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RESUMEN

La eficiencia de conteo de una cadena de
espectroscopia gamma con detector de Ge (H.p)
fue medida, usando la simulaciéon Monte Carlo y
estandares para calcular la actividad especifica
de 4 materiales de referencia y de muestras de
intercomparacion, con el propdsito de evaluar los
resultados analiticos obtenidos en el Laboratorio
de Espectroscopfa Gamma.

INTRODUCCION

En la actualidad, al igual que en los 4mbi-
tos empresariales, en los laboratorios de ensayo
es creciente el interés por implantar sistemas
de gestién de calidad, con el fin de optimizar y
buscar la mejora continua, asi como garantizar
la validez de los resultados analiticos generados.
Hoy dia, los laboratorios que realizan controles
de alimentos o de agua de consumo humano pro-
curan que los ensayos se encuentren acreditados,
bajo la norma INTE-ISO/IEC 17025-2005.

La norma INTE-ISO/IEC 17025-2005
exige el cumplimiento de una serie de requisitos
para demostrar la competencia técnica de los
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ABSTRACT

Quality control of the specific
concentration of radioactive isotopes. The
counting efficiency of a gamma spectroscopy
chain with a Ge (H.p) detector was measured,
using Monte Carlo simulation and standard
reference materials, in order to calculate the
specific activity from 4 reference materials, and
from intercomparison samples, with the purpose
of evaluating the analytical results obtained in
the Gamma Spectroscopy Laboratory.

ensayos, tanto a nivel de gestiéon como técnicos y
el uso de métodos validados.

Ademas del uso de métodos validados, en
todo sistema de gestion, debe existir actuaciones
basadas en la evaluacion sistemdtica y continua
de las actividades implicadas en el control de
calidad, que incidan directamente sobre el traba-
jo realizado en el laboratorio, asi como sobre los
resultados generados.

Uno de los métodos empleados para eva-
luar la confiabilidad de los resultados obtenidos
en un laboratorio, es la comparacion del método
utilizado contra otro de referencia, el uso de
materiales de referencia, y la participacion en
ensayos de aptitud.
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El uso de materiales de referencia certi-
ficados y la participacién en ensayos de aptitud,
permite comprobar la exactitud del método de
ensayo en las condiciones propias del laboratorio.
Un requisito indispensable de los materiales de
referencia certificados es demostrar su homoge-
neidad y estabilidad en el tiempo.

Los resultados analiticos vdlidos y con-
fiables, son la base sobre la cual se toma las
decisiones de administraciéon econdmica, legal
o ambiental. Ellos son esenciales en el comercio
internacional, proteccién ambiental, transporte
seguro, proteccién al consumidor y proteccién a
la salud humana.

En la bisqueda de ofrecer resultados con-
fiables, tanto a los investigadores como a la
empresa privada, el CICANUM se ha avocado a
la tarea de implantar un sistema de gestion, bajo la
norma INTE-ISO/IEC 17025-2005, con el fin de
acreditar el ensayo, mediante el cual se determina
la concentracion especifica de isétopos radiacti-
vos emisores gamma en productos de consumo
humano. Esta técnica se denomina espectrosco-
pia gamma y consiste en el andlisis cualitativo y
cuantitativo de los isétopos radiactivos emisores
gamma presentes en una muestra dada, emplean-
do para ello el fendmeno del fotoefecto.

El objetivo de este trabajo consiste en
mostrar la utilidad de la simulacién Monte
Carlo, a través del codigo DETEFF, para obtener
una curva de eficiencia del sistema de espec-
troscopia gamma, tan confiable y precisa como
la que se obtiene con los patrones certificados
que se utiliza para calcular la actividad de un
isétopo.

MATERIALES Y METODOS

La técnica se puso a prueba para las
3 formas de medir eficiencia simulada y
experimental: (a) participando en el ejercicio
de intercomparacién, denominado “L.A.E.A.-
CU-2006-03 World Wide Open Proficiency Test
On The Determination Of Gamma Emitting
Radionuclides (I.A.E.A. 2007), organizado por la
Agencia Internacional de Energia Atémica, bajo
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los lineamientos establecidos por la ISO/IUPAC,
en el afio 2006; (b) mediante la utilizacion de un
material de referencia certificado, elaborado en
los Laboratorios de Seibersdorf de la Agencia
Internacional de Energia Atdmica; y (c) en un
programa nacional de intercomparacion de resul-
tados de andlisis de muestras ambientales para
la determinacién de nucleidos, organizado por
el Instituto de Radioproteccién y Dosimetria con
sede en Brasil.

Ronda I:
Ejercicio de intercomparacion con la AIEA

Se recibié de la A.LE.A. 1 muestra de
suelo, 1 de pasto y 1 de agua, conteniendo K*°,
Mn34, Co®, Zn65, Cs!34, Cs137, Am24!, Cd!09 Sp!33
y Pb?!%, en concentraciones especificas descono-
cidas en cada matriz. No todos los isétopos se
encuentran presentes en las 3 muestras.

La muestra de suelo, con una masa de 200
g, proviene de China con un tamaio de particula
de 0,1 mm, el pasto con una masa de 100 g, es ori-
ginaria de Chernobyl con un tamafio de particula
de 0,25 mm, mientras la masa de agua, con un
volumen de 500 ml, acidificada y desmineraliza-
da no indica el origen. La concentracion especi-
fica de cada uno de los isétopos presentes en las
muestras fue medida en 5 institutos de metrologia
y 2 laboratorios especializados en espectroscopia
gamma de Europa. El dopaje de las muestras se
llevé a cabo siguiendo procedimientos validados
(I.A.E.A. 2007).

Las muestras al ingresar a los laboratorios
del CICANUM, se preparan y analizan siguiendo
procedimientos técnicos armonizados (Ferndndez
et al. 2000), los cuales forman parte del Manual
del Sistema de Gestion de Calidad del CICANUM,
protocolos CICANUM-I-E-LEG-16, versién 1 y
CICANUM-I-ME-LEG-01, version 1.

Ronda II:
Ejercicio de intercomparacion con el IRD

Se recibi6 por parte del Instituto de
Radioproteccién y Dosimetria de Brasil, a través
de su Programa Nacional de Intercomparacién
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para el afio 2007, una muestra de agua conte-
niendo Co®, Zn®, Ru'%, Ba'33, Cs!3* y Cs!¥7. La
muestra en cuestion debia diluirse a un volumen
total de 4,0 1 y luego se debia tomar de ella 3
muestras de 500 ml cada una, para medir la con-
centracion de los isétopos presentes.

La muestra de agua se prepara de la
misma forma que las muestras para la ronda de
intercomparacion I.

Ronda III:
Material de referencia certificado de la AIEA

El material de referencia se adquiri6 en los
laboratorios de Seibersdorf del I.A.E.A., el cual
consiste de leche en polvo (I.LA.E.A. -152 y 321),
trébol (I.LA.E.A. -156) y suelo (ILA.E.A. -375),
con masas de 500 g, fechados después del acci-
dente de Chernobyl, antigua Unién Soviética. Las
muestras de referencia se prepararan de la misma
forma que las muestras para intercomparacion.

Medida de la eficiencia utilizando estandares
certificados

Para medir la eficiencia del sistema de
espectroscopia gamma, con detector de Ge
(H.p), se utiliza estdndares con is6topos emiso-
res gamma, con energias en un rango de 59,9
keV hasta 1887 keV. El estandar en una solucién
acida (R6-55-3) con un volumen de 5 ml contiene
Am24, Cd1%9, Co%7, Cs!37, Co®0, Y88, Sn!!3, Ce!39,
Cr’' y Sr®. La actividad especifica de cada uno
de los isotopos presentes esta certificada.

Del volumen del estdndar se toma una
alicuota y se deposita en un vial para medir su
masa y esta se trasvasa cuantitativamente a un
recipiente conocido comercialmente como beaker
Marinelli y que contiene 200 ml de agua nanopu-
ra. El vial es lavado con pequefias cantidades de
agua nanopura y el agua remanente se trasvasa al
Marinelli y se afora hasta alcanzar un volumen
de 500 ml. El mismo procedimiento se utiliza
para la preparacién de estandares con un volumen
de 75 ml. Los estdandares se homogeneizan utili-
zando un vibrador.

Finalizada la homogeneizacion, se procede
a medir la actividad especifica de los is6topos
presentes, utilizando el programa Genie 2000
de Canberra Ind. El valor obtenido de la activi-
dad de un isétopo en particular se compara por
cociente con el valor certificado de su actividad,
pero tomando en cuenta el decaimiento que sufrié
a la fecha de medicién. A esa razén se le deno-
mina eficiencia (Travesi 1975, Mora et al. 1997,
Salazar et al. 1997, Loria et al. 1998, Loria et al.
1999, Loria et al. 2007),

A
f*Ao*exp(—kt)

(1) Eff =

donde,

Eff : Eficiencia para un is6topo en particular

A: Valor experimental de la actividad del isétopo
a la fecha de medicién

A,: Actividad del isétopo a la fecha de referencia
t: Tiempo de decaimiento del is6topo a la fecha
de medicién

f: Fraccidén del decaimiento del is6topo por emi-
sién gamma

Conocida la eficiencia de conteo para cada
isétopo, se procede a graficar las eficiencias en
funcién de las energias de emisién de esos mis-
mos isGtopos.

Medida de eficiencia usando la simulacion
Monte Carlo

El programa utilizado para medir la efi-
ciencia con la simulacién Monte Carlo fue facili-
tado por el Centro de Proteccién e Higiene contra
las Radiaciones (C.P.H.R.) de la Habana, Cuba,
que es el propietario de la licencia. Este programa
no comercial ha sido verificado y validado por el
OIEA.

DETEFF es el cédigo disefiado y utilizado
por el C.P.H.R. para el cilculo de eficiencias de
deteccion en sistemas de espectroscopia gamma,
mediante la simulacién estadistica de los proce-
sos fisicos involucrados, que tienen lugar en la
interaccién fuente-detector (Cornejo 2004).
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Este codigo se utiliza para obtener la curva
de eficiencia, tomando en cuenta la geometria y
densidad del material cuando no se dispone de
patrones para las energias, geometrias o para las
densidades de las muestras a medir.

En la figura 1, se muestra como se dispone
la muestra con respecto al detector, para medir la
actividad o la eficiencia, utilizando un estandar.
Para la eficiencia por la simulacién Monte Carlo,
debe medirse al beaker—Marinelli: 1a altura, el dia-
metro externo e interno, el didmetro del agujero, la
profundidad del agujero, el grosor de las paredes,
el coeficiente de atenuacion lineal y la densidad.
Para el detector, los pardmetros que debe medirse
son: el didmetro; la altura; el grosor de la capucha
de aluminio superior y lateral; y el grosor de la
capa muerta. En la figura 2 se muestra los parame-
tros a considerar para la simulacién.

Al preparar patrones en un beaker Marinelli
o cualquier otra geometria para medir la eficien-
cia, la densidad de la muestra es el obstdculo mas
importante, dado que es dificil preparar un patrén
con un material con una densidad idéntica a la del
material a analizar.

La cantidad de muestra también es otro
factor que influye en la medicién de la eficiencia,
dado que no se consigue en el mercado recipien-
tes tipo Marinelli con volimenes pequefios, que
puedan insertarse en el detector. En esta situacién
es muy importante contar con el cédigo DETEFF
para medir la eficiencia. Comercialmente se
adquiere recipientes con volimenes de 500, 1000
y 2000 ml.

Otros factores a tomar en cuenta para el
uso del cédigo DETEF son el alto costo de los
patrones certificados, asi como el obstdculo que

_TAPA
- | Altura del
10,4 cm Beaker
Marinelli
6,8 cm

<«——— Didmetro8cm —— |

| <«———— Didmetro 11l 4cm ——»

Altura T
dela 9,35cm
muestra
1,6 cm —» —+
0,15 cm
Fig. 1.
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Pardmetros a introducir del beaker Marinelli, en el Cédigo DETEFF, para simular la eficiencia.
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Fig. 2.

representa la negativa de muchas lineas aéreas
para el transporte de ellos.

Criterios de desempeiio

Los ejercicios de intercomparacion permi-
ten evaluar la veracidad y la precisién del método
de ensayo.

La Agencia Internacional de Energia
Atémica ha propuesto para evaluar los resultados
provenientes de una intercomparacion, criterios
que permitan enmarcar los resultados dentro de
los limites aceptados, lo que le da el caracter de
aceptable al resultado obtenido para un isétopo
en particular.

Pardmetros a introducir del detector de Germanio (H.p), en el Cédigo DETEFF, para simular la eficiencia.

Los pardmetros establecidos para evaluar
los resultados son: —Sesgo relativo, Z-score,
U-score y el criterio de evaluacion.

Sesgo relativo

Este pardmetro mide el porcentaje de dife-
rencia entre el resultado considerado como veraz
y el resultado obtenido por el analista. Se define
por la relacion,

Valor, . — Valor
Analista AIEA X 100

Sesgo relativo =
Valor

@
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Z.-score

Este parametro permite evaluar el desem-
pefio de un participante en un ejercicio de inter-
comparaciéon (Tholen 1998, Eurachem 2000).
Este es una medida de la desviacién de un resul-
tado desde un valor asignado y se calcula por la
relacion,

z

score™

ValorAnalista - ValorAIEA (3)

o

La desviacion estandar (0) se escoge como
un estimado de la variacién de los resultados de
una ronda particular o se toma como la maxima
variacion permitida. En el caso particular para
el ejercicio de intercomparacién descrito en este
articulo, se le asigné un valor del 10% del Valor
AIEA (I.LA.E.A. 2007).

El resultado presentado por el analista es
satisfactorio si 2 < ‘ Zscore ‘ < 3, cuestionado si

2< ‘ ZSCore ‘ < 3 es incorrecto si ZScore ‘ > 3.

U-score (u,, )

Es un pardmetro estadistico semejante a
Z-score, pero se toma en cuenta la incertidumbre,
tanto del valor real o como la del analista.

El valor de U-Test (Brookes et al.1979) se
calcula de acuerdo a la ecuacion (4)

Valor

Analista

~ | Valor

AIEA

test
2 2
\/ Inc AIEA + I”lc Analista

Este valor se compara con el valor critico
listado en las tablas t-student, para establecer si
el valor reportado difiere significativamente del
valor esperado, a un nivel de la probabilidad esta-
blecido. Para este ejercicio de Intercomparacion,
el AIEA tom6 como valor de referencia U, =258
con una de probabilidad de 99% y asume que el

resultado es bueno para U, <2,58.

@
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Criterios de evaluacion

Los resultados de la prueba fueron eva-
luados contraponiéndolos a los criterios de acep-
tacion, esto es la veracidad y la precision, y
clasifica el resultado como aceptable, adverten-
cia, o no aceptado.

Veracidad

Al participante se le asigné aceptable
(I.A.E.A. 2007), bajo la condicién

A <A, 5)
donde,

A, =‘ Valor ., — Valor,, ... ‘ <3 (52
y

A,=2,58 Vine, . - e (5b)

AIEA Analista

Precision

Para evaluar la precision, un estimador (P)
se calcul6 para cada participante, de acuerdo a la
siguiente ecuacion (I.A.E.A. 2007),

2
Inc

Analista

Valor

Analista

x 100 (6)

Valor .,

) 2
Inc, ., ) +

El valor de (P) depende de la medida de la
incertidumbre declarada por el participante, asi
como de la incertidumbre del valor verdadero.
Por otra parte, el limite de precisién aceptable
(LPA) para cada is6topo presente en el ejercicio
de intercomparacién, toma en cuenta la concen-
tracion o actividad de los analitos, la complejidad
del problema, y la matriz. A los resultados se
les asigna aceptable para la precisién, cuando
P < LPA. Un resultado es aceptable cuando la
veracidad y la precision son aceptables.
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En los casos en que la veracidad o la pre-
cisién no resulten aceptables, el valor reportado
para el porcentaje de diferencia (sesgo relativo)
se compara con un valor maximo de tendencia
(MAB) y si se satisface la condicién sesgo relati-
vo =MAB, entonces el resultado final es precau-
cion. Este resultado presenta 2 situaciones: a) el
resultado posee una pequefia incertidumbre sin
embargo, su sesgo relativo se encuentra dentro del
MAB; b) el resultado se encuentra cerca del valor
reportado, pero su incertidumbre es grande. Si
el sesgo relativo >SMAB, el resultado es no acep-
table. Los valores LPA y MBA establecidos por
AIEA para este el ejercicio de intercomparacion,
se presentan en el cuadro 1.

RESULTADOS

En las figura 3 se presenta las curvas de
eficiencia obtenidas mediante los 2 procedimien-
tos descritos, para una geometria de frasco 75 ml
y Marinelli 500 ml.

En la figura 4 se muestra los resultados
de Z-score obtenidos por los laboratorios en el
andlisis del Cs'3* para la Ronda II, a manera de
ejemplo.

Cuadro 1. Valores de LAP y MAB utilizados en la intercom-
paracion (I.A.E.A. 2007).

LPA (%) MBA (%)

Suelo Pasto Agua Suelo Pasto Agua

K40 - - - - 15 -

Mn3 15 15 10 15 - 10
Co% 15 - 10 15 - 10
Zn® 15 - 10 15 - 10
Cd'»® 20 - 15 20 - 15
Cs'3* 15 - 10 15 - 10
Cs'¥7 15 15 10 15 15 10
Pb210 25 - 25 25 - 25
Am?! 20 - 15 20 - 15

1 1 10 100 1000 10000
0,1
e it
& ] e
E 001 o,
5 o
- a (¥
0,001
Ln(E)

¢ Simulada 500 ml
Simulada 75 ml

m Experimental 500 ml
Experimental 75 ml

Fig. 3. Curvas de eficiencia experimental y simulada

para detector de Ge (Hp.) con geometria Marinelli
500 ml y frasco de 75 ml.

En el cuadro 2 se muestra los resultados
de las mediciones de la actividad especifica y
sus respectivas incertidumbres para los is6topos
presentes en el agua en la Ronda I, utilizando
las eficiencias medidas por ambos métodos y
los valores de referencia, con sus respectivas
incertidumbres.

En el cuadro 3 se muestra los resultados
de las mediciones de la actividad especifica y sus
respectivas incertidumbres para los isétopos pre-
sentes en el pasto en la Ronda I, utilizando las efi-
ciencias medidas por ambos métodos y el valor de
referencia, con sus respectivas incertidumbres.

En el cuadro 4 se muestra los resultados
de las mediciones de la actividad especifica y
sus respectivas incertidumbres para los is6topos
presentes en el suelo en la Ronda I, utilizando
las eficiencias medidas por ambos métodos y
los valores de referencia, con sus respectivas
incertidumbres.

En el cuadro 5 se presenta los resultados
de la actividad especifica de los isétopos pre-
sentes en el agua de la Ronda II y los valores de
referencia, con sus respectivas incertidumbres.

En los cuadros 6, 7 y 8 se muestra la
calificaciéon recibida por el Laboratorio de
Espectroscopia Gamma del CICANUM por su
participacion en la Ronda I.

Agronomia Costarricense 32(1): 125-137. ISSN:0377-9424 / 2008
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Laboratorios participantes

2 | |
3 | |
4
Z-score
Fig. 4. Resultados para Z-score para el Cs134, en la Ronda II, para los 10 laboratorios participantes. (Las letras mayusculas

identifican los laboratorios participantes a nivel latinoamericano y el sombreado al CICANUM).

Cuadro 2. Resultados de la actividad especifica de los isGtopos presentes en el agua, utilizando ambas eficiencias y un volumen

de 500 ml.
Valor de referencia Eficiencia experimental Eficiencia simulada
Isétopo Valor AIEA AIEA Inc. Valor Lab. Lab Inc. Valor Lab. Lab Inc.
Bq.kg! Bq.kg'! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg!
Mn-54 4,89 0,02 49 0,3 5,0 0,2
Co-60 5,80 0,04 5.5 0,2 5,6 0,2
Zn-65 7,27 0,08 7,0 0,7 7,0 0,6
Cd-109 19,62 0,10 20,8 6,3 24,8 4,5
Cs-134 13,30 0,10 12,2 0,5 13,0 0,3
Cs-137 16,72 0,08 16,5 0,4 17,6 0,3
Am-241 3,66 0,02 33 0,5 4,2 0,6

Cuadro 3. Resultados de la actividad especifica (masa seca) de los is6topos presentes en el pasto, utilizando ambas eficiencias
y un volumen de 75 ml.

Valor de referencia Eficiencia experimental Eficiencia simulada
Isétopo Valor AIEA AIEA Inc. Valor Lab. Lab Inc. Valor Lab. Lab Inc.
Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg!
K-40 1059 28 1157 127 950 88
Cs-137 11320 185 12087 166 11076 59
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Cuadro 4. Resultados de la actividad especifica en (masa seca) de los isdtopos presentes en el suelo, utilizando ambas eficien-
cias y un volumen de muestra de 75 ml.

Valor de referencia

Eficiencia experimental

Eficiencia simulada

Isétopo Valor AIEA AIEA Inc. Valor Lab. Lab Inc. Valor Lab. Lab Inc.
Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg!
Mn-54 48,00 0,98 49,7 2,0 43,6 1,1
Co-60 56,10 1,37 56,6 1,1 50,5 0,8
Zn-65 77,60 2,54 81,7 3,6 70,2 29
Cd-109 177,6 8,4 191,3 21,9 205,4 12,7
Cs-134 64,20 1,87 63,7 32 59,4 0,8
Cs-137 52,60 1,08 53,8 1,7 49,4 1,0
Am-241 96,60 2,78 77,3 32 107,0 3,1

Cuadro 5. Resultados de la actividad especifica de los isétopos presentes en el agua, utilizando la eficiencia experimental y un
volumen de muestra de 500 ml.

Valor de referencia

Eficiencia experimental

Analito Valor IRD Bq.kg! Inc. IRD. Bq.kg'! Valor Lab. Bq.kg™! Inc. Lab. Bq.kg™!
Co-60 2,303 0,345 2,200 0,100
Zn-65 5,010 0,752 5,100 0,400
Ru-106 9,706 1,456 7,867 1,200
Ba-133 2,895 0,434 2,767 0,600
Cs-134 2,083 0,312 1,900 0,200
Cs-137 1,979 0,297 1,933 0,200

Cuadro 6. Resultados oficiales para suelo de la Ronda de Intercomparacién I IAEA-CU2006-03, utilizando la eficiencia expe-

rimental y una geometria de 75 ml.

Analito  Sesgo %  Z-score U-Test Lab:AIEA Al A2 Exactitud P (%)  Precision  Final
Score
Mn-54 3,54 0,35 0,76 1,04 1,70 5,75 A 4,51 A A
Co-60 0,89 0,09 0,28 1,01 0,50 4,53 A 3,12 A A
Zn-65 5,28 0,53 0,93 1,05 4,10 11,37 A 5,49 A A
Cd-109 7,71 0,77 0,58 1,08 13,70 60,52 A 12,39 A A
Cs-134 -0,78 -0,08 0,13 0,99 0,50 9,56 A 5,81 A A
Cs-137 2,28 0,23 0,60 1,02 1,20 5,20 A 3,77 A A
Pb-210
Am-241 -19,98 -2,00 4,55 0,80 19,30 10,94 N 5,04 A w
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Cuadro 7. Resultados oficiales para pasto de la Ronda de Intercomparacién I IAEA-CU2006-03, utilizando la eficiencia expe-

rimental y una geometria de 75 ml.

Analito Sesgo Z-score U-Test Lab: Al A2 Exactitud P (%)  Precision Final
% AIEA Score
K-40 9,25 0,93 0,75 1,09 98,00 335,53 A 11,29 A A
Cs-137 6,78 0,68 3,09 1,07 767,00 641,28 N 2,13 A w
Cuadro 8. Resultados oficiales para agua de la Ronda de Intercomparacién I TAEA-CU2006-03, utilizando la eficiencia expe-
rimental y una geometrfa de 500 ml.
Analito Sesgo Z-score U-Test Lab: Al A2 Exactitud P (%) Precision Final
% AIEA Score
Mn-54 0,20 0,02 0,03 1,00 0,01 0,78 A 6,13 A A
Co-60 -5,17 -0,52 1,47 0,95 0,30 0,53 A 3,70 A A
Zn-65 3,71 -0,37 0,38 0,96 0,27 1,82 A 10,05 N w
Cd-109 6,01 0,60 0,19 1,06 1,18 16,26 A 30,29 N w
Cs-134 -6,37 -0,64 1,63 0,94 0,83 1,32 A 4,17 A A
Cs-137 -1,32 -0,13 0,54 0,99 0,22 1,05 A 2,47 A A
Pb-210 - - - - - - - - - -
Am-241 -9,84 -0,98 0,72 0,90 0,36 1,29 A 15,16 N w

En el cuadro 9, se presenta la calificacion
de la Ronda II.

En los cuadros 10,11, 12, 13 se presenta los
resultados obtenidos para la Ronda III, esto es el
andlisis de los materiales de referencia.

El valor promedio de la concentracién
del Ru'% presenta un porcentaje de diferencia
del 22,56%. El is6topo emite radiaciéon gamma
en 511,9 keV (20,7%) y en 621,9 KeV (9,8%). La
primera emision se encuentra muy cerca del pico
de aniquilacion, esto es 511 keV, lo que provoca
interferencia y la emision en energia de 6219
keV es estadisticamente pobre.

La concentracién del Pb*'° no se cuantifi-
ca, debido a que la extrapolacion de la curva de
eficiencia a energfas por debajo del Am?*! no es
recomendable, ya que los problemas de autoab-
sorciéon por parte de la muestra sélo pueden
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observarse utilizando detectores planos y para
este trabajo se utiliza un detector coaxial.

CONCLUSIONES

La preparacién de un patrén para medir la
eficiencia de conteo es una tarea muy compleja,
dado que se requiere elaborarlo con el mismo
material de la muestra a analizar y con la misma
geometria. Esto no siempre es posible, especial-
mente en aquellos casos en que el producto se
analiza como materia fresca, como es el caso de
las frutas. Es propio de los laboratorios preparar
el patron para medida de eficiencia utilizando
como sustrato agua, pero como es de esperar el
material sujeto de andlisis no posee la misma
densidad. Utilizar un cédigo Monte Carlo favore-
ce la obtencion de la curva de eficiencia, ya que a
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Cuadro 9. Resultados oficiales para agua de la Ronda de Intercomparacién II, para una muestra de agua, con una geometria
Marinelli de 500 ml y utilizando una eficiencia experimental.

Analito Sesgo % Z-score  U-Test Lab:IRD Al A2 Exactitud Precision Final Score
Co -60 -4.47 -0,52 0,29 0,96 0,10 0,93 A A A
Zn -65 1,80 0,21 0,11 1,02 0,09 2,20 A A A
Ru-106 -18,95 -2,19 0,97 0,81 1,84 4,87 N A w
Ba-133 -4,42 -0,51 0,17 0,96 0,13 1,91 A A A
Cs-134 -8,79 -1,02 0,49 0,91 0,18 0,96 A A A
Cs-137 -2,32 -0,27 0,13 0,98 0,05 0,92 A A A

Cuadro 10. Resultados en masa seca de la evaluacion del material de referencia IAEA —152, leche en polvo, para eficiencia
simulada y experimental con una geometria de Marinelli 500 ml.

Valor de referencia Eficiencia experimental Eficiencia simulada
Analito Valor AIEA Inc. AIEA. Valor Lab. Inc. Lab. Valor Lab. Inc. Lab.
Bq.kg'! Bq.kg'! Bq.kg'! Bq.kg'! Bq.kg'! Bq.kg'!
K-40 539 45 557,1 13,1 541,8 13,8
Cs-134 764 57 813,6 119,7 869,1 132,8
Cs-137 2129 110 2110,5 26,8 2249,7 17,5

Cuadro 11. Resultados en masa seca de la evaluacion del material de referencia IAEA -321, leche en polvo, para eficiencia
simulada y experimental con una geometria de Marinelli 500 ml.

Valor de referencia Eficiencia experimental Eficiencia simulada
Analito AIEA Value Inc. AIEA Valor Lab. Inc. Lab. Valor Lab. Inc. Lab.
Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg!
K-40 552 23 550,0 18,7 532,4 17,6
Cs-137 72,6 2,2 72,5 1,4 77,3 1,2

Cuadro 12. Resultados en masa seca de la evaluacion del material de referencia IAEA — 156, trébol, para eficiencia simulada y
experimental con una geometria de Marinelli 500 ml.

Valor de referencia Eficiencia experimental Eficiencia simulada
Analito Valor AIEA Inc. AIEA Valor Lab. Inc. Lab. Valor Lab. Inc. Lab.
Bq.kg'! Bq.kg'! Bq.kg'! Bq.kg'! Bq.kg'! Bq.kg'!
K-40 657 28 690,5 22,9 669,7 232
Cs-137 264,0 14,1 276,3 4,2 294,2 3,6
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Cuadro 13. Resultados en masa seca de la evaluacion del material de referencia IAEA —375, suelo, para eficiencia simulada y
experimental con una geometria de Marinelli 500 ml.

Valor de referencia

Eficiencia experimental

Eficiencia simulada

Analito Valor AIEA Inc. AIEA Lab. Valor Inc. Lab. Valor Lab. Inc. Lab.
Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg! Bq.kg!
K-40 424 11 412,5 8,0 399,8 8,7
Cs-134 463 13 446,9 259 478,3 28,7
Cs-137 5280 113 5075,5 63,4 54104 40,3
Th-232/ Ac-228 20,5 1,9 20,5 0,7 21,0 0,8

través de el se puede simular la densidad y hasta
la geometria, lo que permite obtener resultados
mucho mds confiables que los que se obtiene
utilizando patrones certificados con matrices y
geometrias diferentes a las de medicion.

La simulacién Monte Carlo permite a los
laboratorios realizar andlisis espectrométricos
sin depender de un patrén para obtener la curva
de eficiencia. Los is6topos presentes en la mezcla
decaen en el tiempo y algunos de los isétopos
presentes, de periodo muy corto, presentan esta-
disticas de conteo muy bajas, con alta incertidum-
bre, lo que también provoca alta incertidumbre en
la cuantificacion de la actividad especifica de los
isétopos presentes en una muestra.

Cambios casi despreciables en la curva
de eficiencia provoca grandes variaciones en los
resultados (Figura 3).

El material de referencia, los ejercicios de
intercomparacion y la utilizacion de la simulacién
Monte Carlo, permite a los analistas en espectros-
copia gamma determinar la confiabilidad de sus
resultados en cuanto a exactitud y le permite a los
laboratorios que sus resultados sean reconocidos,
en razén de que los ensayos mencionados le dan
la trazabilidad internacional a ellos, requisito
indispensable para estar acorde con la norma
INTE-ISO/IEC 17025-2005.

En general, los resultados obtenidos a
través de las rondas de intercomparacién y uti-
lizando materiales de referencia permitieron
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establecer la veracidad y la precision de nuestros
resultados, especialmente para aquellos isGtopos
clave en la certificacién de alimentos como el
C137 y el CSI34

AGRADECIMIENTOS

A la Agencia Internacional de Energia
Atomica, la Vicerrectoria de Investigacion de
la Universidad de Costa Rica, y la Comisién de
Energia Atémica de Costa Rica. Al Dr. Mathias
Rossbach, Oficial Técnico de IAEA, a la M.Sc.
Isis Ferndndez y al Ing. Jorge Carrazana G. de
CPHR, Cuba.

LITERATURA CITADA

BROOKES C., BETTELEY 1., LOXTON S. 1979.
Fundamentals of mathematics and statistics. John
Wiley, New York.

CORNEJO N. 2004. Cddigo para la estimacion de efi-
ciencias de deteccion en sistemas gamma espec-
trométricos. Editado por Ministerio de Ciencia y
Tecnologfa. Cuba.

EURACHEM 2000. Selection, use and interpretation of
proficiency testing schemes by laboratories, 18-19.

FERNANDEZ .M., IGLICKI F.A., DE MELO FERREIRA
A.C., TOMICIC 1.J., LORIA L.G., AGUIRRE J.
2006. Determinacion de radionucleidosos emi-
sores gamma, 102-109. In: Determinacion de la
contaminacion radiactiva en alimentos. Memorias



LORIA Y BADILLA: Medicién de la concentracién de isétopos radioactivos 137

del II Simposio Internacional de Transferencias
Tecnoldgicas. ISBN 959- 270-087-7. Cuba.

LLA.E.A. 2007 I.A.E.A.-AL-171. Report on the AIEA-
CU-2006-03 World-wide proficiency test on the
determination of gamma emitting radionuclides.

LORIA L.G. MORA P. BADILLA M. 1999. K% y Cs'¥
en banano exportado por Costa Rica. Agronomia
Costarricense 23 (2):157-163.

LORIA L.G. BANICHEVICH A. CORTES J. 1998.
Radionucleidos en corales de Costa Rica. Revista
Biologia Tropical 46 (Supl. 5):81-90.

LORIA L.G. JIMENEZ R. BADILLA M. 2007. Evaluacién
radioldgica de alimentos y de agua de consumo

humano en Costa Rica. Agronomia Costarricense
31(1):53-59.

MORA P. LORIA L.G. 1997. Radioactive assessment of fish
products marketed by Costa Rica. Journal of Traces
and Microprobe Techniques 15(3):307-310.

SALAZAR A. LORIA L.G. 1997. Control de calidad en
espectrometria gamma de bajo nivel. Ciencia y
Tecnologia 21(1-2):35-44.

THOLEN D. 1998. Statistical treatment of proficiency test-
ing data. Qual Assur. 3:362-366.

TRAVESI A. 1975. Métodos de espectrometria gamma,
pp. 295-317 In: Andlisis por activacion neutrdnica.
Servicio de Publicaciones de la J.E.N. Espaiia.

Agronomia Costarricense 32(1): 125-137. ISSN:0377-9424 / 2008



