia y el nombre del radioisétopo
correspondiente. Ademas, se puede observar en la parte inferior del espectro el tiempo de

conteo vivo (real y muerto).

Se puede tener el control independiente de inicio, finalizacion, almacenamiento y visualizacion
de espectros en todos los canales de medicion. El almacenamiento de los espectros medidos
como resultado del procesamiento en la base de datos, se realiza con el fin de analizar las
medidas repetidas para la concordancia de los criterios dados (la estimacion de la calidad).
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Toda esta informacion se almacena en un archivo de texto denominado reporte general, que nos
permite visualizar con detalle todos los parametros que fueron detectados para cada pico de

energia.

El programa cuenta con un editor incorporado, que permite hacer los reportes de diversas
formas y conectar programas externos, es decir, SpectraLine es compatible con los formatos de

los espectros méas conocidos:

o .spc ( SPC " Aspecto") ;

o .CHN ( Ortec);

. .mca (BSI, XIA);

o .cnf (Canberra) ;

. WSp ;

o .asc (OIEA) ;

o .ats ( Atomtex );

o .spm (Extendida, " LSRM ") .

AGUA

Peak searchresults for spectrum C:\Lsrm\Work\GCD-40180X SN 2165-15\5pe\Quito\ARACELY AGUA_1.spe

Cenfiguration file: C:\Lsrm\Work\GCD-40180X SN 2165-15\|srm.cnf

Measuring date: 14-01-2016

Measuring time: 10:32:43

Live=14355.51

Real=14665.00

Integral=104448.00

Peaks=52

N Channel Cha uncert. Energy Energy uncert. Area FWHM Are3 uncert. Efficiency Count rateChi square Nudlide

1 56.479 0.120 10.341 0.022 123 0.656 50 1.3E-05 0.0085 95.363 Background
2 251.152 0.266 46.350 0.049 42 0.730 13 0.00828 0.0025 1.383 Background
3 342.469 0.226 63.241 0.042 49 0.756 13 0.0165 0.0034 1.500 Background
4 405.576 0.117 74.514 0.022 138 0.773 17 0.022 0.0096 1.301 Background
5 417.048 0.212 77.036 0.035 64 0.776 15 0.0225 0.0044 1.301 Background
6 458.882 0.137 24,774 0.025 115 0.786 17 0.0259 0.0080 1.301 Background
7 472.424 0.203 87.279 0.037 70 0.785 15 0.0268 0.0045 1.301 Background
g 501.434 0.109 92.645 0.020 152 0.756 15 0.0286 0.0106 1.020 Background
9 658.664 0.241 121.728 0.045 71 0.817 35 0.0346 0.0045 1.377 Eu-152

10 660.173 0.241 122.007 0.045 248 0.817 65 0.0346 0.0172 1.377 Co-57

11 665.633 0.241 123.017 0.045 43 0.818 34 0.0347 0.0030 1.377 Eu-154

12 738.432 1.516 136.483 0.280 31 0.845 7 0.0352 0.00217 0.598% Co-57

13 1004.810 0.421 185.755 0.078 132 0.503 15 0.0322 0.0091 0.989 Background
14 1251.383 0.128 238.763 0.024 144 0.5956 15 0.0287 0.0100 1.125 Background

Figura 4-3: Reporte de datos detallados para cada uno de los picos identificados por el software

con su respectivo valor de incertidumbre.
Realizado por: SATAN, Aracely 201611
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Ademaés del espectro de emisibn gamma que se genera en tiempo real, también se presenta
como resultado del andlisis una base de datos que se denomina reporte general como se observa
en la figura 4-3. En la parte superior se describe informacion elemental del analisis como la
fecha, hora, tiempo de conteo de la muestra y el nimero de picos que se formaron. En las filas y
columnas se encuentran ordenados los datos correspondientes al canal, energia y area con sus
respectivas incertidumbres, ademas de la anchura méaxima a media altura, eficiencia, la tasa de

conteo, chi cuadrado y el nombre del radionlclido perteneciente.

El software SpectraLineGP ademas de proporcionar la informacion antes mencionada, también
ofrece las siguientes opciones:

o Adiciodn / supresion de picos y zonas en un espectro.
o Visualizacion de los pardmetros de las zonas indicadas o picos separados.
o La unificacion de zonas o la division en zonas méas pequefias.

. Visualizacion de los resultados de la calibracidn, correcciones, calculos, entre otros.

Es posible crear bibliotecas de configuracion arbitraria dependiendo de la tarea que se deba
resolver en el programa. El software evalla todos los datos del reporte general (archivo de texto
gue detalla todos los pardmetros que fueron detectados) para formar un reporte especifico
(figura 5-3) de los radionlclidos reconocidos en el espectro de energias. Las opciones
mencionadas anteriormente junto con la sustraccion automatica del background para los datos

puntualizados de cada radiontclido permiten obtener un reporte especifico mas acertado.

Gamma-spectrum
processing report
from 04-02-2016
Spectrum: CALsmiWorklGCD-40130X SN 2165-15\Spe\Quitc\ARACELY AGUA_1.spe
Configuration: GCD-40180X SN 2165-15
Measurement date:  14-01-2016 10:32:43
Live time: 14389.51 5.
Real time: 14665.00 5.
Comment:
Processing result on 14-01-2016:
Nuclides y Absolute Activity, Relative
[impulse] Error, Bq EITOr,
[impulse] %
K-40 1540 &0 133 2
Cs-137 5700 150 35 17
Co-60 3180 160 132 19
Mn-54 220 30 14 2
Co-57 280 T 0.61 29
Eu-152 180 90 0.53 50
Background 1980 60 0
Operator:

Figura 5-3: Reporte especifico del espectro
Realizado por: SATAN, Aracely 2016
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Cabe recalcar que se realizaron varias lecturas experimentales de cada muestra y se procedio a

formar tres grupos con los datos obtenidos.

Para el primer grupo se eligio de forma aleatoria seis espectros con sus respectivos reportes, de
los reportes generales se calculé manualmente la actividad de los radionuclidos de interés y
consecuentemente se compararon los resultados con la actividad expuesta en el reporte
especifico y en el certificado de fabrica. Esta comparacién a mas de ser visual fue hecha

estadisticamente mediante el calculo de la desviacion estandar, el MDL y el error relativo.

En el caso del segundo grupo fue necesario elegir los espectros de acuerdo a la fecha de andlisis
de los mismos, tomando en consideracion que la fecha de analisis de los espectros coincida o
sea consecutiva, debido a que con estos datos se evalué el limite de repetibilidad del método de

espectrometria gamma.

Para el tercer grupo también se verifico la fecha de analisis, con la diferencia de que estas no
debian coincidir ni ser consecutivas, ya que con este grupo se calculé el limite de

reproducibilidad del método de espectrometria gamma.

Para el procesamiento adecuado de los datos y resultados se eliminé la radiacién de fondo, se
uso factores de correccion de masa y actividad que estan descritas en los certificados de las

muestras utilizadas.
Primero se obtuvo un promedio de los cuatro espectros de background (fondo) medidos, a

partir de sefialar el nimero de canales en una region de interés (ROI) que abarque el inicio y el

fin del pico.
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Grafico 2-3: Valor del &rea del pico para una region de interés (ROI).

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

Se tomé en cuenta un factor de correccion de masa para la muestra de agua debido a que su

masa real es de 0,89 kg pero el equipo lo consideré como 1kg.

Los radionlclidos que se encuentran en las muestras van decayendo conforme su vida media,
por lo tanto, los datos de actividad establecidos en el certificado de fabrica se actualizaron

tomando como referencia la fecha de analisis de las mismas.

Para distinguir los datos de actividad se denoté como: A,.,; la actividad que se encuentra en el
certificado de fabrica (actualizada a la fecha del analisis de las muestras), A, cporte 12 actividad

expuesta por el espectrometro y A,,..; la actividad calculada manualmente por el analista

(estimada a la fecha de anélisis de las muestras).
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35 Modelacion matematica de la experimentacion

3.5.1 Cuantificacién de incertidumbre utilizando la Hoja de Calculo de Kragten

Este es un método numérico universal, sugerido por Kragten que hace efectivo el uso de
software de una hoja de calculo para proporcionar una incertidumbre total de incertidumbres

estandar de entrada y un modelo de medicion conocido.

El software mencionado se puede usar para simplificar los calculos de derivadas parciales. En
este sentido, el procedimiento toma ventaja de un método numérico de diferenciacion, y
requiere el conocimiento solamente del célculo usado para obtener el resultado final
(incluyendo cualquier factor o influencia de correccidn necesaria) y de los valores numéricos de

los parametros y sus incertidumbres. (KRAGTEN, 1994)

La expresion de la incertidumbre de un resultado que depende de una serie de pardmetros

Xq1,X5, X3, ..., Xy, Viene dada, de forma general, por:

n 2 n
dy dy dy 3-1
u(y(xerer3:---:xn))= Z(au(xi)) + Ka_xku(xi,xk) (31)
=1 i k=1 i
' 1i:atk

En los casos en los que y(xq,x,x3, ..., Xp) €S lineal en x; o cuando u(x;) es pequefio en

comparacion con x;, las diferenciales parciales (Oy/0x;) pueden ser aproximadas por:

oy y(xi + ulx)) = y(x)

o%; es) (32)

Multiplicando por u(x;) para obtener la incertidumbre u(y, x;) en y, debido a la incertidumbre

en x;, se obtiene:

u(y,xp) =y +uleg), x2 +u(xz), . xp +ulx) — y(xe, %z, .. %;) (3-3)

Por lo que u(y,x;) es la diferencia de los valores de y calculados para [x; +u(x;)] ¥ x;,

respectivamente. (KRAGTEN, 1994)
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Fuente: (KRAGTEN, 1994)

cada mediacién realizada.
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Figura 6-3: Hoja de célculo modelo para realizar el calculo de propagacion de incertidumbres

El procedimiento con el que se han obtenido los datos, desde los asignados en el certificado de

fabrica hasta los calculados manualmente por el analista produce una incertidumbre estandar en

Es posible calcular una sola contribucion de incertidumbre (incertidumbre combinada) que
asociada a las incertidumbres estandar relevantes del analisis. Al multiplicar la incertidumbre

combinada por un factor de cobertura se obtendra la incertidumbre expandida.




El valor verdadero de un mensurando se podra encontrar dentro del intervalo que proporciona el
factor de cobertura (k), con un nivel de confianza especifico, en una distribucion normal cuando
k = 1 corresponde al 68,27%, k = 2 abarca el 95,45%, y el valor k = 3 produce un intervalo

con un nivel de confianza de 99%.

Mediante la hoja de célculo de Kragten se puede calcular la incertidumbre total ingresando el
valor de cada variable (area, eficiencia del equipo, probabilidad de transicién gamma, tiempo de
conteo y masa) con su respectiva incertidumbre estandar y colocando el valor de k para una

distribucién normal.
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CAPITULO IV

4 RESULTADOS OBTENIDOS Y ANALISIS

4.1 Espectros obtenidos

Las muestras (estdndar multindclidos y agua radiactiva) fueron examinadas en periodos de
tiempo diferentes en cuanto a la fecha de analisis, pero con un tiempo de lectura (tiempo vivo)
en el equipo de 14399,84 s. Para los espectros de background se realiz6 cuatro repeticiones de

lectura el mismo dia.

El espectro de emision gamma nos muestra el canal que ocupan todos los picos de energia
encontrados en el tiempo de conteo; al tomar el centroide de cada pico, el software “Spectraline
GP” con la ayuda del software “Nuclide Master Plus” (libreria de radiondclidos) identifica el
radiois6topo y su energia correspondiente que se visualizan claramente en la parte superior de

cada pico.

A continuacion se presenta la figura correspondiente a un espectro del estandar multintclidos

juntamente con su reporte general.

Los demas espectros y reportes generales correspondientes al estandar multiniclidos y al agua

radiactiva se presentan en el anexo A.
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Espectro de emision gamma del estandar multinuclidos.
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Gréfico 1-4: Espectro correspondiente al 11-01-2016 a las 14:11:28 horas.

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
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Después que el software “Spectraline GP” realiza una busqueda automatica de picos genera una base de informacion de dichos picos presentados en un
archivo de texto denominado reporte general, como el que se muestra a continuacion, donde los datos y radioisdtopos de interés se encuentran marcados

debido a que estos seran analizados.

Peak search results for spectrum C:\Lsrm\Work\GCD-40180X SN 2169-15\Spe\Quito\ARACELY ESTANDAR_1.spe
Configuration file: C:\Lsrm\Work\GCD-40180X SN 2169-15\Isrm.cnf

Measuring date: 11-01-2016

Measuring time: 14:11:28

Live=14399.84

Real=15018.00

Integral=9317293.00

Peaks=85

Tabla 1-4: Reporte general correspondiente al 11-01-2016 a las 14:11:28 horas.

N Channel Cha uncert. Energy Energy uncert. Area FWHM Area uncert. Efficiency Count rate Chi square Nuclide
1 27.373 0.388 4.957 0.072 5391 1.373 1263 3.79E-06 0.374 36.870

2 35.661 0.497 6.490 0.092 5499 1.386 1606 1.46E-05 0.382 36.870

3 43.583 0.485 7.955 0.090 6381 1.397 2188 3.77E-05 0.443 36.870

4 66.334 0.073 12.164 0.013 9895 0.697 730 0.000224 0.687 4.473

7 75.528 0.193 13.864 0.036 1108 0.702 665 0.000367 0.077 4.473 Am-241
8 81.215 0.193 14.916 0.036 69 0.705 219 0.000478 0.005 4.473 Sr-85
9 81.264 0.193 14.925 0.036 139 0.705 383 0.000479 0.010 4.473 Sr-85
10 96.142 0.235 17.678 0.043 4788 0.457 1518 0.000859 0.333 26.060

11 118.975 0.047 21.901 0.009 85498 0.464 5684 0.00169 5.94 26.060

12 120.643 0.040 22.209 0.007 87054 0.464 6664 0.00176 6.05 26.060

13 122.451 0.107 22.544 0.020 21503 0.464 3803 0.00184 1.493 26.060

14 131.035 0.194 24.132 0.036 9606 0.467 2554 0.00225 0.667 26.060
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15 134.621 0.078 24.795 0.014 30777 0.468 3177 0.00243 2.137 26.060

16 136.785 0.097 25.195 0.018 21070 0.468 2879 0.00254 1.463 26.060

18 173,517 0.148 31.990 0.027 6870 0.841 809 0.00474 0.477 3.761

19 180.380 0.110 33.259 0.020 9215 0.843 859 0.00521 0.640 3.761

20 203.793 0.286 37.590 0.053 1833 0.715 478 0.0069 0.127 2.304

21 267.216 0.243 49.321 0.045 6507 1.525 847 0.0119 0.452 2.017

22 314.602 0.536 58.086 0.099 1688 0.822 677 0.0156 0.117 3.331

23 322.242 0.009 59.500 0.002 203448 0.824 1737 0.0162 14.13 3.331 Am-241
24 328.236 0.210 60.608 0.039 4049 0.826 595 0.0167 0.281 3.331

25 476.265 0.010 87.989 0.002 111810 0.843 1019 0.0262 7.765 1.853 Cd-109
26 658.678 0.007 121.731 0.001 13 0.878 235 0.0329 0.001 1.030 Eu-152
27 660.187 0.007 122.010 0.001 126706 0.878 829 0.0329 8.799 1.030 Co-57
28 665.647 0.007 123.020 0.001 1575 0.879 319 0.033 0.109 1.030 Eu-154
29 738.196 0.031 136.439 0.006 16102 0.897 392 0.0343 1.118 0.913 Co-57
30 897.476 0.013 165.901 0.002 69642 0.921 723 0.0352 4.836 1.393 Ce-139
31 1.323.476 3.260 244.699 0.603 3 0.961 54 0.029 0.0002 0.963 Eu-152
32 1.341.008 3.260 247.942 0.603 118 0.965 234 0.0287 0.008 0.963 Eu-154
33 1.380.515 0.091 255.250 0.017 5175 1.051 311 0.028 0.359 0.785

34 1.600.490 2.391.006 295.939 442.268 0 1.010 3 0.0245 0.00001 0.885 Eu-152
35 1.731.884 0.162 320.243 0.030 2310 1.007 260 0.0228 0.160 0.904

36 1.861.831 47.056 344.280 8.704 8 1.053 141 0.0213 0.001 1.029 Eu-152
37 1.903.856 0.116 352.053 0.021 189 1.060 15 0.0209 0.0131 1.029 Background
38 1.988.928 1.524.018 367.789 281.900 0 1.074 4 0.0201 0.00002 1.029 Eu-152
39 2.118.819 0.012 391.815 0.002 115782 1.136 996 0.019 8.040 1.937 Sn-113
40 2.223.166 384.553 411.116 71.131 1 1111 10 0.0183 0 0.903 Eu-152
41 2.400.755 384.553 443.965 71.131 1 1.138 13 0.0173 0.0001 0.903 Eu-152
42 2.764.126 0.014 511.178 0.003 12734 1.209 4580 0.0157 0.88 1.836 Zn-65
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44 2.764.126 0.014 511.178 0.003 4312 1.209 4674 0.0157 0.30 1.836 ANNIGL
45 2.764.112 2.916 511.176 0.539 256 1.209 24 0.0157 0.0178 1.836 Background
46 2.768.991 0.014 512.078 0.003 197 1.210 371 0.0157 0.014 1.836 Rh-106
47 2.780.382 0.014 514.185 0.003 101110 1.212 920 0.0157 7.022 1.836 Sr-85
48 2.787.390 0.351 515.482 0.065 1992 1.213 373 0.0156 0.138 1.836

49 3.200.031 8.766 591.808 1.622 42 1.257 121 0.0142 0.003 0.882 Eu-154
50 3.295.854 0.141 609.533 0.026 155 1.271 13 0.0139 0.0108 0.882 Background
51 3.362.713 9.921 621.900 1.835 84 1.281 117 0.0137 0.006 0.882 Rh-106
52 3.579.195 0.007 661.943 0.001 247511 1.330 1051 0.0131 17.19 1.025 Cs-137
53 3.585.704 0.129 663.147 0.024 5380 1.331 393 0.0131 0.374 1.025

54 3.723.687 4.335 688.670 0.802 0 1.332 3 0.0128 0.00001 0.858 Eu-152
55 3.911.014 0.750 723.320 0.139 203 1.358 84 0.0123 0.0141 1.062 Eu-154
56 4.092.447 5.207 756.880 0.963 68 1.383 100 0.012 0.005 1.090 Eu-154
57 4.211.514 5.207 778.904 0.963 2 1.399 39 0.0117 0.0001 1.090 Eu-152
58 4.403.254 0.366 814.370 0.068 1566 1.700 237 0.0114 0.109 1.324

59 4.515.589 0.012 835.149 0.002 222437 1.503 1479 0.0112 15.45 2.400 Mn-54
60 4.689.798 594.103 867.373 109.892 1 1.464 11 0.0109 0 0.976 Eu-152
61 4.857.599 0.012 898.411 0.002 104955 1.537 722 0.0106 7.289 1.066 Y-88
62 5.212.603 186.743 964.077 34.542 2 1.533 36 0.0101 0.0001 0.891 Eu-152
63 5.387.025 0.744 996.340 0.138 103 1.556 36 0.00987 0.0071 0.996 Eu-154
64 5.432.761 0.694 1.004.800 0.128 175 1.562 57 0.00981 0.0122 0.996 Eu-154
65 5.679.286 39.910 1.050.400 7.382 8 1.594 12 0.00951 0.0006 1.050 Rh-106
66 5.871.040 39.910 1.085.869 7.382 1 1.619 24 0.0093 0.0001 1.050 Eu-152
67 5.891.951 39.910 1.089.737 7.382 0 1.621 4 0.00927 0.00002 1.050 Eu-152
68 6.015.356 0.016 1.112.563 0.003 2 1.643 42 0.00914 0.0001 1.896 Eu-152
69 6.034.153 0.016 1.116.040 0.003 129172 1.645 1027 0.00912 8.970 1.896 Zn-65
70 6.345.969 0.012 1.173.717 0.002 188946 1.727 1134 0.00881 13.12 1.703 Co-60
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71 6.558.059 1.280.742 1.212.948 236.901 0 1.706 3 0.00861 0.00001 0.893 Eu-152

72 6.890.986 4.279 1.274.530 0.791 299 1.748 109 0.00831 0.021 1.098 Eu-154
74 7.024.034 4.279 1.299.140 0.791 0 1.764 3 0.0082 0.00001 1.098 Eu-152
75 7.167.132 0.364 1.325.609 0.067 1450 1.785 199 0.00809 0.101 2.957

76 7.207.517 0.018 1.333.079 0.003 172231 1.789 1412 0.00806 11.961 2.957 Co-60

77 7.612.596 85.207 1.408.007 15.761 2 1.837 40 0.00776 0.0002 0.961 Eu-152
78 7.880.939 2.312 1.457.643 0.428 0 1.870 1 0.00757 0 1.084 Eu-152
79 7.901.607 0.326 1.461.466 0.060 58 1.873 8 0.00756 0.00405 1.084 Background
80 8.632.119 8.116 1.596.590 1.501 8 1.961 26 0.00711 0.0005 1.017 Eu-154
81 9.543.984 0.553 1.765.259 0.102 27 2.070 6 0.00663 0.00186 1.111 Background
82 9.931.532 0.026 1.836.944 0.005 65120 2.120 663 0.00644 4.522 1.731 Y-88

83 13.552.873 0.122 2.506.789 0.023 2246 2.331 96 0.00519 0.156 0.665

84 14.141.024 1.944 2.615.580 0.360 32 2.393 6 0.00504 0.00223 0.134 Background
85 14.788.543 0.181 2.735.353 0.034 1065 2.460 65 0.00488 0.0740 0.134

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Los radiontclidos no subrayados carecen de interés para el andlisis, porque algunos tienen un tiempo de vida media menor a los dos afios mientras que los
seleccionados bordean hasta los cuatrocientos treinta y dos afios (ver anexo B), ademas no son de importancia para las investigaciones que realiza el

laboratorio de Vigilancia Ambiental Radiactiva.

La contribucion de background se evalud previo al anélisis de cada muestra realizando cuatro lecturas experimentales con un beaker marinelli vacio, por ello

tampoco se hizo necesario sefialar los datos del mismo en el reporte general.
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En algunas partes del reporte general no se encuentra el nombre del radionuclido al que le
pertenece la informacion de una determinada fila, esto se debe a que en el momento de
especificar en el software “Nuclide Master Plus” los radionuclidos que se desea detectar no se
considero otros aparte de los sefialados en el certificado de fabrica de las muestras, por ello no

se reportd esta informacion.

En el reporte general también se halla informacién que le corresponde a las siglas ANNIGL que
significa “Linea de aniquilacion” (msst anaurmisionsoi tuauy (idioma ruso)) lo cual no tiene

relevancia para el objetivo de este trabajo, por lo tanto tampoco se tomé en cuenta.

La informacion detallada de cada radioisdtopo permite que el analista estime la actividad

utilizando la ecuacién (2-3), la cual se presenta huevamente a continuacion:

Por ejemplo, utilizando los datos del reporte general anterior para el Co-60 de la linea de
energia 1173.717 kV y el valor de la probabilidad de transicion gamma que se encuentra en el

anexo C se tiene:

188946
14399,84 s

=~ (0,00881)0,999
El calculo de la actividad de cada radiondclido se realizé con la ayuda de la hoja de célculo de

= 1490,87 Bq

Excel, por ello se denomind a esta actividad como A ,ce;-

En un reporte més simplificado el software “Spectraline GP” también da a conocer la actividad
por defecto que calculd con los datos del reporte general, este archivo se denomina reporte
especifico y la informacion que contiene se muestra a continuacion (los demas reportes

especificos se muestran en el anexo A).
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Processing result on 11-01-2016:
Nuelides Area, Absolute Activity, Relative
[impulse] errar, Bg #rTOr,
fimpulse] %

Cd-108 111800 1000 8100 14
Am-241 203000 3000 2000 28
Zn45 142000 8000 1800 17
Ce-137 247500 1100 1540 17
Co-80 361200 2500 1480 18
Mn-54 222400 1500 1380 18
-84 170100 1400 720 (L]
Sn-113 115800 1000 850 25
Sr-85 88000 4000 420 24
Co-87 142800 1200 310 13
Ce-130 60600 700 172 18
Eu-154 2800 1100 8g 30
Unidentified 338800 2500

Background 77 &8 0

Figura 1-4: Reporte especifico correspondiente al 11-01-2016 a 14:11:28 h.

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

La actividad obtenida por el equipo se denomind como Aycporte-

Al realizar una comparacién entre la actividad calculada por el analista, como el mostrado
anteriormente para el ejemplo del Co-60 (A.xc.;), la actividad obtenida por el equipo (Areporte)
y la actividad preestablecida en el certificado de fabrica y calculado a la fecha actual (A,.4;) que

se muestra en el anexo B, se visualiza que los resultados presentan diferencias unos de otros.
A continuacion se presenta la tabla de actividades obtenidas para el Co-60 como un ejemplo
gue permite visualizar la diferencia existente entre las diversas formas de determinacién de la

actividad para este radiois6topo:

Tabla 2-4: Actividades obtenidas para el Co-60

A A A
Radiontclido real excel reporte
Co-60
1488,4 1490,87 1490
(1173,2 kV)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
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En teoria Ayeqr, Aexcet Y Areporte deberian ser iguales por estar calculados a la misma fecha,
pero por métodos diferentes, debido a que estos datos pertenecen a un solo radiontclido de una
muestra especifica; sin embargo, en la practica no es asi porque existe un porcentaje de error al
momento de la medicion, este error puede ser producido por el analista, la instrumentacion o por

el medio donde se desarrolla dicho analisis.

Al comparar los resultados obtenidos en la tabla 2-4, se observa que A.,.; difiere en 2,47 Bq
mas que A,.q correspondiente al 0,17 % de diferencia, en el caso de Ay¢poree €5 1.6 Bq mas
que A,.4 correspondiente al 0,10 %. Como el margen de error en las mediciones debe ser
menor al 10 % para la validacion del método de espectrometria gamma, se puede decir que estas

medidas se encuentran dentro de un parametro aceptable.

Para realizar una comparacién mas especifica y acertada de acuerdo a los requisitos de
validacidn se orientd a la evaluacion de aquellos parametros de desempefio que son propios del

laboratorio, esto es:

o Limites de deteccién (MDC, DLC, MDL) y el error relativo (porcentaje)
o Repetibilidad y reproducibilidad

o Incertidumbre
Entonces se procedié a agrupar los espectros de emision gamma y a realizar los calculos de los

diferentes parametros que permiten realizar la validaciéon del equipo, siguiendo el esquema

mostrado en la siguiente figura:
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CLASIFICACION DE DATOS

PRIMER GRUPO SEGUNDO GRUPO TERCER GRUPO
6 Espectros de cada muestra 9 Espectros de cada 9 Espectros de
4 Espectros de background muestra cada muestra
Repetibilidad Reproducibilidad
rL=S5,%28 R=SR=*2,8
4 espectros de 6 espectros de
bacground cada muestra
R Error relativo Limite de
Concentracion minima deteccion del
detectable RE ) método
MDC == MDL =3+S
= C(2,71 + 4,66,/Cy) r
_ 1
T exTxm

Concentracién del nivel
de decision

DLC = C = 2,33,/ Cy

Figura 2-4: Clasificacion de los datos obtenidos en la lectura de las muestras

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

4.1.1 Célculo de la MDCy DLC del primer grupo de espectros de Background.

Para estimar la concentracion minima detectable (MDC) y la concentracion del nivel de
decision (DLC) se realizd un analisis manual de la altura de los picos en los espectros de
emision gamma del background, mediante la utilizacion del zoom de la zona del espectro

deseado, como se observa en la siguiente figura:
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Figura 4-1: Seleccidn de la region de interés (ROI)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
Se procedio a sefialar una region de interés que indica lo que se considera ser el inicio y el final
de cada pico del radioisétopo objeto de estudio segin el criterio del analista, obteniendo la

informacién que se muestra en la siguiente tabla para los diferentes radionucleidos analizados:

Tabla 3-4: Datos del canal de inicio (C;) y el canal final (C¢) de los picos de los radionlclidos

analizados.
Radionuclido C; Cs

Am-241 310 332

Ce-139 886 908
Cs-137 (661.7 kV) 3564 3589
Co-60 (1173.2 kV) 6328 6362
Co-60 (1332.5 kV) 7189 7225
Y-88 (898,04kV) 4842 4872
Y-88 (1836,1kV) 9905 9953

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
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Con la ayuda del software “Spectraline GP” se calcul6 automaticamente el area de cada pico, el
cual es proporcional al nimero de cuentas, obteniéndose la siguiente informacion al realizar el

andlisis de los 4 espectros disponibles:

Tabla 4-1: Areas (Ar; ,) que pertenecen a cada uno de los espectros medidos con su

respectivo promedio.

Radionuclido Ary Ar, Arg Ary ATpromedio
Am-241 263 284 301 255 275,75
Ce-139 384 393 385 344 376,5

Cs-137 (661.7kV) 33 45 51 35 41

Co-60 (1173.2 kV) 21 18 22 29 22,5

Co0-60 (1332.5 kV) 14 18 14 25 17,75
Y-88 (898,04kV) 37 30 29 39 33,75
Y-88 (1836,1kV) 7 4 12 17 10

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

El area promedio o nimero de cuentas promedio permite calcular el MDC, por ejemplo, para el
Ce-139 se sigue el siguiente procedimiento:

Primero se calculé la restauracién quimica mediante la ecuacién (2-7) que se presenta

nuevamente a continuacion:

1 1
C= - = 2,61485x107°Bq/k
exT*m 2,71%14399,84s%098kg * kg

Luego, se utiliza el valor de C obtenido anteriormente junto con el promedio del nimero de

cuentas (C,) que se encuentra en la tabla 4-4, lo cual permite obtener el MDC:

MDC = C(2,71 + 4,66,/C,) = 2,61485x1075Bq/kg (2,71 + 4,66 376,5)
MDC = 0,002673 Bq/kg

Para visualizar de mejor manera la concentracion minima detectable (MDC) se transform¢ las

unidades a mBg/kg, entonces:

MDC = 2,67 mBq/kg

70



El &rea promedio o numero de cuentas promedio también permite calcular el DLC. Utilizando el

valor de C obtenido anteriormente (por ejemplo, para el Ce-139) se tiene:
DLC = C % 2,33,/C, = 2,61485x1075Bq/kg * 2,33./376,5 = 0,001302 Bq/kg

Para evidenciar de mejor manera la concentracion del nivel de decision (DLC), se transformd

las unidades a mBg/kg, entonces:
DLC = 1,30 mBq/kg

Para el célculo de la MDC y DLC de cada radiontclido se realiz6 el mismo procedimiento que

se acaba de describir. Los resultados se muestran en la siguiente tabla:
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Tabla 5-4: MDC y DLC del equipo en unidades de mBqg/kg

Conteos . .
S Tiempo vivo MDC MDC DLC DLC
Radionuclido background C
g (s) (Ba/kg) (mBa/kg) (Barkg) (mBa/kg)

Am-241
i 275.75 1439984  2.87927E-05 0,002306 231 0,001114 111
Ce-139 376,5 1439984  2.87927E-05 0,002673 2,67 0,001302 1,30
(165,9 kV) 1 1 1 1 1 1 1
Cs-137 41 1439984  2.87927E-05 0,000934 0,03 0,000430 0,43
(6617 kV) ’ : , , , ,
Co-60 225 1439984  2.87927E-05 0,000712 0,71 0,000318 0,32
(1173,2 kV) 1 1 1 1 1 1 1
Co-60 17,75 1439984  2.87927E-05 0,000641 0,64 0,000283 0,28
(1332,5 KV) ’ : 1 , , , ,
Y-88
595,04 KV) 33,75 1439984  2.87927E-05 0,000855 0,85 0,000390 0,39
Y88 10,00 1439984  2.87927E-05 0,000501 0,50 0,000212 0,21
(1836,1 kv) 1 L 1 1 1 1 1

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
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4.1.2 Caélculo del MDL del primer grupo de espectros del estdndar multinuclidos.

Para estimar el limite de deteccion del método (MDL) se utiliz6 la actividad obtenida por el
analista mediante el analisis manual de los 6 espectros disponibles por el software “Spectraline
GP” y la preestablecida en el certificado de fabrica actualizado a la fecha para cada radionuclido
del espectro. Para la desviacion estandar, y las actividades que se necesitan calcular previamente

se uso la ecuacidn (2-4) que se presenta nuevamente a continuacion:

donde A; es la primera medida del conjunto de datos, A es el promedio de todas las medidas y n

el nimero de medidas del conjunto de datos, en este caso n = 6.

Por lo tanto para calcular la desviacion estandar se seleccioné de manera diferente las
actividades formando 4 conjuntos de datos como se muestra a continuacién en el esquema de la

siguiente figura:

Agxcer COMO el conjunto de datos
— Aexcel Y Areal Y Arear COMO €l “"promedio™ de este
conjunto.

Areporte COMO €l conjunto de datos
= Areporte Y Areat Y Areqr COMO el “"promedio™ de este
conjunto.

Acxcer COMO el conjunto de datos con

- Acgxcel . .
exce su respectivo promedio

MDL
Limite de deteccion del método

Areporte COMO €l conjunto de datos
con su respectivo promedio

— Areporte

Figura 4-2: Clasificacion del conjunto de datos para estimar el limite de deteccion del método.
Realizado por: SATAN, Aracely 2016
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Lo que se desea visualizar con el conjunto de datos Agycer Y Areq: €S que tan alejados se
encuentran los datos de la actividad del certificado de fabrica (4,.4;) con los obtenidos por el

analista (Agxcer), de igual manera con el conjunto de datos A,cporte Y Areal:

Con el conjunto de datos A,,..; 10 que se desea ver es que tan alejados se encuentran los datos

unos de otros, de igual manera con el conjunto de datos A,¢pore-

El calculo de la desviacién estandar, por ejemplo, para el Ce-139, de acuerdo al conjunto de

datos Agycer Y Areqr Sigue el siguiente procedimiento:

Los valores de Agyce; fueron obtenidos de los reportes generales (anexo A) al aplicar la

ecuacion (2-3), y para el caso del radiois6topo Ce-139 se tiene:

Tabla 6-4: Actividad obtenida por el analista (Aqxce;) del radioisotopo Ce-139

Radionuclido Bq Bq Bq Bq Bq Bq
Ce-139
171,96 171,66 171,48 166,41 166,47 170,54
(165,9 kV)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

La actividad preestablecida por el certificado de fabrica (A,.,;) para el Ce-139 es 172,9 Bg. Con
esta actividad y los datos de la tabla 6-4 se calculd la desviacion estandar de la siguiente

manera:

_ \/(171,96 —172,9)2 4+ (171,66 — 172,9)% + (171,48 — 172,9)2 4+ (166,41 — 172,9)? + (166,47 — 172,9)? + (170,54 — 172,9)?
- 5

S =4,32 Bq/kg
Después de calcular la desviacién estandar se procede a estimar el MDL

MDL = 3 xS = 3% 4,32 Bq/kg = 12,97 Bq/kg
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Para el calculo del MDL de los demés radionclidos se sigui6 el mismo procedimiento, con los

datos de A, de la siguiente tabla de actividades.

Tabla 7-4: A, del primer grupo de espectros para el estandar multintclidos.

o A A A A A A
Radionuclido 1 2 3 4 5 6
(Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Ba)
Am-241
A 244204 245038 242022 245863 247093 24493
Ce-139
(1659 KV) 17196 171,66 17148 16641 16647 170,54
Cs-137 154002 154129 1542.69 1577.82 157791 157152
(661,7 kV) 1 1 1 1 1 1
Co-60 149087 148846 148046 148322 148004 1488.78
(1173,2 kv) 1 L 1 1 L 1
Co-60 148543 148727 148498 148432 149015 148304
(1332’5 kV) 1 L 1 1 1 1
¥-08 690176 68905 68905 65911 65159 676,17
(898,04 kv) 1 1 1 1 1 1
o 70536 70794 70858 672,62 669,04 703,02
(1836,1 kV) ’ : : , , ,

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

Entonces para el primer conjunto de datos Agyce; Y Areq; €l limite de deteccion del método
podra ser determinado utilizando un procedimiento similar al del ejemplo anterior. En la
siguiente tabla se muestran a mas de los valores de A,e,; Y de la desviacion estandar, los valores

de MDL obtenidos y su desviacion estandar relativa:

Tabla 8-4: Desviacion estandar y MDL con las actividades de la tabla 7-4

Radiondclido o Gakg  (Baky Bk
Am-241 (59,6 kV) 2684,6 258,94 776,81 9,65
Ce-139 (165,9 kV) 172,9 4,32 12,97 2,50
Cs-137 (661,7 kV) 1461,1 108,42 325,27 7,42
Co-60 (1173,2 kV) 1490,0 3,19 9,57 0,21
Co-60 (1332,5 kV) 1490,0 5,18 15,55 0,35
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Y-88 (898,04 kV) 718,4 49,39 148,16 6,87

Y-88 (1836,1 kV) 718,4 32,08 96,23 4,47

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Se puede visualizar que la desviacion estdndar relativa no excede los 10 Bg/kg.

Para el segundo conjunto de datos (Areporte Y Arear) S€ Utilizd el procedimiento anterior con

los datos de la siguiente tabla de actividades.

Tabla 9-4: Ayeporee del primer grupo de espectros del estandar multintclidos.

Radiondelido— h @8 @) @d) @ (4
é@?ﬁ\lf) 2000 1900 1900 1900 2000 2000
8%_51,?5ng) 172 172 172 166 167 171
éséll,:;?kV) 1540 1540 1540 1570 1570 1570
8‘1‘763? 2 V) 1490 1490 1490 1480 1490 1490
803'3620,5 - 1490 1490 1490 1480 1490 1490
&8504 V) 720 720 720 690 680 710
&83?6'1 - 720 720 720 690 680 710

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Entonces el limite de deteccion del método para el segundo conjunto de datos (A,eporte Y
A,eqr) POdré ser calculado como se explicod anteriormente. A continuacion se muestra a mas de

A,.a Y la desviacion estandar, los valores de MDL obtenidos y su desviacién estandar relativa:

Tabla 10-4: Desviacion estandar y MDL con las actividades de la Tabla 9-4

. A S MDL S relativa
Radionuclido real

(Ba) (Ba’kg) (Ba/kg) (Ba/kg)

Am-241 (59,6 kV) 2684,6 806,58 2419,73 30,04

Ce-139 (165,9 kV) 172,9 4,21 12,62 2,43

Cs-137 (661,7 kV) 1461,1 104,17 312,50 7,13
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Co-60 (1173,2 kV) 1490,0 4,47 13,42 0,30

Co-60 (1332,5 kV) 1490,0 4,47 13,42 0,30
Y-88 (898,04 kV) 718,4 21,72 65,17 3,02
Y-88(1836,1 kV) 718,4 21,72 65,17 3,02

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Se puede observar que la desviacion estdndar relativa no excede los 10 Bg/kg, excepto para el
Americio debido a que la energia de emision de este radionuclido es una de las mas baja que se
detectan, por lo que el equipo utiliza un factor de correccion propio del software para que no

sean atenuados por el background.

Para el tercer conjunto de datos (Agxce;) Y tomando como ejemplo el Co-60, se procede de la

siguiente manera:

Tabla 11-4: Actividad obtenida por el analista (A,.c;) del radioisétopo Co-60 con su
respectivo promedio (muestra de estandar multindclidos).

L, Ay A, A; Ay As Ag Apromedio
Radionuclido Bq Bq Bq Bq Bq Bq Bq
Co-60 1485,43  1487,27 1484,98 1484,32  1490,15 1483,04 1485,87
(1332,5 kV)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Con los datos de la tabla 10-4 se calculd la desviacion estandar de la siguiente manera:

_ j(1485,43 — 1485,87)2 + (1487,27 — 1485,87)% + (1484,98 — 1485,87)% + (1484,32 — 1485,87)2 + (1490,15 — 1485,87)2 4 (1483,04 — 1485,87)?
B 5

S=2,52Bq/kg
Después de calcular la desviacién estandar se procede a estimar el MDL.
MDL =3 S =3 % 2,52 Bq/kg = 7,55 Bq/kg

Para el calculo del MDL de los demas radionuclidos analizados para Aeycer Y Apromedio S€

realizé un procedimiento similar al anterior. Se tiene la siguiente tabla de actividades:
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Tabla 12-4: A,,..; del primer grupo de espectros y su promedio correspondiente (muestra de

estandar multindclidos).

o A A A A A A Ano o
Radionuclido 1 2 3 4 5 6 promedio
(Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Bq)
Am-241
A 244294 245038 242022 245863 247093 24493 244873
Ce-139
(1659 k) 171,96 17166 17148 16641 16647 170,54 169,75
e 154002 154129 154269 157782 157791 157152 155854
(661’7 kV) i H H 1 1 1 1
Co-60 149087 148846 148046 148322 148994 148878 148846
(1173,2 kv) 1 1 1 1 ) 1 1
Co-60 148543 148727 148498 148432 149015 148304 148587
(1332,5 kV) H 1 H 1 1 1 1
v-88 691,76 68905 68905 65911 65159 67617 676,12
(898,04 kV) : : : : : : :
Y-88 705,36 70794 70858 67262 669,04 703,02 694,43
(1836,1 kV) ] b b 1 ) 1 1

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Y asi, para el tercer conjunto de datos (Agxce;) €l limite de deteccion del método podra ser

determinado. En la siguiente tabla se muestra a mas del valor de la desviacion estandar, los

valores obtenidos de MDL y su desviacion estandar relativa.

Tabla 13-4: Desviacién estandar y MDL con los datos de la tabla 12-4.

Radiondclido S MDL S relativa

(Barkg) (Barkg) (Balkg)
Am-241 (59,6 kV) 16,97 50,92 0,69
Ce-139 (165,9 kV) 2,61 7,83 1,54
Cs-137 (661,7 kV) 19,01 57,03 1,22
Co-60 (1173,2 kV) 2,70 8,11 0,18
Co-60 (1332,5 kV) 2,52 7,55 0,17
Y-88 (898,04 kV) 17,15 51,44 2,54
Y-88 (1836,1 kV) 18,42 55,26 2,65

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Se puede observar en la tabla anterior que la desviacion estandar relativa no excede los 10

Ba/kg.
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Para el cuarto conjunto de datos (Ayeporee) S€ Utilizé un procedimiento similar al anterior con

los datos de la siguiente tabla de actividades y sus promedio correspondientes.

Tabla 14-4: A,cporte del primer grupo de espectros y su promedio correspondiente.

Rdontelle 6 @ @g @) @3 63 G0
gr;ézi\l/) 2000 1900 1900 1900 2000 2000 1950
8%_51,39ng) 172 172 172 166 167 171 170
(%%‘11,377'(\/) 1540 1540 1540 1570 1570 1570 1555
8‘1763? 21v) 1490 1490 1490 1480 1490 1490 148833
8%'3620’5 - 1490 1490 1490 1480 1490 1490 148833
&888’04 W) 720 720 720 690 680 710 706,67
&83?6' 1kv) 720 720 720 690 680 710 706,67

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Entonces el limite de deteccion del método para el cuarto conjunto de datos (A,eporte Y SU

promedio respectivo) podra ser determinado. En la siguiente tabla se muestra a méas de la

desviacion estandar, los valores adquiridos de MDL y los de la desviacion estandar relativa.

Tabla 15-4: Desviacion estandar y MDL con los datos de la tabla 14-4.

Radiondclido S MDL S relativa

(Barkg) (Barkg) (Barkg)
Am-241 (59,6 kV) 54,77 164,32 2,81
Ce-139 (165,9 kV) 2,76 8,27 1,62
Cs-137 (661,7 kV) 16,43 49,30 1,06
Co-60 (1173,2 kV) 4,08 12,25 0,27
Co-60 (1332,5 kV) 4,08 12,25 0,27
Y-88 (898,04 kV) 17,51 52,54 2,48
Y-88 (1836,1 kV) 17,51 52,54 2,48

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Se puede ver que la desviacion estandar relativa no excede los 10 Bg/kg.
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4.1.3 Caélculo del RE del primer grupo de espectros del estdndar multinuclidos.

Para estimar el error relativo (RE) se utilizé la actividad obtenida por el analista, por el
software “Spectraline GP” y A,..,; del certificado de fabrica actualizado a la fecha. Ademas, de

acuerdo a la ecuacidn (2-11) que se muestra a continuacion:

Ar _Ac
RE% = A * 100

Los términos requeridos son: A, que representa la actividad real que se encuentra en el

certificado de fabrica actualizado a la fecha y A, la actividad calculada.

Por lo tanto, para calcular el error relativo se seleccion6 de manera diferente las actividades

formando 2 conjuntos de datos como el mostrado en el esquema de la figura siguiente:

RE (%)
ERROR RELATIVO

Areal y Aexcel Areal y Areporte

Figura 5-4: Clasificacion del conjunto de datos para estimar el error relativo del método.
Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Con el conjunto de datos Ayeq; Y Areporte S€ desea visualizar que el porcentaje de error de las
actividades obtenidas por el software “Spectraline Gp” tengan un margen de error del 10% al
compararlas con las actividad del certificado de fabrica. De igual manera con el conjunto de
datos Ayeqr Y Aexcer- POr ejemplo para el Y-88 de acuerdo al conjunto de datos A,eq; Y Aexcer S€

tiene:

Tabla 16-4: Actividad obtenida por el analista (A.c;) del radioisétopo Y-88.

Aq A, Aj Ay As Aq
Bq Bq Bq Bg Bg Bq

Radionuclido

Y-88
(898,04 kV) 691,76 689,05 689,05 659,11 651,59 676,17

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
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La actividad preestablecida por el certificado de fabrica (4,.;) actualizado a la fecha para el Y-
88 es 718,4 Bg. Con esta actividad y la actividad A, de la tabla 16-4 se calcul6 el error relativo

de la siguiente manera:

A, — A, 718,4 — 691,76
* 1 =

RE% = =
h="a 718,4

* 100 = 3,71

De la misma forma se calcula el porcentaje del error relativo para cada actividad (4,, A3, As,
As, ¥ Ag ).

Para el calculo del porcentaje del error relativo del primer conjunto, A,cq; Y Aexcer, S€ Utilizaron
los datos de A,..,; actualizados a la fecha que se encuentran en el anexo B y los datos de Agycer

gue se encuentra en la tabla 7-4.

Con los valores antes mencionados se obtuvieron los resultados que se muestra en la siguiente
tabla:

Tabla 17-4: Error relativo para el estandar multindclidos calculado con el A,eq; Y Aexcer-

Radionclido o e o o e oh
Am-241 (59,6 kV) 9,00 8,72 9,85 8,41 7,96 8,76
Ce-139 (165,9 kV) 0,54 0,72 0,82 3,75 3,72 1,36
Cs-137 (661,7 kV) 5,40 5,49 5,59 8,00 8,01 7,57
Co-60 (1173,2 kV) 0,17 0,00 0,07 0,35 0,10 0,02
Co-60 (1332,5 kV) 0,20 0,08 0,23 0,27 0,12 0,36
Y-88 (898,04 kV) 3,71 4,09 4,09 8,25 9,30 5,87
Y-88 (1836,1 kV) 1,82 1,46 1,37 6,37 6,67 2,14

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Siguiendo el mismo procedimiento anterior se calcul6 el porcentaje del error relativo entre A,..q;

y Areporte-
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Los datos de A,.porte SE €NCUeNtran en la tabla 9-4 y los datos de A,..,; actualizados a la fecha
se describen en el anexo B. Entonces, los valores obtenidos del error relativo para el estandar

multintclidos calculados con Ay.q; Y Areporte S€ Muestran en la siguiente tabla:

Tabla 18-4: Error relativo para el estandar multinuclidos utilizando Ayeq; Y Areporte-

Radiontclido ((;5 (0'/302) (0‘/23; (0‘/2‘; (0'/303 (;3
Am-241 (59,6 KV) 2550 2923 2923 2922 2550 2550
Ce-139 (1659 kV) 0,52 0,52 0,52 399 341 1,10
Cs-137 (661,7 kV) 5,41 5,41 5,41 747 747 7,47
C0-60 (1173,2 KV) 0,11 0,11 0,11 056 011 0,11
Co-60 (1332,5 KV) 0,11 0,11 0,11 056 011 0,11
Y-88 (898,04 KV) 0,22 0,22 0,22 395 535 116
Y-88 (1836,1 KV) 0,22 0,22 0,22 395 535 1,16

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Se puede ver que el error relativo en los dos conjuntos de datos es menor al 10% excepto para el
americio, que para todos los espectros de este grupo supera dicho valor y obteniéndose que para
Areal Y Areporte €1 Valor del error relativo en el tercer espectro es maximo y corresponde al

valor de 29,23 %.

En el mundo real hay ruido y contaminacién de informacién. Ademas, existen muchos factores
asociados a cada variable de estudio que, si son ignorados, podemos solo extraer una
informacién muy pobre sobre la poblacion de estudio. Entender la naturaleza de nuestra

poblacién o conjunto universo es fundamental.
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4.1.4 Célculo de la repetibilidad con el segundo grupo de espectros del estandar multintclidos

Se evalua la repetibilidad para medir la proximidad de concordancia entre los resultados de mediciones sucesivas de la misma muestra, utilizando intervalos

cortos de tiempo, en este caso correspondientes a una hora.

Recordemos que para esta evaluacién se cuenta con 9 espectros disponibles, con los cuales se procedié a obtener el promedio de las actividades del segundo

grupo de espectros, cuyos valores obtenidos se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 19-4: Promedio de la actividad del segundo grupo de espectros

L A A A A A A A A A A -

Radionuclido 1 2 3 4 5 6 7 8 9 promedio
(Bg) (Bg) (Bq) (Bq) (Bq) (Ba) (Bq) (Bq) (Ba) (Ba)

gf;ézﬁ\ll) 2468,63 2486,57 2458,63 2449,30 2484,22 2482,35 2l 2 2412,84 2449,30 2464,79

Ce-139

(165.9 KV) 167,96 167,83 166,41 170,54 166,39 165,52 169,01 170,68 170,54 168,32

35;511377 kV) 1577,82 1577,91 1577,82 1571,52 1577,78 1579,32 1576,29 1568,72 1571,52 1575,41

8‘1’76302 kV) 1490,71 1490,62 1483,22 1488,78 1484,18 1484,95 1483,22 1487,81 1488,78 1486,92

8%3?20 5 KV) 1482,36 1484,92 1484,32 1483,04 1481,10 1481,74 1481,66 1486,74 1483,04 1483,21

Y-88

(898,04 V) 666,24 667,31 659,11 676,17 652,63 654,05 663,90 680,14 676,17 666,19

Y88

(1836.1 KV) 680,48 685,83 672,62 680,48 672,62 662,66 679,42 701,09 703,02 682,02

Realizado por: SATAN

, Aracely 2016
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Para el calculo de la repetibilidad se aplicé la ecuacion (2-9) que se presenta nuevamente a continuacion:
rL =Sr=2,8
y para obtener la desviacion estandar de la repetibilidad (Sr) se utiliz6 la ecuacién (2-4) y se aplica como ejemplo para el Y-88 (898,04 kV)

B J(666,24 — 666,19)% + (667,31 — 666,19)2 + (659,11 — 666,19)% + (676,17 — 666,19)2 + (652,63 — 666,19) + (654,05 — 666,19)2+ (663,90 — 666,19)2+ (680,14 — 666,19)2+ (676,17 — 666,19)2
- 8

Sr = 9,88 Bq/kg
Entonces la repetibilidad ser& determinada mediante el siguiente procedimiento:
rL=Sr+2,8=9,88Bq/kg 2,8 = 27,68 Bq/kg

Junto con esta medida se puede obtener el coeficiente marginal de recuperacion, el cual es usado para evaluar el efecto de la matriz de una muestra sobre el

resultado. Para obtener este coeficiente se utiliza la ecuacion se sigue el siguiente procedimiento:

Se calcula rL/v/n

donde rL es el valor de la repetibilidad y n el nimero de datos, en este caso n = 9. Se tiene:

rL/\n = 27,68 Bq/kg V9 = 9,23 Bq/kg
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Entonces el resultado se expresa de acuerdo a la Norma 1SO-5725 e 1ISO-2602 como se muestra

a continuacion:

rL +rL/\n = 27,68 Bq/kg + 9,23 Bq/kg
Para cada radionuclido analizado se sigui6 el procedimiento anterior. A continuacién se muestra
a mas de la desviacion estandar, el valor de repetibilidad (rL) y el coeficiente marginal de

recuperacion:

Tabla 20-4: Limite de repetibilidad con su incertidumbre correspondiente para el estandar

multindclidos.

Radionuclido Sr rL rL/raiz(n)
(Balkg) (Ba/kg) (Barkg)

Am-241 (59,6 kV) 25,24 70,66 + 23,55
Ce-139 (165,9 kV) 1,99 5,56 + 185
Cs-137 (661.7 kV) 3,78 10,59 + 353
Co-60 (1173.2 kV) 3,05 8,55 + 285
Co-60 (1332.5 kV) 1,82 5,09 + 1,70
Y-88 (898,04 kV) 9,88 27,68 + 9,23
Y-88 (1836,1 kV) 13,15 36,81 + 1227

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

415 Célculo de la Reproducibilidad con el tercer grupo de espectros del estandar

multindclidos

Se evalua la reproducibilidad para medir la concordancia entre los resultados de mediciones

utilizando periodos de tiempo largos, en este caso cada 24 horas.
Recordemos que para esta evaluacion se cuenta con 9 espectros disponibles, con los cuales se

procedid a obtener el promedio de las actividades del tercer grupo de espectros, cuyos valores

obtenidos se muestran en la siguiente tabla:
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Tabla 21-4: Promedio de la actividad del tercer grupo de espectros del estandar multintclidos.

Radionuclido Aq A, A3 Ay As Aq A, Ag Ao Apromedio
(Bq) (Bq) (Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Ba) (Bg)
Am-241
244294 2450,38 2420,22 2486,57 2484,22 2449,30 2458,63 2470,93 2482,35 2460,62
(59,6 kV)
Ce-139
171,96 171,66 171,48 167,83 166,39 170,54 166,41 166,47 165,52 168,69
(165,9 kV)
Cs-137
1540,02 1541,29 1542,69 1577,78 1577,78 1571,52 1577,82 157791 1579,32 1565,12
(661,7 kV)
Co-60
1490,87 1488,46 1489,46 1490,62 1484,18 1488,78 1483,22 1489,94 1484,95 1487,83
(1173,2 kV)
Co-60
1485,43 1487,27 1484,98 1484,92 1481,10 1483,04 1484,32 1490,15 1481,74 1484,77
(1332,5 kV)
Y-88
691,76 689,05 689,05 667,31 667,31 676,17 659,11 651,59 654,05 670,08
(898,04 kV)
Y-88
705,36 707,94 708,58 685,83 672,62 680,48 672,62 669,04 662,66 685,01
(1836,1 kV)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.
Para el calculo de la reproducibilidad se aplicé la ecuacion (2-10) que se recuerda a continuacion:
R= SR % 2,8

Para obtener la desviacion estandar (SR) de reproducibilidad se utilizé la ecuacion (2-4) aplicando como ejemplo para el Y-88 (898,04 kV)
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SR =

3 J(691,76 — 670,08)2 + (689,05 — 670,08)2 + (689,05 — 670,08)2 + (667,31 — 670,08)2 + (667,31 — 670,08)2 + (676,17 — 670,08)2+ (659,11 — 670,08)2+ (651,59 — 670,08)2+ (654,05 — 670,08)2
- 8

SR = 16,80 Bq/kg

Entonces la repetibilidad sera:

R =SR*2,8 = 16,80 Bq/kg * 2,8 = 47,04 Bq/kg

Junto con esta medida se puede obtener el coeficiente marginal de recuperacion, el cual es usado para evaluar el efecto de la matriz de una muestra sobre el

resultado. Para obtener este coeficiente se sigue el procedimiento mostrado a continuacion:

Se calcula R /+/n, donde: R es el valor de la repetibilidad y n el nimero de datos, en este caso n = 9. Se tiene:
R/\/n = 47,04 Bq/kg V9 = 15,68 Bq/kg

Entonces el resultado se expresa de acuerdo a la Norma 1SO-5725 e 1ISO-2602 como se muestra a continuacion:
SR + SR/v/n = 47,04 Bq/kg + 15,68 Bq/kg
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Para los demés radiondclidos analizados se sigui6 el mismo procedimiento y se obtuvo la

siguiente tabla de resultados:

Tabla 22-4: Limite de reproducibilidad con su incertidumbre correspondiente para el

estandar multindclidos.

Radionticlido SR R R/raiz(n)
(Bakg)  (Ba/kg) (Barkg)

Am-241 (59,6 kV) 22,33 62,54 + 20,85
Ce-139 (165,9 kV) 2,67 7,47 + 2,49
Cs-137 (661,7 kV) 17,99 50,37 + 16,79
Co-60 (1173,2 kV) 2,92 8,18 + 2,73
Co-60 (1332,5 kV) 2,77 7,77 + 259
Y-88 (898,04kV) 16,80 47,04 + 15,68
Y-88 (1836,1kV) 17,95 50,26 + 16,75

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
4.1.6  Cuantificacion de la incertidumbre usando la hoja de calculo de Kragten
Esta hoja de célculo permite visualizar la incertidumbre global que gener6 cada incertidumbre
que intervino en la medicion de las muestras, y con ello saber la eficiencia con la que se
obtuvieron las comparaciones y resultados finales, lo cual se observa en el histograma de

contribucion de la incertidumbre relativa.

En el ejemplo que se muestra posteriormente, se ingresaron los datos que se encuentran

marcados de color verde en donde:

N es el nimero de cuentas promedio de todos los espectros medidos con su respectiva

incertidumbre, estos datos se obtuvieron del reporte general.

¢ representa la eficiencia (que depende de la calibracién del equipo) con su respectiva

incertidumbre.

y es la probabilidad de transicibn gamma que se encuentra descrita en el anexo C con su

incertidumbre correspondiente.
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ts es el tiempo vivo o tiempo de conteo de la muestra en el equipo medido en segundo, y su

correspondiente incertidumbre.

m es la masa en kg que se encuentra en el certificado de fabrica (anexo B).

Cr es el coeficiente de correlacion que depende del porcentaje de error que se utiliza en las

mediciones y corresponde al valor de 1 debido a que el margen de error relativo para los
calculos es del 10 %.

Una vez ingresados todos estos datos, la hoja de calculo de Kragten genera automéaticamente los
resultados. Los valores de interés son la eficiencia de conteo y el porcentaje de contribucion de
la incertidumbre relativa para las mediciones de cada radiondclido. A continuacién se muestra

los resultados del calculo realizado mediante la hoja de calculo de Kragten para el Ce-139:
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Cerio (Ce-139)

Value of Standard Relative
- ; standard N ce 4 \Y ts m C¢
variable uncertainty .
uncertalnty
N | 68171,78 | 0,013000 0,0% 68171,79 68171,78 68171,78 | 68171,78 | 68171,78 68171,78
g | 3,49-02 | 5,59E-04 1,6% 0,03 0,04 0,03 0,03 0,03 0,03
y 1 4,00E-04 0,0% 1 1 1,0004 1 1 1
ts | 14399,84 0,0001 0,0% 14399,84 14399,84 14399,84 | 14399,84 14399,84 14399,84
m 0,98 1,00E-04 0,0% 0,98 0,98 0,98 0,98 0,9801 0,98
C: 1 0 0,0% 1 1 1 1 1 1
Ac.[Bag/kgl | 1383 | 2,2 1,6% 138,3 136,1 138,2 138,3 138,2 138,3
(k=1) 68,3% CL 0,000 2,177 0,055 0,000 0,014 0,000
6,95E-10 4,74E+00 3,06E-03 9,22E-13 1,99E-04 0,00E+00
4,74E+00
2,18
Por favor especifique el factor de N cs £ y ts m Cs
correlacion para el calculo de la 1 0,0% 99,9% 0.1% 0,000% 0,004% 0,000%
incertidumbre expandida 100%
Percent contribution to u.2
120,0% -
100,0% -
80,0% |
60,0% |
40,0% -
20,0% -
0,0% . . .
NCs £ N4 s m




El histograma resultante muestra la contribucion del porcentaje para la incertidumbre, donde se
encuentra la eficiencia de conteo (€) con el 99,9 %, la probabilidad de transicion gamma (y) con
0,1% y la masa (m) con 0,004%; en el caso del nimero de cuentas y tiempo vivo (t) fue del
0%.

Se sigue el mismo procedimiento para determinar la eficiencia y el porcentaje de contribucién A
la incertidumbre estandar relativa para los demas radioisopotos del estandar multindclidos (ver

anexo D).

Al evaluar los célculos realizados para el estandar multinuclidos y verificar que no superan el
10% de error, se puede concluir que la calibracion del equipo es confiable. Entonces, con esta
calibracion se procede a evaluar de manera semejante la muestra de agua radiactiva para validar

el método de espectrometria gamma.

4.1.7 Célculo del MDL del primer grupo de espectros del agua radiactiva.

Conforme al esquema de la figura 3-4 para estimar el limite de deteccion del método (MDL) se
utiliz6 la actividad obtenida por el analista mediante el andlisis manual de los 6 espectros
disponibles por el software “Spectraline GP” y la preestablecida en el certificado de fabrica
actualizado a la fecha para cada radiontclido de cada espectro. Para la desviacion estandar, y las
actividades que se necesitan calcular previamente se usé la ecuaciéon (2-4) que se presenta

nuevamente a continuacion:

donde 4; es la primera medida del conjunto de datos, A es el promedio de todas las medidas y n

el nimero de medidas del conjunto de datos en este caso 6.
Por lo tanto para calcular la desviacién estdndar se seleccioné de maneras diferentes las

actividades formando 4 conjuntos de datos como se establecié en la figura 4-4 que muestra

nuevamente a continuacion:
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Acxcer COMO el conjunto de datos
— Aexcel Y Areal Y Areqr COMO el "promedio™ de este
conjunto.

Areporte COMO €l conjunto de datos
— Areporte Y Areat V Ayeq: COMO el "promedio” de este
conjunto.

A oxcer COMO el conjunto de datos con
Su respectivo promedio

e Aexcel

MDL
Limite de deteccion del método

Areporte COMO €l conjunto de datos
con su respectivo promedio

— Areporte

Con el conjunto de datos Agycer Y Areqr 10 que se desea visualizar con claridad es que tan
alejados se encuentran los datos de la actividad del certificado de fabrica (A,eq;) con los

obtenidos por el analista (A¢xce;), de igual manera con el conjunto de datos A,eporte Y Arear-

Con el conjunto de datos A,,c.; 10 que se desea visualizar es que tan alejados se encuentran los

datos unos de otros, de igual manera con el conjunto de datos A;cporte-

El calculo de la desviacion estandar, por ejemplo para el Cs-137, de acuerdo al conjunto de

datos Agxcer Y Arear Sigue el siguiente procedimiento:

Los valores Aqyce fueron obtenidos de los reportes generales (anexo A) al aplicar la ecuacion

(2-3), y para el caso del radiois6topo Cs-137 se tiene:

Tabla 23-4: Actividad obtenida por el analista (A,c;) del radioisétopo Cs-137.

. , - A1 AZ A3 A4 AS A6
Radionuclido Bq Bq B B B e
Cs-137
(661,7 kV) S0 37,29 36,4 38,47 37,64 38,25

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

La actividad preestablecida por el certificado de fabrica (4,.4;) para el Cs-137 es 36,4 Bg. Con
esta actividad y los datos de la tabla 23-4 se calculd la desviacion estandar de la siguiente

manera:
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s j(37,o7 —36,4)2 + (37,29 — 36,4)2 + (36,4 — 36,4)2 + (38,47 — 36,4) + (37,64 — 36,4) + (38,25 — 36,4)2
- 5

S =1,45 Bq/kg
Después de calcular la desviacién estandar se procede a estimar el MDL.
MDL = 3 xS = 3 = 1,45 Bq/kg = 4,34 Bq/kg

Para el calculo del MDL de cada radionuclido se realizé el mismo procedimiento, con los datos
de A .. de la siguiente tabla de actividades.

Tabla 24-4: A,...; del primer grupo de espectros para el agua radiactiva.

. A A A A A A
Radiondclido (Bq) (Bq) (Bq) (Bq) (Bq) (Bq)
Cs-137 (661,7KV) 37,07 37,29 364 3847 3764 3825
Co-60 (11732KV) 14,85 1401 1415 1498 1464 1497
Co-60 (13325 KV) 14,74 14,38 14 1491 1462 1491
K-40 (1460,8KV) 150,63 14926 14946 14653 15131 150,53

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Entonces para el primer conjunto de datos Agycer Y Area; €l limite de deteccion del método
podra ser determinado utilizando un procedimiento similar al del ejemplo anterior. En la
siguiente tabla se muestran a mas de los valores A, Y la desviacion estandar, los valores de

MDL obtenidos y su desviacion estandar relativa:
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Tabla 25-4: Desviacion estandar y MDL con las actividades de la tabla 24-4

Radiondclido ’?Irsea; (Bq/kgs) (B';/}Egls
Cs-137 (661,7 kV) 36,4 1,45 4,34
Co-60 (1173,2 kV) 14,0 0,78 2,35
Co-60 (1332,5 kV) 14,0 0,74 2,22
K-40 (1460,8 kV) 142,0 8,52 25,55

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Se puede visualizar que la desviacion estdndar relativa no excede los 10 Bg/kg.

Para el segundo conjunto de datos (Areporte Y Arear) S€ Utilizo el procedimiento anterior con los

datos de la siguiente tabla de actividades.

Tabla 26-4: A,¢poree del primer grupo de espectros del agua radiactiva.

Radiontclido (Bltﬁ (B[;Z) (Blts : Eﬁﬁ (8115 (Bltﬁ
Cs-137 (6617 kV) 37,08 37,3 36,4 3854 37,64 3831
Co-60 (1173.2 KV) 14,83 14,16 1405 1494 1461 14,94
Co-60 (1332,5 KV) 14,83 14,16 1405 1494 1461 14,94
K-40 (1460.8 kV) 150,56 14944 14944 14607 15169 150,56

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Entonces el limite de deteccion del método para el segundo conjunto de datos (A,eporte Y

A,eq) podra ser identificado como se explico anteriormente. A continuacion se muestra a mas
de A, VY la desviacién estandar los valores de MDL obtenidos y su desviacién estandar
relativa:

Tabla 27-4: Desviacién estandar y MDL con las actividades de la Tabla 26-4.

Radiondclido ‘?gg; - /kg‘q; (BZ/}EQIS
Cs-137 (661,7 kV) 36,4 1,49 4,46
Co-60 (1173,2 KV) 14,0 0,76 227
Co-60 (1332,5 KV) 14,0 0,76 227
K-40 (1460,8 kV) 142,0 858 25,73

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
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Se puede observar que la desviacion estandar no excede los 10 Bg/kg.
Para el tercer conjunto de datos (Agxce;) Y tomando como ejemplo el Co-60, se procede de la
siguiente manera:

Tabla 28-4: Actividad obtenida por el analista (A.xce;) del radioisétopo Co-60 con su
respectivo promedio (muestra de agua radiactiva).

. T A1 AZ A3 A4 A5 A6 A romedio
Radiontclido Bq Bq Bq Bq Bq Bq P Bq
Co-60 14,74 14,38 14,00 14,91 14,62 14,91 14,59
(1332,5 kV)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Con los datos de la tabla 28-4 se calculd la desviacion estandar de la siguiente manera

i=n

Zﬁ

i=1

_ \/(14,74 —14,59)2 + (14,38 — 14,59)? + (14,00 — 14,59)2 4+ (14,91 — 14,59)2 + (14,62 — 14,59)% + (14,91 — 14,59)?
B 5

S =0,35Bq/kg
Después de calcular la desviacién estandar se procede a estimar el MDL
MDL =3 S =3+%0,35Bq/kg = 1,05 Bq/kg

Para el calculo del MDL de los demas radionuclidos analizados para Aexcer Y Apromedio S€

realizé un procedimiento similar al anterior. Se tiene la siguiente tabla de actividades:

Tabla 29-4: A,,.e; del primer grupo de espectros con su promedio correspondiente (muestra

de agua radiactiva).

. A A A A A A A ;
Radiondelido ©) By B By B Gn (B
Cs-137 (661,7 kV) 37,07 37,29 36,4 38,47 37,64 38,25 37,52
Co-60 (1173,2 kV) 14,85 14,01 14,15 14,98 14,64 14,97 14,60
Co-60 (1332,5 kV) 14,74 14,38 14,00 14,91 14,62 14,91 14,59
K-40 (1460,8 kV) 150,63 149,26 149,46 146,53 151,31 150,53 149,62

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.
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Y asi, para el tercer conjunto de datos (Agxce;) €l limite de deteccion del método podré ser
determinado. En la siguiente tabla se muestra a méas del valor de la desviacion estandar, los

valores obtenidos de MDL y su desviacion estandar relativa.

Tabla 30-4: Desviacién estandar y MDL con los datos de la Tabla 29-4.

S o ko
Cs-137 (661,7 kV) 37,52 0,77 2,31
Co-60 (1173,2 kV) 14,60 0,42 1,27
Co-60 (1332,5 kV) 14,59 0,35 1,06

K-40 (1460,8 kV) 149,62 1,70 5,09

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Se puede observar en la tabla anterior que la desviacion estandar no excede los 10 Bg/kg.

Para el cuarto conjunto de datos (A,eporte) S€ Utilizé el procedimiento anterior con los datos de

la siguiente tabla de actividades y sus promedio correspondientes.

Tabla 31-4: Ayeporte del primer grupo de espectros y su promedio correspondiente (muestra de

agua radiactiva).

Radiontclido Aq Az Aj Ay As Ag  Apromedio

(Bq) (Ba) (Ba) (Bq) (Ba) (Ba) (Bq)
Cs137(66L7Kv) 3708 373 364 3854 3764 3831 37,55
Co60(11732ky) 1483 1416 1405 1494 1461 14,94 14,59
Co-60(13325ky) 1483 1416 1405 14,94 1461 14,04 14,59

K-40 (14608 kv) 150,56 14944 14944 146,07 151,69 150,56 149,63

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Entonces el limite de deteccion del método para el cuarto conjunto de datos (Ayeporte Y SU

promedio respectivo) podra ser determinado. En la siguiente tabla se muestra a méas de la

desviacion estandar los valores adquiridos de MDL y los de la desviacion estandar relativa.
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Tabla 32-4: Desviacion estandar y MDL con los datos de la tabla 31-4.

Radiontclido Apromedio - /kgS) (B'(\q/;EgL)
Cs-137 (661,7 KV) 37,55 0,80 2,39
Co-60 (1173,2 kV) 14,59 0,39 1,18
Co-60 (1332,5 kV) 14,59 0,39 1,18
K-40 (1460,8 KV) 149,63 1,93 5,80

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

Se puede ver que la desviacién estandar relativa no excede los 10 Bg/kg.

4.1.8 Célculo del RE del primer grupo de espectros del agua radiactiva.

Para estimar el error relativo (RE) se utilizé la actividad obtenida por el analista, por el
software “Spectraline GP” y A,..,; del certificado de fabrica actualizado a la fecha. Ademas, de

acuerdo a la ecuacidn (2-11) que se muestra a continuacién:

Ar_Ac

RE% = * 100

Los términos requeridos son: A, que representa la actividad real que se encuentra en el

certificado de fabrica actualizado a la fecha'y A, la actividad calculada.

Por lo tanto, para calcular el error relativo se selecciond de manera diferente las actividades
formando 2 conjuntos de datos como el mostrado en el esquema de la figura 5-4, que se

presenta nuevamente a continuacion:

RE (%)
ERROR RELATIVO

Areal y Aexcel Areal y Areporte
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Con el conjunto de datos A,cq; Y Areporte S€ desea visualizar que el porcentaje de error de las
actividades obtenidas por el software “Spectraline Gp” tengan un margen de error del 10% al
compararlas con las actividad del certificado de fabrica. De igual manera con el conjunto de
datos Ayeqr Y Aexcer- POr ejemplo para el Y-88 de acuerdo al conjunto de datos A,eq; Y Aexcer S€

tiene:

Tabla 33-4: Actividad obtenida por el analista (Ayce;) del radioisétopo K-40.
Aq A, As Ay As Ag

Radionuclido

(Bg)  (Ba) (Ba) (Ba) (Bg)  (Bg)
K-40 150,63 149,26 149,46 146,53 151,31 150,53
(1460,8 kV) D ' ' ) ] ,

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

La actividad preestablecida por el certificado de fabrica (A,.q;) actualizado a la fecha para el K-
40 es 142,00 Bqg. Con esta actividad y la actividad A; de la tabla 33-4 se calculd el error relativo

de la siguiente manera:

A —A 142,00 — 150,63
¢ * 1 =

RE% =
o= 142,00

* 100 = 6,08

De la misma forma se calcula el porcentaje del error relativo para cada actividad (4,, A, A,,
As, y A ).

Para el célculo del porcentaje del error relativo del primer conjunto, A,eq; Y Aexcers S€ Utilizaron
los datos de A,..,; actualizados a la fecha que se encuentran en el anexo B y los datos de Agycer

gue se encuentra en la tabla 4-24.

Con los valores antes mencionados se obtuvieron los resultados que se muestra en la siguiente
tabla:

Tabla 34-4: Error relativo para el agua radiactiva calculado con el A,eq; Y Aexcer-

o E, E, E; E, Es Eq
Radiondclido (%) (%) (%) (%) (%) (%)
Cs-137 (661,7 kV) 1,96 2,57 0,13 5,83 3,55 5,24
Co-60 (1173,2 kV) 6,40 0,38 1,53 7,48 5,15 7,56
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Co-60 (1332,5 kV) 5,61 3,03 0,45 7,05 5,01 7,13

K-40 (1460,8 kV) 6,08 511 5,25 3,19 6,56 6,01

Realizado por: SATAN, Aracely 2016
Siguiendo el mismo procedimiento anterior se calculé el porcentaje del error relativo entre A,..4;

y Areporte-

Los datos de A,.porte SE €NCUeNtran en la tabla 9-4 y los datos de A,..,; actualizados a la fecha
se describen en el anexo B. Entonces, los valores obtenidos del porcentaje del error relativo para

el agua radiactiva calculados con A,eq; Y Areporte S€ Muestran en la siguiente tabla:

Tabla 35-4: Error relativo para el agua radiactiva utilizando A,.q; Y Areporte-

Radiondelido o8 o8 g o6 08 4
Cs-137 (661,7 kV) 1,99 2,61 0,15 6,02 3,55 5,41
Co-60 (1173,2 kV) 6,27 1,44 0,70 7,15 4,77 7,22
Co-60 (1332,5 kV) 6,27 1,44 0,70 7,15 4,77 1,22
K-40 (1460,8 kV) 6,03 5,24 5,24 2,86 6,82 6,03

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

Se puede ver que el error relativo en los dos conjuntos de datos es menor al 10%.
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4.1.9 Cadlculo de la repetibilidad con el segundo grupo de espectros del agua radiactiva

Se evalua la repetibilidad para medir la proximidad de concordancia entre los resultados de mediciones sucesivas de la misma muestra, utilizando intervalos
cortos de tiempo, en este caso correspondientes a una hora.

Recordemos que para esta evaluacién se cuenta con 9 espectros disponibles, con los cuales se procedié a obtener el promedio de las actividades del segundo
grupo de espectros, cuyos valores obtenidos se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 36-4: Promedio de la actividad del segundo grupo de espectros para el agua radiactiva.

Radiondclido e R R T T T T oo
Cs-137 (661,7 KV) 3707 3729 37155 3649 3781 3757 3660 3847 3711 37,33
Co-60 (1173,2 kV) 14,85 14,01 14,79 14,45 14,43 13,72 14,13 14,99 14,30 14,41
Co-60 (1332,5 kV) 1474 1438 1470 1461 1435 1379 1416 1493 14,88 1451
K-40 (1460,8 kV) 150,63 149,26 149,56 144,77 147,90 145,94 144,19 146,53 146,82 147,29

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

Para el calculo de la repetibilidad se aplico la ecuacion (2-9) que se presenta huevamente a continuacion:
rL = Sr= 2,8

y para obtener la desviacion estdndar de la repetibilidad (Sr) se utiliz6 la ecuacion (2-4) y se aplica como ejemplo para el Co-60 (1332,5 kV).
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S \/(14,74 —14,51)% + (14,38 — 14,51) + (14,70 — 14,51)% + (14,61 — 14,51)% + (14,35 — 14,51)® + (13,79 — 14,51)*+ (14,16 — 14,51)*+ (14,93 — 14,51)%+ (14,88 — 14,51)2
r =
8

Sr = 0,99 Bq/kg
Entonces la repetibilidad sera determinada mediante el siguiente procedimiento:
rL =Sr=*2,8=099Bq/kg * 2,8 = 2,77 Bq/kg

Junto con esta medida se puede obtener el coeficiente marginal de recuperacion, el cual es usado para evaluar el efecto de la matriz de una muestra sobre el

resultado. Para obtener este coeficiente se utiliza la ecuacion que sigue el siguiente procedimiento:

Se calcula rL/v/n

donde rL es el valor de la repetibilidad y n el nimero de datos, en este caso n = 9. Se tiene:

rL/\n = 2,77 Bq/kg VY9 = 0,92 Bq/kg
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Entonces el resultado se expresa de acuerdo a la Norma I1SO-5725 e ISO-2602 como se muestra

a continuacion:

rL+rL/\n = 2,77 Bq/kg + 0,92 Bq/kg

Para cada radionuclido analizado se siguié el procedimiento anterior. A continuacion se muestra
a més de la desviacion estandar, el valor de repetibilidad (rL) y el coeficiente marginal de

recuperacion:

Tabla 37-4: Limite de repetibilidad con su incertidumbre
correspondiente para el agua radiactiva.

Radiondclido Gaky Gakg | (Gako
Cs-137 (661,7 kV) 1,72 4,81 + 1,60
Co-60 (1173,2 kV) 1,18 3,31 + 1,10
Co-60 (1332,5 KV) 099 277  +092
K-40 (1460,3 kV) 6,24 17,47 + 582

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

4.1.10 Calculo de la reproducibilidad con el tercer grupo de espectros del agua radiactiva.

Se evalla la reproducibilidad para medir la concordancia entre los resultados de mediciones

utilizando periodos de tiempo largos, en este caso cada 24 horas.
Recordemos que para esta evaluacion se cuenta con 9 espectros disponibles, con los cuales se

procedid a obtener el promedio de las actividades del tercer grupo de espectros, cuyos valores

obtenidos se muestran en la siguiente tabla:
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Tabla 38-4: Promedio de la actividad del tercer grupo de espectros del agua radiactiva.

Radionuclido Ay

(Ba)
Cs-137 (661,7 kV) 37,07
Co-60 (1173,2 kV) 14,85
Co-60 (1332,5 kV) 14,74

K-40 (1460,8 KV)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016

150,63

A,
(Bq)
37,29

14,01
14,38
149,26

Az
(Ba)
37,55

14,79
14,70
149,56

Ay Asg
(Ba) (Ba)
36,40 38,47
14,16 14,99
14,01 14,93
149,46 146,53

Ag
(Ba)
37,57

13,72
13,79
145,94

Para el calculo de la reproducibilidad se aplicé la ecuacion (2-10) que se recuerda a continuacion:

R= SR * 2,8

Para obtener la desviacion estandar (SR) de reproducibilidad se utilizo la ecuacion (2-4) aplicando como ejemplo para el C-88 (1332,5 kV)

SR =

(Ba)
37,64

14,66
14,64
151,31

(Ba)
38,25

14,99
14,93
150,53

B j(14,74 — 14,54)2 + (14,38 — 14,54)2 + (14,70 — 14,54)% + (14,01 — 14,54)2 + (14,93 — 14,54)2 + (13,79 — 14,54)2+ (14,64 — 14,54)2+ (14,93 — 14,54)2+ (14,72 — 14,54)2

8

SR =1,12 Bq/kg
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(Ba)
37,01

14,63
14,72

146,24

Apromedio
(Ba)
37,47

14,53
14,54
148,83



Entonces la repetibilidad sera:
R=SR=*28=1,12Bq/kg *2,8 = 3,13 Bq/kg
Junto con esta medida se puede obtener el coeficiente marginal de recuperacion, el cual es usado

para evaluar el efecto de la matriz de una muestra sobre el resultado. Para obtener este

coeficiente se sigue el procedimiento mostrado a continuacion:

Se calcula R/vn

donde R es el valor de la repetibilidad y n el nimero de datos, en este caso n = 9. Se tiene:

R/vn = 3,13 Bq/kg V9 = 1,04 Bq/kg

Entonces el resultado se expresa de acuerdo a la Norma 1SO-5725 e 1SO-2602 como se muestra

a continuacion:

SR + SR/v/n = 3,13 Bq/kg + 1,04 Bq/kg

Para los demas radiontclidos analizados se siguié el mismo procedimiento y se obtuvo la

siguiente tabla de resultados:

Tabla 39-4: Limite de reproducibilidad con su incertidumbre correspondiente para el agua

radiactiva.
Radionticlido - ”f; - /kg; Régﬂﬁgi
Cs-137 (661,7 kV) 1,74 4,86 + 1,62
Co-60 (1173,2 kV) 1,29 3,62 + 1,21
Co-60 (1332,5 kV) 1,12 3,13 + 1,04
K-40 (1460,8 kV) 5,28 14,78 + 4,93

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.
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4.1.11 Cuantificacién de la incertidumbre utilizando la aproximacion de la hoja de célculo

de Kragten

Esta hoja de calculo permite visualizar la incertidumbre global que gener6 cada incertidumbre
que intervino en la medicion de las muestras, y con ello saber la eficiencia con la que se
obtuvieron las comparaciones y resultados finales, lo cual se observa en el histograma de

contribucion de la incertidumbre relativa.

En el ejemplo que se muestra posteriormente, se ingresaron los datos que se encuentran

marcados de color verde en donde:

N es el nimero de cuentas promedio de todos los espectros medidos con su respectiva
incertidumbre, estos datos se obtuvieron del reporte general.

¢ representa la eficiencia (que depende de la calibracion del equipo) con su respectiva
incertidumbre.

y es la probabilidad de transicibn gamma que se encuentra descrita en el anexo C con su
incertidumbre correspondiente.

ts es el tiempo vivo o tiempo de conteo de la muestra en el equipo medido en segundo, y su
correspondiente incertidumbre.

m es la masa en kg que se encuentra en el certificado de fabrica (anexo B).

Cr es el coeficiente de correlacion que depende del porcentaje de error que se utiliza en las
mediciones y corresponde al valor de 1 debido a que el margen de error relativo para los

calculos es del 10 %.

Una vez ingresados todos estos datos, la hoja de calculo de Kragten genera automaticamente los
resultados. Los valores de interés son la eficiencia de conteo y el porcentaje de contribucion de
la incertidumbre relativa para las mediciones de cada radiondclido. A continuacién se muestra

los resultados del calculo realizado mediante la hoja de calculo de Kragten para el K-40:
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Potasio (K -40)

Relative
Value of Standard standard Ncs £ y ts m Cs
variable uncertainty .
uncertainty
Ncs 0,0% 1508,83 1508,77778 | 1508,77778 | 1508,7778 | 1508,77778 | 1508,777778
e 1,4% 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
y 0,0% 0,107 0,107 0,107 0,107 0,107 0,107
ts 0,0% 14399,84 14399,84 14399,84 14399,84 14399,84 14399,84
m 0,0% 0,89 0,89 0,89 0,89 0,8901 0,89
Cs 0,0% 1 1 1 1 1 1
A:[Bakg] | 1473 | 2,0 | 14% | 1473 | 1453 [ 1413 | 1473 | 1413 | 147,3 |
(k=1) 68,3% CL -0,005 2,034 0,000 0,000 0,017 0,000
2,59E-05 4,14E+00 0,00E+00 1,05E-12 2,74E-04 0,00E+00
4,14E+00
2,03
Por favor especifique el factor de correlacion
para el célculo de la incertidumbre expandida -
Ncs & Y ts m Cs
Percent contribution to u.? 0,0% 100,0% 0,0% 0,000% 0,007% 0,000%
100%

120,0%
100,0% -
80,0%
60,0% -~
40,0% +

20,0%

0,0% T : : T
NCs € ¥ tS m

Gréfico 2-4: Porcentaje de contribucion de la incertidumbre estandar.
Realizado por: Satan, Aracely 2016



Como se puede observar en los resultados, la eficiencia de conteo es del 100 % y el porcentaje
de contribucion de la incertidumbre estandar relativa es de 1,4 %, que a su vez se encuentran

representados en el histograma mostrado.
Se sigue el mismo procedimiento para determinar la eficiencia y el porcentaje de contribucion

de la incertidumbre estandar relativa para los demas radioisopotos del agua radiactiva (ver

anexo D).

107



4.1.12 Informe de validacion final del método de espectrometria gamma

El Laboratorio de Vigilancia Ambiental Radiactiva de la SCAN tiene la responsabilidad de
analizar y certificar desde el punto de vista radiolégico, los alimentos, aditivos
alimenticios y otros productos de exportacion de nuestro pais cuando los clientes del
laboratorio requieran estos andlisis y certificaciones para fines de comercializacion, los cuales
son reconocidos a nivel mundial por el apoyo y reconocimiento de la Agencia Internacional de
Energia Atémica (IAEA). Para ello, realiza la determinacion de radionucleidos de importancia
sanitaria (Am-241, Cs-137, K-40 y Co-60), utilizando la técnica de espectrometria gamma de

alta resolucion.

Por tal razon y como cualquier método analitico, se hace necesario validar la espectrometria
gamma, caracterizandola con las cualidades basicas que se controlan en cualquier técnica. Dado
que el Laboratorio de Vigilancia Ambiental Radiactiva trabaja con métodos normalizados (que
estan incluidos como documento interno del sistema de gestion de calidad del LMEER-ARAD),
el proceso de validacion esté orientado a aquellos parametros de desempefio que son propios del
laboratorio, esto es:

o La evaluacidn de la precision (bajo condiciones de repetibilidad y reproducibilidad)

. La evaluacion de la incertidumbre.

El Laboratorio de Vigilancia Ambiental Radiactiva (VAR) utiliza materiales de referencia

certificados por el Organismo Internacional de Energia Atémica para llevar a cabo la validacion.

El presente informe describe las acciones realizadas para validar el sistema de andlisis por

espectrometria Gamma realizado por el Laboratorio VAR.

1. SISTEMA DE ESPECTROMETRIA SUJETO A VALIDACION

Se validé el método de analisis por espectrometria gamma, aplicado a un sistema de

espectrometria que pertenece al Laboratorio VAR. Se detalla el equipo a continuacion:
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Tabla 40-4: Equipo de Espectrometria Gamma del laboratorio VAR.

) ) Eficiencia » Rango de
Sistema Detector No. Serie . Resolucion )
relativa energias
Germanio
BSI 2169-15 40% 1,87 kV 60 a 2000 kV
Hiperpuro

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

La eficiencia relativa es especificada por el fabricante.
La resolucion referida a la energia 1332 kV del Co-60 es especificada por el fabricante.

2. PARAMETROS DE DESEMPENO VALIDADOS
Dado que el método de ensayo utilizado por el Laboratorio VAR se basa en un método

normalizado, el proceso de validacion se orientd a la evaluacion de aquellos parametros de

desempefio que son propios del laboratorio, esto es:

Limites de deteccién (MDL, MDC)
o Repetibilidad y reproducibilidad

. Incertidumbre

3. ACTIVIDADES REALIZADAS PARA LA VALIDACION DEL METODO

3.1 Seleccion de radiondclidos

Para la validacién del presente método de ensayo se realizd una serie de actividades
técnicas y procesamiento de datos. Estas comprenden la seleccion de radioniclidos dependiendo

de su actividad y tiempo de vida media.

Tabla 41-4: Radionuclidos analizados en la validacion del método de espectrometria gamma.

MUESTRA CANTIDAD RADIONUCLEIDOS SOLICITADOS PARA EL

ANALISIS
Estandar
L . 980 g Am241, Ce137 , C5137, COGO, Y88
multinudclidos
Agua Radiactiva 890 g K40, co®0 cs137

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.
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3.2 Resultados de las evaluaciones realizadas.

Para la evaluacion de la repetibilidad y reproducibilidad se realiz6 9 mediciones de los
materiales  de referencia disponibles por el laboratorio en forma consecutiva, en el
espectrometro gamma. Los materiales de referencia certificados fueron el estandar
multindclidos y el agua radiactiva. De esta forma, las fluctuaciones observadas en las
mediciones provienen esencialmente de efectos aleatorios en la medicién. El resultado se

expresa en basa a la Norma ISO-5725 e 1SO-2602, como se muestran en las siguientes tablas:

Tabla 42-4: Reproducibilidad del estandar multintclidos con la actividad

promedio (Apromedio) del tercer grupo de espectros

. REPRODUCIBILIDAD
RADIONUCLIDO

Apromedio (BQ) R/raiz(n)

Am-241 2460,62 + 20,8
Ce-139 168,69 i 2,5
Cs-137 1565,12 + 16,8
Co-60 (1173.2 kV) 1487,83 + 27
Co0-60 (13325 kV) 148477 + 26
Y-88 (898,04 kV) 670,08 + 15,7
Y-88 (1836,1 kV) 685,01 + 16,8

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

Tabla 43-4: Repetibilidad del estandar multiniclidos con la actividad

promedio (Apromeaio) del segundo grupo de espectros

i REPETIBILIDAD
RADIONUCLIDO

Apromedio (BA) rL/raiz(n)
Am-241 2464,79 + 2355
Ce-139 168,32 * 1,85
Cs-137 1575,41 t 3,53
Co-60 (1173.2 kV) 1486,92 + 2,85
Co-60 (1332.5 kV) 1483,21 + 1,70
Y-88 (898,04 kV) 666,19 + 923
Y-88 (1836,1 kV) 682,02 + 12,27

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

110



Tabla 44-4: Reproducibilidad del agua radiactividad con la actividad

promedio (Apromedio) d€l tercer grupo de espectros.

i REPRODUCIBILIDAD
RADIONUCLIDO

Apromedio (BQ) R/raiz(n)
Cs-137 (661.7 kV) 37,47 + 1,62
Co-60 (1173.2 kV) 14,53 + 1,21
Co-60 (1332.5 kV) 14,54 + 1,04
K-40 (1460,8 kV) 148,83 + 493

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

Tabla 45-4: Repetibilidad del agua radiactividad con la actividad

promedio (Ap;omedio) del segundo grupo de espectros.

i} REPETIBILIDAD
RADIONUCLIDO

Apromedio (BA) rL/raiz(n)
Cs-137 (661.7 kV) 37,33 + 1,60
Co-60 (1173.2 kV) 14,41 + 1,10
Co-60 (1332.5 kV) 14,51 + 0,92
K-40 (1460,8 kV) 147,29 + 582

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

El error relativo se obtuvo en base a la actividad real (Arear)

Tabla 46-4: Error relativo de las mediciones para el estandar multintclidos

) ERROR (%)
RADIONUCLIDO

Areal Y Areporte Areal Y Aexcel
Am-241 (59,6 kV) 27,36 8,78
Ce-139 (165,9 kV) 1,11 1,23
Cs-137 (661,7 kV) 6,45 6,69
Co-60 (1173,2 kV) 0,14 0,10
Co-60 (1332,5 kV) 0,14 0,25
Y-88 (898,04 kV) 1,08 519
Y-88(1836,1 kV) 0,93 2,63

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.
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Tabla 47-4: Error relativo de las mediciones para el agua radiactiva

) ERROR (%)
RADIONUCLIDO
Areal y Areporte Areal y Acorregido

Cs-137 (661,7 kV) 3,29 3,21
Co-60 (1173,2 kV) 4,59 475
Co-60 (1332,5 kV) 4,59 471
K-40 (1460,8 kV) 5,37 5,37

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.
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Para aquellos radionuclidos que cumplen con la validacion y tienen un error relativo menor al 10% se denotan con una A, y para los radiondclidos que no

cumplen con las especificaciones anteriores se denotan con una N.

Tabla 48-4: Evaluacién final de los radiondclidos solicitados del estdndar multintclidos.

INC. DE LA ]
) ACTIVIDAD INCERTIDUMBRE ERROR EVALUACION

RADIONUCLIDOS ACTIVIDAD REPETIBILIDAD REPRODUCIBILIDAD

(Bg/kg) % RELATIVO FINAL

(Ba/kg)

Am-241

2515,09 26,7 2,1 N A A N
(59,6 kV)
Ce-139

171,76 22 1,6 A A A A
(165,9 kV)
Cs-137

1607,56 19,3 1,4 A A A A
(661,7 kV)
Co-60

1517,27 23 1,3 A A A A
(1173,2 kV)
Co-60

1513,48 16,8 1,1 A A A A
(1332,5 kV)
Y-88

679,79 15,3 2,2 A A A A
(898,04 kV)
Y-88

695,94 11,3 1,6 A A A A
(1836,1 kV)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.
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Del estandar multiniclidos, Gnicamente no se reporté confiablemente el 2**4Am (59,6 kV), esto debido a un factor de correccion dispuesto por el propio
software en la curva de eficiencia, y la energia de emision de este radionuclido es la mas baja que se puede detectar dentro del rango de operacién del equipo.
Las bajas energias son ademas las méas sensibles a los efectos de atenuacion por grandes diferencias en la densidad respecto al estdndar de calibracion

en eficiencia.

Tabla 49-4: Evaluacién final de los radiondclidos analizados del agua radiactiva.

UNC. DE LA

, ACTIVIDAD INCERTIDUMBRE ERROR EVALUACION
RADIONUCLIDOS ACTIVIDAD REPETIBILIDAD REPRODUCIBILIDAD
(Bg/kg) % RELATIVO FINAL
(Ba/kg)
Cs-137
37,33 0,5 1,4 A A A A
(661,7 kV)
Co-60
14,41 0,2 1,3 A A A A
(1173,2 kV)
Co-60
14,51 0,2 1,1 A A A A
(1332,5 kV)
K-40
147,29 2 1,4 A A A A
(1460,8 kV)

Realizado por: SATAN, Aracely 2016.

En el caso de la muestra de agua, no se presentaron problemas.

De esta manera se concluyo el trabajo y el equipo quedé validado y listo para realizar los estudios que los usuarios del laboratorio lo requieran.
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CONCLUSIONES

Los limites de deteccion y cuantificacion calculados por el espectrometro gamma
“SOFTWARE SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)” modelo GCD-40180x estan
descritos en la tabla 5-4, pudiendo observarse que tanto el limite de medicién como el de
deteccién para el mismo radionuclido se comportan similarmente dentro del conjunto de
valores para las muestras analizadas. Estos valores permiten evaluar la contribucion del
background a los espectros, por lo tanto, se puede medir radionuclidos de muy baja energia,

pero se corre el riesgo de que estos sean atenuados por el background.

Bajo el método de analisis aplicado, los limites de linealidad y exactitud evaluados a través
de la desviacion estandar no exceden los 10 Bg/kg establecidos en la guia EURACHEM vy la
repetibilidad y reproducibilidad analizados a través del segundo y tercer grupo de espectros
del agua radiactiva para los radionuclidos de interés tiene un indice de aceptacion (A) a
excepcion del Americio (**Am) que fue atenuado porque tiene la energia mas baja (59,6
kV) de los radiondclidos elegidos para el rango de operacion, por lo que se ha podido
comprobar que las mediciones realizadas con el espectrometro gamma “SOFTWARE
SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)” modelo GCD-40180x son veraces,

repetibles y reproducibles.

Dada la naturaleza multi-elemental de la técnica de andlisis por Espectrometria Gamma,
considerando el error relativo determinado con base en la informacién obtenida en el reporte
general y aplicando la hoja de célculo de Excel, el reporte especifico y el célculo de la
actividad actualizada a la fecha, este se encuentra con valores menores al 10 %, por lo tanto,
cumplen las directrices EURACHEM (EURACHEM, 1998) y los requisitos de la Norma
ISO 17025 (INTE-ISO/IEC, 2006), pudiendo concluir que el método esta validado para las
densidades establecidas de los beaker marinelli del espectrometro gamma “SOFTWARE
SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)” modelo GCD-40180x del Laboratorio de
Vigilancia Ambiental Radiactiva y se encuentra listo para entrar en servicio en el rango de

energias de uso mas general.
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RECOMENDACIONES

El software SpectraLine detecté Radon en varios reportes durante el analisis de las muestras
y debido a que la contribucion del background puede cambiar significativamente el valor de
las mediciones realizadas, se recomienda utilizar un factor de correccion de background
para mediciones posteriores de muestras que contengan radiois6topos con energias cercanas
al limite de deteccién, debido a que el equipo de espectrometria gamma se encuentra
ubicado en el subsuelo tres (SB3), donde existe emision de Raddn y sus descendientes que

proviene del suelo y se encuentran presentes en el aire.

Los valores de actividad del certificado de calibracion, para los materiales de referencia del
Organismo Internacional de Energia Atomica (IAEA) utilizados en la validacion del
método, deben ser verificados porque no necesariamente corresponden a valores obtenidos
por medio de la técnica de espectrometria gamma, ya que generalmente estos
materiales son el resultados de rondas de intercomparacion abiertas, en donde participan
laboratorios con diferentes técnicas de analisis, o son producidos por laboratorios
certificados y reconocidos por el IAEA, lo que puede generar diferencias en el analisis de
las muestras al aplicar la técnica utilizada en el espectrometro gamma “SOFTWARE
SPECTRA LINE GAMMA PRECISION (GP)” modelo GCD-40180x.
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