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Matrices

Analisis

Aire Agua Biota Suelo

| VIGILANCIA EFICAZ

H-3 v X X
C-14 v v X X
Creciente complejidad panorama nuclear
leg plejidadp Fe-55 v v v v
- Procesos de desmantelamiento NiL63 v v v v
- Posibilidad incidentes radiolégicos Sr-89, S1-90
Ra-226, Ra-228 X v v X
0 Determinacion precisa de elementos transuranicos en Pb-210 X v v X
muestras ambientales Uranio v v v v
- Evaluar posible contaminacion de forma rapida y fiable Th-230 X v v X
- Apoyar toma decisiones en situaciones de emergenciay —p Pu-238, Pu-239+240 v v v v
desmantelamiento Am-241y Cm-244 X v v v
. e . . 1-131 v X
FO Laboratorio de Radiactividad Ambiental
o ) o ) Alfa total v v v X
- Plan de Vigilancia Radiolégica Ambiental (PVRA-IN)
o ) o ) Beta total X X
- Plan de Vigilancia Radiolégica ante Emergencias (PVRE)
) ) ) ) Beta resto X X
Proyecto con Agencia Valenciana de Seguridad y Respuesta a las Emergencias
Espectrometria gamma
Nuevos analisis Analisis no

Andlisis PVRA Y (PVRADES) X" solicitados



OBJETIVOS

Desarrollo y optimizacion de una metodologia rapida para la determinacién secuencial de
plutonio y americio en muestras ambientales, orientada a mejorar la eficiencia analitica
y a fortalecer la capacidad de respuesta ante situaciones de emergencia radiolégica y
procesos de desmantelamiento nuclear.
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t=5min
= ©
g = -
< 1L muestra

Acidificar muestra pH=2
t=45h

9 _‘ 5M HNO, Filtracién
L ST -» —— >
=) 5g muestra (525°C) + PEG .
W  +LiBO, + Li,B,0, Coagulacion

Fusion 1000°C

Silice y acido bérico

N -
5g Cenizas
Biota 525°C

8mL HNO; ...
2mL HCl .
2mL H,0, 30%

BIOTA

Tmax. = 165°C

+Trazadores 242Pu y 243Am

Santander 2026  del2al5de Junio

I PROCEDIMIENTO: PRETRATAMIENTO DE MUESTRA

t=1-2h

NH,OH
pH = 8-9
—

Fe(OH); + actinidos

1mL Fe3* (20 mg/mL)

Dlsolver 20mL 8M HN03

N +0,1g NaNO,
Pu3* > Pu#
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| PROCEDIMIENTO: SEPARACION RADIOQUIMICA | METOPO

O <+— Cambio medio: 4mL 9M HCI
Y 4 <«— Eluir Th: 20mL 5M HCl
1° Acondicionar columna || =
5mL 8M HNO; <
g > <+— Cambio medio: 5SmL 8M HNO,
2° Cargar muestra < o <—| Eluir Pu: 20mL 2M HNO, _0,04M rongalite [—» Electrodeposicion
> m 8‘3_ .
S iy
ol ¢ at Espectrometria alfa
avado =
2 x 5mL 8M HNO, 00
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_ =) <— Trazas Hierro: 10mL 3M HNO,
et <— Trazas Uranio: 10mL 0,1M HNO, ’
. w : _4)
DGA - L /
@ <1 Eluir Am: 20mL 0,1M HCl > Electrodeposicion
| =4
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Resina UTEVA
Dipentil pentilfosfato

- Alta afinidad por el Uranio.
*Retencion de actinidos

tetravalentes (Np, Thy Pu).

Resina DGA

N, N, N’, N-tetraoctildiglicolamida)

A diferencia de otras resinas, presenta
un alto factor de retencion (k') a
altas concentraciones de acido para el
Americio.

Acid dependency of k' for various ions at 23-25°C.

ICA

"
107
[HNOs] M

DGA, Normal

)
10°

1€ €50
NO,)

METODO
INICIAL LRA




22 UNIVERSITAT I‘ ’
POLITE(;[\”CA LRAUDV
DE VALENCIA Laboratorio de Radiactividad Ambiental

| PROCEDIMIENTO: SEPARACION RADIOQUIMICA [ o°8f0

O <+— Trazas de Uranio: 10mL 3M HNO;
. 1 / <— Eluir Th: 20mL 9M HCI
1° Acondicionar columna -
5mL 8M HNO, < ) )
= > <+— Cambio medio: 5SmL 8M HNO,
| Electrodeposicion
2° Cargar muestra il o <—| Eluir Pu: 20mL 2M HNO;_0,04M rongalite |—» N
> ] % : Microprecipitacion
> T L
¢~ : Espectrometria alfa
3° Lavado pr- ' ' ' -
2 x 5mL 8M HNO, 0o . i— ':1[:%?
| \u? — A
' ca— . e o 8 o e (8
—" <+— Trazas Hierro: 10mL 3M HNO; — i —y—
= | EEER
=0 <+— Trazas Uranio: 10mL 0,1M HNO; ML | } d
DGA} Lj_;J] <— Cambio medio: 4mL 9M HCI /
- 0 a9 < Eiram:20mL0,iMHcI  |—— Electrodeposicién
J\__ :.i‘ o

! Microprecipitacion
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.

Resina TEVA

Sal de amonio cuaternaria (Aliquat 336)

. Actinidos tetravalentes.
* Retencidn selectiva de
Tecnecio (Tc).

/ o — e

Resina DGA

N, N, N’, N-tetraoctildiglicolamida)

A diferencia de otras resinas, presenta
un alto factor de retencion (k') a
altas concentraciones de acido para el
Americio.
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| PUESTA A PUNTO

Optimizacion Separacién Radioquimica

Tipo de muestra Radioisotopo A, (Bg/mL) u(k=2) Columnas Deposicién en plancheta

RQ(%) u-RQ (%)

Agua 1 Pu-242 0,152 0,0011 UTEVA+DGA Electrodeposicion 54,7 3,5
Am-243 0,0166 0,0011 UTEVA+DGA Electrodeposicion 31,0 4,0
Agua 2 Pu-242 0,152 0,0011 TEVA+DGA Electrodeposicion 82,4 4,6
Am-243 0,0166 0,0011 TEVA+DGA Electrodeposicion 51,6 5,5
Agua 3 Pu-242 0,152 0,0011 TEVA+DGA Microprecipitacion 98,7 5,1
Am-243 0,0166 0,0011 TEVA+DGA Microprecipitacion 100,0 9,7

Interferencias de Uranio en la
fraccion de Plutonio

12
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e la Radiactividad Ambiental

1 ds
2026  del2al5de Junio

| PUESTA A PUNTO

Optimizacion Separacién Radioquimica

Tipo de muestra Radioisotopo A, (Bg/mL) u(k=2) Columnas Deposicion en plancheta RQ(%) u-RQ (%)

Interferencias de Uranio en la

Agua 1 Pu-242 0,152 0,0011 UTEVA+DGA Electrodeposicion 54,7 3,5 — . ;
o fraccion de Plutonio
Am-243 0,0166 0,0011 UTEVA+DGA Electrodeposicion 31,0 4,0 |
Agua 2 Pu-242 0,152 0,0011 TEVA+DGA Electrodeposicion 82,4 4,6
Am-243 0,0166  0,0011 TEVA+DGA Electrodeposicion 51,6 5,5 Pu-238
Agua 3 Pu-242 0,152 0,0011 TEVA+DGA Microprecipitacion 98,7 5,1
Am-243 0,0166 0,0011 TEVA+DGA Microprecipitacion 100,0 9,7

Selectividad y Repetibilidad
Tipo de muestra Radiois6topo Aef (Bg/mL) u (k=2) Ajp(Bg/kg)  RSDp,, (%)  Sesgo (%) RQ(%) RSDrq (%)
Aguas fortificadas U-232 i cerferente 0,0542 0,0048 - - - -

Pu-238 0,2010 0,0009 0,1885 5 -6,2 100,0 5
Am-241 0,2295 0,0053 0,2099 0,3 -8,5 82,8 22

13
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| VALIDACION - AGUA

Muestra Intercomparacion Radioisétopo  A,f (Bg/kg) u (k=2)
Agua CSN 2011 U-234 0,246 0,044
U-238 0,244 0,044

Pu-238 0,293 0,104

Am-241 0,243 0,088

Agua CSN 2019 Th-230 0,051 0,004
Pu-238 0,189 0,012

Am-241 0,159 0,010

Agua CSN 2024 Th-230 0,178 0,005
U-234 0,149 0,016

U-235 0,009 0,0004

U-238 0,149 0,008

Pu-238 0,115 0,006

Am-241 0,225 0,035

Cm-244 1,660 0,440

 RQpy(%) = 9747
Promedio RQAm(%) = 74+3

tre

Santander

of

| de la Radiactividad Ambiental
2026  del2al5de Junio
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| VALIDACION - AGUA

LDiso11920 (*'Am) = 0,001 - 0,05 Bqg/L

Sesgo = X — Xrefl| 100 Zyyn = w LD 5011920 (238Pu) = 0,004 - 0,01 Bq/L
o _-Are
Xrer P LD 5011920 (2¥4Cm) = 0,0065 Bq/L
30 - o
20 -
1 4
—~ 10 - v
o
S v g v v @ CSN2011
S o @ o 0 () @ CSN2019
@ @ ) ’3 @ @ ¥ CSN2024
" 10 -
® 4 @
-20 -
-30 - 2T T T T T T T T T
238-Pu 241-Am 244-Cm 238-Pu 241-Am 244-Cm

Radiois6topo

Radiois6topo
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| VALIDACION - SUELOS

Muestra Intercomparacion  Radioisétopo  A,f (Bg/kg) u (k=2)

Suelo CSN 1998 Pu-239/240 0,669 0,067
Am-241 1,04 0,1
Suelo IAEA 2015 U-234 46,2 2,3
U-238 46,4 2,5
Pu-239/240 2,70 0,4
Am-241 1,20 0,05
Suelo CSN 2016 Pu-239/240 0,78 0,08
Pu-238 0,55 0,04
Am-241 0,82 0,08
Sedimento CSN 2025 Th-228 32,2 3,8
Th-230 25,0 4,7
Th-232 33,0 3,1
U-234 23,3 2,9
U-235 0,98 0,33
U-238 23,3 3,4

Pu-239/240 0,254 0,068

Pu-238 0,331 0,014 230/240p
Am-241 0,50 0,02
/ 238py
= ¥
Promedio RQeul%) =51+2

RQ,(%) = 8145
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| VALIDACION - SUELOS

Sesgo (%)

Santander 2026  dei2al5de Junio

LDso11920 (**'Am) = 0,04 - 0,17 Bg/kg
LD 5011920 (233Pu) = 0,03 - 0,14 Bg/kg
LD\s011920 (3°Pu) = 0,03 - 0,22 Bq/kg

|X — Xref| _ A, Are,
Sesgo - T *100 Zgcore — ap-ATef
30 3
20 - 2 —m————— e — — ——— —————— -
10 - v ° 1 - v
0 @ v/ v 0 [ 8 4
o
10 - 8 -1 1
v ? A
20 | 4 N » ) AN —
S ! _________ 2
-30 - -3 -
-40 - o -4
o
-50 . . . -5 . . .
Am-241 Pu-239 Pu-238 Am-241 Pu-239 Pu-238

Radioisétopo

Radioisétopo

{400

CSN 1998
IAEA 2015
CSN 2016
CSN 2025
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| VALIDACION - BIOTA

Muestra Intercomparacion Radioisétopo A (Bg/kg) u (k=2)
Cenizaromero Muestra fortificada Pu-238 0,019 0,00085
Am-241 0,023 0,0053
Ceniza césped  Muestra fortificada Pu-238 0,019 0,00085
Am-241 0,023 0,0053
Ceniza pino Muestra fortificada Pu-238 0,019 0,00085
Am-241 0,023 0,0053

Ceniza alimentos CSN 2023 Th-230 0,98 0,55

U-234 1,45 0,29

U-235 0,056 0,02

U-238 1,21 0,17

Pu-239/240 0,433 0,034

Pu-238 0,434 0,034

Am-241 0,496 0,039

RQ,, (%) = 9416
RQ,.(%) = 100+10

ol de la Radiactividad Ambiental

2026  del2al5de Junio

239/240p

j 238pPy

¥




Sesgo (%)
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| VALIDACION - BIOTA

LD 5011920 (**'Am) = 0,05 Bq/kg

X — Xre A, —A
Sesgo = X — Xref| 100  Zgeore = Doy 7Ty LD 5011920 (238Pu) = 0,07 Bg/kg
Xref O-P'Aref
LD\s011920 (3°Pu) = 0,05 Bq/kg
40 - 2
___________________ 11 ®
20 - ® '
0 v O ® Romero
‘ g v O Césped
0 - v O o 1 ¥ Pino
v N ¥ CSN 2023
2 —F————————————— — ———
-20 -
——————————————————— -3
-40 - v '4 T v
Am-241 Pu-239 Pu-238 Am-241 Pu-239 Pu-238

Radiois6topo Radioisétopo 19



CONCLUSIONES

La evaluacion del sesgo demuestra que el método presenta resultados muy

consistentes frente a los valores de referencia.

El analisis de Z-score confirma que el método funciona satisfactoriamente para
la cuantificaciéon de 238Pu, 239240py, 21Am y 24Cm en matrices ambientales,

cumpliendo con los estandares de calidad internacionales.

Se ha desarrollado un método rapido y eficiente para el analisis de plutonio,
americio y curio. Con un tiempo total de entre 6-8 horas, mucho mas rapido que

los métodos convencionales.
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