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RESUMEN Y PALABRAS CLAVES

Este trabajo forma parte de un proyecto de investigacion mas amplio
realizado en el Departamento de Quimica Analitica de la Universidad de
Valladolid. Centrado en la caracterizacion y analisis del contenido de
radiondclidos en muestras de suelo provenientes de México. En concreto, mi
estudio se ha centrado en el Torio como principal elemento de estudio. Para su
caracterizacion se han utilizado diversas técnicas analiticas: fluorescencia y
difraccion de rayos X, ICP-OES, ICP-MS y espectrometria alfa, con el objetivo de
poder comprobar en las diferentes muestras si los niveles de concentracion
obtenidos por los diferentes is6topos de Torio de manera experimental estan
dentro de los rangos aceptables para futuros usos. Se ha llevado a cabo cada
uno de los pretratamientos de las muestras necesarios para poder analizarlas
por las diversas técnicas mencionadas, calibracion y medicion de forma que,
tras su lectura, se han obtenido datos de concentracion y actividad para los
diferentes radioisétopos. Por Gltimo, se ha realizado un estudio estadistico que
nos ha permitido comparar las diferentes técnicas analiticas, hemos podido
establecer que la técnica de espectrometria alfa es la mas apropiada para
analizar Torio.

Torio, espectrometria alfa, radioisétopos, actividad, concentracion,
rendimiento quimico y espectros son las palabras clave para definir este
proyecto.

ABSTRACT AND KEYWORDS

This work is part of a global research project belonging to the Department
of Analytical Chemistry of the University of Valladolid. It has focused on the
characterization and analysis of radionuclide content in soil samples from
Mexico, spaifically my Project is focusing on thorium as the main element of
study. For this purpose, several analytical techniques have been carried out: X-
ray fluorescence and diffraction, ICP-OES, ICP-MS and alpha spectrometry, with
the aim of being able to verify in the different samples if the concentration levels
obtained for the different isotopes of Thorium in an experimental way are within
the acceptable range for future uses. It has been necessary apply the specific
pre-treatments of the samples necessary to be able to analyze them by the
different techniques mentioned, after reading them, concentration and activity
data have been obtained for the different radioisotopes. Finally, a statistical
study and comparison of analytical techniques has been carried out, through
which it has been decided that the alpha spectrometry technique is the most
appropriate for analysing Thorium.

Thorium, alpha spectrometry, radioisotopes, activity, concentration,
chemical performance and spectra are the key words to define this project.
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Determinacion de Torio en Suelos Objetivos

Este proyecto se plantea con un objetivo principal, la determinacion de Torio
en muestras de Suelos. Se engloba dentro de un trabajo de investigacion mas
amplio de caracterizacion de radiondclidos en suelos del Departamento de
Quimica Analitica. Ese objetivo redactado de manera tan general, se concreta
en una serie de objetivos especificos que se detallan a continuacion:

La determinacion de Torio se realizara en suelos procedentes de
México, en concreto, de Zacatecas y en menor medida de
Aguascalientes y Nuevo Ledn.

Se Estudiaran los diferentes radioisétopos de Torio: 228Th, 229Th, 230Th,
232Th en las técnicas analiticas gracias al conocimiento de la energia de
cada uno de ellos y de su abundancia con la cual aparecen en la
naturaleza.

Estudiar cada una de las técnicas analiticas por las que se ha medido
el Torio presente en las muestras: fluorescencia y difraccion de rayos X,
ICP-OES, ICP-MS y espectrometria alfa. Especificando el pretratamiento
necesario que se debe de llevar a cabo en las muestras para poder
realizar la lectura mediante dichas técnicas.

Realizar los calculos y analizar los resultados de la concentracion y
actividad obtenidas por cada una de las muestras, comprobando si la
concentracion de Torio en las muestras de CRM es parecida a la
especificada en el documento del material certificado.

Optimizacion de la técnica de espectrometria alfa para conseguir
rendimientos en las muestras lo mas elevados posibles, mediante la
aplicacion de pruebas estadisticas decidir por un lado cual de las
técnicas utilizadas es la mas adecuada en la determinacion de este
elemento y por otro lado comprobar si existen diferencias significativas
entre las concentraciones de los diferentes estados de México.

Determinar si los niveles de concentracion obtenidos de Torio se
encuentran entre los niveles aceptables de la media a nivel mundial y
de forma que se pueda decidir el uso posterior que pueda darse a esos
suelos.
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Determinacién de Torio en suelos Introduccion

Dado que este proyecto tiene como objetivo la determinacion de Torio, un
elemento radiactivo, es importante mostrar algunas caracteristicas de dicho
elemento, como potencial contaminante, asi como comentar los aspectos
principales acerca de su determinacion.

2.1 TORIO

El Torio (Th) es un elemento que pertenece a la serie de los Actinidos. Se
presenta con una estructura cristalina cubica centrada en sus caras. Su
numero atdomico es 90, masa atomica de 232,0381 u y radio medio de 180
pm. Su estado habitual en la naturaleza es sélido, se encuentra en minerales
como la monacita (obtenida en forma de arena), torita (silicato de Torio) y
torianita (mezcla de Torio y 6xidos de Uranio). Aunque en su estado puro se
encuentra en forma de un metal blando de color blanco-plata que se puede
oxidar lentamente, este metal puede arder y emitir luz cuando se tritura y se
calienta. Pertenece a la familia de las sustancias radioactivas y su periodo de
desintegracion es extremadamente largo. El punto de fusion es de 1755,85 °C
y el de ebullicion de 4788,85°C. En cuanto a su posicion dentro de la tabla
periodica pertenece al periodo 7 y grupo IV, cuya configuracion electrénica es
[Rn] 6d27s2.

A continuacion en la Tabla 2. 1 se pueden ver las caracteristicas mas
importantes que presenta este elemento:

Propiedades del Torio

Clasificacion del Setie de . .
actinidos Simbolo quimico Th
elemento . .
radioactivos
Aspecto Blanco Estado Sélido
plateado
Ndmero atémico 90 Masa atomica 232.0381 u
Grupo IV.B Periodo 7

Punto de Fusion 1750 °C Punto de ebullicion 4790 °C

Calor de

Calor de fusién 82,8J/g e 2202 J/g
evaporacion
Configuracion o 1s427¢2 | Radio medio 180 pm
electroénica
Radio i6nico 0,95 A Radio covalente 1,65 A
Cubica
Es'_cado_ge 4 Estructura cristalina centrada en
oxidacion
las caras
Densidad (20°C) f(gn%ﬁ Electronegatividad 1,3 (Pauling)
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Propiedades del Torio
— 6 —
Cdstica s | amica . SaW/mK)
R I I i
Durez:/lgehssc)ala de 3 Dureza Vickers 350 Mpa
Dureza Brinell 400 Mpa Médulo de Young 79 Gpa
l:ilgd"ualgudr(; 31 Gpa Poisson ratio 0,26
Conaden S0V | Zoie  lLsosey

Tabla 2. 1:Resumen caracteristicas Torio

El Torio se llamé asi en honor a Thor, el dios nordico del relampago vy la
tormenta. Jons Jakob Berzelius lo aislé por primera en 1828. En el Gltimo
decenio del siglo XIX, los investigadores Pierre Curie y Marie Curie descubrieron
que este elemento emitia radiactividad.

(Educaplus.org 2018)

Este elemento es muy comin en la corteza terrestre ya que es casi tan
abundante como el plomo y tres veces mas abundante que el uranio. Se puede
encontrar en rocas y suelos, pero en cantidades pequenas, aunque
naturalmente se suele encontrar con una concentracion litosférica entre 8-12
ug g1 en la corteza terrestre. Los compuestos de 6xido de torio se utilizan en la
produccion de mantas de gas incandescentes. El 6xido de torio se ha empleado
también incorporado al tungsteno metalico, y sirve para producir filamentos
para lamparas eléctricas. Se emplea en catalizadores para facilitar ciertas
reacciones y tiene aplicaciones como material ceramico de alta temperatura.
El torio tiene aplicaciones importantes como agente de aleaciones en algunas
estructuras metalicas, pero su uso mas importante ademas del campo nuclear
es la tecnologia del magnesio. En un reactor nuclear el torio puede ser
convertido en 233U, que es un combustible atémico. Se ha estimado que la
energia que se puede obtener de las reservas mundiales de torio es tan grande
como la energia combinada que puede proporcionar todo el uranio, el carbény
el petroleo en el mundo. Los isotopos de 232Th, 230Th y 228Th se han utilizado
para rastrear los origenes de particulas y sedimentos marinos debido a sus
origenes.

El Torio tiene 25 radiois6topos, estos pueden ser tanto naturales como
artificiales. Los is6topos del Torio tienen diferentes propiedades y diferentes
vidas medias desde segundos hasta 1010 anos. En el entorno natural se
pueden encontrar seis is6topos del Torio, los cuales se van a especificar en la
Tabla 2. 2. En la serie del Uranio, llustracion 2. 2, estos son emisores 3 234Th
(T1/2: 24,10 dias) y emisores o 230Th (T1/2: 7,54-104 anos). Sin embargo, en la
serie del decaimiento del Torio, Tabla 2. 2, se encuentran emisiones « 232Th
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(T1/2: 1,41-10%0 anos) y 228Th (T1/2: 1,913 anos). Por Ultimo, también podemos
encontrar Torio en la serie de los actinidos, que puede aparecer mediante
emisiones 3 231Th (T1/2: 25,52 horas) o mediante emisiones & 227Th (T1/2: 18,72
dias). De todos estos isotopos los mas importantes debido a su vida mas larga,
a su abundancia en la naturaleza y a su alta concentracion son 232Th, 230Th,
228THh.

Decaimiento
Isotopo | Semivida | Ruta(s) Energia(s) Producto
MeV inmediato
221Th 18.72d o 6.03, 5.97 22’Ra
228Th 1.913 a o 5.4,5.3 24Ra
20Th | 7.53E4 a o 4.6 225Ra
21Th 25.52 h B 0.30, 0.28 Zlpa
22Th | 1.4E10 a o 4.0,3.9 22Ra
24Th 24.1d B 0.19, 0.10 234mpg

Tabla 2. 2: Isotopos del Torio en la naturaleza

146 =
144 =
“21h (1.40 x 10" years)
- [ ]
142 a-Dec:V\rLDecay B
140 = “Ra (5.76 years)‘/ )
’\."“"Ac (6.15 h)
138 = /\.mThll.QISyeafsj
— 7
2 136 7
g /. #4Ra (3.66 days)
E A
2 134 /.QL‘Rn (5563)
§ 216pg (0145 5) o
£ 132} o (0. ?) of
2 /e (30 ms)

130 |- %P0 (1064 ) o //

& 2'*Bi (1.009 h)

208 /S o
128 =TI (3.05 mn.n&/ /\.meo (0.298 is)
,//
126 |= Woocy, (etabie)
124 =

L o BN A B I A B A B N N N N N N A A

77 78 79 80 81 82 83 84 85 86 87 88 89 9091 9293 94 95
Ir Pt AuHg TI Pb Bi Po At Rn Fr RaAc Th Pa U Np PuAm

llustracion 2. 1: Serie de decaimiento del Torio natural
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146 b= 2%y (4.47 x 107 years)/.
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Atomic number (Z2)

llustracion 2. 2: Serie decaimiento del Uranio natural

El 230Th es ampliamente utilizado como un trazador geoquimico marino
cuantitativo debido a su comportamiento quimico altamente reactivo. Se
produce por la desintegracion reactiva de 234U, el cual se encuentra en el agua
del mar y tiene un gran tiempo de residencia. El 230Th es insoluble en el agua
de mar, por lo que a medida que se produce se elimina rapidamente de la
columna de agua por adsorcion en particulas que luego se depositan en el
fondo marino, a este proceso se le denomina barrido. Las concentraciones de
este isotopo en el agua de mar proporcionan informacion sobre procesos
oceanograficos como la dinamica de las particulas marinas o las tasas de
mezcla. Ademas, el estudio de este isétopo sobre sedimentos marinos nos
proporciona informacion sobre flujos de fondo marino pasados.

(Jamison 2014)
2.1.1 Origen del Torio

La Tierra y sus elementos constituyentes como el Fe, O, C, Si, Th, U.... tienen
una edad estimada en unos 4,5-10° anos. El Universo (cuyo origen se sitda en
el instante del Big-Bang) data de unos 13,5-10° anos. Se supone que fueron
necesarios unos 10-10° anos para fusionar el H y el He en nlcleos mas
pesados, estrellas, novas y supernovas. Puede decirse, que la Tierra y todo lo
que contiene son los deshechos de las supernovas.
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La radiactividad natural es debida a las desintegraciones de las cadenas de
elementos pesados.

(Soria 2011)

El sistema solar esta compuesto de elementos los cuales fueron producidos
durante la nucleo-sintesis en las estrellas y las subsecuentes explosiones de
las supernovas. Las reacciones de fusion en las estrellas conducen a la
formacion de los elementos hasta el elemento hierro, mientras que los altos
flujos de neutrones en las explosiones de las supernovas inducen la producciéon
de elementos mas pesados hasta el Uranio. Muchos de los radionuclidos asi
producidos decaen rapidamente; Sin embargo, aquellos con vidas medias de
>108 anos alin estan presentes hasta cierto punto en el planeta tierray se les
llama radionuclidos primordiales. Hay alrededor de 20 radionuclidos
primordiales, siendo los mas importantes: 238U, 235U, 232Th y 40K, y se
encuentran en todas partes del planeta porque ellos eran parte de la nebulosa
planetaria de la que se formo el sistema solar, pero las concentraciones varian
como consecuencia de los procesos geoquimicos.

Las particulas emitidas por los nuclidos hijos de 238U y 232Th producen
neutrones al interactuar con los elementos circundantes: Si, O, Al, Mg y otros.
Estos neutrones pueden entonces producir radionuclidos tales como 36Cl
exactamente de la misma manera que los neutrones lo hacen en la atmosfera.
Elementos traza tales como B, Gd, Sm y Li en la roca actuaran como
absorbentes de neutrones, reduciendo asi su flujo. El flujo de neutrones
depende por tanto del contenido de U y Th, asi como de la composicion
elemental de la roca misma. La trayectoria libre media para los neutrones
térmicos es de aproximadamente 50 cm, por lo que el proceso de produccion
puede variar mucho hasta de ~ 1 m. Las tasas estimadas de produccion de
neutrones para diferentes tipos de rocas son:

Granito: P =2.04 [U] + 0.70 [Th]; om = 0.0125

Arenisca: P = 1.31 [U] + 0.38 [Th]; om = 0.0123

Piedra caliza: P =1.11 [U] + 0.29 [Th]; om = 0:0055
Dénde: P = es la produccion de neutrones por gramo de roca por ano.
[U]y [Th] = es la concentracion en ppm

om= es la seccion eficaz de absorcion de neutrones total ponderada en mol
X barn por gramo.

La combinacion de estos valores proporciona el flujo de neutrones térmicos
Fn en neutrones cm2 s1,

Fn= 10" (a[U]+B[Th])

Los valores de a.y B dependen de la composicion de las rocas y se estiman
que son:
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Granito: a=0.86 3=0.30
Arenisca: a=0.56 =0.10
Piedra caliza: a=1.07 =0.28

La fision es otra fuente importante de neutrones. Los nlcleos pesados
como el uranio y el torio sufren fision en la que el nucleo se divide en partes
mas pequenas, a menudo acompanado por la emision de neutrones y rayos
gamma. La fisibn puede ocurrir en forma espontanea o inducida por un
neutron incidente. Algunos de los productos de fision son también
radiactivos. Ejemplos bien conocidos de estos son 137Cs, 90Sr y 129|, |Los
neutrones emitidos en una reaccion de fisién pueden inducir nuevas fisiones
o interactuar con otros atomos que producen radionuclidos.

(Beer, McCracken, and Steiger 2012)

2.1.2 Importancia del estudio del Torio

Las grandes liberaciones de Torio pueden ser daninas para las plantas y los
animales. Debido a que el 6xido de torio es altamente insoluble en agua, sélo
pequenas cantidades de este elemento circulan a través del medio ambiente.
Sin embargo, dado que el Torio siempre esta presente de forma natural en el
medio ambiente, las personas estan expuestas a pequenas cantidades en el
aire, los alimentos y el agua, que por lo general presentan poco peligro para la
salud. Los productos que contienen Torio, si no alteran por el uso, pueden
eliminarse mediante su tratamiento en una instalacion permitida para residuos
solidos o segln lo aconsejado por la autoridad local reguladora de residuos
peligrosos. La principal preocupacion de la exposicion de bajo a moderado nivel
a la radiacion ionizante es un mayor riesgo de cancer. Los estudios han
demostrado que la inhalacion de polvo de Torio causa un mayor riesgo de
desarrollar cancer de pulmén y pancreas. El riesgo de cancer 6seo también
aumenta debido a que el Torio se puede almacenar en los huesos.

(Jamison 2014)

El Torio es un elemento muy importante ademas de por los danos que
puede crear tanto en el medioambiente como en las personas debido a sus
usos como se han comentado anteriormente, cabe destacar que puede ser un
sustituto al Uranio como combustible nuclear ya que el Torio es mas rentable y
mas seguro, implica menos impactos en el medio ambiente y es mas facil de
limpiar, implica mejores propiedades térmicas y fisicas y es mas facil de irradiar
incluso es un elemento menos costoso. Por tanto, se puede decir que el Torio
es una de las mayores esperanzas nucleares.

(Nayemi 2011)

El estudio de los isotopos en investigaciones sobre el suelo puede basarse
en conocer las caracteristicas que posee cada uno de los isotopos, sobre todo,
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conocer las sustancias nutritivas que presenta un suelo determinado. Es
importante tener en cuenta las radiaciones ionizantes sobre las propiedades
quimicas de los suelos. Se debe de saber que las radiaciones ionizantes
esterilizan el suelo, esto puede ser nocivo para la vida vegetal, afectando a la
fertilidad de este. La presencia de Torio puede afectar a las sustancias
biologicas.

Por todo ello se ha decidido realizar este proyecto, para intentar poner
solucion a estos puntos.

(S.Ahmed et al., n.d.)

Como se ha dicho al principio del capitulo, al tratarse del estudio de un
elemento radiactivo, es necesario tener un minimo conocimiento sobre este
tema.

2.2 RADIOACTIVIDAD

La radiactividad es el fendmeno fisico que presentan ciertos cuerpos, el
cual consiste en la emision de particulas o radiaciones, o de ambas a la vez,
procedentes de la desintegracion espontanea del atomo.

La radiacion es la propagacion de energia en forma de ondas
electromagnéticas o particulas subatomicas a través del vacio o de un medio
material. La radiacion propagada en forma de ondas electromagnéticas (rayos
UV, rayos gamma, rayos X, etc.), esta radiacion se llama electromagnética
(fotones). Mientras que se llama radiacion corpuscular a la radiacion
transmitida en forma de particulas subatomicas (particulas «, particulas 3,
neutrones, etc.) que se mueven a gran velocidad con apreciable transporte de
energia, estas radiaciones se distinguen por su diferente penetracion en la
materia.

Si la radiacion transporta la energia suficiente para provocar ionizacién en
el medio que atraviesa, se dice que es una radiacion ionizante. En caso
contrario se dice que es radiacion no ionizante. Son radiaciones ionizantes los
rayos X, rayos Y, particulas o y parte del espectro de la radiacion UV. Por otra
parte, radiaciones como los rayos UV, ondas de radio, de television o de
teléfono son casos de radiaciones no ionizante.

(Enciclopedia libre 2018b)

Este trabajo se centrara en el estudio de recuento de iones mediante la
técnica de espectrometria alfa, para ello a continuacion se explicara la
radiacion alfa de manera mas detallada.

2.2.1Radiacion o

Las particulas o son nucleos completamente ionizados, es decir sin su
envoltura de electrones correspondiente. Estos nucleos estan formados por
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dos protones y dos neutrones, se les considera nicleos de Helio con carga +2.
Al carecer de electrones su carga eléctrica es positiva (+2qge), mientras que su
masa es de 4 uma. Habitualmente se generan en reacciones nucleares o
desintegracion radiactiva de otros nuiclidos que se transmutan en elementos
mas ligeros mediante la emision de dichas particulas. Tienen una capacidad de
penetracion pequena. En la atmosfera pierden rapidamente su energia cinética
porque interaccionan con otras moléculas debido a que tienen una gran masa
y carga eléctrica, exactamente una carga de 3.2- 10-19 coulombs y una masa de
6.68-1027 kg. Debido a esto, pueden generar una alta capacidad de iones por
centimetro de longitud recorrida. En general estas particulas no pueden
atravesar espesores de varias hojas de papel. El rango de energias en los que
los nlcleos emiten las particulas es de 2 a 9 MeV y la velocidad media de
dichas particulas son de 15000 km/s.

(Enciclopedia libre 2018a)

La desintegracion alfa o decaimiento alfa es una variante de
desintegracion radiactiva por la cual un nlcleo atémico emite una particula alfa
y se convierte en un nucleo con cuatro unidades menos de nidmero masico y
dos unidades menos de namero atoémico. La secuencia de este fendmeno de
desintegracion se representa mediante la ecuacion siguiente:

A A-4 4

Un ejemplo de dicha desintegracion es el siguiente:
2380 - 23Th+ «a
(Ferrer-Soria 2006)

En los nucleos la repulsion electrostatica va aumentando a medida que el
namero de protones se va haciendo mayor. En los atomos con Z>82 la
repulsion coulombiana empieza a ser capaz de romper la estabilidad nuclear,
y entonces, es por ello que para determinados nicleos ocurre la desintegracion
alfa. El motivo de que la particula emitida sea un nucleo de helio en vez de
cualquier otra particula tiene que ver con la enorme energia de enlace que
poseen dichas particulas.

Este tipo de desintegracion es una prueba del conocido “efecto tlnel”. En
este efecto, tenemos la particula en un pozo de potencial, la particula tiene una
energia positiva pero no suficiente para traspasar la barrera de potencial desde
el punto de vista clasico, por lo que deberia quedarse confinada en el nucleo.
Sin embargo, se observa que experimentalmente escapa, lo que ocurre es que
este fendmeno no puede estudiarse clasicamente. La fisica cuantica dice que
la particula o si puede abandonar el nicleo porque su funcién de onda tiene
una expresion tal que la probabilidad de encontrar la particula fuera del pozo
no es cero. Por lo tanto, lo que tenemos en la desintegracion alfa es una prueba
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del llamado “efecto tlnel”, este efecto se puede visualizar en la llustracion 2.
3, fue predicho por la mecanica cuantica y planteado por George Gamow.

(Cuentos cuanticos 2018)

Energia

llustracion 2. 3: Pozo potencial debido al ndcleo

2.3 TECNICAS DE ANALISIS

La eleccion de un método adecuado para la determinacion de Torio en
muestras ambientales depende de la matriz y del contenido estimado de Torio.
Los métodos analiticos para la determinacion de Torio se pueden efectuar “in
situ” o en el laboratorio. Podemos encontrar una division en dos grupos:

e Radiométricas o técnicas analiticas nucleares, las cuales miden la

cantidad de radiacion.

e No radiométricas, también llamadas técnicas de analisis quimico

instrumentales o convencionales, se dedican a medir la cantidad
quimica del elemento de Torio.

Sin embargo, la instrumentacion analitica moderna se puede dividir en dos
categorias principales de acuerdo con los principios de funcionamiento:

e Recuento de fotones.
e Recuento de iones.

Otra clasificacion de las técnicas analiticas se basa en la propiedad del
analito, como la composicion isotopica, componentes elementales,
constituyentes moleculares, la caracterizacion morfolégica, etc.

Ademas de las técnicas instrumentales, hay algunos métodos “clasicos”
que todavia se utilizan para el ensayo de Torio, como las técnicas de titulacion
y gravimétricas.

(Escareno 2017)
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2.3.1 Técnicas de conteo de fotones

En las técnicas de conteo de fotones, la radiacion electromagnética es
absorbida o emitida por las moléculas de la muestra.

La absorcion de fotones, o cuantos de energia, se mide generalmente cuando
las sustancias se encuentran en su estado fundamental, mientras que la
emision se mide después de que los atomos o moléculas estan en un estado
excitado o inestable e irradian energia en forma de fotones. Es bastante comun
implementar una combinacion de excitacion y emision para fines analiticos.

El rango de longitudes de onda del espectro electromagnético utilizado en
estos métodos de analisis cubre desde los rayos gamma, rayos X, ultravioleta,
visible, infrarrojo, inclusive hasta longitudes de onda mas largas. Las longitudes
de onda mas cortas son caracteristicas de los procesos que tienen lugar en el
ndcleo (rayos gamma) o las capas internas de los atomos (rayos X), luego estan
las longitudes de onda mas largas provenientes de las transiciones de los
electrones de valencia (UV-Vis) y rotaciones y vibraciones moleculares (IR),
enseguida las longitudes de onda mas largas que reflejan el movimiento de los
atomos en los compuestos como el de resonancia magnética nuclear (NMR).

La técnica de espectrometria de emision atomica (ARS) y la espectrometria
de emision oOptica (OES) son dos de las técnicas mas utilizadas dentro del
conteo de fotones. Se basan en la medicion de fotones cuando los electrones
se mueven de un estado excitado a un estado inferior, contrario a la absorcion
atomica. Asi los fotones emitidos por los atomos o iones excitados se miden
conforme decaen a niveles electronicos inferiores. El procedimiento mas
utilizado para excitar los atomos del analito, es un plasma inducido por un
campo de radiofrecuencia (RF) o microondas. El plasma se forma cuando el gas
argon fluye a través de una antorcha hecha de tres tubos de vidrio concéntricos
rodeados por una bobina de metal dentro de un campo de radiofrecuencia.

Uno de los métodos mas comunes para el analisis elemental que puede
procesar tanto muestras solidas como liquidas es la espectrometria de
fluorescencia rayos X (XRF), otra de las técnicas que se lleva a cabo por conteo
de fotones. El principio de funcionamiento consiste en irradiar la muestra con
fotones de rayos X energéticos que son capaces de “bajar” electrones a una
capa interna de atomos de la muestra, la vacante asi creada se llena
rapidamente por un electron analogo de la carcasa exterior con la emision de
un fotdn, cuya energia es igual a la diferencia de energia entre los dos niveles
electronicos.

Ademas de estas técnicas se pueden encontrar otras que emplean la radiacion
electromagnética para fines analiticos y que se pueden utilizar para la
caracterizacion de los compuestos de Torio. Entre ellas se puede encontrar
analisis por activacion con neutrones (NAA), espectroscopia gamma
(GammaSpec), microscopia electrénica (EM), espectroscopia ultravioleta-
visible (UV-Vis), espectroscopia de infrarroja y Raman, resonancia magnética
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nuclear (RMN), resonancia de spin electronico (ESR), espectrometria
Modssbauer, analisis de espectrometria inducida por laser (LIBS), etc.

(Escareno 2000)

2.3.2 Técnica de conteo de iones

La espectrometria de masas esta basada en la obtencion de iones a partir
de moléculas organicas en fase gaseosa; una vez obtenidos estos iones, se
separan de acuerdo con su relacion masa/carga y finalmente se detectan por
medio de un dispositivo adecuado. Los procesos que tienen lugar son de
naturaleza quimica. La presencia y la abundancia en el espectro de
determinados tipos de iones, es funcion de la estructura quimica de cada
compuesto, por lo que la informacion que ofrece un espectrometro de masas
es comparable a la obtenida mediante una gran cantidad de reacciones de las
utilizadas para la determinacién de estructuras por via quimica. Por ello, esta
técnica puede dar una amplia informacion sobre un compuesto determinado.

En la técnica de espectrometria de masas se introduce la muestra liquida a
analizar, dicha muestra es transformada en un fino aerosol que es dirigido
hacia la antorcha donde se genera un plasma de argon. La muestra es
sometida a procesos tales como desolvatacion, vaporizacion, atomizacion vy,
por Gltimo, ionizacion. Los iones generados pasan al espectrometro de masas
a través de una interfase de acondicionamiento, luego se dirigen al analizador
donde son separados por su relacion masa/carga.

La espectrometria alfa es otra técnica de conteo de iones, donde la
desintegracion radiactiva de ndclidos pesados implica cominmente la emisién
de una particula alfa y la formacioén de un nuclido que tiene un nimero atémico
inferior por dos unidades y un nidmero de masa cuatro unidades mas ligero que
el nucleido padre. La espectrometria de particulas alfa es la metodologia mas
ampliamente utilizada para la determinar el contenido de isotopos de Torio que
son emisiones de alfa (232Th, 230Th, 228Th) en diferentes tipos de muestras
ambientales e industriales. Esta metodologia conlleva una serie de pasos, en
primer lugar, un pretratamiento de la muestra, a continuacion, una separacion
radioguimica, luego una preparacion de la muestra para el analisis y por ultimo
medicion por alfa.

Otras de las técnicas usadas para el conteo de iones es la medicion
mediante la pelicula fotografica, placa microcanal, analisis de trazas de fision,
y los métodos electroanaliticos, los mas destacados, la potencia, voltametria y
la coulometria.

Se debe concluir que los dos principales métodos radidmetricos para
determinar Torio son el analisis por activacion de neutrones (NAA), método de
centelleo liquido, y el de espectrometria alfa. Mientras que los métodos no
radiométricos mas utilizados son ICP-MS e ICP-OES, aunque también se puede
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encontrar los de espectrometria de absorcion atémica y fluorescencia rayos X,
pero en menor medida.

(Fleurence et al. 1999)
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Este proyecto realizado en las instalaciones del Departamento de Quimica
Analitica de la Universidad de Valladolid, ha sido realizado en colaboracion con
la Universidad de Zacatecas, en Méjico.

En concreto, como apoyo a la tesis doctoral de D.Edmundo Escareno. Por
este motivo las muestras de suelos en las que se determina este elemento
corresponden a la zona de Zacatecas en Méjico y son idénticas a las utilizadas
en un estudio anterior para la determinacion de Uranio, realizado por Rocio
Garcia, alumna de esta Escuela y de esta Titulacion también y que se utilizaran
en otros estudios de la zona.

Por este motivo, la descripcion que se hara a continuacion, es similar a la
realizada por mi companera Rocio.

Zacatecas es uno de los treinta y un estados que junto a la ciudad de Méjico
forman los Estados Unidos Mejicanos. Fue fundado el 23 de diciembre de
1588. Se ubica en la region centro-norte del pais.

Limita al norte con Coahulia, al noreste con Nuevo Leon, al este con San
Luis Potosi, al sur con Guanajuato, Jalisco y Aguascalientes, al suroeste con
Nayarit y al oeste con Durango. Se divide en 58 municipios y su capital es
Zacatecas. Sus principales actividades econdmicas son la mineria, la
agricultura y el turismo.

El estado es conocido por sus grandes depdsitos de plata y otros minerales,
su arquitectura colonial y su importancia durante la revolucion Mejicana. Esta
ciudad ostenta los titulos de La Muy Noble y Leal Ciudad de Nuestra Senora de
Zacatecas, otorgados por el Rey Felipe Il de Espana el dia 20 de junio de 1588
en San Lorenzo de El Escorial, Madrid. También se le concedié el Escudo de
Armas, emblema en el que fue incluido el cerro de la Bufa. Esta ciudad ademas
destaca puesto que era un punto importante hacia los territorios del norte de
la Nueva Espana.

Cuenta con una extension de 75539 Km2 siendo el octavo estado mas
extenso, con 1579209 habitantes en 2015, el octavo menos poblado y con
19,73 hab/Km?2, el sexto menos densamente poblado.

(Educaplus.org 2015)

Los 36 puntos de muestreo elegidos a lo largo de Zacatecas, se puede
observar en la llustracion 3. 1. Para poder seleccionar los puntos de muestreo
se ha realizado un estudio previo de este estado, concluyendo que las zonas
seleccionadas pueden tener mayor concentracion de Torio en dichos suelos.
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llustracion 3. 1: Localizacion de los puntos de muestreo

Hay cinco muestras fuera del estado de Zacatecas, cuatro pertenecen al
estado de Aguascalientes, y otra pertenece al estado de Nuevo Leon.

Las muestras se han codificado simplemente con la enumeracion de la 1
hasta la 30, para el lote 2, cada una de ellas tiene una localizacion especifica.
Las coordenadas geograficas correspondientes a cada punto de muestreo se

pueden consultar en la Tabla 3. 1.

Punto de Localizacién Estados
muestreo
MUESTRAS LOTE 2

Muestra 1 22°35'00.2°N Zacatecas
102°15'12.2"W

Muestra 2 24°1853.3"N Zacatecas
101°13'13.4"W

Muestra 3 24°18'01.8"N Nuevo Leodn
100°35'08.9"W
22°13'26.4"N :

M ra4 A lien

uestra 102°31'28.9"W guascalientes

Muestra 5 22°21'37.1°N Zacatecas
102°27'18.7"W

Muestra 6 22°26'34.8"N Zacatecas
102°12'09.4"W
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Punto de Localizacién Estados
muestreo
MUESTRAS LOTE 2

22°26'28.7"N

Muestra 7 102°24'11.9"W Zacatecas
102°24'11.9"W

Muestra 8 22°03'07.2°N Aguascalientes
102°33'39.6"W

Muestra 9 22°09'51.1°N Aguascalientes
102°30'37.8"W

Muestra 10 22°06'02.9°N Aguascalientes
102°30'11.5"W

Muestra 11 22°37'10.8"N Zacatecas
102°47'46.0"W

Muestra 12 22°40'07.9°N Zacatecas
102°43'36.8"W

Muestra 13 22°45'30.7°N Zacatecas
102°39'29.7"W

Muestra 14 22°39'10.6"N Zacatecas
102°57'16.7"W

Muestra 15 22°47°07.1°N Zacatecas
102°36'38.3"W

Muestra 16 24°18'00.5°N Zacatecas
101°24'53.7"W

Muestra 17 22°4624.3°N Zacatecas
102°38'40.7"W

Muestra 18 el Zacatecas
102°49'31.8"W

Muestra 19 22°2754.0°N Zacatecas
102°19'29.3"W

Muestra 20 22°41°08.1°N Zacatecas
102°07'59.7"W

Muestra 21 22°4120.2°N Zacatecas
102°13'53.4"W

Muestra 22 22°27°40.0°N Zacatecas
102°20'07.1"W

Muestra 23 22°4248.1°N Zacatecas
102°17'16.4"W

Muestra 24 22°49'37.4°N Zacatecas
102°33'34.2"W

Muestra 25 22°44'48.0°N Zacatecas
102°23'14.7"W

Muestra 26 22°45'18.2°N Zacatecas
102°25'17.4"W

Muestra 27 22°27'50.8"N Zacatecas
102°20'07.4"W

Muestra 28 24°37°11.9°N Zacatecas

101°27'29.0"W
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Punto de Localizacién Estados
muestreo
MUESTRAS LOTE 2
Muestra 29 24°37°19.0°N Zacatecas
101°24'49.0"W
Muestra 30 22°41°48.2°N Zacatecas

102°18'51.8"W

Tabla 3. 1: Coordenadas geograficas y estados de los puntos de muestreo
lote 2

(Rodriguez 2017)

Sin embargo, para las muestras pertenecientes al lote 1, son pares de
muestras de mismo suelo, por tanto, dos tipos de suelo diferente, la primera
tomada a una profundidad y la segunda a otra. La localizacion de estas se
puede visualizar en la Tabla 3. 2.

Punto de Localizacién Estados
muestreo
MUESTRAS LOTE 1
Muestra 5 Nor-Este.0a 5 Zacatecas
cm
Nor- Este. 30 a 40
Muestra 6 cm Zacatecas
Norte - 5 mts. O a
Muestra 9 5cm Zacatecas
Norte - 5 mts. 30
Muestra 10 a40cm Zacatecas
Nor-Oeste.0a b
Muestra 21 cm Zacatecas
Nor-Oeste. 30 a
Muestra 22 40 cm Zacatecas

Tabla 3. 2: Localizacion y estados de los puntos de muestreo lote 1

(Edmundo, 2017)

Las muestras recogidas en estos puntos se han tomado en condiciones
similares. Dichas pertenecen a zonas no perturbadas por el ser humano y no
han sido utilizada ni para agricultura, ganaderia, industria ni como zonas
urbanizables. Ademas, estan proximos a carreteras secundarias, facilitando asi
la llegada para la extraccion.

Estudios previos a la extraccion de muestras en suelos sobre la
homogeneidad de la distribucion de Torio en suelos han arrojado resultados
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como que las concentraciones de Torio en un mismo punto de la superficie del
suelo (de 5 a 10 cm) son similares o incluso algo inferiores a las extraidas en
ese mismo punto a profundidad (40-50 cm). Por este motivo y por falta de
medios se han cogido muestras de la superficie a un maximo de 10 cm.

Mediante la realizacion de este proyecto se quiere estudiar la concentracion
de Torio que tienen diferentes puntos del estado de Zacatecas para posteriores
analisis de contaminacion o si se quiere edificar en un futuro, ya sea de forma
industrial o0 como urbanizaciones. Dependiendo del uso para el que se vaya a
dar el terreno la concentracion de Torio puede variar. El limite de concentracion
de Torio permitido en el agua es como maximo de 0.001 mBqgli, en los
diferentes tipos de agua (marina, potable, subterranea...) esta concentracion
puede variar, pero nunca debe de superar dicho limite. 1. La dosis permitida
de la cantidad de Torio en el agua bebida es de 0.0144 pSvyrl y la
concentracion media de Torio permitida en suelos es de 6 pgg1.

(Jia et al. 2008)

Es muy importante realizar un estudio de la orografia e hidrografia de la
zona de estudio como se hace en el apartado 3.1, esto puede afectar tanto a
la concentracion de Torio como a la humedad de las muestras que se van a
estudiar. También es necesario hacer un pequeno estudio sobre el clima de la
zona ademas de la legislacion de la zona de estudio ya que el Torio se trata de
un elemento peligroso y contaminante y para su manejo y utilizacion se debe
de seguir una normativa, la cual se detallara en el apartado 3.3 de este
capitulo.

3.1 OROGRAFIA E HIDROGRAFIA

El Torio esta presente en nuestro planeta desde su formacion y se ha
diseminado en el planeta principalmente a través del aire, ya que algunos
compuestos de Torio reaccionan principalmente con el oxigeno del aire. Aunque
también se ha diseminado debido a su solubilidad en agua por lo que es
importante conocer la hidrografia del territorio donde han sido tomadas las
muestras.

El territorio zacatecano ocupa parte de tres grandes regiones orograficas:
La Sierra Madre Occidental al oeste, la Altiplanice Mejicana y la Sierra Madre
Oriental. La Sierra Madre Occidental es abrupta, con cumbres que sobrepasan
los 2500 m. Sobre el nivel del mar, y canones de Juchipila y Tlaltenango. Toda
esta zona es muy quebrada debido a sus numerosas serranias que encierran
pequenas llanuras, mesas valles, canadas y desfiladeros. Alcentro de
Zacatecas tenemos la sierra de Fresnillo, cuyas ramificaciones dan origen a un
cerro que cobrd celebridad mundial: el cerro Proano. Con sus yacimientos de
plomo, plata y zinc.
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Finalmente, al noreste de la entidad se localiza la sierra de Sombrerete,
donde se levanta una montana riolitica conocida como el Sombreretillo, a cuyos
pies esta uno de los pueblos mineros mas ricos del estado. No lejos de dicha
poblacion, el terreno se eleva subitamente para dar altura a la Sierra de
Organos. Se ha mencionado que Zacatecas ocupa parte de la Altiplanicie
Mejicana precisamente la Meseta Norte. El mapa orografico de Zacatecas
puede visualizarse en la llustracion 3. 2.

(Enciclopedia de los Municipios y Delegaciones de México 2018)

llustracion 3. 2: Mapa orografico de Zacatecas

En cuanto a la hidrografia, llustracion 3.3, la ciudad carece de rios
importantes; los que hay, en su mayor parte son temporales y se forman al
escurrir el agua de las montanas en la época de lluvias. El sistema hidrografico
esta formado por dos cuencas: la cuenca del Pacifico, integrada por el sistema
Chapala-rio Grande de Santiago (en este ultimo desembocan los rios del
sureste de la entidad); la cuenca inferior o endorreica que no tiene salida al
mar. Permanecen a la cuenca del Pacifico los rios San Pedro, Juchipila, Jerezy
Tlaltenango. El estado cuenta con un total de 80 preses con una capacidad de
595,337 millones de metros cubicos destacandose las presas de: Leobardo
Reynoso, (Fresnillo); Miguel Aleman, (Tlaltenango) y el Chique, (Tabasco).

Existen 20 zonas geohidrologicas en el estado en las cuales se localizan
5,891 pozos profundos con fines agricolas con gastos hidraulicos que oscilan
entre 15 y 60 I/s. Con profundidades de 150 a 250 m. y niveles dinamicos
promedio de 80 m. Ademas, se tienen 2,441 norias o pozos a cielo abierto de
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poca profundidad y bajo costo de 5 a 10 I/s. Igualmente, en diversas regiones
del estado se localizan 483 pozos de bajo gasto con fines de abrevadero para
ganado. El principal problema que enfrenta el agricultor que extrae agua para
usos agricolas es el costo de la electricidad.

(Enciclopedia de los Municipios y Delegaciones de México 2018)

llustracién 3.3: Mapa hidrografico de Zacatecas

3.2 CLIMA

El clima en Zacatecas, estado Mejicano, es predominantemente seco y
semiseco. Alrededor del 75% del estado posee este tipo de clima. Se
caracteriza por tener poca presencia de lluvias y temperaturas moderadas en
verano y frescas en invierno.

También hay zonas de clima muy seco o desértico (aproximadamente un
6% del territorio). Se da principalmente en la parte norte del estado, en la zona
de El Salado. Es la regiéon mas seca de toda la region. Las temperaturas son
similares, aunque con inviernos mucho mas frios. Con heladas frecuentes entre
noviembre y marzo. Este clima es una limitacion para la agricultura, esta se
practica de riego y temporal, siendo los principales cultivos: maiz, avena, trigo,
chile, frijol, sorgo, nopal y durazno.
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Una tercera variedad es la templada subhimeda (casi un 19% de la region).
En la cercania con la Sierra Madre. Es una region con temperaturas mas
calurosas y con abundancia de lluvias. Zona de rios y arroyos.

La temperatura media anual de la region de Zacatecas es de 16°C. Entre
noviembre y enero se presenta el frio mas severo. Mientras que entre junio y
septiembre se registran las temperaturas mas elevadas. La temperatura
maxima promedio es de 30°C y se presenta en el mes de mayo, la temperatura
minima promedio es de 3°C y se presenta en el mes de enero.

La pluviosidad no alcanza los 800 mm anuales y se concentran en mas de
un 50% durante los meses de junio a septiembre. Durante el resto del ano las
lluvias son escasas y de poca intensidad.

(clima de.com 2018)

e ™ :3 __“(.
3 = *

Seco y semiseco 73%™*
Templado subhiimedo 17%*
B Muy seco 6%™
Célido subhtmedo 49*

llustracion 3. 4: Mapa climatolégico de

Como se puede observar en la llustracion 3. 4 la mayoria de las muestras a
estudiar en este proyecto pertenecen a un clima seco o0 semiseco.

3.3 LEGISLACION DE LA ZONA DE ESTUDIO

El Torio es un material peligroso y radiactivo, para ello en cada pais se
encuentra una normativa que regule su extraccion. En distintos estados de
Méjico, esta regulado por la Ley Reglamentaria del Articulo 27 Constitucional
en Materia Nuclear. Esta ley fue publicada en el Diario Oficial de la Federacion
el 4 de febrero de 1985 y entro en vigor a partir del 5 de febrero de ese mismo
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ano. Su dltima modificacion se dio el 9 de abril de 2012. Consta de 6 capitulos
y 52 articulos. Regula la exploracion, la explotacion y el beneficio de minerales
radiactivos, asi como el aprovechamiento de los combustibles nucleares, los
usos de la energia nuclear, la investigacion de la ciencia y técnicas nucleares,
la industria nuclear y todo lo relacionado con la misma.

La ley de 1984 sobre actividades nucleares establecié que el gobierno, a
través de la Secretaria de Energia, es responsable del establecimiento del
marco para el uso y desarrollo de la energia nuclear y la tecnologia, de acuerdo
con la politica energética nacional.

La Comision Nacional de Seguridad Nuclear y Salvaguardias (CNSNS) es un
organismo semi-autbnomo bajo la autoridad de Ministerio de Energia, que
asume el papel de regulador. CNSNS es responsable de asegurar la correcta
aplicacion de las normal y garantias de seguridad nuclear y radiolégica y
proteccion fisica de materiales nucleares y las instalaciones radiol6gicas para
garantizar la seguridad publica.

La CNSNS también es responsable de revisar, evaluar y aprobar los criterios
para la ubicacion, diseno y operacion de construccion de desmantelamiento de
instalaciones nucleares, proponer las regulaciones pertinentes. Tiene el poder
de modificar y/o suspender las licencias de instalaciones nucleares, que se
concede la aprobacion CNSNS a través del Ministerio de Energia.

Méjico es rico en recursos de hidrocarburos y es un exportador neto de
energia. El interés del pais en materia de energia nuclear se basa en la
necesidad de reducir su dependencia de estas fuentes de energia. En los
Ultimos anos la energia en Méjico depende cada vez mas del gas natural. El
interés de Méjico en la energia nuclear se hizo oficial en 1956 con la creacion
de la Comision Nacional de Energia Nuclear (CNEN). Esa organizacion asumio
la responsabilidad general de todas las actividades nucleares en el pais,
excepto el uso de radiois6topos y la generacion de energia eléctrica. La
comision Federal de Electricidad (CFE) se le asign6 el papel de generador
nuclear en el futuro.

El CNEN se transformdé mas tarde en el Instituto Nacional de Energia
Nuclear (INEN) que se dividid en el Instituto Nacional de Investigadores
Nucleares (ININ), Uranio Mexicano (Uramex) Y LA Comision Nacional de
Seguridad Nuclear y Salvaguardias (CNSNS).

(Congreso de la Union 2012)
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Una vez analizada la zona de estudio, se van a analiza las diferentes etapas
llevadas a cabo para la determinacion de Torio mediante las técnicas analiticas
utilizadas, principalmente, espectrometria alfa e ICP-MS.

En el diagrama de flujo correspondiente a la llustracion 4. 1 se puede
observar de forma esquematica y secuencial los pasos que se han de seguir
en la determinacion.

MOLIENDAY
HOMOGENEIZACION

XRF

CALCINACION —

DIFRACCION RX

DIGESTION

|

SEQUEDAD
l ICP-MS

CENTRIFUGACION Y
FILTRACION

ICP-OES

SEPARACION DEL TORIO
MEDIANTE RESINAS TEVAS

EVAPORACION

ELECTRODEPOSICION ESPECTROMETRIA ALFA

llustracion 4. 1:Esquema del procedimiento a seguir para cada técnica

En dicho diagrama se puede observar como solo hay dos pasos comunes
para todas las técnicas, que son el paso de molienda y homogeneizacion y el
de calcinacion. Con estos dos pretratamientos s6lo se pueden medir las
muestras mediante fluorescencia de rayos X o mediante difraccion de rayos X.
Para poder medir mediante ICP-OES o ICP-MS se deben realizar otros tres
pretratamientos adicionales, digestion, sequedad en cama de arena y
centrifugacion y, por ultimo, filtracion.

Para la medida mediante espectrometria alfa es necesario dar otros
tratamientos diferentes, separacion de Torio a vacio a través de resinas TEVA,
una segunda evaporacion y por Gltimo una electrodeposicion.

Una descripcion mas detallada de cada uno de estos tratamientos se
realizara en el apartado de procedimientos.
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Se van a explicar los pasos comunes para todas las técnicas, molienda y
homogeneizacion y calcinacion:

Molienda, tamizado y homogeneizado

Los pretratamientos de los suelos constan de varias etapas que dependen
del tipo de muestra y su naturaleza, ademas de los analisis que se vayan a
realizar. Las diferentes operaciones de pretratamiento van a ser secado, para
eliminar la humedad de la muestra, tamizado para eliminar soélidos
voluminosos y homogeneizacion por mezcla y/o trituracion hasta un
determinado tamano de grano.

Cuando la muestra de suelo esta seca, a veces presenta unos terrones de
tierra por lo que es necesario llevar a cabo un proceso de trituracion. Antes de
iniciar la trituracion se deben de eliminar cantos, fragmentos de vidrio,
fragmentos de plastico, etc. que pueda contener la muestra. La tamizacion se
debe de realizar para que nos quede un tamano de particula de
aproximadamente 2 mm. Para el pretratmiento de estas se ha usado un molino
de bolas de alta energia para cantidades entre 0,2 y 10 gramos, este es usado
principalmente para rocas, minerales, arena, suelos, cemento, etc.

Si el material que se estudia es un residuo o un suelo contaminado sera
necesario realizar un proceso de pulverizacion hasta que el conjunto pase por
un tamiz de 2 mm.

La muestra después de cualquier operacion de separacion, triturado o
pulverizado debe rehomogeneizarse ya que siempre se puede producir la
segregacion de las particulas de diferente tamano.

Calcinacion de la muestra

Se pesa en la balanza analitica aproximadamente 10 g de suelo
previamente molido, tamizado y homogeneizado. A continuacion, la muestra
sera sometida a secado y calcinacion en una mufla, llustracion 4. 2, durante 4
horas y a una temperatura de 600°C para eliminarla al completo la humedad y
la materia organica que pueda poseer, tras la calcinacion, se almacena en un
recipiente hermético para evitar que se hidrate.

o -
llustracion 4. 2:Mufla
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4.1 FLUORESCENCIA RAYOS X

Esta técnica se basa en el estudio de las emisiones de fluorescencia
generadas después de la excitacion de paticulas mediante una fuente de rayos
X. La radiacion incide sobre la muestra excitando los atomos presentes en la
misma, que emiten a su vez radiacion caracteristica denominada fluorescencia
rayos X. Esta radiacion, convenientemente colimada, incide sobre un cristal
analizador (con espaciado interatémico d) que la difracta un angulo (6)
dependiente de su longitud de onda (A) por la ley de Bragg (sen 8=n A/2d). Un
detector que puede moverse sobre un determinado rango de dicho angulo mide
el valor de la intensidad de radiacion en un angulo determinado y por tanto
para una longitud de onda especifica, que es funcion lineal de la concentracion
del elemento en la muestra que produce tal radiacion de fluorescencia, se
puede visualizar en llustracion 4. 3.

Esta técnica tiene varios usos:

e Mayoritarios por perla de arenas, aluminosilicatos, cales y calizas.

e Aceros de baja y media.

e Aceros inoxidables.

e Algunas aleaciones de plomo.

e Determinacion de trazas por pastilla en muestras geolbgicas con
Geoquant de Bruker.

El equipo utilizado para la medion de Torio por esta técnica analitica es el
equipo de fluorescencia de Rayos X (FRX) Bruker S8 Tiger, el cual se sitda en
uno de los laboratorios del LTI de la Universidad de Valladolid.

(Laboratorios de Técnicas Instrumentales UVA 2018)

1
)
nh = 2dsin®  Bragg relatonstip
s R |
thus 7%« —
sample 2d sind

x 2 Moselay

detector

Y ;9 amplifier, PHS
crystal and counting
circuitry

llustracion 4. 3:Funcionamiento de la técnica por fluorescencia de rayos X
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4.1.1 Procedimientos para la preparacion de la muestra

Se pesa 10 g aproximadamente de suelo previamente pulverizado, triturado
en un molino de bolas, homogeneizado y calcinado, luego se debe de colocar
en un mortero agata. A continuacion, con la ayuda de una jeringa de plastico,
se anaden 4 ml de ELVACITE (resina acrilica de metil metacrilato y n-butil
metacrilato) disuelto en acetona. Se mezcla bien hasta obtener una mezcla
homogeneizada de polimero y sedimento. Tras realizar esto se sigue mezclando
y machacando la muestra hasta la completa evaporacion de la acetona,
resultando un polvo muy fino que es prensado durante 8 s. en una prensa
hidraulica para obtener una pastilla completa. Por (ltimo, esta pastilla es
introducida en el equipo y se procede a la determinacion de Torio en la muestra.

El analisis del Torio se realiza con un médulo GEO-QUANT v 1.3 de Bruker,
mientras que el analisis semicuantitativo se lleva a cabo con QUANT-EXPRESS
de Bruker.

Los resultados de las muestras por esta técnica son una estimacion de lo
qgue pueden ser en la realidad ya que es una técnica de medicion imprecisa.

4.2 DIFRACCION RAYOS X

La radiacion procedente de un tubo de rayos X de longitud de onda A incide
sobre la muestra con un espaciado interplanar, si tiene estructura cristalina.
Este haz sale reflejado con un angulo 6 de acuerdo con la ley de Bragg
(senB=nA/2d). Donde A es la longitud de onda de los rayos X y n=1, 2,3...Un
detector se mueve, variando el angulo que forma con la muestra y va
registrando dicho haz reflejado. El resultado de intensidad en funcion del
angulo proporciona informacion sobre la estructura cristalina de la muestra.
Las manchas intensas bien definidas que se muestran en la figura se pueden
observar sélo si el cristal es lo suficientemente grande para estar compuesto
de cientos de capas paralelas. Se puede visualizar este funcionamiento en la
llustracion 4. 4.

La reflexion de rayos X se da a partir de dos capas de atomos. La onda
inferior viaja una distancia 2d sen 8 mas larga que la onda superior. Para que
las dos ondas estén en fase nuevamente después de la reflexion es necesario
que 2d sen 6=nA.

Esta técnica analitica tiene numerosas aplicaciones para analisis de fases
cristalinas:

e Polvo, materiales varios.

e Metalicas de forma plana.

e Polimeros de forma plana.

e Ceramicos de forma plana.
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El equipo utilizado para medir el Torio a través de esta técnica analitica es
el equipo de Difraccion de Rayos X (DRX) Bruker Discover D8, dicho equipo se
encuentra en uno de los laboratorios del LTI de la Universidad de Valladolid.

(Laboratorio de Técnicas Instrumentales UVA 2018a)
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Iluétracién 4. 4: Equipo de difraccion de rayos X

4.2.1 Procedimientos para la preparacion de la muestra

Se pesa entre 0,5-1 g aproximadamente de muestra previamente triturado
y pulverizado a través de un molino de bolas, homogeneizada, calcinada y se
rellena el soporte del equipo. A continuacion, se introduce este soporte en el
equipo y se registra el difractograma de la muestra. Todos los suelos deben ser
medidas en las mismas condiciones experimentales.

Una vez finalizado este analisis, se comparan los difractogramas obtenidos
con las bases de datos existentes y las librerias especificas para conocer asi la
composicion mineralégica de las muestras de cada uno de los suelos
analizados. Se debe de marcan en cada una de las muestras de suelo si su
concentracion es alta, media o baja. Los resultados obtenidos se pueden
visualizar en el Anexo IV, en el que se muestran los resultados analizados por
el técnico responsable de esta técnica y que se lleva a cabo en uno de los
laboratorios del LTI de la Universidad de Valladolid.

4.3 ICP-MASAS

La preparacion de la muestra para medir mediante la técnica ICP-MS es
poco laboriosa, s6lo cuenta con cuatro pasos: molienda y homogeneizacion,
calcinacion, digestion y sequedad. Esta técnica proporciona informacion
multielemental en una gran variedad de muestras.

El plasma de acoplamiento inductivo (ICP) es una fuente de ionizacion a
presion atmosférica que junto a un espectrometro de masas (MS) a vacio,
constituye el equipo de ICP-MS.
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La muestra liquida es vaporizada e ionizada gracias a un plasma de argon.
Los iones una vez formados pasan al espectrometro de masas donde son
separados mediante un analizador y detectados en relacion a su carga/masa.

Para analizar el Torio se ha utilizado un ICP-MS con Sistema de Reaccion
Octopolar HP 7500c¢ de Agilent, el cual se encuentra en un laboratorio del LTI
de la Universidad de Valladolid, equipado con un detector de masas cuadrupolo
y con una celda de colision. Este equipo antes de comenzar a medir debe de
ser calibrado con patrones previamente preparados por diluciones de un patrén
comercial.

ICP Torch Interface Ion
& RF Coil & Cones Lenses

. (| on0nm

Peripump
(liquids)

CRC

Nebulizer
& Spray
Chamber
(liquids)

RF Supply Mechanical Pump

llustracion 4. 5: Equipo ICPMS

La muestra inyectada se transforma en un fino aerosol que es dirigido hacia
la antorcha donde se ha generado un plasma de Argdn cuya temperatura llega
a alcanzar los 10.000 K. La muestra es sometida a procesos tales como
desolvatacion, vaporizacion, atomizacion y, por ultimo, ionizacion. Los iones
generados pasan al espectrometro de masas a través de una interfase de
acondicionamiento, son focalizados y dirigidos hacia el analizador de tipo
cuadrupolo, donde son separados por su relacion masa/carga. Como la
mayoria poseen carga pueden ser separados por su masa (isoétopos), dicho
funcionamiento se puede visualizar en llustracion 4. 5.

Se ha programado en el software para llevar a cabo esta técnica una
velocidad del flujo del gas portador de 15 L de Ar/min, una velocidad del flujo
de gas auxiliar de 1,5 L de Ar/min, una potencia de 1,25 KW, una presion del
nebulizador de 200 kPa. La bomba del nebulizador tiene una velocidad de 15
rpm y el tiempo de lavado de cada muestra es de 20 s.

(Laboratorio de Técnicas Instrumentales UVA 2018c)

Algunas de las ventajas de esta técnica frente a otras es por ejemplo la alta
presion con la que se trabaja, los bajos limites de deteccion, los razonables
costes econémicos que supone salvo en la preparacion de las muestras y el
Argdn utilizado para el plasma. También se puede analizar un mayor nimero
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de elementos e is6topos de la tabla periédica de manera simultanea en apenas
5 minutos.

Es necesario conocer los principios del plasma de acoplamiento inducido
por argon para entender por completo el funcionamiento de esta técnica.

4.3.1 Principios del plasma de acoplamiento inductivo de argén

Podemos definir un plasma como cualquier volumen de gas con parte de
sus moléculas o atomos ionizados y coexistiendo a alta temperatura (8000 °C)
en una sopa de iones, electrones, atomos neutros o atomos excitados.
Tradicionalmente se suele decir que hay cuatro estados de materia: liquido,
sélido, gaseoso y plasma. La generacion del plasma se consigue sometiendo
un flujo de gas, que se conoce como gas plasmogeno, a la accion de un campo
magnético oscilante, inducido por una corriente que oscila a alta frecuencia,
llustracion 4. 6. En el proceso de generacion del plasma, los iones de Ar y los
electrones libres presentes son acelerados siguiendo trayectorias anulares,
debido a la alternancia del campo magnético presente generado por el
generador de radiofrecuencia.

llustracion 4. 6:Trayectoria de una particula cargada en un campo constante

Por efecto Joule, en este caso de friccion idnica y electronica, se consiguen
energias altisimas, llegando a obtener temperaturas de hasta 8000 °C en las
zonas de maxima intensidad de campo.

Coexistiendo con el plasma encontramos al menos las siguientes especies
idnicas: electrones (e-), iones de argon (Ar*), moléculas de argon ionizadas
(Ar2*), neutras (Ar20) y excitadas (Ar2").

Este tipo de procesos explica el hecho de que el plasma aparente ser una
llama, cuando en realidad no lo es, no existe ningun proceso de combustion
guimica convencional en el proceso de generacion.

La antorcha donde se genera el plasma consiste en tres tubos concéntricos
de cuarzo. A los dos tubos mas externos les llega Ar en forma tangencialmente,
mientras que al mas interno le llega un flujo laminar, llustracion 4. 7.
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llustracion 4. 7: Antorcha, fuente de iones y conos de muestreo en un equipo de ICP-MS

El flujo de gas en estos tres tubos es variable. La antorcha esta rodeada por
una espiral de 2 a 4 vueltas (Load Coils) que transmite una radiofrecuencia al
gas interior de la antorcha. El material con el que esta construida la espiral es
cobre y en su interior circula agua con objeto de refrigerarla. La radiofrecuencia
transmitida es de 27 a 40 MHz. La espiral induce un campo electromagnético
oscilante al final de la antorcha y en el interior de la espiral. Una chispa de alto
voltaje provoca iones de Ar+ y e- en las paredes del tubo mas externo de la
antorcha creando el plasma, el cual llega a la zona de induccion y favorece el
acoplado al campo oscilante. La radiofrecuencia origina colisiones no elasticas
entre el Arty e, de modo que por el efecto Joule, se alcanzan temperaturas de
hasta 10000 K, dando lugar a mas iones de Ar+ y excitando los atomos
presentes en el plasma hasta una energia caracteristica del 1° potencial de
ionizacion de 15.76 eV.

En el nlcleo del plasma se alcanzan temperaturas de hasta 10000 K. El
nebulizador perfora el plasma y las moléculas de muestra son calentadas por
conduccion y radiacion cuando atraviesan el plasma anular. En el centro del
canal se alcanzan temperaturas de 5000 a 7000 K. El plasma de Ar excita los
atomos presentes en la muestra a un estado M*. Conociendo la temperatura
en el canal central y los valores de las primeras energias de ionizacion, se sabe
gue la mayoria de los elementos se ionizaran y aquellos atomos con valores
inferiores a 10 eV lo haran en mas de un 50%. Es decir, el Argon es una fuente
de ionizacion eficiente.

Tanto el plasma como los iones deben de pasar desde condiciones
atmosféricas a alto vacio en el espectrometro de masas. Esto se hace gracias
a la interfase de extraccion de iones. La interfase posee dos conos de metal (Ni
o Pt) con un orificio central de 1 mm, a través de un nivel de vacio creciente.

Al primer cono se le denomina sampler y a través de €l se accede a una
camara con un vacio de 10 mbar generado por una bomba rotatoria. El segundo
cono es el skimmer y a través de él se llega a un camara con una presion de
103 mbar generado por una bomba Turbomolecular. Una vez dentro de la
camara principal, el gas es separado de los iones + y el bombeado hacia fuera.
Los iones remanentes son extraidos y enfocados en el cuadropolo (donde la
presion es de 106 mbar) a través de las lentes idnicas. Las lentes idnicas tienen
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forma cilindrica o de plato y son cuatro. Junto con las lentes también existe una
barrera de fotones, el cual impide que la luz emitida por los procesos de
desexcitacion en el plasma pase a través del analizador de masas y llegue al
detector.

(Robert Thomas 2003)

4.3.2 Procedimientos para la preparacion de la muestra

Los primeros pasos a realizar son los dos comunes para todas las técnicas
explicados al comienzo del apartado 4.3. Por lo que lo primero es una
preparacion de la muestra para que pueda ser medida mediante
espectrometria alfa.

Digestion en microondas

En cada proceso de digestion se van a poder digerir seis muestras ya que
contiene seis reactores o tubos de teflon y por cada reactor se procesara una
muestra de suelo. Por tanto, en cada uno de los tubos de teflon se van a pesar
aproximadamente 0.5 g de suelo, adicionando 8 ml de HNO3z, 5 ml de HCly 3
ml de HF. Después se debe de tapar y apretar perfectamente los tubos segin
el manual de instruccion para evitar fugas y favorecer la digestion completa de
los silicatos. Por Gltimo, se lleva a microondas y se selecciona en el software
Inorganic/Soil total digest 1 para poder realizar la digestion completa.
llustracion 4. 8 e llustracion 4. 9.

llustracion 4. 8:Horno de digestion
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llustracion 4. 9: Reactores para el horno microondas

Sequedad en cama de arena

Acabado el proceso de digestion se pone cada muestra en un tubo de teflon
y se somete a su sequedad en una cama de arena para eliminar todos los
acidos, pero sobre todo el fluorhidrico. Después de sequedad se debe de
adicionar 10 ml de HNOz a cada vaso de teflon para conseguir que las muestras
estén completamente nitradas, disolver el residuo que queda y llevarlo otra vez
a la cama de arena hasta sequedad. Para finalizar esta etapa se debe de
disolver el residuo con HNO3 al 4% en un matraz aforado, llustracion 4. 10.

llustracion 4. 10: Cama de arena

Filtracion

Cada una de las muestras disueltas con el HNOs al 4% se debe de filtrar
para eliminar las pequenas particulas de residuo que hayan quedado sin
disolver. Una vez realizada la filtracion, el Gltimo paso es enrasar cada una de
las muestras en un matraz aforado de 25 ml antes de su medicion por ICP-OES
o ICP-MS. Se obtiene una solucién entre el 2% y el 4% de concentracion.
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Medicion por ICP-MS

Nos basta con colocar 5 ml de cada muestra en un tubo de ensayo de 5 ml.
Este equipo se debe de calibrar con patrones previamente preparados de un
patron comercial a diferentes concentraciones. Tras haber realizado la
calibracion se van colocando las muestras segin el orden que se ha
programado en el software y algunas de las muestras se deben de repetir para
comprobar la exactitud de medicion. El equipo con el que se ha llevado a cabo
la medicion de las muestras se muestra en llustracion 4. 11.

El funcionamiento de esta técnica de medicion de Torio es el comentado
anteriormente.

llustracion 4. 11: Equipo ICP-MS del LTI
4.4 |CP-OES

El plasma de acoplamiento inductivo (ICP) es una fuente de ionizacion que
junto a un espectrofotometro de emision 6ptico (OES) constituye el equipo de
ICP-OES.

En esta técnica, la introduccion continua de la muestra liquida y un sistema
de nebulizacién forma un aerosol que es transportado por el Argon a la
antorcha del plasma, acoplado inductivamente por radio frecuencia. En el
plasma, debido a las altas temperaturas generadas, los analitos son
atomizados e ionizados generandose los espectros de Emision atdmicos de
lineas caracteristicas. Los espectros son dispersados por la red de difraccion y
el detector sensible a la luz se encarga de medir las intensidades de las lineas.
La informacién es procesada por el sistema informatico.

El equipo utilizado para llevar a cabo la medicion de Torio en las muestras
de suelo es el espectrofotometro de emision atomica ICP-OES Radial
Simultaneo Varian 725-ES, este equipo se encuentra en uno de los laboratorios
del LTI de la Universidad de Valladolid.

(Laboratorio de Técnicas Instrumentales UVA 2018d)
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Los atomos en su estado fundamental son excitados a estados energéticos
superiores denominados estados excitados. Dichos atomos o iones excitados
son inestables y tienden a volver a su estado fundamental, devolviendo la
energia absorbida en forma de radiaciones electromagnéticas de longitudes de
onda caracteristicas. Las frecuencias de las radiaciones emitidas estan

relacionadas directamente con la configuracion electronica y con la energia que
proporciona la fuente de excitacion. Cada elemento, por tanto, produce un
conjunto de radiaciones a longitudes de onda fijas que constituyen su espectro
atomico caracteristico. El funcionamiento de la técnica se puede visualizar en
la llustracion 4. 12.

(Escareno 2000)
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llustracion 4. 12: Funcionamiento ICP-OES

4.4.1 Procedimientos para la preparacion de la muestra

La preparacion de las muestras es la misma que la que se ha utilizado para
medicion mediante ICP-MS, (explicada en el apartado 4.3.2) el Unico paso que
cambia es el Gltimo, el de la medicion a través del equipo. Antes de comenzar
con las mediciones, el equipo se debe de calibrar con unos patrones
multielementales previamente preparados y a continuacion se van leyendo
cada una de las muestras colocadas en un tubo de ensayo, los cuales se
encuentran colocados en orden segun una programacion del software sobre
una gradilla. Estos patrones han sido preparados Unicamente con Torio
nitrados a diferentes concentraciones. La presion del nebulizador se programa
a 200kPa y el tiempo de lavado entre las muestras es de aproximadamente
20s. Algunas de las mediciones han sido replicadas y cada 12 muestras se ha
colocado un blanco y un QC (quality control) para comprobar la exactitud del
método. Las mediciones se hacen para 3 longitudes de onda previamente
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programadas pero los resultados son muy bajos y en las longitudes de ondas
se detectan otros elementos ademas de Torio por lo que es un método bastante
impreciso. El equipo que se ha usado para medir las muestras ha sido el
mostrado en la llustracion 4. 13.

Los resultados de la concentracion de Torio obtenidos por este método son
muy bajos por lo que no son l6gicos ni fiables. Para ello se decidié medir dichos
resultados mediante la técnica de ICP-MS ya que es mas fiable.

llustracion 4. 13: Equipo de medicion ICP-OES del LTI
4.5 ESPECTROMETRIA ALFA

La espectrometria alfa se basa en la medida de las particulas alfa que
llegan a un detector, situado en una camara sometida a vacio (inferior a 1 torr).
Cuando las particulas alfa llegan al detector, se produce una senal electronica
que es captada por un analizador multicanal (MCA), que genera un espectro
digital en el que se reparten las particulas detectadas en funcién de su energia.
Este espectro es analizado y representado con el software en un ordenador.

Para analizar el Torio mediante esta técnica analitica utilizamos el equipo
de Alpha Analyst de la marca Canberra, el cual se encuentra en uno de los
laboratorios del LTI de la Universidad de Valladolid, llustracién 4. 14.

(Laboratorio de Técnicas Instrumentales UVA 2018b)

llustracion 4. 14: Equipo de espectrometria alfa

61

—
| —



Determinacion de Torio en suelos Metodologia

La espectrometria alfa clasica se realiza utilizando fuentes radiactivas
extraordinariamente finas y homogéneas obtenidas por diferentes
procedimientos (electrolisis, sublimacion en vacio, electrodispersion, etc...) con
los que los distintos nucleidos emisores alfa son depositados sobre soportes
pulidos de diversos materiales (latino, acero inoxidable, vidrio...).

Los espectros alfa de estas fuentes consisten en una serie de gaussianas
0 picos mas o menos asimétricos cuyos maximos estan distribuidos de una
forma lineal con respecto a las energias correspondientes y cuya anchura a
mitad de su altura depende de una serie de factores (ruido electronico,
superficie del detector, espesor de la fuente, etc...) y es la misma practicamente
para todos los picos si el espectro esta realizado con un detector de barrera de
silicio.

Si las fuentes son lo suficientemente finas y homogéneas, es decir, de
espesores masicos a 50 ug/cmz2, la degradacion de energia de las particulas
alfa por efecto de la autoabsorcion es minima, pero, de todas formas, siempre
aparece una cola de baja energia que llega hasta el origen de energias y que
segln experiencias de Patigny et al. Alcanzan un valor integral de
aproximadamente el 10% del total de las particulas detectadas por el
espectrometro, y este valor parece ser independiente del procedimiento
seguido para la preparacion de la fuente, a diferencia de la anchura a media
altura del pico.

El analisis de estos espectros se puede realizar de una forma relativamente
sencilla y aunque existen picos que puedan solaparse por estar sus energias
muy proximas hay procedimientos graficos y analiticos que permiten
descomponer el espectro complejo.

(Barrenechea, Torano, and Nunez 1977)

] [ | _

llustracion 4. 15: Ejemplo muestra CRM-IAEA-B
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En el ejemplo anterior, llustracion 4. 15, se puede observar como en cada
pico parece haber dos picos solapados. Cada pico es un Torio diferente, el
primero es el 232Th, el segundo 230Th, el tercero 229Th y el cuarto es el 228Th (de
izquierda a derecha). Cada uno de los picos solapados se debe a que cada Torio
tiene mas de una abundancia distinta con diferente energia alfa a la que
aparece. A continuacion, en la Tabla 4. 1 se representan las diferentes energias
a las que aparece cada pico:

Progenitor/
Descendiente

Trazador 24Th 14845 56.2 7340 a /™*Ra
4901 10.2
z=aTh 4620515 23.41 75400 a 238 f22epg
4687.015 76.33
_ =ITh 3947.22 21713 14F10 a Progenitor/
Analito 4012 314 78.213 2285
uETh 5423.15 722 151253 BT Ry
5340.36 772

Tabla 4. 1: Tabla de energias para los diferentes isotopos de Torio en las muestras

(Escareno 2000)

Si el espesor de las fuentes alfa se aumenta progresivamente, los picos de
los espectros se van ensanchando, empeorando gradualmente la resolucion y
aumentando las colas de baja energia, que interferiran grandemente en los
pocos correspondientes a las particulas alfa de energias inferiores. Cuando el
espesor de estas fuentes se hace mayor que el alcance de las particulas mas
energéticas en la sustancia de la muestra, la degradacion de energia es
maxima y el espesor radiactivo es constante e igual a dicho alcance.

Un espectro alfa realizado con una fuente de este tipo ya no consistira en
una serie de picos sino en una linea de perfil de escalera cuyas caidas no son
verticales debido a las fluctuaciones estadisticas del recuento y tienen una
forma mas o menos sigmoide; la abscisa del punto de inflexion coincidira con
la de la energia de las correspondientes particulas.

llustracion 4. 16: Ejemplo muestra L2M17
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llustracion 4. 17: Ejemplo muestra L2M21

En la llustracion 4. 17 aparecen picos mas anchos y por lo tanto de mayor
resolucion que en la llustracion 4. 16. En ambos espectros existe el fendmeno
de autoabsorcion y tiene una cola de baja energia que llega hasta el origen de
bajas energias. El estudio de los picos de radionuclidos por espectrometria alfa
es uno de los objetivos de este proyecto por lo que si los picos estan muy juntos
tendriamos que tener mucho cuidado en su resolucion y poner atencion en el
origen y final de los ROIs que se van a tomar para medir sus cuentas. Aunque
en los picos que se han mostrado en los isotopos anteriores se puede observar
como cada uno de los picos de cada isotopo estan separados por lo que la
resolucion pasa a un segundo plano.

llustracion 4. 18: Ejemplo muestra L2M24-B

Sin embargo, nos puede aparecer en los espectros otra situacion como es
el caso del ejemplo de la muestra L2M24-B,en la llustracion 4. 18, en el que
algunos picos de Torio son casi inexistentes, en el anterior se puede apreciar
que tenemos 229Th, mientras que el resto de Torios son casi inexistentes, esto
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se puede deber a la composicion de elementos que hay en las diferentes
muestras de los diferentes suelos que se estudian.

La espectrometria alfa de fuentes radiactivas gruesas no parece haber sido
muy estudiada hasta el momento y es muy poca la informacion bibliografica
que se dispone.

Aunque la espectrometria de fuentes finas proporciona mejor informacion
y mas facil interpretacion de resultados que la espectrometria de fuentes
gruesas, sin embargo, esta Ultima presenta algunas ventajas dignas de ser
tenidas en cuenta:

e Es posible realizar medidas no destructivas de muestras sélidas,
evitandose la preparacion de depdositos finos, representativos de la
sustancia a analizar, no siempre faciles de hacer, como son, por
ejemplo, la determinacion de equilibrios radiactivos en minerales de
uranio y torio.

e Para una misma superficie examinada bajo el mismo angulo sélido,
los recuentos son mucho mas elevados y por lo tanto se mejora
considerablemente la precision estadistica.

e Las medidas son mucho menos sensibles al fondo debido a
contaminaciones accidentales del detector o la camara de recuento.

(Barrenechea, Torano, and Nunez 1977)

4.5.1 Procedimientos para la preparacion de la muestra

Como se puede observar en la figura del esquema inicial del capitulo,
llustracion 4. 1, para la medicion de las muestras por espectrometria alfa se
realizan pasos que son iguales a los de otras técnicas analiticas. Primero se
realiza una molienda y homogeneizado de la muestra, a continuacion, una
calcinacion en una mufla, después se realiza una digestion en horno
microondas, seguida se realiza una evaporacion de acidos en una cama de
arena. Todos estos pasos han sido explicados al tratar los procedimientos
llevados a cabo para cada una de las muestras, pero la técnica de
espectrometria alfa requiere de cuatro etapas a mayores que las técnicas de
ICP-MS e ICP-OES para que las muestras puedan ser medidas:

Centrifugacion

Esta etapa es sencilla y rapida. Tras obtener el residuo de la segunda
evaporacion con acido nitrico, realizada en la cama de arena, se disuelve el
residuo con aproximadamente 15 ml de nitrato de aluminio. Estas muestras se
deben enrasar en tubos falco con aproximadamente 20 ml antes de
centrifugar. Se debe de programar la centrifuga a 4000 rpm durante 15 min.
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Separacion de Torio mediante resina TEVA

La separacion del Torio se lleva a cabo por medio de resina TEVA y a vacio,
llustracion 4. 19. Colocando un vaso debajo de cada columna para la elucion.
Se anade 5 ml de HNO3 a cada columna para acondicionar la resina. Después
se dejan pasar las muestras, una vez que esta ha pasado se lava con 30 ml de
HNOs. Por dltimo, se debe de cambiar el vaso ya que se anade 15 ml de HCl y
con la adicion de este acido conseguimos extraer el torio que contenia la
muestra tras el paso por la resina, al igual que eliminar el resto de los actinidos
presentes en la muestra.

Vas S

llustracion 4. 19: Extraccion del Torio por camara de vacio

Evaporacion

Esta etapa consiste en otra evaporacion para eliminar los acidos residuales,
agentes oxidantes y material organico que pueda interferir en la
electrodeposicion. Se deja evaporar los 15 ml obtenidos tras la elucion hasta
sequedad evitando que hierva. Una vez que se ha conseguido su evaporacion
completa hasta sequedad, se agregan 2 ml de HSO4 concentrado y 2 ml de
NaHSOs al 5% y se vuelve a poner a evaporar hasta sequedad. Tras la
evaporacion completa se adicionan 5 ml de HSO4 al 10% y 5 ml de (NH4)2S0a4.
Por Gltimo y antes de la electrodeposicion se debe de ajustar el pH, para ello
se anade cuatro gotas de azul de timol y se anade NH3 hasta conseguir un pH
de 2.

Electrodeposicion

Para la realizacion de la electrodeposicion primero se debe de montar la
celda de electrodeposicion, colocando una plancheta de acero inoxidable
previamente limpia con un algodon con acetona. A continuacién, se monta la
celda con la plancheta y el catodo de platino. Tras el montaje de la celda, y la
conexion de los electrodos a la misma se debe de anadir la muestra que se
obtuvo en el paso anterior y enjuagar el vaso que la contiene con un poco de
agua desionizada como se muestra en la llustracion 4. 20.

Se aplica una corriente durante 90 min, durante los 5 primeros minutos se
la corriente debe de ser de 0,3 Ay durante el resto de 0,6 A.
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Cuando falte un minuto se debe de anadir 1 ml de amoniaco para parar la
reaccion. Por Ultimo, se apaga la fuente, se quitan los electrodos y se deshecha
el electrolito, se lava la plancheta con agua desionizada, tras secarse se
enjuaga la plancheta con un chorro de alcohol y se mete a secar al horno
durante aproximadamente 10 min. Cada una de las planchetas que se
obtienen, llustracion 4. 21 se guarda en una caja de Petri y se identifica para
su posterior medicion.

llustracion 4. 20: Equipo de electrodeposicion

llustracion 4. 21: Electrodeposicion muestras LIM9 y LIM10

Medicion por espectrometria alfa

El sistema se calibra en eficiencia y en energia a través de una fuente triple
antes de realizar la medicion, también se cuenta la medicion de fondo. Esto se
hace para cada una de las camaras, llustracion 4. 22, que se utilicen para el
conteo. La medicion por este método utiliza 300000 segundos y es necesario
medirlo en el LTI (laboratorio de técnicas instrumentales).
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Una vez que finaliza la medicién, se obtienen unos espectros que
posteriormente seran usados para el calculo de actividad, rendimientos,
incertidumbres, etc. de cada una de las muestras que también se realiza para
poder elegir cual es la técnica mas apropiada para la determinacion de Torio y
si hay alguna muestra que debe de repetirse por haber obtenido un espectro
“raro” debido por ejemplo a un mal procedimiento de la técnica.

llustracion 4. 22: Equipo de medicion espectrometria alfa del LTI

4.5.2 Sofware Alpha Acquisition & Analysis

El objetivo que lleva a cabo este sofware es establecer la metodologia para
la utilizacion y mantenimiento de las camaras alfa de un espectrometro alfa.

Este procedimiento es de aplicacion al Alpha Analyst de la marca Canberra,
que se utiliza en el LTI.

El equipo esta compuesto por el detector semiconductor, la camara de
medida, el sistema de vacio y electronica asociada, incluyendo el analizador
multicanal de altura de impulsos. Primero se debe de encender el equipo desde
un interrumptor en la parte posterior del equipo. A continuacion, se debe de
encender la bomba de vacio, y, por Gltimo, encender el ordenador, ir a Genie
2000 y después seleccionar el icono de Alpha Analyst Acquisition el cual

presenta el siguiente icono:

Alpha
Acquisition &
Analyziz
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Al seleccionar el programa se nos abre la siguiente pantalla:

Alpha Acquisition & An

alysis

File MCA Calibrate Display Analyze Edit Options Help

o ||| |

Hel
[ofi 5] wirlal=] =|ols] #ls]

Channel:
Acquire
T s

ROl Index:

Datasource

TIME INFO

Counts: Preset:

El menu File permite abrir, cerrar o guardar una fuente de datos y guardarla
con otro nombre (guardar como), imprimir o copiar un grafico del espectro
actual, imprimir el contenido del informe. También permite abrir, guardar o
eliminar archivos del espacio de trabajo y salir del programa. Esta pestana

presenta las siguientes opciones:

Open datasource
Close

Save

Save as

Data plot

Plot to clipboard
Print report window
Export data plot
Open workspace
Save workspace
Delete workspace
Exit

El mend MCA, que sbOlo esta disponible cuando la fuente de datos
seleccionada actualmente es una entrada de detector, esta contiene el
conjunto de operaciones que se realizaran en el MCA y en el hadware de
interfaz electronico. Esta pestana presenta las siguientes opciones:

Acquire start
Acquire stop
Acquire setup
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e C(Clear

e Adjust

e Status

e Advance
e Load

El mena de calibracion proporciona varias opciones para calibrar en
eficiencia y energia la fuente de datos, mostrando graficamente la calibracion
y configurando las preferencias para la calibracion. También permite cargar y
almacenar los archivos de calibracion. Esta pestana presenta las siguientes
opciones:

e Setup

e Energy only calibration
e Energy coefficients

e Energy full

e Energy Recalibration

e Energy show

e [Efficiency

e Efficiency show
e Load

e Store

El mend display contiene varias funciones para la visualizacion de datos:
expandir, escala, comparar, rois y preferencias. Esta pestana presenta las
siguientes opciones:

e Expand
e Scale

e Compare
e ROIS

e Preferences

El men( Analizar le permite seleccionar y ejecutar o abortar (detener) una
sola fase de analisis, como “Adquisicidon”, o una secuencia predefinida de fases
de analisis. Una fase incluye todos los parametros necesarios para su correcta
ejecucion. Una secuencia es una lista de parametros incluyendo los algoritmos
para una fase dada, los parametros de procesamiento requeridos para cada
algoritmo necesario para analizar y generar informes. Para obtener informacion
sobre la creacion o el tratamiento de una secuencia, se debe de consultar
Secuencia de analisis.

El menu editar contiene las siguientes opciones:

e Edit simple info
e Edit Analysis sequence
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El menu de opciones contiene las siguientes pestanas:

Change operator
Interactive NID
Geometry composer
Strip

Smooth

Datasource overview
Report window

El menl de ayuda nos muestra ayuda para solucionar cualquier duda o

problema gque se nos pueda plantear.

Para encender el programa debemos de seguir las siguientes indicaciones:

Fie | WCA [olbwe [isply Andyee EGU Opios Datmouce Help
= m,"g,m B el @] <o)
E- msm 3811.9 key Counts: 0

4

=
_—

=] I

Datasource
&
R e
| | 5 Tl
— €D =)

|

B Alphs Acquisitien & Analysis
Fig, b e Dieply Snabee B Optiors Hep
e B T S ==
Cuugli.‘
o [T I Bt Local :I
- N
v '3
—
ey [ C CaMfie | Cacd |
™ D s pae-cry e |
e |
Dzsde File — Cpen Datasource encendsr alguna de
laz € camaras:
A1 1A A_Z 1A A_d_ 1A
A_1_1E A_Z2_1B A_3_1B

Desde MCA — Adjust indicar los siguientes
parametros: Parametres del convertidor analégice
digital (AR5)-Parametros del amplificador (AmE)-

Farametros del voltaje de polzizaciin (HVES)

Desde la misma ventana Adjust: Parametros de

wacio (Wag): Hacer vacio en I3 camara mediante Bymp,
parg meler 1as planchetas, Vent *

Es conveniente saber que para poner

las cdmaras a vacio cuando se ventee

una de ellas se debe de seleccionar la opcion de Hold. Volver a ponerlas en
Pump en cuanto se cierre la que hemos abierto.
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Para realizar la medida se debe de anotar en el formato F-PNE-AAN-01/02
el codigo de la muestra que se esta analizando junto con la camara y ranura
empleadas y la fecha y hora de inicio de la medida.

M Alpha Acquisition & Analysis

Eie MCA Calwabe Deply Ansbee Edt Dptiors Help

l=trxicist =lol |0 wisial 1] —lolsl il

Mnundo* Dreoet

[ esweseny Vis-64  :
Flar | Hig | Tirres Prest Ewemal
[ Expand On | 55 | ?PHM T e Ty 00000 r
[ CIEar Ll 5 " Fioal Tive 7 Sec r
g M
ROl Indes: B e e
s I £ T
Datasource Inat Size & Hoe Vol
1 - o mwom | —
4' II ™ Counts Siogp Chary 'Tq
L 6 ROI Selection: ;I _I Cumerd I
[ ok Concel | Heo |
11 +

Comprobar que el equipo tiene cargada la dltima calibracidn, Calibrate — Load
Desde MCA — Acquire Setup indicar las condiciones de medida
Iniciar/parar la medida desde MCA — Acquire Start/Stop o desde la pantalla de medida

Guardar el archivo en la carpeta: Camfiles/Medidas alfa afio/Nucleida numero cimara de medida.
Ej; medidas alfa 2017/U 1B

Dado que las medidas en espectrometria alfa suelen ser grupos de picos,
lo mejor es integrar en lo que se denomina ROI’'s (Region Of Interest).

M Adphia - A 1_1A"

Fle MCA Calbwale | Display Anabee Edt Options Dalmouce Help

lei[#[$]@ Eo o | ultlalw|s| =|o|s]ulal

Done Channe 3 | Counts: 0 Preset: 300000/20.36

Acquire Add ROl ms
Sron BuloROL Childne
_ Breferences.. Delet= AOI Dl
and On 55 e il
F'_as._a d?e un RCl al = Gleor
siguien B
g ._"—\-—___- ROl Indesx: 49 + e
M
Datasource
[Prev | BT
2+
1 Marcadores
. <] -

Colacar los marcadores en la region del espectro que nos interese. Desde Display — RQI's — Add ROI. Realizar
esta operacién tantas veces como necesitemos vy guardar los RQ's —Store. Se pueden recuperar estas regiones
desde — Load
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Una vez que se ha hecho la medida hay que integrar las medidas, medir el
area de pico e identificar los picos. Esto se puede hacer por dos modos:

A partir de los ROI's

84 | ||

Una vez abierfo los RO s ver el drea en ' '

MARKER INFO 1 0 wlee JU Ly
2000 3000 4000 EOE'?U G000

A T

T, PTH 5 AL b
st [T

AN T
[P -

De forma automatica

B Adpha - A1 1A"

Edo MCA Cobiote [Dipley | fnooce [t Opions Dapaicisce Help

e | F|E[@E] ¢ 1o rhls] J|o|S]| WS [ St
= : Fr

—_— hugrwest I1 S charred Rl
Idle Channel: F36 5 mis: 0

Al Frab. Locaie Urer Specified RO0 Sotup

Acquine B4 a s i 2rad Dl
Ei-nd On 4a -
Arsa Consction [ Tierarce: oo e Smictingg ciull
-

(—— E Amageet Compcton,,, T " E‘E

AOI Indes: N i g

i _ A o | cwen | v | Lo |
Datasource

-:-\\ J*l A 1J W

-
‘i chanred = Bl L bt ol prare
© T Pl onglin
Carnraam F TN ' Cugio bl 5-—:
* o r P 1 Frepect vy, sy presn by Telssnes | M0 [ " Erege T PabM
Lavraam nurcsa Mo =
Fos i T HID Lbrary [ WGERME AOUCEMFILES weadtasl g MLE r_-:-
I Pabwe Tha skt [T Sigui ficance I
e "
:Il-;ﬂhh—: [ et :
i i Ftibh o 100 Tk o | ceew | Hew | ﬁl
-
o ] cowd | wew | B | [Emeseion Sioh e

Desde Analize — Peak Locate localizar los picos en las RQ1s de interés
Medir el area de pico desde Analize — Peak Area,

|dentificar los pices desde Anglize — Muglide identification

Generar los informes desde Generate Report en los tres casos

Para el apagado del programa se debe de seguir los siguientes pasos:
Desde MCA -> Adjust romper vacio, apagar equipo, bomba y software.

El programa dispone de la opcion de reiniciar una medida sin llegar a
término el tiempo y después de haberla parado y guardado. Para ello: abrir el
archivo guardado sin terminar abrir un detector y pulsar LOAD -> seleccionar el
archivo de la muestra sin terminar.
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Para calibrar el equipo, en primer lugar, se debe de hacer una calibracion
en energia determinando la relacion canal/energia como en eficiencia.

La calibracién en energia tiene por objeto determinar la relacion entre los
numeros de los canales del analizador multicanal utilizado para la obtencion
del espectro y la energia de las particulas alfa. Para ello se emplea una fuente
radiactiva que contenga al menos dos radionucleidos. Las fuentes patron
normalmente contienen tres nucleidos, de forma que la calibracion se realice
en el intervalo de energias en que emiten los emisores alfa mas comunes en
las determinaciones en muestras ambientales.

A continuacion, se muestra la relacion en energia/canal empleando el
formato F-PNE-AAN-01/01.:

MR Adphas - 1A pos! CHF [ I8 =]
e HC2 m Qitplay  Andlpre Gt Jpscr Dajmcarce  Help

Sleiy Ee [j-lumtﬂﬂ.h e =1l=1R ]

Idile eY Coumts: 122 Preset: JI000004201.4% |
Acqn Eregy Coslbes
I EWE“ E L ] T A | i e
Eremgy el % -
i Ermsigy Shyoes._. [ 1
i S— ‘ |
Eficency 2 N‘q_
ROl Efcency Shoy i Basane
[ T il - e
Datas e 3 I EE I E T
Prev | [Nest | [ D]
o dic i —
4q L2
:I _I _l |
| :
e e = f . (|
BT |
— r AT A A .
I "‘— F_H‘GI el . | d :I
= | rr— —
i |wesecs. | 2145 20000
o | Ceod | | _#e | mum fT— 20120 o
| fpenis. ] om ]
' : =
[Pacioom ensgz-onky calbration [Emscuion Slahur: mmady

En primer lugar hacer una medida de |a placa patran en cada camara en |a segunda ranura (bempo de medida de
la Placa Trple, tzx 200z aproximadamente) de acuerdo al apartade 6.1.4. v == establecen los B0 s de los picos de

los radionucleidos.

Dezde Calibeate — Energy Only Calibration completar EnergyiChannel para cada wno de los picos y aceptar. Se
puede ver la recta de calibracion energia’canal desde Calibrate — Energy Show

Guardar — Calbrate — Store — Calibmte — Load. {realizar 3 veces, anotando &l méxime de cada pico v el drea
Fien loe BO's de cada pico))

Realizar una medida de igual mods durants 2, 300000z de un disco de acero en cada cimara en 13 segunda ranuea,
tomado come blanco o fondo v anotar el area en los EQ s de la Flaca triple, B
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Sin embargo, la eficiencia de recuento o eficiencia de deteccion de un
sistema de espectrometria alfa se obtiene de la relacion entre la actividad alfa
de una fuente y la tasa de particulas detectadas por el sistema empleado.
Puesto que todas las particulas que llegan al detector con suficiente energia
son registradas, la eficiencia de recuento depende basicamente de la
geometria del conjunto fuente-detector.

El procedimiento mas simple para la obtener la eficiencia de recuento de
un equipo con un determinado detector y para una separacion fuente detector
establecida, consiste en la utilizacion de una fuente patron de la actividad alga
conocida y certificada, cuyas dimensiones coincidan con las fuentes que
normalmente se miden en este equipo.

La eficiencia del recuento se obtiene de na expresion:

oy

tpt lg
A

8 =
Donde:

A=actividad certificada de la fuente patron.

Ri= la tasa de conteo de cada pico de la Placa Triple, cuentas.
Bi= tasa de conteo de cada pico del blanco, cuentas.
ter=tiempo de media de la Placa Triple.

tg= tiempo de medida del blanco.

Para acceder a la libreria de los radionucleidos se debe de hacer desde el
programa Genie 2000 ir a Nuclide Library Editor y se visualizara:
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g 1= G e e NN Y R o TP P
Channel: 240 _ il ] : =101x|
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[E=tEn] [ISta
-[E"aq_i Huclide Library Editor: [Untitled)
Cl Fie Seoc Opiors Help
[_clear ) 0 :
ROl Index: Name: | Hal-Lite: l— ﬁ TI ; a w
2 e — | Unestamy s [T s Clear | '
Datasource = :
- ~ Energy Lire: - |
e | [ k¥ Abundance: % |E Keylne
Uncasstainty + ke¥  Uncadlainly + [— Abz Cloar I
Narme Tipa Hal s Erengy - ke Abundance-m  |VFS=2048 |
=
L
e
—— |
NUCLIDE INF arkdbuckde | = | — e |
Mext I nu:unl
Energ | - .
(Brev) Activil| ETEELL" .
! =
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(Marta Hernandez Revilla, n.d.)

4.6 PRECAUCIONES EN LAS DIFERENTES TECNICAS ANALITICAS

A lo largo del tratamiento de las muestras por cualquiera de las diferentes
técnicas, hay que tener en cuenta una serie de precauciones:

e Deben de evitarse las contaminaciones cruzadas, lo cual es
complicado ya que en muchos de los pasos se trabaja con teflon, el
principal causante de dichas contaminaciones. Es nhecesario
descontaminar el material que se va usando a lo largo del proceso.

e Contaminacion a partir de acido clorhidrico, sobre todo en los
reactores, aunque también se ha usado en mas partes del proceso,
esta contaminacibn es debida a que no tenemos un
descontaminante total de dicho producto.

e Se debe de extremar la precaucion durante la manipulacion de las
fuentes radiactivas que se utilizan en el proceso.

e Se deben de realizar cada uno de los pasos del procedimiento de
cada técnica de manera lo mas igual para cada una de las muestras
y en el mismo orden para evitar que se produzcan diferencias en el
método de una muestra a otra.

e Otro de los mayores problemas que se deben de tener en cuenta en
la técnica por espectrometria alfa es la descontaminacion de la
celda electrolitica, dicha descontaminacion se deberia realizar en
aproximadamente 24 horas, debido a la falta de tiempo esto no se
ha llevado a cabo y se ha lavado Gnicamente con agua y jabon. Esto
puede conllevar a una contaminacion cruzada.

e La contaminacion cruzada es una de las cosas que se puede
comprobar analizando los resultados obtenidos por cada técnica,
por ejemplo, en la espectrometria alfa se puede saber si hay
contaminacion cruzada si nos dan unos picos muy anchos y poco
claros, esto apenas se puede observar en las muestras que se han
medido.
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Determinacién de Torio en suelos Calculos

En este capitulo se van a detallar todos los calculos necesarios para la
obtencion de resultados por cada una de las técnicas analiticas estudiadas.
Para la realizacion de estos calculos, ha sido necesario elaborar cada uno de
los pasos explicados en el anterior capitulo, para poder obtener por cada uno
de los equipos especificos de cada técnica analitica la lectura de cada muestra.

5.1 ICP-OES

El equipo de medicion para la técnica de espectrometria optica nos
proporciona para cada una de las muestras medidas datos de respuesta, el
objetivo consiste en realizar los calculos necesarios para transformar esas
respuestas en datos de concentracion. Para ello es necesario realizar una recta
de regresion a partir de unos patrones.

A partir de la Tabla 5. 1, que se elaborara a través del Excel, se podran
realizar las curvas de calibrado. En ella se va a representar cada uno de los
blancos y los patrones elegidos con sus concentraciones, también se va a
representar la respuesta de Torio para cada blanco y para cada patrén. Se debe
de realizar una media de todos los blancos y en otra columna de la tabla se
debe de reflejar la respuesta de cada patron menos la respuesta media de los
blancos. Por ultimo, se muestra la columna (Ci-Cm)2, en esta se calcula la
concentracion de cada patrén menos la concentracion media (promedio) de los
patrones que se han elegido. Pero para calcular la concentracion media no se
tiene en cuenta el blanco.

R-Rbianco (Ci-Cm)2

STB C(mg/L) R Th (CPS) (CPS) (mg/L)
BI 0 6,74
BI-1 0,01 9,91
BI-2 0 8,24
BI-3 0,01 9,30
BI-4 0,01 9,26
BI-5 0,01 9,35

0.05 Th 0,05 28,70 19,90 0,1089

0.1Th 0,1 50,80 42,00 0,0784

0.25Th 0,25 110,20 101,40 0,0169

0.5Th 0,5 201,50 192,70 0,0144

1Th 1 406,30 397,50 0,3844

Tabla 5. 1:Tabla de calibrado ICP-OES

Para graficar en Excel la curva de calibracion: Datos, analisis de datos y
regresion.

Para graficar: (Y= Respuesta) y (X= Concentracion de patrones).

Se han realizado dos rectas de calibrado, una de ellas restando la respuesta
promedio de los blancos a cada una de las respuestas de los patrones,
llustracion 5. 1y la otra sin restar la respuesta del blanco, llustracion 5. 2. Con
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ello podremos obtener los valores de los parametros teniendo en cuenta y sin
tener en cuenta la respuesta de los blancos.

Curva regresion sin blanco

- 600,00 y =394,35x + 1,0138

Q

< 400,00 R*=1

s

@ 200,00

=

Y

g 0,00 - ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
Concentracién (mg/L)

llustracion 5. 1:Curva de calibrado sin blanco

Curva de calibrado con blanco

- 600,00 y = 394,35x + 9,8153

£ 400,00 R2=1

©

200,00 /

=

2 000

« 0 02 04 06 08 1 1,2

Concentracion (mg/L)

llustracion 5. 2: Curva de calibrado con blanco

Tras realizar las regresiones como se acaba de comentar se sacan los
parametros necesarios a partir de ellas, estos se van a reflejar en la Tabla 5. 2.

Parametros R R-Rbco
bO (intercepcion) 9,81 1,014
b1 (Pendiente) 394,34 394,34
n (Num de STDs) 5 5
m 1 1
Se (Error tipco) 4,49 4,49
>(Ci-Cm)2 0,603 0,603
Rm 159,50 150,70
Cm 0,38 0,38
LOD (mg/L) 0,037 0,037
LOQ (mg/L) 0,1138 0,1138
Coeficiente de correlacion multiple 0,9997 0,9997
Coeficiente de determinaciéon R"2 0,9994 0,9994
Observaciones 4 4

Tabla 5. 2: Parametros y datos ICP-OES

Donde:
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-b0 es la intercepcion.

-b1 es la pendiente de la recta.

-n es el nimero de estandares.

-m es el coeficiente R2.

-Se es el error tipico.

-Rm es la respuesta media.

-Cm es la concentracion media.
-LOD es el limite de cuantificacion:

Se

LOD =3.29 -—
0 3. b1

Ecuacion 1:Limite de deteccion

-LOQ es el limite de cuantificacion:

LOQ =10- Se
¢ b1

Ecuacion 2: Limite de cuantificacion

Calculos

Tras realizar la calibracion y obtener tanto los valores de la recta como de
los parametros, se hace el calculo de las concentraciones de dilucion y de la
concentracion de extracto, asi como sus respectivas incertidumbres para
obtener la concentracion de suelo y comprobar a través de las muestras

certificadas (CRM-Chino y CRM-IAEA) si nos da la misma cantidad.

Calculo de la concentracion de dilucién:

(R - Rbco) - bO

cdil = b,

Ecuacion 3: Concentracion de dilucion ICP-OES

Calculo de la incertidumbre de la concentracion de dilucion:

_ — )’
Ucqy = (i_i) * \/(%) * (%) * <(((§1)21jb(§)(ci fn;:sz)) >

Ecuacion 4: Incertidumbre concentracion de dilucion ICP-OES

Calculo del factor de dilucién:

V.

Factor de dilucion = [

Ecuacion 5: Factor de dilucion
Donde:
-Vi es el volumen inicial.

-mi es la masa inicial.
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-Vf es el volumen final.
-mf es la masa final.
Calculo de la concentracion de extracto:
Coxtco = Cqi1 * Factor de dilucion
Ecuacion 6: Concentracion de extracto

Calculo de la concentracion de la muestra:

C _ (Cextco * matraz)
muestra — masa

Ecuacion 7: Concentracion de la muestra ICP-OES

Calculo de la incertidumbre de la concentracion de la muestra:

2 2
—C Upar)? Ucau Umatraz
Uc,, = Cn + C + v
m extracto matraz

Ecuacion 8: Incertidumbre de la concentracion de la muestra

Calculo de la incertidumbre relativa:

u
Upg = 100 + —m

Cmues tra

Ecuacion 9: Incertidumbre relativa

Conociendo todas las formulas para realizar los calculos y sabiendo que los
datos de Upal Y Umatraz SON proporcionados por el técnico de laboratorio y para
todas las muestras es el mismo valor y sabiendo que el volumen del matraz
utilizado para los procedimientos ha sido de 25 mL. Se construye una tabla,
Tabla 5. 3, en la que aparezcan estos calculos para cada una de las muestras.

Muestra R (cps) R'Fzggm (nfg/"l_) Vi/mi@ | Vi/mf (g ng‘l’lt“;' Cf;t;fr

GBV(\:/g%oz 88,17 81,47 0,20 6,868 13,7744 2,01 0,40
CRM IAEA 134,80 128,10 0,32 2,82 5,6589 2,01 0,64

CRMIAEATZ | 255,70 249,00 0,62 2,6034 5,218 2,00 1,25
L1-M5 58,76 52,06 0,12 6,7486 13,5018 2,00 0,25
L1-M6 86,34 80,14 0,20 70171 14,0106 2,00 0,39
L1-M9 73,89 67.19 0,16 6,1764 12,3491 2,00 0,32
L1-M10 87,06 80,36 0,20 6,6404 13,2963 2,00 0,39
L1M21 38,51 31,81 0,07 6,384 12,7735 2,00 0,15
L1M22 48,56 41,86 0,10 | 46528 9,747 2,09 0,21
L2-M1 80,18 73,48 0,18 5,6929 11,3891 2,00 0,36
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Determinacién de Torio en suelos Calculos
Muestra R (cps) R'F:(E’;Z’)‘m (n?g/"l_) Vi/mi(g | Vi/mf(g) ng‘l’:‘;r Cgf;f?
L2-M2 94,38 87,68 0,21 5,8896 11,7755 2,00 0,43
L2-M3 223,80 217,10 0,54 5,8315 11,7587 2,02 1,09
L2-M4 128,60 121,90 0,30 5,503 11,0887 2,02 0,61
L2-M5 103,40 96,70 0,24 5,5792 11,4466 2,05 0,49
L2-M6 75,03 68,33 0,17 5,681 11,4423 2,01 0,33
L2-M7 114,70 108,00 0,27 5,5332 11,0458 2,00 0,53
L2-M8 200,10 193,40 0,48 5,7421 11,4779 2,00 0,96
L2-M9 131,60 124,90 0,31 5,8988 11,8124 2,00 0,62
L2-M10 88,30 81,60 0,20 7,0269 14,1412 2,01 0,40
L2-M11 90,09 83,39 0,20 4,6508 9,3415 2,01 0,41
L2-M12 112,80 106,10 0,26 6,3262 12,5898 1,99 0,52
L2-M13 112,30 105,60 0,26 6,6567 13,4692 2,02 0,53
L2-M14 113,60 106,90 0,26 6,0905 12,1503 1,99 0,53
L2-M15 113,00 106,30 0,26 4,1787 8,3439 2,00 0,52
L2-M16 43,30 36,60 0,08 6,9309 14,1004 2,03 0,17
L2-M17 106,10 99,40 0,24 6,7421 13,4652 2,00 0,49
L2-M18 65,20 58,50 0,14 5,3842 10,7733 2,00 0,28
L2-M19 151,80 145,10 0,36 6,0774 12,0837 1,99 0,72
L2-M20 53,11 46,41 0,11 6,7353 13,5897 2,02 0,22
L2-M21 98,29 91,59 0,22 6,2141 12,4466 2,00 0,45
L2-M22 152,10 145,40 0,36 3,5397 7,4232 2,10 0,76
L2-M23 93,14 86,44 0,21 6,2615 12,6549 2,02 0,43
L2-M24 151,70 145,00 0,36 6,0239 12,5418 2,08 0,75
L2-M25 76,83 70,13 0,17 6,3839 12,7829 2,00 0,34
L2-M26 73,66 66,96 0,16 6,9988 14,0063 2,00 0,32
L2-M27 81,76 75,06 0,18 6,5148 13,1236 2,01 0,37
L2-M28 143,00 136,30 0,34 6,4211 12,8691 2,00 0,68
L2-M29 103,20 96,50 0,24 6,7899 13,5466 2,00 0,47
L2-M30 91,41 84,71 0,21 4,6088 9,3104 2,02 0,42
Cmuestra u Cdil u bal u matraz uCm
Muestra mE | myke | mgL | mgL | mgL) | mgkg | U
GB\ZSQA 402 0,5182 19,2253 0,0128 0,05 0,0122 0,6155 3,2017
CRM IAEA 0,5032 31,5982 0,0125 0,05 0,0122 0,6222 1,9689
CRMIAEATZ | 10,5177 60,3504 0,0130 0,05 0,0122 0,6293 1,0427
L1-M5 0,5018 12,3713 0,0130 0,05 0,0122 0,6490 5,2461
L1-M6 0,5417 17,9984 0,0128 0,05 0,0122 0,5893 3,2742
L1-M9 0,5037 16,1242 0,0129 0,05 0,0122 0,6392 3,9640
L1-M10 0,5085 19,2831 0,0128 0,05 0,0122 0,6277 3,2552
L1-M21 0,5059 7,1948 0,0133 0,05 0,0122 0,6554 9,1088
L1-M22 0,5018 10,2542 0,0131 0,05 0,0122 0,6547 6,3844
(=)




Determinacion de Torio en suelos Calculos
Cmuestra u Cdil u bal u matraz uCm
Muestra "® | mgkg | mgL) | mgL) | mgL) | mgkg | U
L2-M1 0,5028 17,7492 0,0128 0,05 0,0122 0,6376 3,5921
L2-M2 0,5058 21,1918 0,0127 0,05 0,0122 0,6284 2,9653
L2-M3 0,5006 54,6430 0,0127 0,05 0,0122 0,6364 1,1647
L2-M4 0,5032 30,1554 0,0125 0,05 0,0122 0,6230 2,0661
L2-M5 0,5008 24,3057 0,0126 0,05 0,0122 0,6318 2,5994
L2-M6 0,5064 16,4439 0,0129 0,05 0,0122 0,6353 3,8632
L2-M7 0,5118 25,9356 0,0126 0,05 0,0122 0,6152 2,3722
L2-M8 0,5007 48,1594 0,0126 0,05 0,0122 0,6290 1,3062
L2-M9 0,5077 30,4525 0,0125 0,05 0,0122 0,6171 2,0263
L2-M10 0,5055 19,8084 0,0128 0,05 0,0122 0,6310 3,1853
L2-M11 0,5126 19,9413 0,0127 0,05 0,0122 0,6216 3,1170
L2-M12 0,5028 25,8414 0,0126 0,05 0,0122 0,6267 2,4252
L2-M13 0,5003 26,2769 0,0126 0,05 0,0122 0,6300 2,3975
L2-M14 0,5047 26,0074 0,0126 0,05 0,0122 0,6242 2,3999
L2-M15 0,5036 25,9371 0,0126 0,05 0,0122 0,6257 2,4123
L2-M16 0,4998 8,6408 0,0132 0,05 0,0122 0,6604 7,6428
L2-M17 0,5068 24,0548 0,0126 0,05 0,0122 0,6235 2,5921
L2-M18 0,5047 13,9203 0,0130 0,05 0,0122 0,6420 4,6120
L2-M19 0,5001 35,7874 0,0125 0,05 0,0122 0,6247 1,7455
L2-M20 0,5148 10,7575 0,0131 0,05 0,0122 0,6356 5,9085
L2-M21 0,5104 22,0112 0,0127 0,05 0,0122 0,6215 2,8233
L2-M22 0,5081 37,2303 0,0125 0,05 0,0122 0,6149 1,6517
L2-M23 0,5026 21,2420 0,0127 0,05 0,0122 0,6328 2,9792
L2-M24 0,5019 37,3133 0,0125 0,05 0,0122 0,6225 1,6684
L2-M25 0,5092 16,7066 0,0128 0,05 0,0122 0,6310 3,7768
L2-M26 0,5317 15,2343 0,0129 0,05 0,0122 0,6056 3,9753
L2-M27 0,5039 18,2335 0,0128 0,05 0,0122 0,6355 3,4855
L2-M28 0,5041 33,5691 0,0125 0,05 0,0122 0,6202 1,8476
L2-M29 0,5067 23,3107 0,0126 0,05 0,0122 0,6245 2,6789
L2-M30 0,5010 20,8578 0,0127 0,05 0,0122 0,6355 3,0467

Tabla 5. 3: Céalculos ICP-OES

Tras realizar todos los calculos nos debemos de fijar en la concentracién de la
muestra de CRM-Chino y CRM |AEA (sombreadas) ya que son los patrones que
tenemos de referencia y de los cuales sabemos los valores que deben de dar. El
valor del CRM-Chino certificado es de 16,6 +/- 0,8 mg/kg y el del CRM-IAEA es de
91,4 +/- 28,01 mg/kg, los valores que nos dan para el CRM-Chino de 19,22 mg/kg
y para el CRM-IAEA de 31,6 mg/kg, por lo tanto dichos valores se parecen a los
certificados y podemos decir que el método se ha realizado de forma correcta. Un
inconveniente de este método es que a diferentes intensidades en las que
podemos encontrar Torio se encuentran otros elementos los cuales no sabe
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Determinacién de Torio en suelos Calculos

diferenciar el instrumento de medida, por lo tanto, es un método poco fiable y el
cual no utilizaremos para comparaciones que se realizardn a continuacion.

5.2 ESPECTROMETRIA ALFA

Una vez que se ha realizado la medida de cada plancheta de la manera
explicada en el apartado 4.5, se procede al espectro obtenido tras su medicion
y al analisis de los datos que dicho espectro nos puede facilitar.

Se va a detallar el procedimiento a seguir para una de las muestras y en el
Anexo |, se detallara la informacion especifica para cada una de las muestras.
La medicion de las planchetas se ha realizado durante 300000 segundos en
el espectrometro. Cuando pasan los segundos para completar la medicion
obtenemos un espectro del estilo al de la llustracion 5. 3.

llustracion 5. 3: Espectro muestra L2-M19

Tras obtener el espectro lo siguiente a realizar es establecer los ROI's
(region of interest), conocidos como las regiones de interés. Para ello se debe
de saber a qué energia aparece cada frecuencia y con qué abundancia
aparece. Por lo que, en una tabla, Tabla 5. 4, se muestra cada uno de los
isotopos del Torio y la energia, la abundancia y el tiempo de vida media de cada
uno de ellos.

keV %p T2
4845 56,2
229Th , x
4901 10,2 7340 anos
4620,515 23,41 N
230Th 75400 afios

4687,015 76,33
3947,22 21,713 14000000000

232Th

4012,314 78,213 anos
5423,15 72,2

228Th 1,9125 afios
5340,36 27,2

Tabla 5. 4: energia y abundancias de los isotopos de Torio
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(Escareno 2000)

Con la informacién de la Tabla 5. 4 se puede definir a cada pico la region
de interés especifica. Ademas, en la parte inferior del espectro, en el programa
nos muestra el area bajo la curva, es decir, el nUmero de cuentas por segundo
qgue se han encontrado en dicha region. Para el primer pico se ha definido un
ROl entre 3643.8 y 4102.7 keV (232Th), para el segundo pico el ROl va de
4345.6 a 4743.8 keV (239Th), para el tercer pico el ROl definido ha sido entre
4750.5 y 5135.2 keV (229Th, trazador) y para el Gltimo pico entre 5249.9 y
5499.6 keV (228Th).

En el siguiente cuadro, el cual aparece debajo del espectro, abajo del todo
aparece el area con la cual vamos a trabajar para intentar transformar dicho
dato en un dato de concentracion:

MARKER INFO
Left Marker: 233 : 36455 keV PowHM, P TH: 23566, 47952 kel
Mext Right Marker: 353 : 4108.4 ke Gausgsian Ratio: 1.116
Centrond: 342 : 39930 kev ROl Type: 1
Area: BZ7 +3.99% Integral: B27

Lo primero tras obtener el valor del area'y poder comenzar con la realizacion
de los calculos es calcular la eficiencia del detector para cada una de las
camaras que se utilizan para la medicion, el valor obtenido sera constante para
cada una de las muestras y para cada muestra se utilizara el valor de la
eficiencia de la camara en la que se han ido midiendo. Para calcular dichos
valores utilizamos la siguiente formula:

CTec — G
T TCre
Apc

Ecuacion 10: Eficiencia de las camaras

Donde:

-CTrc son las cuentas totales de la fuente certificada.
-Cs son las cuentas de fondo en los picos de la fuente certificada.
-TCrc es el tiempo de conteo de la fuente certificada.

-Arc es la actividad de la fuente certificada.

Los valores que se han obtenido para las diversas camaras se muestran en
la Tabla 5. 5.

88

—
| —



Determinacién de Torio en suelos Calculos

Camara € (%)
1A 13,81
1B 14,04
2A 13,95
2B 14,12
3A 14,54

Tabla 5. 5: Tabla de eficiencias

El siguiente paso es calcular el rendimiento quimico de cada muestra para
ello nos debemos de fijar en el area del tercer pico, pico del trazador. Para ello
se debe de aplicar la Ecuacion 11.

CTr, — CFr,

exT xAp, xmyp,

RQ =
Ecuacion 11: Rendimiento quimico

Donde:

-RQ es el rendimiento quimico.

-CT7z son las cuentas totales del trazador [=]Bq.
-CFrz son las cuentas de fondo del trazador [=]Bq.
-€ es la eficiencia.

-T es el tiempo de conteo [=]s.

-A1z es la actividad anadida de trazador [=]Bq/gr.
-mtz €s la masa anadida de trazador.

El valor del tiempo de conteo ha sido de 300000 segundos para cada una
de las muestrasy el valor de la actividad anadida de trazador nos lo proporciono
el técnico de laboratorio del LTl ya que han sido donde se han medido las
muestras y es de 0.1667 Bg/gr.

Es importante saber que la Ecuacion 11 se utiliza cuando los tiempos de
medicion de la muestra y de fondo son los mismos sino deberiamos de utilizar

m,mue a m,fondo

S'At'mtz

Rq; =

Ecuacion 12: Rendimiento quimico para diferentes tiempos

Se van a realizar el calculo del rendimiento quimico para la muestra L2-M19
que es la que vamos a tomar como ejemplo, utilizando la Ecuaciéon 11:
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_ 3335-10
~0.1395 % 300000 = 0.1667 * 0.7438

El rendimiento obtenido es de mas de la mitad lo que significa que con los
procedimientos realizados para la medicion de la muestra no se ha perdido
mucho analito y que el control de calidad en el analisis se puede considerar
bueno.

= 0.6408 * 100 = 64.08%

RQ

Después de calcular el rendimiento quimico de la muestra lo siguiente es
calcular la actividad, es decir, el nimero de nlcleos que se desintegran por
unidad de tiempo. La abundancia del 232Th es de 78,21% por lo tanto se va a
calcular la actividad para dicho is6topo. Para el resto de isotopos la abundancia
es menor lo que significa que el calculo de la actividad no es fiable por este
motivo se realiza para el 232Th, se hace utilizando la Ecuacion 13.

CTTh—232 - CFTh—232

Th—-232 s*m*RQ*T
_ CTTh—232 - CFTh—232 A m 1
- *4Th-229° Th—229 °
CTTh—229 - CFTh—229 Mupmuestra

Ecuacion 13: Actividad

Donde:

-ATn232 €s la actividad del Th-232.

-CTth232 son las cuentas totales del pico Th-232.
-CFm-232 son las cuentas de fondo en el pico Th-232.
- £ es la eficiencia.

-m es la masa de la muestra.

-RQ es el rendimiento quimico.

-T es el tiempo de medicion.

Calculamos la actividad para la muestra tomada como ejemplo L2-M19,
usando la Ecuacion 13:

p B 627 -3
Th=232 ™ (1395 % 1,9729 = 0,6408 * 300000

=0,0118 Bq/gr

Para poder calcular la concentracion del Th-232 en ppm para ello
calcularemos un factor a partir de la ley del “decaimiento radiactivo”:

T —=14-104 365,25 dias 24 horas 3600 segundos
1/2 ] anos 1 aﬁo 1 dia 1 hora
= 4,433 -10's
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periodo de desintegracion Ty, 4,433 - 1017s
In 2 “In2 In 2

T = vida media =
=6,395-10's

1
A = constante asociada al decaimiento = — =

1
R — . -18 _
7 6,395-1017 1,56-10 s

1,56-107% g  1mol 6,022-10%3 _|4049,27atm
s 232gTh 1mol s

[=]Bq

Se calcula la concentracion en ppm de Th-232 para la muestra que hemos
cogido como ejemplo, la L2-M19, utilizando el factor de conversion que
acabamos de recuadrar:

Bq lg 1000mg 1000 g mg
118—. . . =291-—=291
008 040278 19  1kg kg~ 20lpem

El siguiente paso para poder ir finalizando con los calculos de
espectrometria alfa es realizar los calculos de las incertidumbres:

e Incertidumbre de las cuentas del trazador ucr.th:
Ucr—Th = +/ CTrp—229
Ecuacion 14: Incertidumbre cuentas del trazador

Siguiendo con el ejemplo de la muestra L2-M19 el calculo de la
incertidumbre de las cuentas del trazador para esta muestra utilizando la
Ecuacion 14 es:

uCT_Th = V3335 = 57,7

e Incertidumbre de la actividad del trazador, este dato es de
0,0067 para todas las muestras, dato proporcionado por el
técnico del LTI, laboratorio donde se ha llevado a cabo el conteo
de las muestras.

e Incertidumbre de la masa del trazador, ut:
Uy = My " Upglanza
Ecuacion 15: Incertidumbre masa del trazador

Donde:

-m: €s la masa del trazador.

-Upbalanza €S la incertidumbre de la balanza cuyo valor es siempre 0,05. Dato
proporcionado por el LTl y el CIEMAT los dos laboratorios donde se lleva a cabo
la medicion de las muestras.
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Procedemos al calculo de la incertidumbre de la masa del trazador para la
muestra L2-M19 a partir de la Ecuacion 15:

u; = 0,7834 - 0,05 = 0,03719
e Incertidumbre de la masa, um:

Um = Upalanza * Minuestra

Ecuacion 16: Incertidumbre de la masa

Siguiendo con el ejemplo de la muestra L2-M19y utilizando la Ecuacion 16:

Uy, =0,05-1,9729 = 0,10

e Incertidumbre relativa de la eficiencia del detector, ue:

2 2
Ue = € - \ Ctfe n Utfe N ( Uqctividad Am )2
& Ctfe tre actividad Am

Ecuacion 17: Incertidumbre relativa dela eficiencia del detector

Donde:

-Ctfc SON las cuentas del patron.

-Utic €S la incertidumbre del tiempo de recuento del patrén.
-trc es el tiempo de recuento del patron.

-Uactividad Am €S la incertidumbre de la actividad del patron.
-Actividad Am es la actividad del patrén.

Por tanto, a partir de la Ecuacion 17 se ha obtenido un valor relativo de
incertidumbre de la eficiencia del detector para todas las muestras, ya que la
eficiencia del detector es muy parecida para todas las muestras. Dicho valor ha
sido calculado por el técnico del laboratorio del LTl y es de 0,0219. Por lo que
el valor de la eficiencia para la muestra tomada como ejemplo es de 13,95 +
0,0219 %.

e Incertidumbre del rendimiento quimico, Urq:

1
Upg =RQ - | ———+—+ul+—+
ke ¢ ct—cre e o Age

Ct + Cft u'fC (uat)z
At

Ecuacion 18: Incertidumbre del rendimiento quimico

Donde:

-Ct son las cuentas del trazador.
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-Cft son las cuentas del fondo del trazador.

-Cfc son las cuentas de la fuente calibrada.

-ut es la incertidumbre del trazador anadido.

-Ufc €s la incertidumbre de la fuente calibrada.

-Asc es la actividad de la fuente calibrada.

-Uat €S la incertidumbre de la actividad del trazador.
-At es la actividad del trazador.

Realizando los calculos para nuestra muestra con la Ecuacion 18 se obtiene
una Urq de 0,045. Por tanto, el rendimiento quimico de dicha muestra queda
60,08 + 0,045 %.

e Incertidumbre de la actividad del Th-232, u(Arh-232):

u(Az32,,)

t\? t)?
_ C232T" + CF23ZTh (a) u(m) : U(Mtrazador) : U(Atrazador) 2 C229Th + CFZZgTh (%)
= Azazyy, >+ m + + + >
t t
[(en-eren ) (G = o (1)

Ecuacion 19: Incertidumbre de la actividad del Th-232

Myrazador Atrazador

Donde:

-A232th €s la actividad del Th-232.

-C2321h SON las cuentas del Th-232.

-CF232mh son las cuentas de fondo del Th-232.

-t es el tiempo de conteo de la muestra.

-to es el tiempo de conteo de fondo.

-u(m) es la incertidumbre de la masa, la cual es siempre 0,0001.
-m es la masa de la muestra.

-U(Mrazador) €S la incertidumbre de la masa del trazador, la cual es siempre
0,0001.

-Mtrazador €S la masa del trazador.

-U(Atrazador) €S la incertidumbre de la actividad del trazador, la cual es siempre
0,0067.

-Awrazador €S la actividad del trazador.
-Co291h SON las cuentas de Th-229.

-CF2291h son las cuentas de fondo del Th-229.

93

—
| —



Determinacién de Torio en suelos Calculos

Usando la Ecuacion 19 para nuestra muestra tomada como ejemplo nos
queda un valor de 0,0007. Para nuestro caso la actividad del Th-232 queda
0,018 + 0,0007 Bq/g.

Con el valor de la incertidumbre de la actividad del Th-232 podemos calcular
el valor de la concentracion de Th-232 dividiendo el valor de la incertidumbre de
la actividad entre el factor calculado arriba de 4049,27 y multiplicado por 1000
para obtener mg/kg, para nuestro ejemplo nos da un valor de 0,1732. Por tanto,
la concentracién en masa de Th-232 para la muestra L2-M19 es de 2,91 + 0,1732

mg/kg.

El dltimo punto para terminar con estos calculos es calcular el umbral de
decision (y*) y el limite de deteccidn (y#), al igual que anteriormente realizaremos
los calculos para la muestra L2-M19.

El umbral de decisidn se define de manera que en los casos en que el resultado
de la medicién, y, supere el umbral de decisién, y*, la probabilidad de que el valor
real del mensurando sea cero, sea menor o igual que la probabilidad elegida, a. Si
el resultado, y, estd por debajo del umbral de decisién, y*, el resultado no puede
atribuirse al efecto fisico, sin embargo, no puede concluirse que esté ausente.

Calculo del umbral de decision(y*):

CFrnzz (1 1
* =k, ZTh=232 [~ 4 —
y 1a(W)\] i

Ecuacion 20: Umbral de decision

Donde:

-K1.4=1,65.

w=— para nuestro ejemplo w=0,176.
mx*exRQ

-CF1n-232 son las cuentas de fondo en el pico del Th-232.
-€ es la eficiencia del conteo.
-tg es el tiempo de conteo de la muestra.
-to es el tiempo de conteo de fondo.
-m es la masa de la muestra.
-RQ es el rendimiento quimico.
Después de sustituir en la Ecuacién 20 obtenemos un y*=2,4-10°°.

Ahora hay que calcular el limite de deteccidn (Y#):
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_ 2-y9+ (W . ki_ﬁ)/t
1- (k%—ﬁ ' u(Wrelativa))

Y#
Ecuacion 21: Limite de deteccion muestras

Donde:

-y* es el umbral de decision

1
mx*exRQ

-t es el tiempo de conteo de la muestra.
-ki_p es 1,65.

-U(Wrelativa) €S la incertidumbre relativa de w

( ) S
u(w. i = —
relativa W

Uy )2 Ugy 2 (uRQ)Z
u =Ww- —_—— + J— + _
v \/(mmuestra ( 8 ) RQ

-Uw es la incertidumbre de w y se calcula por la anterior formula.

-Um €s la incertidumbre de la muestra.

-Mmuestra €S la Masa de la muestra.

-Ue es la incertidumbre de la eficiencia del conteo.
-€ es la eficiencia de conteo.

-URrq €s la incertidumbre del rendimiento quimico.

-RQ es el rendimiento quimico.

Calculos

El valor del limite de deteccion para la muestra L2-M19 ha sido de 1,238:10°,
calculado con la Ecuacién 21. Por lo que el limite de deteccion de confianza es del

99,99%.

Todas las formulas utilizadas han sido proporcionadas por los laboratorios y
trabajadores del CIEMAT y este procedimiento se debe de realizar para cada una

de las muestras.

5.3 ICP-MS

El estudio de los calculos de ICP-MS es similar al que se ha realizado por la
técnica de ICP-OES, lo Unico que ahora tendremos en este método un estandar
interno para obtener los resultados correctos. El equipo de medicion para la
técnica de ICP-MS nos proporciona para cada una de las muestras medidas
datos de respuesta y el objetivo consiste en realizar los calculos necesarios
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para transformar esas respuestas en datos de concentracion al igual que se
hizo para la técnica ICP-OES.

En la Tabla 5. 6, que se elabora a través del Excel y con la que se obtienen
las curvas de calibrado llustracion 5. 4 e llustracion 5. 5 muestra cada uno de
los blancos y los patrones elegidos con sus concentraciones, también se
representa la respuesta de Torio para cada blanco y para cada patrén al igual
que la respuesta del estandar interno, Bismuto.

Como lectura de blanco Unicamente vamos a tomar la que se representa
en la tabla, ya que las demas presentan valores muy dispersos y altos esto se
debe al “efecto de memoria”. Este efecto se presenta después de leer una
muestra con lectura muy alta y seguida a ella se lee un blanco y entre ellos no
se ha lavado los ductos suficientemente bien.

En la Tabla 5. 6 también aparece un ratio entre la respuesta que se obtiene
de Torio y la respuesta que se obtiene de Bismuto y la resta del ratio menos el
blanco para cada patron. Por ultimo, aparece la columna (Ci-Cm)2, en esta se
calcula la concentracion de cada patron menos la concentracion media
(promedio) de los patrones que se han elegido. Pero para calcular la
concentracion media no se tiene en cuenta el blanco.

STB C(mg/L) RTh(CPS) |RBi209(CPS)| RatioTh/Bi | Ratio-Blanco (Ci-Cm)2
BI 0,00 36,60 152300,20 | 0,000240315
11.7ppb 0,0116 54420,52 147874,38 | 0,368018613 | 0,367778298 | 0,080522177
27.4ppb 0,0271 124510,74 145144,74 | 0,857838444 | 0,85759813 | 0,071971225
55.5ppb 0,0569 252585,17 140212,75 | 1,801442269 | 1,801201954 | 0,056886953
106ppb 0,1089 476815,40 138257,67 | 3,448744524 | 3,448504209 | 0,034764819
270 ppb 0,2725 1193005,85 | 138253,11 | 8,62914282 | 8,628902505 | 0,000525638
526 ppb 0,5473 2370426,55 | 136765,97 | 17,33199042 | 17,33175011 | 0,063446807
1055 ppb 1,0434 4644805,17 | 140570,85 | 33,04245021 | 33,04220989 | 0,559567209

Tabla 5. 6: Tabla regresion ICP-MS

Para graficar en Excel la curva de calibracion: Datos, analisis de datos y

regresion.

Para graficar: (Y= Respuesta-Bco) y (X= Concentracion de patrones).

Se han realizado dos rectas de calibrado, una de ellas restando la respuesta
del blanco a cada una de las respuestas de los patrones, llustracion 5. 5, y la
otra sin restar la respuesta del blanco, llustracion 5. 4.
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Curva de regresion con STD-
Int y con blanco

) 40 y =31,668x + 0,0002

é‘: 30 RZ =1

@ 20

=

~ 10

2

"‘.'“' 0 T T T T T 1
e« 0,0000 0,2000 0,4000 0,6000 0,8000 1,0000 1,2000

C (mg/L)

llustracion 5. 4: Curva de regresion con STD-Int y con blanco

Curva de regresion con STD-
Int y sin blanco

40

§ 30 y= 31,6§8x - 6E-05

- Re=1

§ 20

® 10

o)

‘é O T T T T T 1

E 0,0000 0,2000 0,4000 0,6000 0,8000 1,0000 1,2000

C (mg/L)

llustracion 5. 5: Curva de regresion con STD-Int y sin blanco

Tras realizar las regresiones como se acaba de comentar debemos de
sacar los parametros necesarios a partir de ellas, estos se van a mostrar en la
Tabla 5. 7.

Parametros Ratio Th/Bi Ratio-Blanco
bo (intercepcion) 0,000177 -0,000063
b: (Pendiente) 31,67 31,67
n (Num de STDs) 6 6
m 1,000 1,000
Se (Error tipco) 0,000989 0,000989
2(Ci-Cm)2 0,87 0,87
Respuestamedia 6,58 6,58
ConcentraciOnmedia 0,30 0,30
LOD (mg/L) 0,000103 0,000103
LOQ (mg/L) 0,000312 0,000312
Coeficiente de correlacion multiple 1,00 1,00
Coeficiente de determinacion R"2 1,00 1,00
Observaciones 6 6

Tabla 5. 7: Parametros y datos ICP-MS
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Donde:

-b0 es la intercepcion.

-b1 es la pendiente de la recta.

-n es el nimero de estandares.

-m es el coeficiente R2.

-Se es el error tipico.

-Rm es la respuesta media.

-Cm es la concentracion media.

-LOD es el limite de cuantificacion (Ecuacion 1).
-LOQ es el limite de cuantificacidén (Ecuacion 2).

Tras realizar la calibracion y obtener tanto los valores de la recta como de
los parametros lo siguiente que se debe de realizar es el calculo de las
concentraciones de dilucion y de la concentracion de suelo y comprobar a
través de las muestras certificadas (CRM-Chino y CRM-IAEA) si nos da la misma
cantidad o valores de concentracion muy similares.

Calculo de la concentracion de dilucion: Ecuacion 3.

Calculo de la incertidumbre de la concentracion de dilucion:

_ — )
= () [ () (0 )

Ecuacion 22: Incertidumbre concentracion de dilucion ICP-MS

Calculo de la concentracion de la muestra:

1073
Cm = Cait * Volyatraz *

Msuelo

Ecuacion 23: Concentracion de muestra ICP-MS
Calculo de la incertidumbre de la concentraciéon de la muestra: Ecuacion 8.
Calculo de la incertidumbre relativa: Ecuacion 9.

Conociendo todas las formulas para realizar los calculos y sabiendo que los
datos de Upal Y Umatraz SON proporcionados por el técnico de laboratorio y para
todas las muestras es el mismo valor, y sabiendo que el matraz utilizado para
realizar el procedimiento ha sido de 25 mL. Se construye una tabla, Tabla 5. 8,
en la que aparezcan estos calculos para cada una de las muestras.
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Muestra R (Th) R(Bi109) | Ratio Th/Bi | Ratio-Blanco | Cai(mg/L) | Cai(ug/L) (l:n(g/d;l))
CRM CHino 164534,74 128864,86 1,2768 1,2766 0,040 40,3129 3’17()25?6E_
CRM IAEA 730224,83 | 141392,24 5,1645 5,1643 0,163 163,0786 3’125’5?45
CRM IAEATZ | 2292371,50 | 137452,47 16,6776 16,6773 0,527 526,6338 3’308515
L1-M5 72589,34 131223,39 0,5532 0,5529 0,017 17,4624 | 3,1867E-05
L1-M6 63978,53 131417,37 0,4868 0,4866 0,015 15,3675 3’18(?5115
L1-M9 67067,88 131163,81 0,5113 0,5111 0,016 16,1410 3’18075595
L1-M10 44784,11 133963,18 0,3343 0,3341 0,011 10,5509 3’19015425
L1-M21 60238,00 121188,66 0,4971 0,4968 0,016 15,6904 3’18075895
L1-M22 130240,62 | 122034,14 1,0672 1,0670 0,034 33,6956 3’17065265
L2-M1 80266,75 134461,64 0,5969 0,5967 0,019 18,8447 3’18055785
L2-M2 213474,75 126262,24 1,6907 1,6905 0,053 53,3837 3’1635815
L2-M3 25893,09 118392,67 0,2187 0,2185 0,007 6,9006 3’195’5975
L2-M4 193934,00 119329,72 1,6252 1,6250 0,051 51,3143 3’16(?5955
L2-M5 121286,05 122191,08 0,9926 0,9924 0,031 31,3382 3’17(?5725
L2-M6 54707,08 127159,28 0,4302 0,4300 0,014 13,5799 3’18(?5335
L2-M7 72148,99 118274,03 0,6100 0,6098 0,019 19,2573 3,1855E-05
L2-M8 76750,64 127604,64 0,6015 0,6012 0,019 18,9875 3’18(?5685
L2-M9 60606,34 133778,44 0,4530 0,4528 0,014 14,3002 3’18(?5845
L2-M10 101818,07 163859,94 0,6214 0,6211 0,020 19,6159 3’18(?5265
L2-M11 8747571 | 12414385 0,7046 0,7044 0,022 22,2451 3’18355 3E-
L2-M12 116336,62 126027,78 0,9231 0,9229 0,029 29,1439 3,1791E-05
L2-M13 67799,83 124673,49 0,5438 0,5436 0,017 17,1670 3,1869E-05
L2-M14 447427,46 | 11474121 3,8994 3,8992 0,123 123,1301 | 3,1351E-05
L2-M15 109926,90 128486,04 0,8556 0,8553 0,027 27,0109 3’18(?5455
L2-M16 3370,47 121683,74 0,0277 0,0275 0,001 0,8691 3’19085295
L2-M17 45501,20 127220,73 0,3577 0,3574 0,011 11,2883 3,1909E-05
L2-M18 137279,87 127862,79 1,0736 1,0734 0,034 33,8978 3’17(?5145
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Muestra R (Th) R(Bi109) | Ratio Th/Bi | Ratio-Blanco | Cai(mg/L) Cail (ug/L) (l:n(g/d;l))
L2-M19 61015,74 122140,97 0,4996 0,4993 0,016 15,7691 3’180754'5'
L2-M20 72372,64 137652,16 0,5258 0,5255 0,017 16,5969 3’1807528'5'
L2-M21 244119,40 | 133798,51 1,8245 1,8243 0,058 57,6089 3’160252'5'
L2-M22 | 34464909 | 110227.82 | 02801 0,2888 0,009 91225 3’1955‘)1 1E-
L2-M23 182566,15 | 130996,50 1,3937 1,3934 0,044 44,0034 | 3,1701E-05
L2-M24 18929,30 123508,73 0,1533 0,1530 0,005 4,8341 3’19(?;’4'5'
L2-M25 196520,95 | 130940,06 1,5008 1,5006 0,047 47,3877 3’16(?51 >E-
L2-M26 171683,30 | 118025,79 1,4546 1,4544 0,046 45,9282 3’163599'5'
L2-M27 72623,53 131704,81 0,5514 0,5512 0,017 17,4067 3’18557 4E-
12-M28 | 146607.18 | 27106008 | 0,5409 0,5406 0,017 17,0737 3’185365
L2-M29 78001,71 | 1907555,45 0,0409 0,0407 0,001 1,2856 3’1953 9E-
L2-M30 73910,80 | 135003,83 0,5475 0,5472 0,017 17,2823 3’18§§ 2E-
Csuelo u matraz u (Csuelo) Incertidumbre
Muestra msuelo (g) (mg/ke) u bal (mg/L) (mg/L) (mg/L) Relativa en %
CRM CHino 0,5182 19,4485 0,0500 0,0122 0,0239 0,1229
CRM IAEA 0,5032 81,0208 0,0500 0,0122 0,0781 0,0964
CRM IAEA TZ 0,5177 254,3142 0,0500 0,0122 0,2405 0,0946

L1-M5 0,5018 8,6999 0,0500 0,0122 0,0179 0,2055

L1-M6 0,5417 7,0923 0,0500 0,0122 0,0162 0,2278

L1-M9 0,5037 8,0112 0,0500 0,0122 0,0175 0,2189
L1-M10 0,5085 5,1873 0,0500 0,0122 0,0164 0,3169
L1-M21 0,5059 7,7537 0,0500 0,0122 0,0174 0,2241
L1-M22 0,5018 16,7874 0,0500 0,0122 0,0224 0,1335

L2-M1 0,5028 9,3699 0,0500 0,0122 0,0181 0,1937

L2-M2 0,5058 26,3858 0,0500 0,0122 0,0294 0,1115

L2-M3 0,5006 3,4462 0,0500 0,0122 0,0163 0,4724

L2-M4 0,5032 25,4940 0,0500 0,0122 0,0288 0,1128

L2-M5 0,5008 15,6441 0,0500 0,0122 0,0217 0,1386

L2-M6 0,5064 6,7041 0,0500 0,0122 0,0170 0,2531

( |
100
{ J




Determinacién de Torio en suelos Calculos

Muestra msuelo (g) (?nsgu/elz(lg) u bal (mg/L) u(rr:;f;z . ((risgl;il)o) Igg;tctii\cli: r;nbg/zz
L2-M7 0,5118 9,4067 0,0500 0,0122 0,0179 0,1905
L2-M8 0,5007 9,4805 0,0500 0,0122 0,0183 0,1926
L2-M9 0,5077 7,0417 0,0500 0,0122 0,0171 0,2422
L2-M10 0,5055 9,7013 0,0500 0,0122 0,0182 0,1879
L2-M11 0,5126 10,8491 0,0500 0,0122 0,0186 0,1714
L2-M12 0,5028 14,4908 0,0500 0,0122 0,0209 0,1443
L2-M13 0,5003 8,5783 0,0500 0,0122 0,0179 0,2083
L2-M14 0,5047 60,9917 0,0500 0,0122 0,0597 0,0978
L2-M15 0,5036 13,4089 0,0500 0,0122 0,0202 0,1510
L2-M16 0,4998 0,4347 0,0500 0,0122 0,0160 3,6814
L2-M17 0,5068 5,5684 0,0500 0,0122 0,0166 0,2980
L2-M18 0,5047 16,7911 0,0500 0,0122 0,0223 0,1331
L2-M19 0,5001 7,8830 0,0500 0,0122 0,0176 0,2232
L2-M20 0,5148 8,0599 0,0500 0,0122 0,0172 0,2140
L2-M21 0,5104 28,2175 0,0500 0,0122 0,0308 0,1092
L2-M22 0,5081 4,4885 0,0500 0,0122 0,0163 0,3625
L2-M23 0,5026 21,8879 0,0500 0,0122 0,0260 0,1188
L2-M24 0,5019 2,4079 0,0500 0,0122 0,0161 0,6677
L2-M25 0,5092 23,2658 0,0500 0,0122 0,0269 0,1157
L2-M26 0,5317 21,5950 0,0500 0,0122 0,0252 0,1168
L2-M27 0,5039 8,6360 0,0500 0,0122 0,0178 0,2060
L2-M28 0,5041 8,4674 0,0500 0,0122 0,0177 0,2092
L2-M29 0,5067 0,6343 0,0500 0,0122 0,0158 2,4893
L2-M30 0,5010 8,6239 0,0500 0,0122 0,0179 0,2072

Tabla 5. 8: Calculos muestras ICP-MS

Tras realizar todos los calculos hay que fijarse que la concentracion de la
muestra de CRM-Chino y CRM IAEA (sombreadas) ya que son los patrones que
tenemos de referencia y de los cuales sabemos los valores que deben de dar.
El valor del CRM-Chino certificado es de 16,6 +/- 0,8 mg/kg y el del CRM-IAEA
es de 91,4 +/- 28,01 mg/kg, los valores que nos dan a nosotros son para el
CRM-Chino de 19,44 y para el CRM-IAEA de 81,02 por lo tanto dichos valores
se parecen a los certificados y podemos decir que el método se ha realizado de
forma correcta. Es el método que nos da valores de concentraciones mas
parecidas junto con la técnica de espectrometria alfa, por lo que en el siguiente
capitulo vamos a realizar test estadisticos para comparar estas dos técnicas

analiticas.
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Determinacion de Torio en Suelos Resultados y discusién

En este capitulo se analizaran los resultados que se han obtenidos en la
determinacion de las 37 muestras diferentes y se analizara el analisis y la
comparacion se ha realizado mediante la aplicacion de diferentes test
estadisticos que nos permiten extraer conclusiones estadisticamente
representativas.

Ademas del analisis de las muestras de suelo, se van a analizar dos
muestras certificadas CRM-IAEA y un CRM-Chino. A partir de dichos valores se
comprobara si el estudio se ha realizado de forma correcta ya que conocemos
el valor de la concentracion de Torio en esas muestras.

6.1 RESULTADOS OBTENIDOS MEDIANTE ICP-OES

Los resultados de concentracion obtenidos mediante esta técnica analitica
se muestran en la

Tabla 6. 1, estos han sido posible tras realizar los calculos especificados
paso a paso que se han ido mostrando en el apartado 6.1 del capitulo anterior,
antes de los calculos las muestras han debido de ser preparadas siguiendo el
modelo del apartado 4.4.

MUESTRA CmUESTRA
GB\/(\:/ggﬂzLoz 19,2253
CRM IAEA 31,5982
CRM IAEATZ 60,3504
L1-M5 12,3713
L1-M6 17,9984
L1-M9 16,1242
L1-M10 19,2831
L1-M21 7,1948
L1-M22 10,2542
L2-M1 17,7492
L2-M2 21,1918
L2-M3 54,6430
L2-M4 30,1554
L2-M5 24,3057
L2-M6 16,4439
L2-M7 25,9356
L2-M8 48,1594
L2-M9 30,4525
L2-M10 19,8084
L2-M11 19,9413
L2-M12 25,8414
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MUESTRA CwmUESTRA
L2-M13 26,2769
L2-M14 26,0074
L2-M15 25,9371
L2-M16 8,6408
L2-M17 24,0548
L2-M18 13,9203
L2-M19 35,7874
L2-M20 10,7575
L2-M21 22,0112
L2-M22 37,2303
L2-M23 21,2420
L2-M24 37,3133
L2-M25 16,7066
L2-M26 15,2343
L2-M27 18,2335
L2-M28 33,5691
L2-M29 23,3107
L2-M30 20,8578

Tabla 6. 1: Resultados obtenidos mediante ICP-OES

Los datos estadisticos mas importantes obtenidos a partir de la

Tabla 6. 1 se visualizan en la Tabla 6. 2.

Recuento= 36
Promedio= 23,193
Desviacion estandar= 10,344
Coeficiente de variacion= 44,60%
Minimo= 7,195
Maximo= 54,643
Rango= 47,4482

Tabla 6. 2: Datos estadisticos ICP-OES

Se realiza el diagrama de cajas y bigotes para las concentraciones de las

muestras y obtenemos el siguiente diagrama:
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Gréfico de Caja y Bigotes

0 10 20 30 40 50 60
C (mg/kg)

llustracion 6. 1: Diagrama de cajas y bigotes ICP-OES

Observamos en el diagrama de cajas y bigotes, llustracion 6. 1, dos datos
que pueden ser posibles andmalos, que corresponden a la muestra L2-M3 con
una concentracion de Torio de 54,64 mg/kg y la muestra L2-M8 con un valor
de concentracion de 48,16 mg/kg, los valores de estas muestras son muy altos
con respecto al valor medio de concentraciones que es aproximadamente de
23,2 mg/kg, por lo que se deberia de hacer un estudio especifico para estas
muestras, asi como mas repeticiones de las muestras y ver si difieren la
concentracion entre los resultados de ellas. Tras realizar varias repeticiones de
estas muestras se puede realizar una prueba de Q de Dixon para ver si estas
muestras se podrian tomar como anémalas y eliminarlas. Como no se han
llevado a cabo mas repeticiones, se contara con ellas igual que con el resto
para proximos estudios estadisticos.

Se han obtenido intervalo de confianza del 95% para la media: 23,1929 +
3,4998.

Por Ultimo, vamos a comprobar por esta técnica como nos queda una
distribucion de la normal para las concentraciones obtenidas de las muestras
estudiadas:

Normal

0,04 - Media,Desv. Est.
[ — 23,1929,10,343

0,03 .

densidad
o
o
N
T
1

(V) 1 1 1 1 1 1]
-30 -10 10 30 50 70 90
X

llustracion 6. 2: Distribucion normal para datos ICP-OES
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El grafico de la normal obtenido tras el promedio y la desviacién estandar de
las muestras, llustracion 6. 2, es bastante coherente ya que tiene una forma
propia de campana de Gaus.

6.2 RESULTADOS OBTENIDOS MEDIANTE ICP-MS

Los resultados obtenidos mediante esta técnica se han conseguidos tras seguir
los pasos de los calculos explicados en el apartado 5.3 del anterior capitulo, pero
antes de los cdlculos la preparacion de las muestras se ha realizado siguiendo la
explicacion del apartado 4.3.

CmuUESTRA
MUESTRA (mg/kg)
CRM CHino 19,4485
CRM IAEA 81,0208
L1-M5 8,6999
L1-M6 7,0923
L1-M9 8,0112
L1-M10 5,1873
L1-M21 7,7537
L1-M22 16,7874
L2-M1 9,3699
L2-M2 26,3858
L2-M3 3,4462
L2-M4 25,4940
L2-M5 15,6441
L2-M6 6,7041
L2-M7 9,4067
L2-M8 9,4805
L2-M9 7,0417
L2-M10 9,7013
L2-M11 10,8491
L2-M12 14,4908
L2-M13 8,5783
L2-M14 60,9917
L2-M15 13,4089
L2-M16 0,4347
L2-M17 5,5684
L2-M18 16,7911
L2-M19 7,8830
L2-M20 8,0599
L2-M21 28,2175
L2-M22 4,4885
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CMUESTRA

MUESTRA (mg/kg)
L2-M23 21,8879
L2-M24 2,4079
L2-M25 23,2658
L2-M26 21,5950
L2-M27 8,6360
L2-M28 8,4674
L2-M29 0,6343
L2-M30 8,6239

Resultados y discusién

Tabla 6. 3: Resultados obtenidos mediante ICP-MS

Los datos estadisticos mas importantes obtenidos a partir de la Tabla 6. 3

se pueden visualizar en la Tabla 6. 4.

Recuento= 36
Promedio= 12,5413
Desviacion estandar= 10,9878
Coeficiente de variacion= 87,61%
Minimo= 0,4347
Maximo= 60,9917
Rango= 60,557

Tabla 6. 4: Datos estadisticos ICP-MS

Realizamos el diagrama de cajas y bigotes para las concentraciones de las
muestras y obtenemos el siguiente diagrama:

Gréafico de Caja y Bigotes

=

0 20 40
C (mg/kg)

60

80

llustracion 6. 3: Diagrama de cajas y bigotes ICP-MS
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Al representar el diagrama de cajas y bigotes, llustracion 6. 3, se observa
como hay un posible valor anémalo ya que se encuentra fuera de rango, este
valor pertenece a la muestra L2-M14 con una concentracion de 60,99 mg/kg,

para saber si este valor es verdaderamente un valor andmalo se deberian de
hacer varias repeticiones de la muestra para ver si siempre queda unha
concentracion en torno a la dada y realizar un estudio de Q de Dixon para
asegurarnos de que es un valor anémalo. Debido a que por falta de tiempo y
de material no ha dado tiempo a realizar varias repeticiones de las muestras
este valor se tendra en cuenta para estudios posteriores ya que no podemos
asegurar con confianza su eliminacion.

Se han obtenido intervalo de confianza del 95% para la media: 12,5413 +
3,7177.

Por Ultimo, se comprueba por esta técnica como nos queda una distribucion
de la normal para las concentraciones obtenidas de las muestras estudiadas:

Normal

0,04 - - Media,Desv. Est.
i 1 — 12,5413,10,987

0,03 - .

densidad
o
o
N
T
1

(O} 1 1 1 1 1 1]
-50 -30 -10 10 30 50 70
X

llustracion 6. 4:Distribucion normal para datos ICP-MS

Con los valores obtenidos de la media y de la desviacion tipica se puede
asegurar que los valores de concentracion obtenidos de las muestras siguen
una distribucion normal, llustracion 6. 4, ya que presentan forma de campana
de Gaus.

Como se ha comentado en el capitulo anterior esta técnica no es muy fiable
ya gue puede proporcionar respuestas de otros elementos en vez del Torio por
lo que no se tendra en cuenta para estudios posteriores.

6.3 RESULTADOS OBTENIDOS MEDIANTE ESPECTROMETRIA ALFA

Después de realizar los calculos explicados detalladamente en el apartado 5.2
del capitulo anterior y para ello seguir el procedimiento para la preparacion de
cada una de las muestras explicado en el apartado 4.5 se obtienen los resultados
que se muestran en la tabla Tabla 6. 5.
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MUESTRA AC(EZ}Z;\D RQ (%) CmuesTra (ME/KE)
CRM-CHINA 0,0711 12,41 17,56
CRM-IAEA 0,4717 3,28 116,48
L1-M5 0,0431 11,38 10,64
L1-M6 0,0544 8,67 13,43
L1-M9 0,0416 8,53 10,27
L1-M10 0,0587 6,69 14,50
L1-M21 0,0109 24,89 2,69
L1-M22 0,0129 87,34 3,19
L2-M1 0,0691 7,39 17,07
L2-M2 0,0247 85,50 6,10
L2-M3 0,0280 13,20 6,91
L2-M4 0,0846 26,58 20,88
L2-M5 0,0577 16,16 14,26
L2-M6 0,0431 21,82 10,65
L2-M7 0,0511 11,93 12,62
L2-M8 0,0803 11,57 19,83
L2-M9 0,0781 8,49 19,28
L2-M10 0,0799 3,71 19,74
L2-M11 0,0530 20,94 13,08
L2-M12 0,0411 38,93 10,16
L2-M13 0,0529 12,61 13,06
L2-M14 0,0464 66,46 11,46
L2-M15 0,0188 48,54 4,64
L2-M16 0,0141 70,73 3,48
L2-M17 0,1154 8,27 28,49
L2-M18 0,0320 14,04 7,91
L2-M19 0,0118 64,08 2,91
L2-M20 0,0327 17,84 8,06
L2-M21 0,0472 54,64 11,65
L2-M22 0,0205 18,36 5,06
L2-M23 0,0407 34,94 10,06
L2-M24 0,0022 37,78 0,55
L2-M25 0,0197 41,24 4,87
L2-M26 0,0182 12,52 4,50
L2-M27 0,0560 7,91 13,82
L2-M28 0,0591 29,96 14,61
L2-M29 0,0142 8,04 3,50
L2-M30 0,0477 11,13 11,79

Tabla 6. 5: Resultados obtenidos mediante espectrometria alfa
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Se van a extraer los resultados estadisticos para la concentracion y el
rendimiento quimico a partir de los datos de la Tabla 6. 5.

Para la concentracion de las muestras se ha obtenido:

Recuento= 36
Promedio= 10,7174
Desviacion tipica= 6,23
Coeficiente de variacion= 58,11%
Minimo= 0,55
Maximo= 28,49
Rango= 27,94

Tabla 6. 6: Datos estadisticos para la concentracion de espectrometria alfa

El diagrama de cajas y bigotes para la concentracion de las muestras por la
técnica de espectrometria alfa es el siguiente:

Gréfico de Caja y Bigotes

1 1 1 1 1 1 1
0 5 10 15 20 25 30
C (mg/kg)

llustracion 6. 5: Diagrama de caja y bigote para la concentracion en espectrometria alfa

En la llustracion 6. 5 sblo se nos presenta un posible valor anémalo, el cual
corresponde a la muestra L2-M17con una concentracion de 28,49 mg/kg valor
muy alejado del valor promedio de 10,71 mg/kg. Para saber si dicho valor es
un valor anémalo y poder eliminarlo se debe de realizar varias repeticiones de
esta muestra y realizar un estudio de Q de Dixon. Como estas repeticiones por
falta de tiempo y de suelo no se han podido realizar, esta muestra se tendra en
cuenta para estudios estadisticos posteriores.

Se ha obtenido intervalo de confianza del 95% para los valores promedio
de la concentracion, siendo el intervalo: 10,7144 + 2,1067.

Comprobamos si con los datos de promedio y desviacion estandar de la
concentracion los valores de las muestras se asemejan a una distribucion
normal:
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0,08

0,06

densidad
o
R

0,02

Normal

Resultados y discusién

N Media,Desv. Est.
— 10,7144,6,2265

21 =il 19

)

59

llustracion 6. 6: Distribucion normal para la concentracion en espectrometria alfa

Al fijarse en la llustracion 6. 6, aparentemente estos datos si pertenecen a
una distribucién normal, ya que presenta forma de campana de Gaus.

A continuacion aparecen los datos estadisticos para el rendimiento quimico

de las muestras:

Recuento= 36
Promedio= 27,0225
Desviacion tipica= 23,41
Coeficiente de variacion= 86,64%
Minimo= 3,71
Maximo= 87,34
Rango= 83,63

Tabla 6. 7: Datos estadisticos para el rendimiento quimico en espectrometria

alfa

Se realiza el diagrama de cajas y bigotes para el rendimiento quimico de las

muestras por la técnica de espectrometria alfa:

Gréfico de Caja y Bigotes

4|m

0 20 40 60 80 100
RQ (%9

llustracion 6. 7: Diagrama de caja y bigotes para rendimiento quimico en espectrometria alfa
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En la llustracion 6. 7 nos salen dos posibles valores anémalos el de la
muestra L1-M22 con un rendimiento quimico de 87,34%y el de la muestra L2-
M2 con un rendimiento quimico de 85,5% estos valores se nos presentan como
valores anémalos ya que el promedio del rendimiento quimico esta en un 26%.
Dichos valores en verdad son los que mejor rendimiento quimico dan, pero al
sobresalir tanto sobre el valor medio podrian ser considerados como posibles
andmalos, para saber si dichos valores son anémalos se podrian realizar varias
repeticiones de las muestras y realizar una Q de Dixon. La obtencion de
rendimientos quimicos tan bajos podria ser debido a los componentes de la
matriz de la muestra. Otro proceso importante que puede afectar al rendimiento
es la separacién radioquimica por medio de vacio ya que al controlar la velocidad
de paso de la muestra y al hacer que el procedimiento de separacion radioquimica
no se haya realizado por gravedad (proceso mucho mas lento) haya podido influir
de manera pronunciada en los rendimientos obtenidos. Es importante tener en
cuenta el proceso de electrodeposicién tanto la posicidon en la que se coloca el
electrodo de platino de plancheta como el tiempo de electrodeposicién, ya que
puede influir también de manera pronunciada en el rendimiento quimico. Por
ultimo, otro punto muy importante a tener en cuenta y que puede afectar
gravemente al rendimiento quimico es la absorbancia que se puede crear en las
muestras durante su lectura a través del programa Alpha acquisition & analyst,
esto se debe al mal vacio que puede crearse en la cdmara de medicién y a la
absorcion de las particulas por el aire.

Se ha obtenido intervalo de confianza del 95% para valores promedio del
rendimiento quimico, siendo el intervalo: 27,0225 + 7,9212.

Comprobamos si con los datos de promedio y desviacion estandar de la
concentracion los valores de las muestras se asemejan a una distribucion
normal:

Normal

(X 0,001)
18 -  Media,Desv. Est.
— 27,0225,23,411

15 T

12 1

9 -

densidad

-100 -50 0 50 100 150
X

llustracion 6. 8:Distribucion normal para datos del rendimiento quimico en espectrometria alfa

En la llustracion 6. 8 se observa como a partir del promedio de los
rendimientos quimicos y de la desviacion estandar, aparece una forma de
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campana de Gaus, por lo que los rendimientos quimicos siguen una
distribucion normal.

Para terminar con los resultados de espectrometria alfa se va a hacer un
estudio comparativo entre las diferentes zonas donde se han tomado las
muestras para comprobar si la concentracion de Torio dependiendo de la zona
tiene mucha diferencia, para ello se va a realizar una prueba de hipotesis. Una
de las muestras fue tomada en el estado de Nuevo Leon y al ser sélo una, no
participara en esta comparacion.

Los datos de los siguientes estados (Zacatecas y Aguascalientes) con sus
respectivas concentraciones se presentan en Tabla 6. 8 y Tabla 6. 9.

ZACATECAS C (mg/kg) AGUASCALIENTES C (mg/kg)
L2-M1 17,07 L2-M4 20,88
L2-M2 6,10 L2-M8 19,83
L2-M5 14,26 L2-M9 19,28
L2-M6 10,65 L2-M10 19,74
L2-M7 12,62 -

[2-M11 13,08 Tabla 6. 8: Concentraciones en el
L2-M12 10,16 estado de Aguascalientes
L2-M13 13,06
L2-M14 11,46
L2-M15 4,64
L2-M16 3,48
L2-M17 28,49
L2-M18 7,91
L2-M19 2,91
L2-M20 8,06
L2-M21 11,65
L2-M22 5,06
L2-M23 10,06
L2-M24 0,55
L2-M25 4,87
L2-M26 4,50
L2-M27 13,82
L2-M28 14,61
L2-M29 3,50
L2-M30 11,79
L1-M5 10,64
L1-M6 13,43
L1-M9 10,27
L1-M10 14,50
L1-M21 2,69
L1-M22 3,19

Tabla 6. 9: Concentraciones en el estado de Zacatecas

115

—
| —



Determinacion de Torio en Suelos Resultados y discusién

Los resultados obtenidos para cada uno de los estados han sido:

Zacatecas Aguascaliente
Muestras 31 Muestras 4
Media 9,6477 Media 19,9325

Desviacion | 5,6743 | Desviacion | 0,6760

Tabla 6. 10: Resultados estadisticos para ambos estados

Primero se debe de realizar una prueba de hipoétesis, prueba F, para
comprobar si sus varianzas difieren. Esta prueba consiste en una prueba para
comparar las medias y las varianzas y ver si sus valores difieren ya que al
observar la Tabla 6. 10 se observa que entre la media de las muestras de una
zonay de la otra hay bastante diferencia, lo mismo ocurre con las desviaciones.

$%, 5,672

=E—W=69,SZ

Comparamos la F que hemos calculado con F critica (2 colas, 95%,
Y1=30Yy Y>=3) =8,62.

(Mendoza, n.d.)

Fcritica<Fcalculada-> si hay evidencias de que las varianzas de distintos
estados difieran significativamente.

Una vez conocido esto, se puede pasar a la comparacion de medias con
la ecuacion para varianzas que son significativamente diferentes:
x1 -
t= o 12" 17,33
(Sr45
ny Ny
Comparamos el valor de t calculado con tcritico, t al 99% con 33 grados de
libertad es aproximadamente 2,75.

(Miller and Miller, n.d.)

teritica < tcalculada por lo que si existen diferencias significativamente
entre las muestras.

Con esto se puede deducir que dependiendo de la zona de muestreo afecta
a la concentracion de Torio de las muestras, aunque ambos estados estén
cercanos.

Esta técnica de espectrometria alfa junto con la técnica de mediciéon de ICP-
MS son las técnicas que mejores resultados proporcionan, pero al observar los
datos estadisticos obtenidos por cada una de las técnicas se observa a simple
vista que puede haber diferencias de los resultados de concentraciones al
medirlos por una técnica u otra por lo que en el apartado 6.5 se va a realizar
una comparacion de estas dos técnicas para comprobar si existen diferencias
significativas.
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6.4 RESULTADOS OBTENIDOS MEDIANTE DIFRACCION DE RAYOS X Y
MEDIANTE FLUORESCENCIA

Las mediciones obtenidas mediante estas dos técnicas se han realizado en
el laboratorio de rayos X del LTI con la ayuda del técnico responsable de estas
técnicas. Para obtener estos resultados ha sido necesario seguir el
procedimiento de las muestras explicado en el apartado 4.1y 4.2, también ha
sido necesario conocer el funcionamiento de la técnica el cual también ha sido
detallado e ilustrado.

A continuacion, se van a mostrar cada uno de los componentes que posee
cada muestray al lado del componente ira una letra (A=alto, M=medio, B=bajo)
indicando como es la concentracion de cada uno de los componentes de cada
muestra. También puede aparecer un * o dos **.

*: Feldespato de Sodio y Calcio (plagioclasas) y de potasio suelen ir
asociados al cuarzo y hay muchas variedades con picos muy similares.

**: Arcillas identificadas con las reservas comunes a estos minerales.

Las técnicas analiticas que se han estudiado se han realizado para
muestras pertenecientes a dos lotes diferentes por tanto vamos a dividir los
resultados obtenidos en los dos lotes que se han utilizado.

e LOTE1
MUESTRAS
Cuarzo Si02 A
Kaolinita AI2Si205(0H)4 B
Plagioclasas (Anortita) (CaNa)AISIi308 B*
Feldespato de potasio KAISi308 B *
MUESTRA 6
Cuarzo Si02 A
Kaolinita AlI2Si205(0H)4 B-M
Plagioclasas (Anortita) (CaNa)AISIi308 B*
Feldespato de potasio KAISi308 B *
Magnetita Fe304 I

MUESTRAS 9 Y 10

Cuarzo Si02 A

—
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Kaolinita
Plagioclasas (Anortita)

Feldespato de potasio

MUESTRA 21

Cuarzo

Calcita

Plagioclasas (Anortita)
Feldespato de potasio
Basanita

Halita

MUESTRA 22

Cuarzo

Calcita

Plagioclasas (Anortita)
Feldespato de potasio
Basanita

Halita

Yeso

e LOTE2

MUESTRA 1

Cuarzo

Plagioclasas (Albita.....)
Feldespato de potasio
Montmorillonita
Kaolinita

Piroxeno (augite...)

Anfibol (Horblenda....)

Resultados y discusién

AI2Si205(0H)4
(CaNa)AISi308
KAISi308

Si02

CaCO03
(CaNa)AISi308
KAISi308
CaS04.1/2H20
NaCl

Si02

CaC03
(CaNa)AISi308
KAISi308
CaS04.1/2H20
NaCl
CaS04.2H20

Si02

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
AI2Si205(0H)4
(Ca,Fe,Mg)SiO3

Ca2 Mgb Si8 022 (0O H )2

B*
B *

B *
B *

B-M

B *
B *

B*
B *
B**

B**
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MUESTRA 2

Cuarzo

Calcita

Plagioclasas (Albita...)
Feldespato de potasio
Moscovita
Montmorillonita

Piroxeno (augite...)

MUESTRA 3

Cuarzo

Plagioclasas (Albita.....)
Feldespato de potasio
Montmorillonita
Kaolinita

Piroxeno (augite...)

Hematite

MUESTRA 4

Cuarzo

Plagioclasas (Albita.....)
Feldespato de potasio
Montmorillonita
Kaolinita

Piroxeno (augite...)

Calcita

MUESTRA 5,6,7,8,12,13,30,31

Cuarzo

Plagioclasas (Albita.....)

Resultados y discusién

Sio2

CaCO3

(CaNa)AISi308

KAISi308

H2KAI3Si3012
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

Si02

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
Al2Si205(0H)4

(Ca,Fe,Mg)SiO3

Fe203

Si02

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
Al2Si205(0H)4

(Ca,Fe,Mg)SiO3

CaCo03

Si02
(CaNa)AISi308

B*
B *

B*=*

B *
B**

B**

B*
B *
B**

B**
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Feldespato de potasio
Montmorillonita
Piroxeno (augite...)
Calcita

Hematite

MUESTRA 9,10,11,22

Cuarzo

Plagioclasas (Albita.....)
Feldespato de potasio
Montmorillonita
Piroxeno (augite...)

Hematite

MUESTRA 14

Cuarzo

Calcita

Plagioclasas (Albita, Anortita )
Feldespato de potasio
Montmorillonita

Piroxeno (augite...)
Heulandita

Hematite

MUESTRA 15

Cuarzo

Plagioclasas (Albita...)
Feldespato de potasio
Moscovita

Calcita

Resultados y discusién

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

CaCO3

Fe203

Sio2

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

Fe203

Si02

CaCO03

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3
Ca(Si7AI2)018. 6H20

Fe203

Si02
(CaNa)AISi308
KAISi308
H2KAI3Si3012
CaCO3

B*

B*=*

B*
B *

B**

B*
B *

B**
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Montmorillonita

Piroxeno (augite...)

MUESTRA 16

Calcita

Cuarzo

Plagioclasas (Albita...)
Feldespato de potasio

Montmorillonita

MUESTRA 17

Cuarzo

Plagioclasas (Albita...)
Feldespato de potasio
Moscovita
Montmorillonita
Piroxeno (augite...)

Hematite

MUESTRA 18

Cuarzo

Plagioclasas (Albita...)
Feldespato de potasio
Piroxeno (augite...)

Montmorillonita

MUESTRA 19
Cuarzo
Plagioclasas (Albita.....)

Feldespato de potasio

Resultados y discusién

Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

CaCO3

Si02

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20

Si02

(CaNa)AISi308

KAISI308

H2KAI3Si3012
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

Fe203

Si02

(CaNa)AISi308

KAISi308

(Ca,Fe,Mg)SiO3
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20

Si02
(CaNa)AISi308
KAISi308

B**

B

B*

|**

B*
B *

B**

B*
B *

B *
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Calcita
Dolomita
Montmorillonita

Piroxeno (augite...)

MUESTRA 20

Cuarzo

Plagioclasas (Albita...)
Feldespato de potasio
Moscovita

Piroxeno (augite...)

Calcita

MUESTRA 21,23

Cuarzo

Calcita

Plagioclasas (Albita, Anortita )
Feldespato de potasio
Moscovita

Montmorillonita

Piroxeno (augite...)
Heulandita

Hematite

MUESTRA 24

Cuarzo

Plagioclasas (Albita.....)
Feldespato de potasio
Dolomita

Clorita

Resultados y discusién

CaC03

CaMgCo3
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

Si02
(CaNa)AISi308
KAISi308
H2KAI3Si3012
(Ca,Fe,Mg)SiO3
CaC03

Si02

CaCo03

(CaNa)AISi308

KAISi308

H2KAI3Si3012
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3
Ca(Si7AI2)018. 6H20

Fe203

Si02

(CaNa)AISi308
KAISI308

CaMgCo3

(Mg, Fe,ASi4010(0H)8

B*=*

B*
B *

B**

B*

B*x*
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Piroxeno (augite...)
Hematite

Anfibol (Horblenda....)

MUESTRA 25

Cuarzo

Calcita

Plagioclasas (Albita, Anortita )
Feldespato de potasio
Montmorillonita
Piroxeno (augite...)
Hematite

MUESTRA 26

Cuarzo

Calcita

Plagioclasas (Albita...)
Feldespato de potasio
Moscovita
Montmorillonita
Piroxeno (augite...)

Hematite

MUESTRA 27

Cuarzo

Plagioclasas (Albita, Anortita )
Feldespato de potasio
Montmorillonita

Piroxeno (augite...)

Hematite

MUESTRA 28

Resultados y discusién

(Ca,Fe,Mg)SiO3
Fe203
Ca2 Mgh Si8 022 (0O H )2

Si02

CaCO3

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2S5i4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

Fe203

Si02

CaCO03

(CaNa)AISi308

KAISi308

H2KAI3Si3012
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

Fe203

Si02

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
(Ca,Fe,Mg)SiO3

Fe203

B**

W W W W =
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Cuarzo

Plagioclasas (Albita.....)
Feldespato de potasio
Piroxeno (augite...)
Anfibol (Horblenda....)
Montmorillonita

Hematite

MUESTRA 29

Calcita

Cuarzo

Plagioclasas (Albita...)
Feldespato de potasio
Montmorillonita

Hematite

MUESTRA IAEA-313 SOIL

Cuarzo

Gipsita

Plagioclasas (Albita.....)
Feldespato de potasio
Montmorillonita
Kaolinita

Calcita

Piroxeno (augite...)

Resultados y discusién

Si02

(CaNa)AISi308

KAISi308

(Ca,Fe,Mg)SiO3

Ca2 Mgh Si8 022 (O H )2
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
Fe203

CaCO3

Si02

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
Fe203

Si02

Al(OH)3

(CaNa)AISi308

KAISi308
Ca(Al,Mg)2Si4010(0H)2. 4H20
Al2Si205(0H)4

CaCO03

(Ca,Fe,Mg)SiO3

M*
B *

B**

B*
B *
B**
B**
I
I

Todas las muestras tienen un Unico elemento en comdun, el cuarzo SiO2 con
una concentracion alta, en todas las muestras las plagioclasas especialmente
la albita y los feldespatos de potasio presentan una concentracion baja. Estos
elementos sobre todo el cuarzo son comunes en todo tipo de suelo y rocas de
ahi viene su abundancia en todas las muestras estudiadas.

Se ha realizado también un estudio cuantitativo de los elementos de traza
con GEOQUANT por pastilla, de este estudio Unicamente vamos a capturar la
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concentracion de Torio obtenida en cada muestra, ya que es el elemento en el
que nos estamos centrando en este proyecto.

El suelo certificado de China no se ha podido analizar por esta técnica
debido a la falta de contenido, el resto de muestras ademas de ser analizadas
por esta técnica se han obtenido resultados mediante otras técnicas, cuyos
resultados seran estudiaos a continuacion.

MUESTRAS | Th (ppm)
LOTE 1
M5 12
M6 13
M9 14
M10 19
M21 11
M22 6
LOTE 2

IAEA-312 soil 132
M1 19
M2 9
M3 7
M4 25
M5 18
M6 15
M7 14
M8 26
M9 18
M10 17
M11 16
M12 16
M13 17
M14 16
M15 8
M16 7
M17 13
M18 20
M19 6
M20 10
M21 16
M22 5
M23 15
M24 3
M25 7
M26 7
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MUESTRAS Th (ppm)
M27 15
M28 19
M29 35
M30 14

Tabla 6. 11: Resultados de concentracion de Torio por Fluorescencia y
difraccion

El procedimiento para realizar la técnica de difraccion y de fluorescencia
de rayos X como se ha dicho al principio de este apartado fue descrito en el
capitulo 4, en el capitulo de metodologia. Como se explico en la descripcion de
estas técnicas analiticas el primer paso es la perdida de fuego, procedimiento
gue también se ha realizado en nuestro laboratorio. Los resultados analizados
tanto en la perdida de fuego como en la medicion de la traza se pueden ver en
el Anexo IV.

El suelo certificado, CRM-IAEA presenta una concentracion de Torio de
91,4 ppm. Sin embargo, por esta técnica hemos obtenido un valor de 132 ppm.
Estos valores se difieren en varias unidades ya que esta técnica trata de
estudiar los componentes que posee cada muestra, asi como de dar una
pequena estimacion de la concentracion que tiene cada uno de esos
componentes. Por este motivo, estas técnicas analiticas, difraccion vy
fluorescencia de rayos X, no se van a tener en cuenta para la realizacion
comparativa de estudios estadisticos y comparacion de técnicas porque son
técnicas poco fiables.

6.5 COMPARACION DE TECNICAS ANALITICAS

A continuacioén, después de los estudios realizados anteriormente se va a
realizar un estudio entre las concentraciones de las muestras obtenidas
mediante espectrometria alfa y mediante la técnica de ICP-MS ya que se ha
comprobado que son las técnicas mas fiables y que mejores concentraciones
de Torio dan con respecto a los patrones certificados. Las otras dos técnicas
estudiadas ICP-OES y fluorescencia y difraccion de rayos X dan resultados mas
imprecisos.

En la Tabla 6. 12 se muestra para cada una de las muestras la
concentracion obtenida por cada una de las técnicas y la diferencia de
concentracion que se ha obtenido restando cada una de las concentraciones
obtenidas por cada muestra segun cada una de las técnicas.
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Resultados y discusién

MUESTRA ESPECT. ALFA ICP-MS d
CRM-CHINA 17,56 19,4485 -1,8891
CRM-IAEA 116,48 81,0208 35,4576
L1-M5 10,64 8,6999 1,9422
L1-M6 13,43 7,0923 6,3373
L1-M9 10,27 8,0112 2,2585
L1-M10 14,50 5,1873 9,3116
L1-M21 2,69 7,7537 -5,0590
L1-M22 3,19 16,7874 -13,6009
L2-M1 17,07 9,3699 7,7005
L2-M2 6,10 26,3858 -20,2825
L2-M3 6,91 3,4462 3,4593
L2-M4 20,88 25,4940 -4,6122
L2-M5 14,26 15,6441 -1,3830
L2-M6 10,65 6,7041 3,9482
L2-M7 12,62 9,4067 3,2142
L2-M8 19,83 9,4805 10,3489
L2-M9 19,28 7,0417 12,2362
L2-M10 19,74 9,7013 10,0424
L2-M11 13,08 10,8491 2,2358
L2-M12 10,16 14,4908 -4,3343
L2-M13 13,06 8,5783 4,4774
L2-M14 11,46 60,9917 -49,5277
L2-M15 4,64 13,4089 -8,7696
L2-M16 3,48 0,4347 3,0445
L2-M17 28,49 5,5684 22,9227
L2-M18 7,91 16,7911 -8,8777
L2-M19 2,91 7,8830 -4,9702
L2-M20 8,06 8,0599 0,0049
L2-M21 11,65 28,2175 -16,5627
L2-M22 5,06 4,4885 0,5729
L2-M23 10,06 21,8879 -11,8301
L2-M24 0,55 2,4079 -1,8619
L2-M25 4,87 23,2658 -18,3944
L2-M26 4,50 21,5950 -17,0919
L2-M27 13,82 8,6360 5,1880
L2-M28 14,61 8,4674 6,1387
L2-M29 3,50 0,6343 2,8698
L2-M30 11,79 8,6239 3,1655

Tabla 6. 12: Resultado comparacion de técnicas Esp.Alfa e ICP-MS

—
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A menudo se comparan dos métodos de analisis estudiando muestras de
ensayo que contienen sustancialmente diferentes cantidades de analito. Como
siempre existe variacion entre las medidas debida al error aleatorio de la
medida. Ademas, las diferencias entre los métodos pueden contribuir también
a la variacion entre las medidas. Esto es lo que nos interesa, conocer si los
métodos producen resultados significativamente diferentes.

El contraste entre comparar dos medidas no es apropiado en este caso porque
no separa la variacion debida al método. Esta dificultad se soluciona
observando la diferencia, d, entre cada par de resultados por los dos métodos
como se ha mostrado en la tabla anterior. Si no existen diferencias entre los
dos métodos, entonces estas diferencias se obtienen de una poblaciéon con
Ma=0. Para probar la hipotesis nula se prueba si d difiere significativamente de
cero utilizando el estadistico t.

Vn

(Miller and Miller, n.d.)

A continuacion, mostramos los valores estadisticos para las diferencias
(columna d) entre muestras, contamos con 36 muestras mas dos CRM:

d
Muestras= 38
Promedio= 9,10327
Desviacion= 9,98768

Tabla 6. 13: Resultados estadisticos comparacion de espec. alfa e ICP-MS

Calculamos la t y obtenemos un valor de 5,618 y comprobamos en tablas
el valor de la tcritica (95%,37) = 2,02.

tcritica < tcalculada-> se rechaza la hipdtesis nula, los métodos
proporcionan resultados significativamente diferentes para la concentracion de
Torio en suelos.

Aunque ambos métodos resulten significativamente diferentes el método
mas recomendable para la determinacién de Torio y mas preciso es el de
espectrometria alfa, ya que, en cada muestra, gracias al uso de un trazador, se
puede conocer el rendimiento quimico. Esto es mas preciso que los calculos de
ICP-MS ya que para cada muestra se ha tomado un factor de dilucién y no todas
las muestras se han procesado a la vez ni tienen el mismo rendimiento.
Ademas, mediante la técnica de espectrometria alfa se pueden estudiar los
diferentes is6topos de Torio mientras que por las otras solo se estudia el 232Th.

Por ultimo, se va a comprobar si la concentracion media de Torio 232 obtenida
en las muestras por espectrometria alfa se encuentra dentro del rango de
estudios que se han realizado en muestras de suelos de la corteza terrestre por
dicha técnica. En estos estudios se ha obtenido un rango de concentracion de
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Torio 232 entre 30,2 y 48,6 Bg/kg que se corresponde con un rango entre 7,46
y 12 mg/kg. La concentracion media de Torio 232 obtenida mediante la
técnica de espectrometria alfa ha sido de aproximadamente 10,72 mg/kg por
tanto esta concentracion se encuentra dentro de rango.

(Jia et al. 2008)

Cabe destacar, que la media obtenida esta muy por debajo de los limites
maximos admisibles para la construccion de zonas verdes y urbanas, asi como
zonas industriales. Por lo que, en un futuro, si se desea, se puede edificar en
estas zonas.

Ademas, observamos que la concentracion obtenida por esta técnica de
Torio en el CRM-Chino ha sido de 17,56 mg/kg y el material de referencia tiene
una concentracion de Torio de 16,6 + 0,8 mg/kg por tanto la concentracion
obtenida del CRM-Chino se encuentra dentro de rango. Para el CRM-IAEA se ha
obtenido una concentracion de 116,48 mg/kg y el material de referencia
certificado presenta una concentracion de 91,4 + 10,01 mg/kg, por lo que
también se puede decir que la concentracion de Torio obtenida en la muestra
de CRM-IAEA se encuentra dentro de rango.
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Determinacién de Torio en suelos Conclusiones

En este capitulo del trabajo se muestran las conclusiones de cada uno de
los apartados que se han ido desarrollando:

Se ha cumplido el objetivo principal de este proyecto, ya que se ha
llevado a cabo la determinacion de Torio en los suelos de los diferentes
estados de México. Este elemento presente en las muestras de suelos
se ha podido detectar sobre todo a partir de la técnica de fluorescencia
y difraccion de rayos X, en estas técnicas se nos muestran los diferentes
compuestos presentes en las muestras, asi como la cantidad de cada
uno de ellos.

Se ha obtenido tanto la concentracion como la actividad de los isétopos
de torio mas abundantes en la naturaleza para cada muestra de suelo
a analizar: 228Th, 229Th (trazador), 239Th y 232Th, Las actividades minimas
detectables han dado valores demasiado bajos, esto se ha podido llevar
a cabo a partir de la técnica de espectrometria alfa.

Se han conseguido los rendimientos quimicos para cada una de las
muestras, mediante la técnica de espectrometria alfa gracias al uso de
un trazador 229Th. Para conseguir el mayor rendimiento posible se ha
intentado optimizar cada uno de los procesos llevados a cabo durante
la técnica, principalmente los procesos de digestion de microondas,
separacion radioquimica y electrodeposicion. La obtencion de un
rendimiento quimico promedio de las muestras de casi un 30%,
rendimiento no muy elevado, puede ser afectado por los componentes
de la matriz de la muestra, otro proceso importante que puede afectar
al rendimiento es la separacion radioquimica por medio de vacio ya que
al controlar la velocidad de paso de la muestra y al hacer que el
procedimiento de separacion radioquimica no se haya realizado por
gravedad (proceso mucho mas lento) haya podido influir de manera
pronunciada en los rendimientos obtenidos. Es importante tener en
cuenta el proceso de electrodeposicion tanto la posicion en la que se
coloca el electrodo de platino de plancheta como el tiempo de
electrodeposicion, ya que puede influir también de manera pronunciada
en el rendimiento quimico. Por dltimo, otro punto muy importante a
tener en cuenta y que puede afectar gravemente al rendimiento quimico
es la absorbancia que se puede crear en las muestras durante su
lectura a través del programa Alpha acquisition & analyst, esto se debe
al mal vacio que puede crearse en la camara de medicion y a la
absorcion de las particulas por el aire.

La comparacion de las concentraciones obtenidas para las distintas
muestras nos ha dado mediante un estudio estadistico que tienen
diferencias significativas. Por lo que se deduce que, dependiendo de la
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zona de muestreo, la concentracion de Torio varia, aunque ambos
estados estén relativamente cerca.

e Se han comparado las técnicas analiticas de ICP-MS y espectrometria
alfa porque son las dos técnicas que mejores resultados proporcionan
para el analisis de radionuclidos. Realizando un estudio estadistico para
comprobar si la concentracion mediante el analisis entre ambas
técnicas tiene diferencias significativas se ha obtenido que si que
presentan diferencias. Aunque estos métodos resulten
significativamente diferentes, la decision por el mejor método para el
analisis de Torio ha sido la espectrometria alfa, ya que es un método
mas preciso porque permite determinar y analizar propiedades
guimicas que otros métodos no nos proporcionan, como el rendimiento
guimico, esto es posible como se ha dicho antes gracias a la ayuda de
un trazador, ademas mediante esta técnica se pueden estudiar los
diferentes isd6topos de Torio mientras que por las otras solo se estudia
el 232Th.

e Por ultimo, se ha obtenido mediante la técnica elegida como la mejor,
espectrometria alfa, una concentracion media de Torio que se
encuentra dentro de los limites admisibles. Los valores obtenidos estan
muy por debajo de los limites maximos admisibles para la construccion
de zonas verdes y urbanas, asi como zonas industriales, por lo que, en
un futuro, si se desea, se puede edificar en estas zonas.
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Determinacién de Torio en suelos Lineas Futuras

Un trabajo de investigacion nos lleva a despejar algunas incognitas sobre el
tema del que trata, pero, de forma simultanea, genera nuevas preguntas,
nuevas ideas y/o0 abre nuevas vias para siguientes trabajos. Atendiendo a este
Trabajo de Fin de Grado, en este capitulo se van a establecer algunas lineas
futuras que podrian ser tema de estudio de otro tipo de investigaciones futuras.

Uno de los aspectos mas importantes que se puede mejorar enfocado a la
Quimica Analitica es la mejora de la calidad de los resultados obtenidos. Un
punto importante es conseguir aumentar el rendimiento quimico que se ha
obtenido de las muestras. Para ello es importante la realizaciéon de un método
en la que la separacion del Torio no se realice con camara de vacio sino
mediante gravedad ya que es un proceso bastante mas lento y lo cual permitiria
realizar una mejor separacion del elemento. Otro proceso a mejorar del
procedimiento realizado es la electrodeposicion ya que esta también puede
afectar de manera pronunciada al rendimiento quimico que se obtienen de las
muestras. Para optimizar el método de electrodeposicion se debe de tener en
cuenta tanto el tiempo de electrodeposicion como la distancia del electrodo de
platino a la plancheta, la cual puede ser fija, al igual que el tipo de electrodo
utilizado, pudiendo utilizar un electrodo en forma de espiral, también se pueden
utilizar celdas de un Unico uso para evitar la contaminacion cruzada. Otro tema
importante que se debe de tener en cuenta para mejorar el rendimiento
quimico de las muestras es el fendmeno de la autoabsorcion, al realizar la
lectura en las camaras de espectrometria alfa se debe de controlar que la
camara haga buen vacio para evitar que las particulas se queden en el aire,
tema que puede ser estudiado en proyectos posteriores. Ademas de todo esto,
si se quiere certificar el laboratorio, puede estudiarse las normas ISO-9001, lo
cual permitiria tener unos procedimientos para ser auditable externamente y
convertirse en un laboratorio certificado. Con estas normas ISO por supuesto
gue se conseguiria mejorar el proceso.

Otra posible alternativa de estudio seria realizar mas pruebas de Torio y
mas repeticiones de cada muestra para poder realizar mas estudios de los
resultados obtenidos y comprobar si ha habido algun fallo en la realizacion de
una muestra concreta.

Otra posible via de estudio podria ser la automatizacion del método o
intentar que el método se realice siempre por la misma persona y de la misma
manera para conseguir que todas las muestras hayan sido realizadas por igual.

Por (ltimo, otra posibilidad que planteo para un estudio de deteccion de
Torio es la determinacion de este elemento mediante otras técnicas analiticas
o realizar la separacion radioquimica para poderlo medir por las técnicas de
ICP-OES al igual que para la técnica de ICP-MS.
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Report 05/06/2018 19:48:30
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o ANALIGSIS DE ESPECTROS ALFA
hahar UNIVERSIDAD DE VALLADOLID

oo e e oo i o ol o o ol e o o ol i o o o e o o o o o o ol o ok ol ok ok R

Timulo MuestTa: Suelo de Zacatscas
Dezcripcion del Espectro:
Identificacion de Muestra:(FM-IAEA

Tipo de Muestra: Suelo

Gegmetria de Mmesira: Di=zco

Archive del Espectro: CoWGENIEXENCAMFILES Muestras alfa 2018

Archive Fondo Asbiente: CoWEENIEIENCAMFTI ES Muestras alfa 2018%
Archive Blanco Eeactivo: “not perforned=

Tamafic de la muestra: 1.000 Unit

Muestra Fecha Hora:
Adquizicion FechasHoxa: 02/03/,2018 11:24:00
Adguisicion Tiespo Vivo: 000000 seconds

Adgquisicion Tiespo HEeal: 300001.3 seconds
Archivo Trazador Certificade: CoWGENIE2ENWCALFILESTrazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiwva: 0_0020 +/-  O_DD0Z
Calibracion en Eficiencia: < IRHRE

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0_050 MeW

————— INFORME DE AREA DE PICOS -——

Energia Nt Fk Area  Asbient  Heagent
i Muclido (MeVy Pk Area Error % Backgnd Backgnd
(ke
. Th-228 5423 1535.00 2.65 13.00 _“_Et_.EIlEII_“““““_
73 Th-228 T 4.245  237.00 7.50 5.00 0,00
4T.? Th-230 4.687 900.00 3.36 2.00 0,00
i:j Th-232 4.012 1355.00 2.73 1.00 0,00

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ———

Actividad  Actividad MDA MDA
Muclide  (Bq/Umit ) Emor % (Bq/Unit 3 Errer %
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Alpha Specizum Analysis Report 05/06-2018 19:56:17
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Bk ANALISIS DE ESPECTROS ALFA

(R L L]

Fab UNIVERSIDAD DE VALLADGLID

P L LR R R P L PR R R LR P R L R R L R P PR R R L R LR P P R L R R R R R R R R R R R R R R R L R L L

Titulo Muesira: Suelo Zacatecas
Descripcicn del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:({EM-Chino

Tipo de Muestra: Smelo
Geonetria de Muesztra: Dizco
Archivo del Espectro: CoWGENTE2ENCAMFILES\Muestras alfa 2018
Archive Fondo Asbiente: CoWEENIEIENCAMFILES \Muestras alfa 2018
Archive Blanco Reactivo: “not performed=
Tamalic de la muestra: 1.000 Unit
Muestra Fecha Hora:
Adqui=icion Fecha/Hora: 0270272018 9:25:36
Adguisicion Tiesmpo Vivo: 000000 seconds
Adgmisicion Tiespo Real: 3000006 seconds

Archivo Trazador Certificade: C:WGENIE2ESCALFILES“Trazador Th-220 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL

Eficiencia Efectiva: 0_D056 = - 0_0003
Calibracion en Eficiencia: < IRHRE

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0.050 weV

————— INFORME DE AREA DE PICOS —_———

Energia Nat Fk Area  Asbient FEeagent
FWHM Muclido (el Pk Area Error % Backgnd Backgnd
(ke
Th-228 5.423 TO5.00 3. B2 1 l._EI'Ell_ T _Ell__ﬂ_EII“““_
. Th-220 T 4. 845 435.00 5.37 5.00 0.00
_3‘19 Th-230 4 587 284.00 5.03 .00 0.00
;z: Th-232 4012 TT2.00 3.63 3.00 0.00

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD WUCLIDO —

Actividad  Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Umit ) Emor % (Bg/Tnit 3 Ermor %
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Alpha Spectrum Analysis Report 05/06/2018 19:58:21

bbb dbdb @b dbdbdb bbb b bbb bbb bbb bbb dh bbb bbb dbdrdddhdedd b

whahE ANALIGSIS DE ESPECTROS ALFA

LA R L L

b UNIVERSIDAD DE VALLADGLID

bbb dbdb @b dbdbdb bbb b bbb bbb bbb bbb dh bbb bbb dbdrdddhdedd b

Titulo Muesira: Snelo Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestxra:Ll- M5

Tipo de Muestra: smelo
Geometria de Maestra: Dizco
Archivo del Espectro: CoWGENIEXEWCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Fondo Asbiente: CoWEENIEXESCAMFILES \Muestras alfa 2018
Archive Blanco BReactivo: “not perforsed>
Tamafic de la muestra: 1.000 Unit
Muesztra Fecha Hora:
Adqui=sicion Fecha<Hora: 20/03/°2018 B:-51:35
Adguisicion Tiempo Vivo: J00000_0 seconds
Adguisicion Tiespo Feal: 300001 .3 seconds

Archivo Trazador Certificado: C:oWGENIEZENCALFILES“Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: 0_B00 mL
Eficiencia Efectiva: O_00ED +=/- 00004
Calibracion en Eficiencia: “IOma
Tolerancia de Coincidencia Picos: 0050 weV

————— INFORME DE AREA DE PICOS _———

Energia Net Fk Area  Asbient  Feagent
Muclido (el Pk Area Exrror % Backznd Backgmd
FWHM
(kW)
. Th-228 5423 457.00 497 29._645""“6__0_6“"_“
4jd Th-2240 T 4. 845 G05.00 4.44 1.00 0.00
4‘:'5 Th-230 4 687 419,00 4.93 4.00 0.00
j:j Th-232 4.012 408,00 514 2.00 0.00
3

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO —

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Ermer % (Bg/Tnit 3  Error %
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Alpha Specizum Analysis Feport

Espectrometria Alfa

05/06/,2018 19:50:58

ddh bbb dbdrdbdb bbb bbb bbb b b dr bbb bbb bbb bR bbb bbb b G bbb b d

e ANALIGSIS DE ESPECTROS

&k o
&k o

Titulo Muwestra:

Descripcion del Espectro:

UMIVERSIDAD DE VALLADOLTD

b dhdhdbdbdbdbdrdbdr bbb bbb bbb db b dr bbb bbb bbb dbd bbb bbb bbb dh bbb db i

Snelo de Zacatecas

Identificacion de Muestra:Ll1-Mo
Tipo de Muestra:

Geonetria de Mussira:

Archiwvo del Espectro:
Archivo Fondo Anbiente:

Archive Blanco Beactivo:

Tamafic de la muestra
Muestra Fecha Hora
Adquisicion Fecha Hora:
Adguisicion Tiempo Vive:
Adguisicion Tiempo Heal:

Archivo Trazador Certificade:

Cantidad de Trazador:
Eficiencia Efectiva:

Calibracion en Eficiencia:

Tolerancia de Coincidencia Picos:

Suelo
Disco

ALFA

CoWEENIEZENCAMFILES Muestras alfa 2018
C-WEENIEXENCAMFILES Muestras alfa 2018

“not perforned=
1.000 Unit

1170520017 22:-00-00
200032018 B :51:44
3000000 seconds
300001 .3 seconds

CWGEENIE2ENCALFILEShTrazador Th-229 - L
O_B0D mL

00053 +/-

B e o

0. 0003

0_050 weV

INFORME DE AREA DE PICOS

Enerzia Net Pk Area  Anbient
FWHM Muclido {(Mely Pk Area Error % Backgnd
(keV)
Th-228 5423 433.00 517 13 00
27.7
i6.8 Th-229 T 4 845 453.00 5.54 5.00
" Th-230 4627 270,00 G.13 2.00
21.4
Th-2132 4.012 407,00 5.01 1.00
15.5

Feagent
Backegnd

OO0
OO0
.00
OO0

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

Actividad Actividad MDA MDA
¥uclido  (Bg/Unit 3 Ermor % (Bq/Tmit 3  Error %
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Alpha Specizum Analysis Feport 05/06/2018 20:02:18
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Titulo Muestra: Suelo Zacatecas
Dezcripcicn del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:Ll-umd

Tipo de Muesitra: Suelo

(eometria de Muestra: Disco

Archive del Espectro: CoWGENIEAENCAMFILES Muestras alfa 2018%

Archive Fondo Asbiente: CoNGENIEZENCAMFILES \Muestras alfa 2018
Archivo Blapco BEeactivo: “not perforned=

Tasmafic de 1la muestra: 1.000 Unit

Muezira FechaHora:
Adquisicion Fecha.Hora: 2370372018 9:47:47
Adguisicion Tiespo Viwo: 3000000 seconds
Adguisicion Tiespo Heal: 300001.8 seconds

Archivo Trazador Certificado: C:oWGENIE2EWCALFILES“Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: 0O_E00 mL

Eficiencia Efectiva: 00074 +=/-  0_0003
Calibracion en Eficiencia: < ICHRE

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0050 eV

————— INFOEME DE AREA DE PTCOS -

Energia et Pk Area  Asbisnt Feagent
FWHM Fuclido (MeVy Pk Area Error % Backsnd Backgmd
(kaW)
Th-228 5423 312.00 G.58 EITEHEI'_“ B _EI'._E_I'EI'“— o
204 Th-229 T 4 845 G03.00 4.54 3.00 0.00
-3!&_9 Th-230 4687 258.00 G.12 2.00 0.00
;iz Th-232 4012 313.00 5.77 200 0.00

T = Pico del Trazador uszado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclide  (Bg/Unit ) Emer % (Bg/Tnit )  Error %
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Alpha 5Specizum Analysis Bsport 050652018 20:06:18
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Titulo MuesiTa: Snelo Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:L1-Ml0

Tipo de Muesiza: zuelo

reometria de Musstra: Dizco

Archiwvo del Espectro: CoWGENIEIENCAMFILES\Muestras alfa 2018

Archivo Fondo Asbiente: CoWGENTE2ENWCAMFILES Muestras alfa 2018%
Archivo Blanco Beactivo: “not perforned-

Tanmafiv de la muestra: 1. 000

suestra Fecha Hora:
Adquisicion Fecha Hora: 200032018 B:-51:52
Adguisicion Tiempo Viwo: 000000 seconds
Adguisicion Tiempo Eeal: F00001.3 seconds

Archivo Trazador Certificado: C:WGENIEZEWCALFILES.Trazador Th-220 - L

Cantidad de Trazador: 0_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 00057 == 0_0003
Calibracion en Eficienciac: 1 Ta 1o

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 weV

————— INFOEME DE AREA DE PTCOS -——

Energia Net Pk Area  Anbient  Feagent
FHM Muclido {Mely Pk Area Error % Backgnd Backpgmd
(ke\)
Th-228 5423 41100  5.33 oo00 000
224
Th-229 T 4 845 202 .00 5.38 5.00 O 00
31.0
. Th-230 4687 272.00 5.92 & .00 O 00
- Th-132 4012 343.00 5.34 1.0 O 00
257

T = Pico del Trazador uszado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO —_—

Actividad  Actividad MDA MDA
Muclido {Bg/ 7  Error % {Bg/ 3 Error %
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Alpha 5Specitzum Analysis Beport 05/06/2018 20:08:39

o b o o o o o o o oo o o o o o o o ok ok b ok b o o o o o bk
Rk ANALIGAGIS DE ESPECTROS ALFA

L R L L

e UMIVERSIDAD DE VALLADDITD

oo o o e o oo e oo oo o o oo ool e ool o e oo e o o oo o o o oo e oo o

Titulo Muesira: Suelo Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:
Identificacion d= Musstra:L1-M21

Tipo de Muestra: Suelo
Geometria de Muestra: Diszco
Archivo del Espectro: CoWCGENIEZEWCAMFILES Muestras alfa 2018
Archivo Fondo Asbiente: C:WGENIE2EWCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Blanco Reactivo: “not perforned=
Tamanic de la muesira: 1.000 Unit
Mueztra Fecha Hora:
Adquisicion Fecha.Hora: 167032018 B 55:05
Adquisicion Tiempo Vivo: 000000 seconds
Adquisicion Tienpo Feal: 300001_.2 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:oWGEWNIEXZEWCALFILES Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: 0O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 00206 +/- 00008
Calibracion en Eficiencia: e

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0050 ue¥

————— INFORME DE AREA DE PICOS ——

Energia Net Pk Area  Acxbient Eeagent
— Muclido (uely Pk Area Error % Backgnd Backgnd
kel
Th-228 5423 J08.00 7.10 29?613“““6._66“““_
E:LD Th-2249 T 4. B45 1623.00 277 1.00 0.00
_3:.0 Th-230 4 687 1704.00 242 4.0 0.0
;;: Th-232 4012 23400 &.70 200 0.0

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO —_——

Actividad  Actividad MDA MDA
Yuclide  (Bg/Unit 3 Emor % (Bg/Tnit 3  Error %
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Alpha 5pecizum Analysis Bsport 05062018 20-10:-25
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Tituloe MuesiTa: Snelo Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:L1-M22

Tipo de Muesiza: Snelo

eometria de Musstra: Dizco

Archiwvo del Especiro: CoWGENIE2ENCAMFILES Muestras alfa 2018

Archivo Fondo Asbiente: CoWGENIE2ENCAMFILES Muestras alfa 2018
Archivo Blanco Beactivo: “not perforned-

Tanafiv de la muestra: 1000 Unit

suestra Fecha Hora:
Adquizsicion Fecha Hora: A3/0372018  9:-48:07
Adguisicion Tiempo Viwo: 000000 seconds
Adguisicion Tiempo Eeal: 000019 seconds

Archivo Trazador Certificadeo: C:WGENIE2EMCALFILES Trazador Th-220 - L

Cantidad de Trazador: 0_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 0_0752 +4- 0.0011
Calibracion en Eficienciac: 1 Ta 1o

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 weV

————— INFOBME DE AREA DE PICOS -——

Energia Net Pk Area  Asbient FEeagent
FWHM Muclido {wely Pk Area Error % Backsnd Backpgmd
(ke
. Th-128 5423 830000 347 1 ITEFEI'_ T _Ell_E_IlEll_ T
=60 Th-229 T 4. 845 5B05.00 1.45 5.00 O 00
_339.5 Th-230 4. 687 16911._00 o.77 .00 O 00
;2; Th-132 4.012 Q38.00 328 3.00 O 00

T = Pico del Trazador uwsado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Umit ) Emor % (Bg/Tnit 3 Ermor %
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Alpha Specizum Analysis Feport 05/06-2018 20:12:50

s oo ol i o il o oo i o il o ook i ol o e oo oo i il o ook ool o ol oo i il ook o il o o ok ok

hadhn ANALIGSIS DE ESPECTROS ALFA
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Titulo Muesira: Suelo Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Identificacion de Muestra:LX-Ml

Tipo de Muestra: Suelo
Geometria de Muestra: Disco
Archivo del Espectro: CoWGENIE2ENCAMFILES \Muestras alfa 2018
Archivo Fondo Asbiente: CoWGENTE2ESCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Blanco Reactivo: “not perforned-
Tamafio de la muestra: 1.000 Unit
Muestra Fecha/Hora:
Adgquisicion Fecha/Hora: 2650372018 T-24:26
Adguisicion Tiempo Vivo: 000000 seconds
Adgquisicion Tienpo Real: 3000013 seconds

Archivo Trazador Certificado: O GENIE2ZENCALFILES“Trazador Th-229 - L

Cantidad de Trazador: 0O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 00047 +4-  D_0003
Calibracion en Eficiencia: “IHRE

Tolerancia de Colncidencia Picos: 0.050 MeW

————— INFORME DE AREA DE FICOS —

Energia Het Pk Area  Asbient  FHeagent
FWHM Muclide (ueV) Pk frea  Error % Backznd  Backznd
(keW
Th-228 5423 54600 481 2000 000
0% hae T 4smas 300 580 1.00 0.00
jj'l Th-230 4687 35100 534 4.00 0.00
;;j Th-232 4012 44200 481 2.00 0.00

T = Pico del Trazader uszado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO —_—

Actividad  Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bq/Unit ) Emor % (Bg/Tmit 3 Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Report 05062018 20:25:25

ddbdbdpdrdrdrdbdbdb bbb dbdbdbdrd b bbb bbb bdbdbdbdb bbb bbb dhdhdhdhdhdd

s ANALISIS DE ESPECTROS ALFA

LR L L

Rty UNIVERSIDAD DE VALLADOLID

ddbdbdbdrdrdrdbdbdbdbdbdbdbdbd bbb e bbb bbb bdbdb bbb bbb dhdbdbdhdhdp

Titulo Muesira: Suelo de Facatecas
Dezcripcion del Espectro:
Identificacion de Muestra:LI-MI

Tipo de Mussira: Suelo
Geometria de Muestra: Disco
Archivo del Espectro: CoWGENIE2EWCAMFILES Muestras alfa 2018%
Archive Fondo Asbiente: CoWGENTE2EMCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Blanco Reactive: “not perforned-
Tamafio de la muesira: 1_000 Unit
Muestra Fecha Hora: 11/°05,°2017 22:00:00
Adquisicion Fecha Hora: 1650372018 14:56:36

Adguisicion Tiespo Vivo: F00000.0 seconds
Adguisicion Tiempo Feal: 300001.1 seconds

Archivo Trazador Certificade: CoWGENIEXEWCALFILESTrazador Th-229 - L

Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: Q_07e0 +/- 0.0012
Calibracion en Eficiencia: “INOmac

Tolerancia de Colncidencia Picos: 0050 WeV

————— INFOEME DE AREA DE PICOS —_——

Energzia Het Fk Area  Asbient FEeagent
FWHM Muclido (uely Pk Area Error % Backgnd Backzmd
(keV)
. Th-128 5423 1877.00 248 13._66_““_6._66“““_
I_L-j Th-129 T 4 845 G6037.00 1.42 5.00 0.00
) ':’ © Th-230 4687 3197.00 1.59 2.00 0,00
:;; Th-232 4012 1826.00 243 1.0 0,00

T = Pico del Trazador uwsado para Eficiencia Efectiva

----- INFOBME ACTIVIDAD NUCLIDO —_——

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bq/Tnit 3  Error %
( )|
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Beport 05/06/2018 20:18:-56
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Titule suwestra: Zuelo Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:LI-M3

Tipo de Muestra: Suelo
Geometria de Muestra: [Hsco
Archivo del Espectro: CoyEENIE2ENCAMFILES Muestras alfa 200138%
Archivo Fondo Asbiente: ConGENIE2ZESWCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Blanco Beactivo: “not performed-
Tamatico de la muestra: 1.000 Unit
Muestra Fecha Hora:
Adquisicion Fecha Hora: 19022018 15:19:30
Adgquisicion Tiespo Viwvo: 000000 seconds
Adquisicion Tiespo Real: J00000.7 seconds
Archivo Trazador Certificado: CoWGENIEZESWCALFILES“Trazador Th-2X29 - L
Cantidad de Trazador: O_B0D mL
Eficiencia Efectiva: 00052 == 0_0003
Calibracion en Eficiencia: T

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0050 MeV

————— TMFORME DE AREA DE PTCOS -——

Energzia Net Pk Arsa  Asbient Esagent
FWHM Muclide (ueVy Pk Area Error % Backsnd Backgnd
kel
~ _%']1-223 5-4—23__ 34400 521 i_l._EIEIl“““EL_E_lEl“““_
794 Th-229 T 4 845 427.00 5.08 3.00 0.00
ﬁ‘:-l Th-230 4 687 20000 5.567 2.00 0.00
:;Z Th-232 4012 320000 5.73 2.00 0.00

T = Pico del Trazader usado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad Actividad MDA MDA
Wuclide  (Bg/Unit 3 Emor % (Bg/Unit 3 Ermor %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Beport 05/06-2018 20:21:02
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Titulo Muwesira: Suele Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:LI-md

Tipo de Muestra: Suelo

egmetria de Muesira: Disco

Archivo del Espectro: CoWEENIE2ENCAMFILES Muestras alfa 2018

Archivo Fondo Asbiente: CoWEENIE2ENCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Blanco Reactivo: “not perforsmed-

Tamafic de la muestra: 1.000 Unit

Mpeztra Fecha Hora:
Adquisicion FechasHora: 2040272018 11-25:47
Adquisicion Tiespo Viwvo: J00000.0 seconds

Adquisicion Tiespo Beal: 300001 .0 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:oWGENIE2ENCALFILES“Trazador Th-X29 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 00119 = /= QO_0004
Calibracion en Eficiencia: S 1 Te T

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 weV

————— INFORME DE AREA DE PICOS —_——

Enerzia Net Pk Arsa  Asbient Eeagent
FwHM Maclido (e} Pk Area Error % Backsnd Backgmd
(keV)
Th-228 - 5423 IQEE.DE_“ 238 EQTEIEF__““EI-._E_I-EI'“““—
‘_Hlﬁ Th-229 T 4 245 a0l.00 3.64 1.0 O 0D
78 Th-230 4 587 1006 00 3.15 4 0D O i
287 Th-232 4012 2085.00 224 200 O i
40.4

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ———
Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Tnit ) Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Specizum Analysis Beport 050672018 20:-23:-25
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Titulo MuwesirTa: Snelo de Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:LI-M5

Tipe de Muestra: Suelo
Geometria de Muestra: Disco
Archivo del Especiro: CoWGENIEXENCAMFILES Muestras alfa 2018%
Archivo Fondo Asbisnte: CoWEENIE2ESNCAMFILES\Muestras alfa 2018%
Archive Blanco Reactivo: “not performeds-
Tamano de la muesira: 1.000 Unit
Muestra Fechas Hora: 1170572017 22:-00-00
Adquizicion Fecha Hora: A1702/°2018 10:-43:-38
Adgumisicion Tiempo Vivo: 000000 seconds
Adguisicion Tiespo Real: 000010 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:WGENIE2EWCALFILES“Trazador Th-220 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: O.0137 +/-  0_0005
Calibracion en Eficiencia: < INHRE

Tolerancia de Colncidencia Picos: 0050 weV

————— INFORME DE AREA DE PICOS -——

Enerzia Met Pk Area  Anbient  EFeagent
FWHM Muclido (wely Pk Area Error % Backsnd Backgmd
(ke
. Th-228 5423 B28. 00 3.81 E._EIEF_“_“EL_E_I'EF_“““
-3 Th-229 T 4. 845 1121 .00 341 500 Q.00
04 Th-230 4. 4687 503,00 409 2 00 Q.00
z;i Th-232 4012 B18.00 352 1.0 Q.00

T = Pico del Trazador uzado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bq/Tnit 3  Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha 5pectrum Analysis Feport 05062018 20:22:36
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Titulo MuesirTa: Snelo Zacatecas
Descripcion del Espectro:

Tdentificacion de Muestra:LI-M6

Tipo de Muesizra: Suelo
Geometria de Muestra:

Archivo del Espectro: CoWGEENIEXENCAMFILES Muestras alfa 2018%
Archive Fondo Asbisnte: CoWEENIEZENCAMFILES  Muestras alfa 2018%
Archive Blanco Eeactivo: “not perforneds
Tamafico de la muestra: 1.000 Unit
Muestra Fecha Hora:
Adguizicion Fecha. Hora: 20002,°2018 15:13:28
Adquisicion Tiespo Viwve: 000000 seconds
Adgumisicion Tiempo Feal: 300001.1 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:WGEENIE2ENCALFILES“Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: O_D1ES +/-  O_0D0a
Calibracion en Eficiencia: T

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 MeV

————— TMFOREME DE AREA DE PTCOS —-——

Energia Met Pk Area  Asbient Eeagent
FWHM uclido (Mely Pk Area Error % Backgnd Backgmd
(ke
Th-228 5423 552,00 3.54 1 ITEFEI'_ o _EF_C_I'EF_ T
=72 Th-2249 T 4.845 1520.00 2.90 5.00 0.0
_3’5.3 Th-230 4.687 TE0.00 3.62 .00 0.0
:5:2 Th-232 4.012 TE4.00 3.62 3.00 0.0

T = Pico del Trazader usado para Eficiencia Efectiva

----- INFOEME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad Actividad MDA MDA
Wuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bq/Tnit )  Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Specizum Analysis Beport 05062018 20-28:17
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Titulo MuesiTa: Snelo Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:LI-M7

Tipe de Muestra: Suelo
Geometria de Muestra: Disco
Archivo del Especiro: CoWGENIEXESCAMFILES \Muesiras alfa 2018
Archivo Fopdo Asmbisnte: CoWEENIE2ESCAMFILES \Muestras alfa 2018
Archive Blanco Reactivo: “not perforneds-
Tamatic de la muestra: 1.000 Unit
Muestra Fecha Hora:
Adgquizicion Fecha. Hora: 27/03,°2018 13:-58:37
Adquisicion Tiespo Viwo: 000000 seconds
Adgnisicion Tiempo HReal: 000009 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:WGEENIE2ENCALFILES.Trazador Th-220 - L
Cantidad de Trazador: O 800 mL
Eficiencia Efectiva: O_0L0e +/-  O_0004
Calibracion en Eficiencia: INOmes

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 eV

----- INFORME DE AREA DE PICOS ———

Ensrzia Net Pk Area  Asbient Eeagent

FiWVHM
Muclido { el Pk Area Error % Backgnd Backpgnd

kel
Th-228 5423 53400 472 21 .00 000

259
116 Th-229 T 4. B45 B47.00 3 B2 3.00 000
" Th-230 4. 4687 3E2.00 502 200 000

25.1
Th-232 4012 523.00 4.41 200 000

30.5

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Tnit )  Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha 5Specizum Analysis Report 05062018 20:-27:03
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Titule Muestra: Snelo Zacatecas
Dezcripcion del Especiro:
Tdentificacion de Muestra:LI-umE

Tipe de Mussixa: Suelo

egmetria de Muestra: Disco

Archive del Especiro: CoGENIEXENCAMFILES \Muestras alfa 20184

Archive Fondo Axbiente: CoWGEENIEIENWCAMFILES \ Muestras alfa 2018%
Archive Blanco Beactivo: “not perforned=

Tanafic de la musstra: 1.000 Unit

suestra Fecha Hora:
Adquisicion Fecha/Hora: A7/03/52018 13:58:43
Adquisicion Tiespo Vivo: 000000 seconds

Adgnisicion Tienpo Beal: 000010 seconds
Archive Trazador Certificade: CoWGENIEZESCALFILES“Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 00028 =/ 00004
Calibracion en Eficiencia: < onec

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0050 weV

————— INFORME DE AREA DE PTICOS -—

Energia Met Pk Area  Asbisnt Eeagent
PR Faclido (Mely Pk Area Error % Backgnd Backgmd
k=)
_ Th-2128 5423 837.00 3.78 1 ITEFEF_ o _EI-_E_FEF_ o
Ejj Th-228 T 4. 845 TR7.00 4.05 5.00 0.0
4:._.3 Th-230 4.687 47200 4. 70 .00 LR
:j: Th-2132 4.012 TE7.00 3.61 3.00 0.0

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFOEME ACTIVIDAD NUCLIDO ———

Actividad  Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Umit ) Ermor % (Bg/Tnit 3  Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Specirum Analysis Beport 05/°06/-2018 20:31:08
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Titulo Muestra: Suelo Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Identificacion de Muestra:LI-m0

Tipo de Musstra: Suelo

Geometria de Muestra: Disco

Archivo del Espectro: CoWGENIE2ESCAMFILES W Muestras alfa 2018

Archivoe Fondo Asbiente: CoWGENIE2ESCAMFILES  Muestras alfa 20138%
Archive Blanco Beactivo: “not perforned-

Tamafic de la musstra: 1000 Unit

Muestra Fecha Hora:
Adquizicion Fecha Hoxa: 2670272018 Bo1B:16
Adguisicion Tiespo Vivo: 300000.0 seconds

Adguisicion Tiempo HEeal: 300001 _4 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:WGENIEZEWCALFILES“Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: O_0080 = -  0_0004
Calibracion en Eficiencia: T

Tolerancia de Colncidencia Picos: 0,050 weV

Energia Net Pk Area  Asbient Feagent
FWHM Muclido (el Pk Area Error % Backgsnd Backgnd
kel
~ Tn2s 5423 52700 562 2000 000
738 Th-229 T 4. 845 587.00 4.45 1.00 Q.00
li_iEj Th-230 4.627 G20.00 435 400 Q.00
;:: Th-232 4012 552.00 5.B4 2.00 0.00

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Unit 3 Ermor %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha 5Spectrum Analvsis Beport 05/ 06 2018 20:34:28
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Titulc MuesiTa: Suelo Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:L2-M10

Tipoe de Muestza: Suelo
Gegnetria de MuesTra: Disco
Archivo del Espectro: CoWGENIE2ESCAMFILES Muestras alfa 20184
Archivo Fondo Asbiente: CoWEENIE2EWCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Blanco BReactivo: “not performed=
Tamafic de la musstra: 1.000 Unit
Muestra Fecha Hora:
Adquizicion Fecha /Hora: 04/03,2018 B-50:08
Adouisicion Tiespo Viwvo: 300000.0 seconds
Adouisicion Tiespo Real: 300001.5 seconds
Archivo Trazador Certificade: CoWGENIE2ENCALFILES Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: 0800 mL
Eficiencia Efectiva: 00024 +/-  0_0002
Calibracion en Eficienciac: <IN

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0.050 weV

————— INFORME DE AREA DE PICOS ———

Energia Mat Pk Area  Acbient  Eeagent
P Muclide {Mely Pk Area Error % Backsnd Backgmd
kel
: Th-228 ;-4-23 401 ._DD _:':-EE 29._643_ o _EI-_E_FEF_ o
;;; Th-220 T 4.B45 109,00 B.19 1.0 0.0
411 Th-230 4.687 162,00 224 .00 0.0
43 Th-232 4012 23400 &.465 200 000

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad  Actividad MDA MDA
¥uclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Tmit 3 Error %

168

—
| —



Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Feport 05706 2018 20:32:54

LE L LR L R R PR R R R R P L R P P R L B P R PR LR L

Haadd ANALIGSIS DE ESPECTROS ALFA

LE L L

aha UNIVERSIDAD OFE VALLADOLID

o il oo i o o oo i ol o i oo oo o i o oo oo i ool ol o i oo oo o o oo i el o e ool o i ol o ok

Titulc MuesiTa: Suelo de Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Identificacion de Musstra:L2-wll

Tipo de Muestra: Snelo

(egmetria de Mueszira: Disco

Archiwvo del Espectro: CoMGENIE2ESCAMFILES  Muestras alfa 2018%

Archive Fopdo Asbiente: CoWEENTEXENCAMFTTLES  Muestras alfa 2018%
Archivo Blamco Eeactivo: “not performed-

Tamafio de 1a muestra: 1.000 Unit
Muestra Fecha Hora: 110572017 22:-00:00
Adquisicion FechaHora: 26570272018 12:05:00

Adguisicion Tienpo Vivo: J00000.0 seconds

Adguisicion Tiespo Real: J00001.5 seconds
Archivo Trazador Certificado: CoWGENIEZENWCALFILES Trazador Th-2290 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 0.0136 +/- 000035
Calibracion en Eficienciac <INONE

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 weV

————— INFORME DE AREA DE PEICOS —_——

Energia Net Pk Area  Asbient Feagent
PR Mo lido (wely Pk Area Error % Backgnd Backgmd
(ke
: _____ E:L_-E'.EE 5-423_“ Q2500 3.39_“ 13._66_ o _EI-_D_EF_ o
;z; Th-229 T 4 845 110500 342 5.00 OO0
240 Th-230 4627 T55.00 3.65 2.00 OO0
:E.D Th-232 4012 Q33,00 326 1.00 (R TH]

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad  Actividad MDA MDA
¥uclide  (Bg/Umit 3 Emor % (Bg/Tnit 3 Emor %
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Determinacién de Torio en suelos

Alpha 5Spectrum Analysis Beport

Espectrometria Alfa

0506 2018 20:38:58
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Titulo Muestra:
Descripcion del Espectro:

Snelo Zacatecas

Identificacion de Muestra:L2-Ml2

Tipo de Muestza:
Geometria de Muestra:

Archivo del Espectro:
Archiveo Fondo Anbisnte:
Archivo Blanco Beactivo:

Tamatic de la muestra:
Muestra Fecha Hora:
Adquisicion Fecha Hora:
Adguisicicn Tiempo Vivo:
Adguisicicn Tiespo Real:
Archivo Trazador Certificado:
Cantidad de Trazador:

Eficiencia Efectiva:
Calibracion en Eficiencia:

zuelo
Disco

C-WGENIE2ZEMNCAMFTLES Muestras alfa 2018
CoWEENIEZENCAMWFILES Muestras alfa 2018
“not performed-

1.000
11/°05,°2017 22-00-00
2650272018 12:05:13
J00000.0 seconds
J0000L.5 seconds

CoWEENTEXENCALFILES  Trazador Th-220 - L
0800 mL

00287 +/-  0_0007

“IHEE

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 MeW

————— INFORME DE AREA DE PICOS -——

Energia Met Pk Area  Asbient Eeagent
Fine Muclide eV Pk Area Error % Backsznd Backgmd
(ke
. Th-228 5423 1518.00 253 .l-'-r_.EIIEIl“““EII._E_IIEIl“““_
‘-TE Th-2292 T 4 845 2130.00 244 5.00 0.00
_3’14 Th-230 4 687 1121.00 297 &.00 000
;Zf Th-232 4012 1417.00 287 1.00 0.00

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFOEME ACTIVIDAD NUCLIDO —_——

Actividad  Actividad MDA TInEY

Muclide  (Bg/

7 Error % {Bag 3 Error %
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Determinacién de Torio en suelos

Alpha 5Specizum Analysis Feport

Espectrometria Alfa

050652018 20:36:54
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Titule Muestra:
Dezcripcion del Espectro:

Snelo Zacatecas

Identificacion de Muestra:L2-M13

Tipo de Muesiza:
Geometria de Muestra:

Archivo del Espectro:
Archive Fondo Asbiente:
Archive Blanco Eeactivo:

Tamatic de la muestra:
Muesztra Fecha Hora:
Adquizicion FechaHora:
Adguisicion Tiempo Viwvo:
Adguisicion Tiespo Beal:

Archivo Trazador Certificado:
Cantidad de Trazador:

Eficiencia Efectiva:
Calibracion en Eficiencia:

Tolerancia de Coincidenc

Suelo
Disco

C:WEENIE2ECAMFILES“Muestras alfa 2018
C-WGENIE2EMCAMFTILES \Muestras alfa 2018
“not perforned=

1,000 Unit

2750272018 15:-00:-01
000000 seconds
300001 .6 seconds

CoWCENIE2ENCALFILES  Trazader Th-220 - L
0_B00 mL

0_DOB2 +/-  0_D004

IR

ia Picos: 0,050 ueW

————— INFORME DE AREA DE PICOS —-——

Energia Net Pk Area  Asbient Eeagent
P Muclide (el Pk Area Error % Backsnd Backsnd
(ke
. Th-228 5423 G34.00 4.12 EITEIEF__““EL_E_I'EI'“““_
;:? Th-229 T 4 845 G32.00 442 3.00 0.00
64 Th-230 44627 514.00 4.43 2.00 0.00
a1 Th-232 4012 568.00 4.24 2.00 000

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFOEME ACTIVIDAD NUCLIDO —_——

Actividad
Nuclido (Bg /Thit 7

Actividad MDA MDA
Emor % (Bg/Tmit 3 Error %
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Alpha Specirun Analysis Feport

Espectrometria Alfa

0506/ 2018 20:38:00
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Titule Muesira:
Dezcripcion del Espectro:

Suelo Zacatecas

Tdentificacion de Muestra:L2-M14

Tipo de Mussiza:
Geonetria de Muestra:

Archivo del Espectro:
Archivo Fondo Asbiente:
Archive Blanco Beactivo:

Tamalio de la muestra:
Muestra Fecha Hora:
Adgquizicion Fecha Hora:
Adguisicion Tiespo Viwvo:
Adgquisicion Tiempo Real:
Archivo Trazador Certificado:
Cantidad de Trazador:

Eficiencia Efectiva:
Calibracion en Eficiencia:

Tolerancia de Colncidenc

Snelo
Disco

CWEENIEZENCAMFILES Muestras alfa 2018
C-WEENIEENCAMFILES Muestras alfa 2018
“not perforned-

1000 Undt

18/02,2018 11:18:35
000000 seconds
00001 .8 seconds

CoNGENIE2ENCALFTLESSTrazador Th-229 - L
0_B00 mL

00421 +/- 0Q_0DOE

“IHIES

ia Picos: 0,050 weW

————— INFORME DE AREA DE PTCOS —-—

Energia Het Fk Area  Asbient  Feagent
FWHM
Muclido {Mely Pk Area Error % Backgnd Backgmd
(ke
Th-228 5423 2002.00 1.25 11.00 0.0
40.2
=33 Th-229 T 4. 845 3339.00 1.94 5.00 0.0
53.
Th-230 4587 1250.00 226 400 0.0
3sQ
Th-232 4012 2715.00 1.23 3.00 0.
36.8

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO —_—

Actividad
Nuclido (Bog/Tnit )

Actividad MDA MDA
Error % (Bg/Tmit 3  Ermror %
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Determinacién de Torio en suelos

Alpha Specizum Analysis Feport

Espectrometria Alfa

05/06/2018 20:35:28
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Titulo Muestra:

Snelo Zacatecas

Dezcripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:L2-Ml5

Tipo de Muesira:
Geometria de Muestra:

Archivo del Especiro:
Archive Fondo Asbisnte:
Archive Blanco Beactivo:

Tamafic de 1a musstra:
Muestra Fecha Hora:
Adguizicion Fecha/Hora:
Adguisicion Tiempo Viwo:
Adguisicion Tiespo Real:

Archivo Trazador Certificado:
Cantidad de Trazador:
Eficiencia Efectiva:
Calibracion en Eficiencia:

Tolerancia de Coincidencia Picos:

Snelo
Dizsco

CoWCGENIE2ENCAMEFTLES Muestras alfa 2018
CoWCENIE2ENCAMFTLES Muestras alfa 2018

“not performed-
1000 Unit
02/03/,2018 E8:-46:03

000000 seconds
300001 .4 seconds

CoWCENIE2ESCAL FILESTrazader Th-220 - L

0800 mL
00301 +/- 0_0007
CIOnes

0_050 MeV

————— INFORME DE AREA DE PICOS

Energzia Net Pk Area  Axbient
FWHM Muclido (el Pk Area Error % Backgnd
(ke
: Th-2128 5423 B12.00 3iTo 2000
=07 Th-229 T 4. B45 2450.00 229 1.0
i he Th-230 44627 &74.00 380 4.0
;;: Th-232 4012 282 00 3.64 200

Eeagent
Backgmd

.00
.00
0.00
.00

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

————— TNFORME ACTTVIDAD NUCTIT

Actividad Actividad MDA
Nuclido  (Bg/Unit 3 Emor % (Bg/Tmit )

MDA
Ermror %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Beport 0506 2018 20:42:24
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Titule Musstra: Suelo Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:

Tdentificacion de Muestra:L2-M1&

Tipo de Muesira: Suelo
Geonetria de Muesira: Di=sco
Archive del Espectro: C:oEENIEXEMCAMFTI ES  Muestras alfa 2018%
Archive Fondo Asbisnte: CoWEENIE2ENCAMFILES \Muestras alfa 2018
Archive Blanco Reactivo: “pot performed>
Tanatic de la muesizra: 1.000 Unit
Muestra Fecha Hora:
Adgquisicion Fecha/Hora: 190372018 EB-48:47
Adguisicion Tiempo Viwvo: 000000 saconds
Adomisicion Tiespo BEeal: 300001.3 saconds
Archivo Trazador Certificado: C:WGENIEZESCALFILES Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: O_0569 + - 0_0010
Calibracion en Eficienciac S Ta T

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0050 uaW

————— INFORME DE AREA DE PTICOS ————

Energia Mat Pk Area  Acbient FReagent
FWHM Muclido (Me'y Pk Area Error % Backsnd Backgmd
kel
h T]:L-Z'.I-E 5423 Q32.00 3 .ﬁE} 1 ITEIEII_ T _EF_D_EI-_ T
2':’,5 Th-2240 T 4 B45 4451.00 1.57 5.00 0.0
_3!1? Th-230 4.687 1496.00 243 4 .00 0.0
;j; Th-232 4012 E42.00 348 3.00 0.0

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad  Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Ermor % (Bg/Tnit 3 Error %
( )|
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Specitrum Analysis Report 05062018 20:44:-45
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Titulo Muestra: Suelo Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:L2-M17

Tipo de MuesiTa: zuelo
Geometria de Muestra: Dizsco
Archivo del Espectro: CoWGENIEXENCAMFILES ' Muestras alfa 2018%
Archive Fondo Asbiente: CoWGENIEZEWCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Blanco Reactivo: “not performed:
Tanafc de la muestra: 1000
Muestra Fecha Hora:
Adquisicion FechaHora: 02/03,2018 B:46:31
Adguisicion Tiempo Viwvo: 000000 seconds
Adguisicicn Tiespo Heal: 300001 .4 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:GENIE2ENCALFILES Trazador Th-220 - L
Cantidad de Trazador: O_200 mL
Eficiencia Efectiva: 00055 +/-  0_0003
Calibracion en Eficiencia: < INHRE

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 weW

————— INFORME DE AREA DE PICOS -——

Energia Nat Pk Area  Axbient EHeagent
FWHM Muclido {wel) Pk Area Error % Backgnd Backgmd
kel
_ Th-228 5423 QOE DD 3.30 .I:r_.EllEll“““EIl._E_llEll“““_
30 Th-229 T 4 845 448,00 545 5.00 0.0
_3!3.4 Th-230 44687 425.00 459 G.00 0.0
;:: Th-232 4012 E28.00 349 1.00 0. 00

T = Pico del Trazador uszado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO —

Actividad Actividad MDA MDA
Noclido {Bg/ 3 Ermor % {Bg/ 7 Ermor %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Specizum Analysis Report 05/06/,2018 20:41 00
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Titule Musstra: Suelo Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:L2-M1E

Tipo de Mussiza: Suelo
Geonetria de Muestra: Disco
Archivo del Especiro: CWGENIE2EWCAMFILES Muestras alfa 2018
Archivo Fondo Asbiente: CoWGEENIE2EWCAMFILES Muestras alfa 2018
Archive Blanco Beactivo: “not perforsmed-
Tamafio de la muestra: 1.000 Unit

Muesira Fecha Hora:
Adquizicion Fecha Hora: 05/03,2018 B-55:26
Adguisicion Tiespo Vivo: 300000.0 seconds
Adguisicion Tiespo Feal: 300001.5 seconds

Archivo Trazador Certificadeo: CoWGENIE2EWCALFILES“Trazador Th-229 - L

Cantidad de Trazador: 0_B00 mL
Eficiencia Efectiva: O_00R6 +/-  D_0D04
Calibracion en Eficiencia: “IOe

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0050 ueV

————— INFOEME DE AREA DE PICOS —

Enerzia Nat Fk Area  Asbient FEeagent
P Muclido (e} Pk Area Error % Backsnd Backgnd
(keV)
e Th-228 5423 365.00 5.53 EITEIEI'_ T _EI'_E_I'EI'_ o
37 Th-229 T 4 B45 Go1.00 432 3.00 0.0
_338.4 Th-230 4687 414,00 4.03 200 000
hj; Th-232 4.012 323.00 523 2.00 000

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO —_——

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclide  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Tnit )  Error %

—
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Beport 05062018 20:43:28
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Titulo Musstra: Suelo Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Identificacion de Muestra:L2-M19

Tipo de Muestra: Suelo

Geonetria de Muestra: Dizco

Archivo del Espectro: CoNGENIE2ESCAMFILES Muestras alfa 20018

Archive Fondo Asbiente: CoWGENIE2ESCAMFILES  Muestras alfa 200138
Archive Blanco Feactivo: “not performed-

Tamafio de 1a muestra: 1.000 Unit

Musstra Fecha /Hora:
Adquisicion Fecha/Hora: 05/0372018 E:55:44
Adgumisicion Tiespo Viwvo: F00000.0 seconds

Adguisicion Tiespo Beal: J00001.5 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:WGENIEZEWCALFILES.Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 00400 +/=  Q_000E
Calibracion en Eficiencia: <IOne

Tolerancia de Colncidencia Picos: 0,050 weW

Energia Hat Fk Area  Asbient Feagent
FWHM Muclide (ueV) Pk Area  Error % Backsmd Backgnd
(keW)
. Tn22s 5423 76000 379 1100 00O
% mae T 445 3335.00 1.97 5.00 0.00
:'i Th-230 4687 70000  3.77 4.00 0.00
Lp g TR 4012  627.00  4.04 3.00 0.00

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

Actividad  Actividad MDA MDA
Wuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Tnit 3 Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Report 05062018 20:-53:38
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Titalo Muestra: Suelo de Zacatecas
Dezcripcion del Espectro:
Identificacion de Muestra:L2-M20

Tipo de Muestra: Sualo
Geomatria de MuesTra: Disco
Archive del Espectro: C:WGENIE2EMNCAMFILES \Muestras alfa 20138%
Archive Fondo Asbiente: CoWEENIE2ENCAMFTLES \ Muestras alfa 2018
Archivoe Blanco Reactivo: “not perforned:
Tamatio de la muestra: 1.000 Unit
Muestra Fecha Hora: 117°057°20017 22:00:00
Adquiszicion Fecha/Hora: 06/03,2018 8:50:20
Adguisicion Tienpo Vivo: 000000 seconds
Adguisicion Tiespo Real: 00001 .4 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:WEENIEXENCALFILES Trazador Th-22¢ - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 0.0113 +=/- 0 0004
Calibracion en Eficiencia: S Te

Tolerancia de Colncidencia Picos: 0,050 MeV

Enargia Hat Pk Area  Asbient Heapgent
PR Muclido (el Pk Area Error % Backsnd Backgmid
(ke
. Th-228 5423 508.00 :1__5_3_""13._66__""Er__c_rEn"m -
;9.5 Th-229 T 4. 845 Q40 00 3.77 5.00 0.0
51 = Th-230 4687 380.00 5.08 2.00 000
- Th-232 4012 S02.00 4.51 1.0 0.0

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

Actividad  Actividad MDA MDA
Yuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Tnit )  Emror %
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Determinacién de Torio en suelos

Alpha Specitzum Analysis Feport

Espectrometria Alfa

05/°06/2018 20:-56:21
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Titulo Muestra:

Descripcion del Espectro:

Suelo Zacatecas

Tdentificacion de Muestra:L2-M21

Tipo de Muesira:
Geometria de Mussira:

Archivo del Espectro:
Archivoe Fondo Asbiente:
Archivo Blanco BEeactivo:

Tamafic de la muestra:
suesstra Fecha Hora:
Adquisicion Fecha/Hora:
Adguisicion Tiewmpo Viwo:
Adguisicion Tiespo Heal:

Archivo Trazador Certificado:

Cantidad de Trazador:
Eficiencia Efectiva:
Calibracion en Eficiencia:

Tolerancia de Coincidencia Picos:

znalo
Dizco

CoWEENIEZENCAMFILES \Muestras alfa 2018
CWENIEXENCAMFILES Muestras alfa 2018
“not perforneds-

1. 000
1170572017 22-00-00
0650372018 8-50:-18
000000 seconds
00001 .6 seconds

CNWGENIE2ENCALFILES Trazador Th-228 - L

O_BOO mL
0_0367 +/- 0Q_DD0E
IS

0_050 eV

INFOEME DE AREA DE PICOS

Energzia Net Pk Area  Asbient Feagent
FWHM
Muclido {Mely Pk Area Error % Backgnd Backgmd
(ke
Th-228 5423 260000 2.02 000 Q.00
35.9
- Th-229 T 4. 845 2B69.00 208 5.00 Q.00
58.2
Th-230 4527 2028600 2.20 .00 Q.00
442
Th-232 4012 225800 212 1.0 000
47.1
T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva
————— IMFORME ACTINVIDAD NUCLIDHY -——
Actividad Actividad MDA MDA
MNoclido {Bag# 3 Error % (Bq/ 7  Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Beport 057062018 20:47:40
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Titule Muwesira: Suelo Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Identificacion de Muestra:L2-M22

Tipo de Muestra: Suelo

eonetria de Muesira: Disco

Archivo del Espectro: CoWEENIE2ENCAMFILES \Muestras alfa 2018%

Archive Fondo Asbisnte: C:GENTEXEMCAMFILES  Muestras alfa 2018%
Archive Blanco Beactivo: “not performed-

Tamafic de la musstra: 1000 Unit

smesira Fecha Hora:
Adquisicion Fecha Hora: 09/03,2018 B:50:02
Adgquisicion Tiempo Viwvo: 000000 seconds

Adquisicion Tiespo Real: 000010 seconds
Archivo Trazador Certificado: CoWGENIE2ENCALFILES Trazador Th-220 - L
Cantidad de Trazador: O 200 mL
Eficiencia Efectiva: 00133 +/- 00004
Calibracion en Eficiencia: 1T

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 weV

————— INFOEME DE AREA DE PICOS —-——

Energia Net Pk Area  Asbient Eeagent
FWHM Muclido (welWy Pk Area Error % Backsnd Backgnd
(ke
:_ Th-228 5423 35900 G.1e El._EHEI-_ o _EF_E_FEF_ o
hi'z Th-229 T 4. EB45 953,00 3.50 3.00 (R
3:.3 Th-230 4. 687 3846.00 4. Qo 2.00 0O
2;; Th-232 4012 320000 5.68 2.00 0O

T = Pico del Trazador uszado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad  Actividad MDA MDA
Wuclide  (Bg/Umit ) Emor % (Bg/Unit ) Eror %
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Determinacién de Torio en suelos

Alpha Specizum Analysis Report

Espectrometria Alfa

05/°06-2018 20:51:11
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Titulo Muestra:

Suelo Zacatecas

Dezcripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:L2-M23

Tipo de Muesira:
Geometria de Mussira:

Archivo del Espectro:
Archivo Fondo Asbisnte:
Archive Blanco Reactivo:

Tamafic de la muestra:
Muesira Fecha Hora:
Adquizsicion Fecha/Hora:
Adguisicion Tiempo Viwo:
Adguisicion Tiespo Eeal:

Archivo Trazador Certificado:
Cantidad de Trazador:
Eficiencia Efectiva:

Calibracion en Eficiencia:

Suslo
Disco

C:WEENIEZEMCAMFILES Muestras alfa 2018
CoWGENIE2EMCAMFILES Muestras alfa 2018
“not perforsed=

1000 Unit

09 0372018 E-50-05
000000 seconds
000009 seconds

CoWCENIEXMCALFILES  Trazader Th-220 - L
0_B00 mL

00309 +/—  0_0007

CIHIES

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0_050 weW

----- INFORME DE AREA DE PICOS —_——

Energia Hat Fk Area  Asbient Eeagent
A Muclido (Mel) Pk Area Error % Backgnd Backgmd
(kel)
. Th-228 5423 1312.00 293 1 ITEFEI'_ T _Ell_t_llEll_ o
28 Th-229 T 4. 845 2433.00 227 5.00 000
Tj Th-230 4.687 Q47.00 3.24 4 0D 0.0
3'3; Th-232 4.012 1197.00 293 3.00 0.0

T = Fico del Trazador uszado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad  Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Umit ) Emor % (Bg/Tmit 3 Eror %
( )|
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha 5Specizum Analysis Beport 05,06/2018 20-54:-19
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Titulo Muestra: Snelo de Zacatecas
Dezcripcicn del Espectro:
Tdentificacion de Musstra:L2-M24

Tipo de Muesira: Snelo
Geometria de Muestra: Disco
Archivo del Espectro: CoWGENIE2ENCAMFILES \Muestras alfa 2018
Archive Fondo Asbisnte: CoWGENIEZENCAMFILES  Muestras alfa 2018%
Archivo Blanco Beactivo: “pot performed-
Tanafo de la muestra: 1000 Unit
Muestra Fechas Hora: 11°05,°2017 22-00-00

Adquisicion Fecha Hora: 26/05/,°2018  T-25:16
Adguisicion Tiempo Vivo: 000000 seconds

Adguisicion Tiempo Heal: 000013 seconds
Archivo Trazador Certificadeo: C:WCENIE2ENCALFILES“Trazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: 0_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 00240 +/-  0_0D00E
Calibracion en Eficiencia: “INOTRE

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 MeV

————— INFOBME DE AREA DE PTCOS -——

Energia Net Pk Area  Anbient EFeagent

FWHM
Mclido {MalT) Pk Area Error % Backgnd Backpmd

(ke
Th-228 5423 155.00 o83 13.00 OO0

244
323 Th-228 T 4. 845 1970.00 258 5.00 OO0
- Th-230 4. 687 187.00 G5.85 200 OO0

245
Th-232 4012 To.00 11.562 1.0 OO0

240

T = Pico del Trazader usado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Tmit )  Error %
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Determinacién de Torio en suelos

Alpha Spectzum Analysis Beport

Espectrometria Alfa

050672018 20:-54:58
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Titule Muesira:
Descripcicn del Espectro:

Suelo de Zacatecas

Tdentificacion de Musstra:L2-M25

Tipo de Muesiza:
reometria de Musstra:

Archive del Especiro:
Archive Fondo Asbiente:
Archivo Blanco Beactivo:

Tanafic de la musstra:
smesitra Fecha Hoxa:
Adquisicion Fecha Hora:
Adquisicion Tiespo Viwvo:
Adgmisicion Tienpo Eeal:

Archivo Trazador Certificado:
Cantidad de Trazador:
Eficiencia Efectiva:

Calibracion en Eficiencia:

Suelo
Dizco

CowEENIEXEMCAMFILES\Muestras alfa 20138
C-owEENIE2EMCAMFILES \Muestras alfa 20138
“not perforned-

1.000 Unit
115052017 22-00-00
1270372018 EB-50:47
000000 seconds
J0000L .3 seconds

CoWEENIEIENCALFILES Trazador Th-228 - L
O_B00 mL

00284 +/- 0_D0O7

CIROmes

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0050 eV

————— INFOEME DE AREA DE PICOS -——

Energia Ket Pk Area  Asbient Eeagent
P Thaclido (Mely Pk Area Error % Backgnd Backgnd
(k=)
) Th-2128 5423 TE46.00 377 13.-66“““6.-0_6“““-
3_‘0.3 Th-228 T 4.B45 2103.00 245 500 0.0
jq.g Th-230 4.687 820,00 327 200 000
;Tz Th-2132 4.012 TO3.00 3.B0 1.0 0.0

T = Pico del Trazador uszado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad
Wuclide  (Bg/Unit )

Actividad MDA MDA
Error % (Bg/Tnit 3 Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Beport 057062018 20:57:15%
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sk ANALIGSIS DE ESPECTROS ALFA

LE L L

Fada UNIVEESIDAD DE VALLADOITD

L L L L E LR R R R R R R R R PR R R R PR R L R R L L e L L LR R R YL

Titulo Muestra: Suelo Zacatecas
Dezcripcion del Especiro:
Identificacion de Muestra:L2-W2§

Tipe de Muesixa: zuelo
Geometria de Muestra: Disco
Archive del Espectro: CoWGENIEXENCAMFILES \Muestras alfa 2018
Archive Fondo Asbiente: ConWEENIE2ENCAMFILES Wuestras alfa 2018
Archivo Blapco Reactivo: “not performed-
Tamafio de la muestra: 1000
Muestra Fecha Hora: 117052007 22:-00:00
Adguizicion Fecha Hora: 12/03,2018 B-50:55
Adquisicion Tiespo Vive: 000000 seconds
Adquisicion Tiespo BEeal: J00001.2 seconds
Archivo Trazador Certificadeo: C:owWGENIE2EWCALFILESTrazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: 0_800 mL
Eficiencia Efectiva: O_0084 +7-  0_0004
Calibracion en Eficiencia: Omes

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 MeV

————— INFORME DE AREA DE PICOS —-——

Energia Ket Pk Arsa  Asbient Feagent
o Thaclido (Mely Pk Area Error % Backgnd Backgmd
(k=)
) Th-2128 5423 227.00 7.34 l.:r_.EllEll“““EL_E_lEll“““_
1 Th-229 T 4. 845 G400 4.38 5.00 0.0
3?.3 Th-230 4.687 242.00 G.50 .00 000
_3:; Th-232 4.012 200,00 7.16 1.0 .00

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad Actividad MDA MDA
Muclido {Bg 3 Ermor % (Bg/ T Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha 5Spectrum Analysis Beport 057062018 20:-45:37
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Bt ANALIGSIS DE ESPECTROS ALFA
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Titulo suestra: Suelo Zacatecas
Dezcripcion del Especiro:
Identificacion de Musstra:L2-M27

Tipo de Muesiza: Suslo
Geonetria de Mestra: Di=sco
Archivo del Espectro: CoWGENIEZENCAMFILES “Muestras alfa 2018%
Archivo Fondo Anbiente: C-WGENIE2ESCAMFILES Muestras alfa 2018
Archivo Blanco Reactivo: “not performed=
Tamatio de 1a muestra: 1000 Unit
Muestra Fecha/ Hora:
Adquiszicion Fecha Hora: 1270532018 15:-46:29
Adgmisicion Tiespo Viwvo: F00000_0 seconds
Adgquisicion Tiespo HReal: F00001.2 seconds
Archivo Trazador Certificade: C-wWGENIE2ENCALFILESsTrazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: O_00sL /- Q0003
Calibracion en Eficiencia: MM

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0,050 MeV

Energzia Net Tk Area  Axbient  Feagent
FWHM Muclido (Mely Pk Area Error % Backgnd Backgmd
(ke
~ Tm2s 5423 40500  5.64 2000 000
i:ﬂ‘ Th-224 T 4 845 407,00 559 1.00 0D
:?.3 Th-230 4687 264.00 5.28 .00 0.0
;:z Th-232 4012 363.00 5.32 2.00 0.

Actividad Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bq/Unit ) Emor % (Bg/Tnit 3 Ermor %
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Determinacién de Torio en suelos

Alpha Spectrum Analysis Feport

Espectrometria Alfa

057062018 20:48:53
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ke ANALISIS DE ESPECTROS ALFA
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Titunleo Muesira:
Dezcripcion del Espectro:

Sunelo Zacatecas

Identificacion de Muestra:L2-M2E

Tipo de Muestra:
feometria de Muestra:

Archivo del Espectro:
Archivo Fondo Asbiente:
Archive Blanco Eeactivo:

Tamafio de la muestra:
Muestra Fecha Hoxa:
Adquizicion Fecha Hora:
Adguisicion Tiespo Viwvo:
Adguisicion Tiempo Beal:

Archive Trazador Certificado:
Cantidad de Trazador:
Eficiencia Efectiva:

Calibracion en Eficiencia:

Znelo
Disco

CWGENIE2EMNCAMFILES Muestras alfa 20138
CWGENIEZENCAMFILES \uuestras alfa 2018
“not perforned-

1,000 Unit

137032018 B-4B:16
000000 seconds
300001.3 seconds

CMGENIE2ENCALFILES Trazador Th-229 - L
0_800 mL

00203 +/- QD004
CIHEET

Tolerancia de Colncidencia Picos: 0,050 weV

----- INFORME DE AREA DE PICOS ———

Ensrgia Net Pk Area  Asbient Feagent
FWHM
Muclide {(MeWy Pk Area Error % Backgsnd Backgznd
(keV)
Th-228 5423 1736040 256 21 00 Q.00
349
iz8 Th-220 T 4 245 1577.040 220 3.00 Q.00
" Th-230 4 587 1837.040 232 2 00 Q.00
37.9
Th-232 4012 151E.00 280 200 Q.00
40.9

T = Pico del Trazader usado para Eficiencia Efectiva

----- INFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad
Nuclido {Bg /Unit )}

Actividad MDA MDA
Emor % (Bg/Tnit 3 Error %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha Spectrum Analysis Beport 05/ 06-2018 20:52:23
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Titulo MuesirTa: Suelo Zacatecas
Descripcion del Espectro:
Tdentificacion de Muestra:LI-M29

Tipo de Muestra: Suelo
Geometria de Muesira: Disco
Archive del Especiro: C:WEENIEXEMNCAMFIL ES Muestras alfa 2018%
Archive Fondo Asbiente: CoWGEENIE2ESCAMFILESMuestras alfa 20138
Archive Blanco Reactivo: “not perfornaed:-
Tamatio de la muestra: 1.000 Unit
Muestra Fecha/Hora:
Adquisicion Fecha Hoxa: 1370372018 B:48:28
Adguisicion Tiempo Viwo: F00000.0 seconds
Adgmisicion Tiespo Real: F00001.3 seconds
Archivo Trazador Certificado: C:onWGENIE2ENCALFILESwTrazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: 00050 +/-  Q.0003
Calibracion en Eficiencia: “Oone

Tolerancia de Coincidencia Picos: 0.050 weW

————— INFORME DE AREA DE PICOS -———

Energia Mat Pk Area  Asbient  HReagent
FWHM
Muclido (el Pk Area Exrror % Backszmd Backgnd
(ke
Th-228 5423 150,00 13.73 11.00 Q.00
253
I Th-220 T 4. 845 393.00 570 5.00 Q.00
52,
Th-230 4 587 22200 &0 400 OO0
3.7
Th-232 4012 101 00 11.22 3.00 OO0
405

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

----- TNFORME ACTIVIDAD NUCLIDO ——

Actividad  Actividad MDA MDA
Wuclido  (Bg/Unit ) Emor % (Bg/Tnit 3  Emor %
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Determinacion de Torio en suelos Espectrometria Alfa

Alpha 5pecizum Analysis Feport 057062018 20:49:57
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ek ANALIGSIS DE ESPECTROL ALFA

LL L L

rdaw UNIVERSIDAD DE VALLADOLID
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Titulo Muestra: Suelo facatecas
Dezcripcion del Espectro:
Identificacion de Musstra:LI-M30

Tipo de Muestra: Suelo Zacatecas
(eometria de Muestira: Disco
Archivo del Especiro: CoWEENIE2ENCAMFILES Muestras alfa 2018
Archivo Fondo Asbiente: CoWCENIEZEMCAMFILES Muestras alfa 20138%
Archivoe Blanco Beactivo: “not perforned:
Tamafic de la muestira: 1000 Undt
Muestra Fecha Hora:
Adquiszicion Fecha Hora: 02042018 11:32:57
Adguisicion Tiempo Vivo: 000000 seconds
Adguisicion Tienmpo Real: J300000.7 seconds
Archivo Trazador Certificado: C-oNWGENIE2EMCALFILESTrazador Th-229 - L
Cantidad de Trazador: O_B00 mL
Eficiencia Efectiva: O_0073 +/-  0_0003
Calibracion en Eficienciac <THOLE

Tolerancia de (Coincidencia Picos: 0,050 MeV

Enerzia Net Fk Area  Asbient Feagent
FWHM Muclido {Mely Pk Area Error % Backsnd Backgnd
kel
. Th-228 ____;.4-23 453,00 ___;_.Dﬁ 21._66"""6._66"""_
72 Th-224 T 4 B45 500,00 4.67 3.00 0.0
_3!?- ! Th-230 4.46287 32200 5.50 200 0.0
;:: Th-232 4.012 443,00 4.77 2.00 0.0

T = Pico del Trazador usado para Eficiencia Efectiva

Actividad  Actividad MDA MDA
Nuclido  (Bg/Unit ) Ermor % (Bq/Tnit 3  Error %
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Determinacién de Torio en suelos

SIN STDint
232 Th [1]

Sample Name Conc. CRoSnIg. CPS
blanco 0,00 260,48 36,67
bl 0,00 N/A 28,61
1.1ppb 1,04 9,86 4631,74
2.8ppb 2,76 1,75 12241,70
5.5pb 5,63 2,48 24913,64
11.7ppb 12,29 2,02 54420,52
27.4ppb 28,14 1,60 124510,74
55.5ppb 57,09 1,63 252585,17
106ppb 107,77 1,63 476815,40
270 ppb 269,66 2,01 1193005,85
526 ppb 535,81 2,29 2370426,55
1055 ppb 1049,92 1,89 4644805,17
bl 0,38 30,90 1699,38
qc 27.4 28,53 1,40 126225,40
L1-M5 16,40 1,90 72589,34
L1-M6 14,46 2,14 63978,53
L1-M9 15,15 1,14 67067,88
L1-M10 10,12 5,99 44784,11
L1-M21 13,61 1,19 60238,00
L1-M22 29,43 1,61 130240,62
L2-M30 16,70 1,28 73910,80
L2-M29 17,63 0,88 78001,71
L2-M28 33,13 1,84 146607,18
L2-m27 16,41 3,21 72623,53

Con 209 Bi de STDint

232 Th [1] 209 Bi(ISTD) [1]
Sample Name | Conc. [ ug/l ] CROSn[(; Ratio CPS CPS RSD
blanco 0,00 348,49 0,00 152300,20 3,65
bl 0,00 N/A 0,00 142447,49 1,42
1.1ppb 1,06 5,39 0,03 137017,73 6,55
2.8ppb 2,72 1,72 0,09 141890,10 1,71
5.5pb 5,46 1,72 0,17 143895,83 1,65
11.7ppb 11,62 1,70 0,37 147874,38 2,69
27.4ppb 27,11 4,17 0,86 145144,74 2,90
55.5ppb 56,87 1,12 1,80 140212,75 1,66
106ppb 108,93 2,32 3,45 138257,67 2,82
270 ppb 272,45 2,00 8,63 138253,11 1,60
526 ppb 547,27 2,55 17,33 136765,97 1,51
1055 ppb 1043,42 2,33 33,05 140570,85 1,89
bl 0,36 31,21 0,01 147779,96 3,90
gc 27.4 27,08 0,95 0,86 147107,43 1,33
L1-M5 17,46 2,06 0,55 131223,39 1,94
L1-M6 15,36 2,17 0,49 131417,37 1,25
L1-M9 16,15 3,05 0,51 131163,81 3,44
L1-M10 10,55 5,26 0,33 133963,18 2,89
L1-M21 15,69 1,88 0,50 121188,66 2,23
L1-M22 33,69 1,93 1,07 122034,14 1,85
L2-M30 17,29 2,93 0,55 135003,83 2,65
L2-M29 1,29 2,08 0,04 1907555,45 2,13
L2-M28 17,07 2,36 0,54 271060,08 1,81
L2-M27 17,42 2,86 0,55 131704,81 5,41
{ 193 }
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Determinacién de Torio en suelos

L2-M26 38,80 1,58 171683,30
L2-M25 44,42 1,89 196520,95
bl 0,02 24,04 126,67
aire 0,03 132,46 143,90
L1-M5r 15,72 2,21 69589,91
CRM IAEA TZ 518,17 2,40 2292371,50
L2-M24 4,27 1,35 18929,30
L2-M23 41,26 1,57 182566,15
L2-M22 7,78 1,95 34464,99
L2-M21 55,17 1,21 244119,40
L2-M20 16,35 1,32 72372,64
L2-M19 13,79 1,50 61015,74
L2-M18 31,02 1,91 137279,87
L2-M17 10,28 1,67 45501,20
L2-M16 0,76 106,13 3370,47
L2-M15 24,84 2,14 109926,90
L2-M14 101,13 2,04 447427,46
L2-M13 15,32 1,46 67799,83
bl 0,05 32,64 248,63
qc 27.4 25,84 1,88 114362,04
L2-M24r 4,01 3,45 17789,16
L1-M5rr 15,16 1,18 67117,03
CRM IAEA 165,06 1,15 730224,83
L2-M12 26,29 1,56 116336,62
L2-M11 19,77 1,56 87475,71
L2-M10 23,01 1,99 101818,07
L2-M9 13,69 1,87 60606,34
L2-M8 17,34 1,44 76750,64
L2-M7 16,30 1,78 72148,99
L2-M6 12,36 1,86 54707,08
L2-M5 27,41 1,67 121286,05

L2-M26 45,93 2,10 1,45 118025,79 1,95
L2-M25 47,38 1,66 1,50 130940,06 1,63
bl 0,02 24,61 0,00 144891,33 1,38
aire 0,02 95,94 0,00 239360,13 91,31
L1-M5r 17,82 2,47 0,56 123265,86 1,88
CRMIAEATZ 526,65 2,71 16,68 137452,47 2,07
L2-M24 4,83 1,72 0,15 123508,73 1,27
L2-M23 44,00 1,76 1,39 130996,50 2,06
L2-M22 9,12 191 0,29 119227,82 1,47
L2-M21 57,63 3,01 1,83 133798,51 2,73
L2-M20 16,59 1,53 0,53 137652,16 1,45
L2-M19 15,77 1,90 0,50 122140,97 0,96
L2-M18 33,90 2,20 1,07 127862,79 2,06
L2-M17 11,29 1,80 0,36 127220,73 1,63
L2-M16 0,85 100,32 0,03 121683,74 2,46
L2-M15 27,01 1,53 0,86 128486,04 2,02
L2-M14 123,11 2,16 3,90 114741,21 1,18
L2-M13 17,16 1,48 0,54 124673,49 1,43
bl 0,05 30,95 0,00 138292,61 1,39
qc 27.4 27,06 4,93 0,86 133693,69 511
L2-M24r 4,79 2,35 0,15 117070,50 2,21
L1-M5rr 17,37 1,95 0,55 121989,52 151
CRM IAEA 163,11 2,11 5,17 141392,24 2,32
L2-M12 29,14 1,60 0,92 126027,78 1,84
L2-M11 22,24 1,88 0,70 124143,85 1,78
L2-M10 19,61 1,91 0,62 163859,94 1,88
L2-M9 14,30 1,75 0,45 133778,44 2,87
L2-M8 18,98 1,49 0,60 127604,64 1,44
L2-M7 19,33 6,38 0,61 118274,03 6,80
L2-M6 13,58 1,97 0,43 127159,28 1,39
L2-M5 SL S 1,73 0,99 122191,08 1,46
{ 194 }




Determinacién de Torio en suelos

L2-M4 43,83 2,31 193934,00
L2-M3 5,85 1,50 25893,09
L2-M2 48,25 1,39 21347475
L2-M1 18,14 1,52 80266,75
CRM CHino 37,19 1,73 164534,74
bl 0,01 53,00 83,89
qc27.4 26,44 1,81 117001,74
L2M12r 25,18 1,61 111406,81
L1-M5rrr 15,13 2,02 66979,72
L2-M24rr 4,08 1,45 18070,70
L2M24 sin dilu 8,00 2,50 35439,80
L2M25 sin dilu 84,25 1,90 372732,67
L2M4 sin dilu 93,21 1,45 412367,46
L2M3 sin dilu 14,36 1,40 63566,47
L2M12 sin dilu 50,24 2,32 222302,86
L2M17+20ppb 30,70 6,97 135843,18
L1IM10+20ppb 27,67 2,19 122438,22
QC 11.7 ppb 11,21 1,91 49601,71
QC 1ppB 1,00 3,98 4471,66
BI 0,02 31,90 96,39
BI 0,02| 2203 130,01
BI 0,50 | 315,09 2228,96

——

L2-M4 51,33 3,23 1,63 119329,72 2,75
L2-M3 6,90 1,59 0,22 118392,67 1,47
L2-M2 53,38 1,30 1,69 126262,24 1,56
L2-M1 18,84 1,30 0,60 134461,64 1,36
CRM CHino 40,30 1,26 1,28 128864,86 1,19
bl 0,01 51,11 0,00 132750,53 2,28
gc27.4 27,39 1,82 0,87 134829,94 1,19
L2m12r 29,32 191 0,93 119932,12 1,25
L1-M5rrr 17,26 3,44 0,55 122561,55 3,22
L2-M24rr 5,03 1,63 0,16 113351,81 2,23
L2M24 sin 10,22 2,56 0,32 109448,74 2,13
dilu

L2M25 sin 90,49 3,36 2,87 130193,97 4,47
dilu

L2M4 sin dilu 107,59 1,83 3,41 121024,87 1,77
L2M3 sin dilu 16,85 2,50 0,53 119118,92 1,93
L2M12 sin 57,64 2,56 1,83 121776,34 1,76
dilu

L2M17+20ppb 33,90 1,33 1,07 126506,67 6,86
L1M10+20ppb 31,87 3113 1,01 121336,63 2,28
QC 11.7 ppb 11,94 3,12 0,38 131134,41 2,61
QC 1ppB 1,10 2,65 0,03 127945,34 2,59
Bl 0,02 30,97 0,00 130276,48 2,22
Bl 0,03 21,23 0,00 127152,43 1,60
Bl 0,50 | 311,23 0,02 126850,51 4,55
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Determinacién de Torio en suelos ICP-MS
Incertidu
Muestra | R (Th) R (Bi Ratio Ratio- Cail Cail U (Cai) | Msueto | Csuelo u bal u matraz | u(Csuelo) mbre
109) Th/Bi Blanco | (mg/L) | (ng/L) | (mg/L) (@) (mg/kg) (mg/L) (mg/L) (mg/L) Relativa
en %
CRM | 164534, | 128864, 40,312 | 3,17226E- | 0,518 0,1228739
oo 15 oo | 12768 | 12766 | 0,040 | Oy o >0 | 19,4485 | 00500 | 00122 0,0239 o
CRM | 730224, | 141392, 163,07 | 3,12584E- | 0,503 0,0964140
T o on | 51645 | 51643 | 0,163 | g o > | 81,0208 | 00500 | 0,0122 0,0781 o
CRM | 229237 | 137452, 526,63 | 3,30021E- | 0,517 0,0945818
etz | Faes | 166776 | 166773 | 0,827 | 5 o >+ | 2543142 | 0,0500 | 0,0122 0,2405 "
Li-M5 | 72589 1313%23’ 05532 | 05529 | 0017 | 1302 3’1?)27'5' 0’5801 8,6999 | 0,0500 | 0,0122 0,0179 | 0,2055064
Li-me | 639785 1313‘;17’ 0,4868 | 0,4866 | 0,015 15’567 3’18(?511'5' 0541 7,0023 | 00500 | 00122 00162 | 227347
Limg | 670878131051 05113 | 05111 | 0,016 [ O [SAOTSIE 0903 50105 | 00500 | 00122 00175 | #5920
Li-m10 | 447841 13319863’ 03343 | 03341 | 0,011 10'5’50 3’1901;2'5' 0’5508 51873 | 0,0500 | 0,0122 00164 | 3153505
Li-ma1 | 6023801122488, | 4971 | 04068 | 0,016 | 12090 SHETEIE OB | 79537 | 00500 | 0,0122 00174 | %2202
Lim22 | 139240, 1221334’ 1,0672 | 1,0670 | 0,034 33'595 3'17§§6E' 0’%01 16,7874 | 0,0500 | 0,0122 0,0224 0’135;1766
L2-m1 | 892207 13‘éj61’ 0,5969 | 0,5967 | 0,019 18';344 3'185’58'5' 0’%02 9,3699 | 0,0500 | 0,0122 0,0181 0’195:5703
Lo-mp | 213474, 126262, | 4 5007 | 1 6905 | 0,053 |°3:383 |316481E-1 0505 | 503050 | 00500 | 0,0122 0,0204 | 01115294
75 24 7 05 8 97
Lo-mz | 28980 183921 92187 | 02185 | 0,007 |6.9006 [>1275| @200 | 34462 | 00500 | 00122 00163 | 4729099
Lo-mg | 199934 | 119329, 1y 6r55 | 16250 | 0,051 |O1S14 [3ABS9SE1 05031 55 41940 | 00500 | 00122 0,0288 | 01128485
00 72 3 05 2 66
Lo-ms | 121286, [ 122191, 9906 | 09924 | 0,031 | 31338 |32/ 772E-1 0500 | 15 can1 | 00500 | 0,0122 0,0217 | 01386151
05 08 2 05 8 52
Lo-Me | 547070 1271994 6 4305 | 04300 | 0014 | 13279 |34893E1 05061 5500, | 00500 | 0,0122 00170 | 02531416
8 28 9 05 4 78
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Determinacion de Torio en suelos ICP-MS
La-m7 | 724089 | 118214 1 06100 | 0,6008 | 0,019 |P9E°7| SAOSE | OSH 1 94067 | 00500 | 00122 | 00179 | %1902
La-mg | 76706 12700% | 06015 | 06012 | 0019 |10 [SAESOSE 000 | g 4505 | 00500 | 00122 00183 | 192500
La-mo | 606983 | 1357781 04530 | 04528 | 0014 14'300 3'18§§4E' 0’5707 7,0417 | 0,0500 | 0,0122 0,0171 0’2453%709
L2-mio | 101818, 1638991 5514 | 06211 | 0020 [19:81°]318526E-1 05051 g 7013 | 0500 | 00122 00182 | 01878627

07 94 9 05 5 09
Loy | 874757 P23 07046 | 07044 | 0022 |2224° | BABSSSE 0812 | 408491 | 00500 | 00122 | 00186 |4
Lo-miz | 116336 ) 120027 | 9231 | 00220 | 0029 27943 | SATHE | 0902 | 444908 | 00500 | 00122 | 00200 | %I
La-m13 | 8779981129073 | 05438 | 05436 | 0017 |01 BRSO 85783 | 00500 | 0,0122 00179 | %2053158
447427, [ 114741, 123,13 | 3,1351E- | 0,504 0,0978479

L2-M14 | 474 it | 38994 | 38992 | 0,123 [ oo >** | 60,9917 | 00500 [ 00122 | 0,0597 i
Lo-m15 | 109926, | 128480, | 556 | 08553 | 0,027 |27010 [318045E-1 0.503 | 45 4059 | 00500 | 00122 | 00202 |O1°0%701

90 04 9 05 6 26
L2-M16 | 337047 | 21083 | 00277 | 00275 | 0001 08601 |HFEIE| 09| 04347 | 00500 | 00122 | 00160 | 3O
Lo-ma7 | 495002 | 1272201 03577 | 03574 | o011 |1h298| SAAIE1 0500 | 55650 | 00500 | 00122 | 00166 | %005
Lo-mg | 137279 | 127992 | 1 0736 | 10734 | 0034 |37 |SAOMEN 090 467911 | 00500 | 00122 | 00223 | OO
Lom1g | 8104571 122140, 1 6 4906 | 04903 | 0016 [19769|318TBAE| 000 ;0530 | 00500 | 00122 | 00176 | 02231607
Lo-M20 | 728726 | 1376052 | 05258 | 05255 | 0,017 | 10970 |3 0514 50509 | 00500 | 0,0122 00172 | 0213987
Lo-M21 | 244119, | 133798, 1 4 0545 | 1,8243 | 0,058 [°7:008|3:16252E-1 0.510 1 555175 | 00500 | 0,0122 00308 | 01092282

40 51 9 05 4 79
Lo-mpz | 3440491 192271 09801 | 02888 | 0,000 |91225 | H19ZHE 0908 | 4 455 | 00500 | 00122 | 00163 | %3230
Lo-Mpg | 182566, | 130996, | 4 3937 | 13934 | 0,044 |44003 [ SL7OE-1 0.502 | 5 o279 | 00500 | 0,0122 0,0260 |01188245

15 50 4 05 6 42
Lo-M2a | 1892931123508 | 01533 | 0,1530 | 0,005 |48341 | OO | 24079 | 00500 | 0,0122 00161 | 077421
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Determinacién de Torio en suelos ICP-MS
L2-m2s | 199520 | 1399401 4 5008 | 15006 | 0,047 |98 |SARISE 0509 | 535658 | 00500 | 00122 00269 | 1157097
Lo-M26 | 171083 | 118025 | g 4546 | 14544 | 0,046 | 0570|3089 OS5 5950 | 00500 | 0,0122 00252 |3
Lomz7 | 726235 | 1304 | 5514 | o512 | 0,017 |H100|3ABOTAE 03031 g 6360 | 0os00 | 00122 | 00178 | %01
Lonizs | 146607, [ 271060, | o caoo | 0 sa06 | o017 |17:073 |3186%6E-[0504 [ oo | o oeo0 | 00122 00177 | 02082088

18 08 7 05 1 96
Lom2g | 7800LT| 190755 1 00400 | 0,0407 | 0001 [1.2856 |31 OS0C g 63a3 | 00500 | 00122 | 00158 |87
L2-m30 | 73910 (1350034 6 575 | 05472 | 0017 | 171282 [318682E ] 5501 | 86239 | 00500 | 00122 0,0179 |0:2072058
80 83 3 05 3
( ]
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Determinacién de Torio en suelos

Tubo

P R R R R PR RPRRPRPRPRRPRPRRRR R

R R R R R R R R R R R RRRRROOOOOOOOO

O 0O N O Ul b WNNEFEP OO NOOUVLE WN R

[ T S = Gy S G Y
O U h WN KL O

117
118
119
: 20
121
122
123
124
125
126
127
128
129
:30
131
132
133
:34
:35

Nombres
muestras

Blanco
0.05Th
0.1Th
0.25Th
0.5Th
1Th
2.5Th
5Th
10Th
Bvi

Qc 2.58
L1-M5
L1-M6
L1-M9
L1-M10
L1-M21
L1-M22
L2-M30
L2-M29
L2-M28
L2-M27
L2-M26
L2-M25
2Bl

2QC0.27
CRM IAEA
TZ

L2-M24
L2-M23
L2-M22
L2-M21
L2-M20
L2-M19
L2-M18
L2-M17
L2-M16
L2-M15
L2-M14
L2-M13
28I

2QC 0.106
CRM IAEA
L2-M12
L2-M11
L2-M10

Th 283.730 Th 401.913 Th 288.505

6,744
28,74
50,77
110,2
201,5
406,3
997,2
2003
3708
9,909
997,6
58,76
86,84
73,89
87,06
38,51
48,56
91,41
103,2

143
81,76
73,66
76,83

8.238 uv

115,4

255,7
151,7
93,14
152,1
98,29
53,11
151,8
65,2
106,1
43,3
113
113,6
112,3
9.302 uv

51,81
134,8
112,8
90,09
88,3

203

7,984
25,76
40,41
91,83
167,2
336,2
826,8

1655
3067
8,547
822,3
15,46
16,67
16,56
15,08

49,8
53,53

23,4
64,14
33,27
16,79
47,29
56,43
8,463
93,99

180,4
35,28
37,01
23,43
41,94
20,21
28,21
21,59
15,13
57,79
31,36
78,75
19,82
8.183 uv

39,95
73,36

30,4
23,56
21,87

6,388
12,79
16,34
35,39
62,67
120,3
286,9
574,2
1061
7,455
287,4
5.240 uv
4.078 uv
3.306 uv
4,487 uv
7.125 uv
7,308
7,013
10,18
8,048
5.349 uv
8,387
10,44
8,848
37,51

58,69
8.038 uv
5.164 uv
3.601 uv
7,56
5.874 uv
3.397 uv
5.827 uv
5.248 uv
5.401 uv
4.160 uv
12,58
4.543 uv
7.307 uv
19
19,8
5.665 uv
3.487 uv
5.747 uv
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Determinacién de Torio en suelos

P R P R R P R RPRR PR BR P

136
137
: 38
139
140
141
142
143
144
145
146
147
148

Type
Blank
Standard
Standard
Standard
Standard
Standard
Standard
Standard
Standard
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample

Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample

L2-M9
L2-M8
L2-M7
L2-M6
L2-M5
L2-M4
L2-M3
L2-M2
L2-M1
CRM CHino
2QC0.1
bl

bl

Solution
Label

Blanco
0.05Th
0.1Th
0.25Th
0.5Th
1Th
2.5Th
5Th
10 Th
Bvi

2Bl

2Bl

bl

bl

2QC 0.106

2QC0.1
2QC0.27
Qc 2.58

CRM CHino

CRM IAEA
CRM IAEA
TZ

L1-M5
L1-M6
L1-M9
L1-M10
L1-M21
L1-M22
L2-M01

——

131,6
200,1
114,7
75,03
103,4
128,6
223,8
94,38
80,18
88,17
51,15
9,264
9,352

Th
283.730

0,00000
0,05550
0,10610
0,27000
0,52600
1,05500
2,58000
5,21000
9,69000
0,00815
0,00378
0,00656
0,00669
0,00646
0,11777
0,11603
0,28418
2,59218
0,21288
0,33483

0,65127
0,13594
0,20942
0,17552
0,20999
0,08297
0,10927
0,19198

204

36,95
42,46

17,5
19,09
31,45
35,21
26,87
79,61
18,74
35,46
40,74
8,196
7,311

Th
401.913

0,00000
0,05550
0,10610
0,27000
0,52600
1,05500
2,58000
5,21000
9,69000
0,00677
0,00651
0,00562
0,00286
0,00566
0,10613
0,10862
0,27712
2,58138
0,09193
0,21184

0,55066
0,02864
0,03249
0,03212
0,02743
0,13731
0,14910
0,03903

7,514
4.774 uv
3.735 uv
5.328 uv
6.904 uv

10,33
7.085 uv

10,28
5.966 uv

11,92

18,44
5.370 uv
6.458 uv

Th
288.505

0,00000
0,05550
0,10610
0,27000
0,52600
1,05500
2,58000
5,21000
9,69000
0,01500
0,02779
0,01365
0,00585
-0,00413
0,12094
0,11584
0,29082
2,58458
0,05597
0,12828

0,48525
-0,00532
-0,01599
-0,02307
-0,01223

0,01198

0,01366

0,00134

ICP-OES
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Determinacién de Torio en suelos

Sample L2-M02 0,22912 0,23161 0,04094
Sample L2-M03 0,56768 0,06475 0,01161
Sample L2-M4 0,31875 0,09112 0,04134
Sample L2-M5 0,25285 0,07925  0,00995
Sample L2-M6 0,17852 0,04013 -0,00451
Sample L2-M7 0,28234 0,03510 -0,01913
Sample L2-M8 0,50572  0,11408 -0,00960
Sample L2-M9 0,32654 0,09664  0,01555
Sample L2-M10 0,21324 0,04893 -0,00067
Sample L2-M11 0,21790 0,05428 -0,02142
Sample L2-M12 0,27738 0,07592 -0,00142
Sample L2-M13 0,27599 0,04244 -0,01172
Sample L2-M14 0,27948 0,22889  0,06207
Sample L2-M15 0,27794 0,07894 -0,01524
Sample L2-M16 0,09551 0,16258 -0,00384
Sample L2-M17 0,25991 0,02758 -0,00525
Sample L2-M18 0,15280 0,04803  0,00006
Sample L2-M19 0,37945 0,06899 -0,02224
Sample L2-M20 0,12117 0,04366  0,00050
Sample L2-M21 0,23937 0,11243  0,01597
Sample L2-M22 0,38025 0,05387 -0,02037
Sample L2-M23 0,22590 0,09682 -0,00602
Sample L2-M24 0,37901 0,09135 0,02035
Sample L2-M25 0,18323 0,15826 0,04244
Sample L2-M26 0,17494 0,12937 0,02356
Sample L2-M27 0,19611 0,03286 -0,00432
Sample L2-M28 0,35645 0,08501  0,02045
Sample L2-M29 0,25214 0,18268  0,04003
Sample L2-M30 0,22136  0,05375  0,01095

Editor método - Existen resultados El |

Archivo Editar Ver Graficos Qpciones Herram. Ayudal

SIEE R m[AL e [ |

Elemento Condicionsd Porones | Testoc | Motas |

Condiciones

r

- Réplicas

Condiciones usadas por: todas las ling ] B

AT P72z Eotancia (k) [ER=

V[ Th 283.730 283.730 E=g | tomo

V|[Th 288505 288505 il a=palinn) i

V[ Th 401.813 01913 | | Flujo ausdliar (Lfmin) 150 — R R ]
Presitn neb. (kPa) ET T Long. de Onda (nm)
Altura wision (mm) 10 E Intensidad Th 283.730

Tiempo lectura réplica (g)15.00 =] 0

Retraso estabilizacidn Insf15 =] _Zoom |

Parédmetras de intraduccian de muestre

- 10000
Retraso toma muestra () |35 E 0
Vel bomba (rm) = 288455 288500  288.555

Tiempo lavada (s)

[¥ Bombea répida (Lav. v retrasotom: | Intensidad

Pardmetros generales

10000

203660 263.780
Long. de Onda (nm)

Intensidad Th 288.505

,ﬂ Long. de Onda (nm)
Th 401.913
10000
]

401.863 401.963
Long. de Onda (nm)

——
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Determinacién de Torio en suelos

Muestra

CRM GBWO07402
CRM IAEA
CRM IAEATZ

L1-M5
L1-M6
L1-M9
L1-M10
L1-M21
L1-M22
L2-M1
L2-M2
L2-M3
L2-M4
L2-M5
L2-M6
L2-M7
L2-M8
L2-M9
L2-M10
L2-M11
L2-M12
L2-M13
L2-M14
L2-M15

Th 283.730

R

CPS

88,17
134,80
255,70

58,76

86,84

73,89

87,06

38,51

48,56

80,18

94,38
223,80
128,60
103,40

75,03
114,70
200,10
131,60

88,30

90,09
112,80
112,30
113,60
113,00

R-Rblanco

81,47
128,10
249,00

52,06

80,14

67,19

80,36

31,81

41,86

73,48

87,68
217,10
121,90

96,70

68,33
108,00
193,40
124,90

81,60

83,39
106,10
105,60
106,90
106,30

Cdil
mg/L
0,20
0,32
0,62
0,12
0,20
0,16
0,20
0,07
0,10
0,18
0,21
0,54
0,30
0,24
0,17
0,27
0,48
0,31
0,20
0,20
0,26
0,26
0,26
0,26

Vi/mi
g

6,868
2,82
2,6034
6,7486
7,0171
6,1764
6,6404
6,384
4,6528
5,6929
5,8896
5,8315
5,503
5,5792
5,681
5,5332
5,7421
5,8988
7,0269
4,6508
6,3262
6,6567
6,0905
4,1787

Vf/mf
g
13,7744

5,6589
5,218
13,5018
14,0106
12,3491
13,2963
12,7735
9,747
11,3891
11,7755
11,7587
11,0887
11,4466
11,4423
11,0458
11,4779
11,8124
14,1412
9,3415
12,5898
13,4692
12,1503
8,3439

Factor Diluc Cextracto

——

2,01
2,01
2,00
2,00
2,00
2,00
2,00
2,00
2,09
2,00
2,00
2,02
2,02
2,05
2,01
2,00
2,00
2,00
2,01
2,01
1,99
2,02
1,99
2,00

206

m  Cmuestra uCdil ubal umatraz
mg/L 8 mg/kg  mg/L mg/L  mg/L
0,40 0,5182| 19,2253 [0,0128 0,05 0,0122
0,64 0,5032| 31,5982 |0,0125 0,05 0,0122
1,25 0,5177| 60,3504 |0,0130 0,05 0,0122
0,25 0,5018| 12,3713 |0,0130 0,05 0,0122
0,39 0,5417| 17,9984 |0,0128 0,05 0,0122
0,32 0,5037| 16,1242 |0,0129 0,05 0,0122
0,39 0,5085| 19,2831 |0,0128 0,05 0,0122
0,15 0,5059| 7,1948 |0,0133 0,05 0,0122
0,21 0,5018| 10,2542 |0,0131 0,05 0,0122
0,36 0,5028| 17,7492 |0,0128 0,05 0,0122
0,43 0,5058| 21,1918 |0,0127 0,05 0,0122
1,09 0,5006| 54,6430 |0,0127 0,05 0,0122
0,61 0,5032| 30,1554 [0,0125 0,05 0,0122
0,49 0,5008| 24,3057 (0,0126 0,05 0,0122
0,33 0,5064| 16,4439 |0,0129 0,05 0,0122
0,53 0,5118| 25,9356 |0,0126 0,05 0,0122
0,96 0,5007| 48,1594 |0,0126 0,05 0,0122
0,62 0,5077| 30,4525 |0,0125 0,05 0,0122
0,40 0,5055| 19,8084 |0,0128 0,05 0,0122
0,41 0,5126| 19,9413 |0,0127 0,05 0,0122
0,52 0,5028| 25,8414 [0,0126 0,05 0,0122
0,53 0,5003| 26,2769 |0,0126 0,05 0,0122
0,53 0,5047| 26,0074 |0,0126 0,05 0,0122
0,52 0,5036| 25,9371 |0,0126 0,05 0,0122
]
J

uCm
mg/kg

0,6155

0,6222

0,6293

0,6490

0,5893

0,6392

0,6277

0,6554

0,6547

0,6376

0,6284

0,6364

0,6230

0,6318

0,6353

0,6152

0,6290

0,6171

0,6310

0,6216

0,6267

0,6300

0,6242

0,6257

ICP-OES

urel
%
3,2017
1,9689
1,0427
5,2461
3,2742
3,9640
3,2552
9,1088
6,3844
3,5921
2,9653
1,1647
2,0661
2,5994
3,8632
2,3722
1,3062
2,0263
3,1853
3,1170
2,4252
2,3975
2,3999
2,4123



Determinacién de Torio en suelos

L2-M16
L2-M17
L2-M18
L2-M19
L2-M20
L2-M21
L2-M22
L2-M23
L2-M24
L2-M25
L2-M26
L2-M27
L2-M28
L2-M29
L2-M30

43,30
106,10
65,20
151,80
53,11
98,29
152,10
93,14
151,70
76,83
73,66
81,76
143,00
103,20
91,41

36,60
99,40
58,50

145,10
46,41
91,59

145,40
86,44

145,00
70,13
66,96
75,06

136,30
96,50
84,71

0,08
0,24
0,14
0,36
0,11
0,22
0,36
0,21
0,36
0,17
0,16
0,18
0,34
0,24
0,21

6,9309
6,7421
5,3842
6,0774
6,7353
6,2141
3,5397
6,2615
6,0239
6,3839
6,9988
6,5148
6,4211
6,7899
4,6088

14,1004
13,4652
10,7733
12,0837
13,5897
12,4466

7,4232
12,6549
12,5418
12,7829
14,0063
13,1236
12,8691
13,5466

9,3104

——

2,03
2,00
2,00
1,99
2,02
2,00
2,10
2,02
2,08
2,00
2,00
2,01
2,00
2,00
2,02

207

0,17
0,49
0,28
0,72
0,22
0,45
0,76
0,43
0,75
0,34
0,32
0,37
0,68
0,47
0,42

0,4998
0,5068
0,5047
0,5001
0,5148
0,5104
0,5081
0,5026
0,5019
0,5092
0,5317
0,5039
0,5041
0,5067
0,5010

8,6408

24,0548

13,9203

35,7874

10,7575

22,0112

37,2303

21,2420

37,3133

16,7066

15,2343

18,2335

33,5691

23,3107

20,8578

0,0132
0,0126
0,0130
0,0125
0,0131
0,0127
0,0125
0,0127
0,0125
0,0128
0,0129
0,0128
0,0125
0,0126
0,0127

0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05
0,05

—

0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122
0,0122

0,6604

0,6235

0,6420

0,6247

0,6356

0,6215

0,6149

0,6328

0,6225

0,6310

0,6056

0,6355

0,6202

0,6245

0,6355

ICP-OES

7,6428
2,5921
4,6120
1,7455
5,9085
2,8233
1,6517
2,9792
1,6684
3,7768
3,9753
3,4855
1,8476
2,6789
3,0467
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Determinacion de Torio en suelos Rayos X

LOTE 1:

Resultados semicuantitativos elementos mayoritarios Quantexpres por pastilla con perdida
fuego y normalizando a 100

Muestra Si02 Al203  Fe203 K20 Na20 Cao TiO2 MgO P205 S03 MnO Perdida fuego

Thl 754% 11,9% 2,5% 3,1% 1,0% 0,6% 0,6% 0,4% 0,1% 0,05% 0,03% 4,2%
Si02 Al203 Fe203 K20 MgO Ca0 TiO2 Na20 P205 SO3 MnO

Th2 57,9%  22,9% 5,5% 2,0% 1,2% 0,8% 0,6% 0,3% 0,0% 0,05% 0,02% 8,6%
Si02 Al203 Fe203 K20 Na20 Ca0 TiO2 MgO P205 MnO SO3

Th3 74,4%  13,7% 2,7% 3,0% 0,9% 0,6% 0,6% 0,5% 0,1% 0,04% 0,03% 3,3%
Si02 Al203 Fe203 K20 MgO Ca0 TiO2 Na20 P205 SO3 MnO

Tha 58,5%  22,4% 5,2% 2,1% 1,4% 0,8% 0,6% 0,4% 0,05%  0,04% 8,5%
Si02 Al203  Fe203 K20 Na20 TiO2 Cao MgO P205 MnO SO3

Th5 76,3%  12,5% 2,5% 3,0% 1,0% 0,6% 0,6% 0,5% 0,1% 0,04% 0,03% 2,8%
Si02 Al203  Fe203 K20 MgO Cao TiO2 Na20 P205 SO3 MnO

Thé 64,5% 18,9% 4,6% 2,3% 1,0% 0,6% 0,5% 0,5% 0,1% 0,04% 0,03% 7,0%
Si02 Al203  Fe203 K20 Na20 Cao TiO2 MgO P205 SO3 MnO

Th7 74,8%  13,4% 2,6% 3,0% 0,9% 0,6% 0,6% 0,5% 0,1% 0,04% 0,04% 3,2%
Si02 Al203 Fe203 K20 MgO Ca0 TiO2 Na20 P205 MnO SO3

Th8 62,8%  20,0% 4,8% 2,3% 1,1% 0,7% 0,5% 0,5% 0,1% 0,04% 0,04% 7,0%
Si02 Al203 Fe203 K20 Ca0 Na20 MgO TiO2 P205 MnO SO3

Tho 69,8%  15,1% 3,3% 2,6% 1,2% 1,2% 0,7% 0,5% 0,1% 0,10% 0,05% 5,1%
Si02 Al203 Fe203 K20 MgO Ca0 TiO2 Na20 P205 MnO SO3

Th10 64,9%  18,0% 4,4% 2,6% 0,9% 0,8% 0,6% 0,5% 0,1% 0,07% 0,05% 6,9%
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Thil

Th12

Th13

Th14

Th15

Thi6

Th17

Th18

Th19

Th20

Th21

Th22

Th23

Si02
69,1%
Si02
56,3%
Si02
69,9%
Si02
65,1%
Si02
70,3%
Si02
66,2%
Si02
70,2%
Si02
57,3%

Si02
47,7%
Si02
77,3%
Si02
41,4%
Si02
65,6%
Si02
38,3%

Al203
15,4%
Al203
22,9%
Al203
15,3%
Al203
17,5%
Al203
14,9%
Al203
17,0%
Al203
15,1%
Al203
22,5%

Cao
18,5%
Cao
5,7%
Cao
19,6%
Cao
11,4%
Cao
24,9%

Fe203
3,4%
Fe203
5,9%
Fe203
3,5%
Fe203
5,0%
Fe203
3,3%
Fe203
4,9%
Fe203
3,4%
Fe203
5,8%

S03
6,9%
Al203
4,5%
Na20
6,4%
Al203
3,9%
Al203
4,5%

K20
2,6%
K20
2,0%
K20
2,5%
K20
2,6%
K20
2,5%
K20
2,7%
K20
2,5%
K20
2,1%

Al203
5,6%
Na20
2,1%
C
5,1%
MgO
2,9%
Na20
3,6%

Cao
1,1%
MgO
1,4%
Cao
1,2%
MgO
1,0%
Cao
1,3%
MgO
0,8%
Cao
1,3%
MgO
1,3%

MgO
2,7%
MgO
1,8%
Al203
3,8%
Na20
2,7%
MgO
3,6%

Na20
1,0%
Cao
0,9%
Na20
0,9%
Cao
0,8%
Na20
0,9%
Cao
0,8%
Na20
1,0%
Cao
1,0%

Na20
2,0%
K20
1,4%
MgO
3,1%
cl
1,6%
SO3
2,2%

——
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MgO
0,7%
TiO2
0,5%
MgO
0,7%
TiO2
0,5%
MgO
0,7%
TiO2
0,6%
MgO
0,7%
TiO2
0,5%

Fe203
2,0%
Fe203
1,1%
SO3
2,3%
K20
1,2%
Cl
2,0%

TiO2
0,5%
Na20
0,3%
TiO2
0,6%
Na20
0,5%
TiO2
0,5%
Na20
0,5%
TiO2
0,6%
Na20
0,3%

K20
1,4%
Cl
1,0%
K20
1,2%
Fe203
1,1%
Fe203
1,4%

P205
0,1%
P205
0,1%
P205
0,1%
P205
0,1%
P205
0,1%
P205
0,1%
P205
0,1%
P205
0,1%

Cl
1,3%
SO3
0,4%
Fe203
1,0%
SO3
0,4%
K20
1,2%

MnO
0,09%
MnO
0%
MnO
0,10%
MnO
0,09%
MnO
0,10%
MnO
0,11%
MnO
0,10%
MnO
0,06%

TiO2
0,3%
TiO2
0,2%
TiO2
0,2%
TiO2
0,2%
TiO2
0,2%

SO3
0,06%
S0O3
0,03%
SO3
0,07%
SO3
0,03%
SO3
0,06%
SO3
0,07%
SO3
0%
SO3
0,04%

P205
0,2%
P205
0,1%
P205
0,1%
P205
0,1%
P205
0,1%

—

5,6%

9,6%

5,0%

6,6%

5,1%

6,1%

4,8%

8,9%

MnO
0,03%
MnO
0,01%
MnO
0,02%
MnO
0,02%
MnO
0,03%

Rayos X

Perdida
fuego
11,6%
4,3%
15,4%

8,7%

17,7%
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Th24

Th25

Th26

Th27

Th28

Th29

Th30

Si02
54,7%
Si02
46,5%
Si02
71,1%
Si02
33,8%
Si02
72,1%
Si02
50,5%
Si02
77,5%

Resultados cuantitativos elementos

traza con GEOQUANT por pastilla

Sc
Sampl

RafaG
Thi
RafaG
Th2

(PP
e M)

Cr
(PP
M)

51 45

75 49

(PP
M)

Cao Al203 MgO
18,5% 3,7% 2,7%
Ca0o S0O3 Al203
19,9% 8,3% 5,2%
Cao Al203 MgO
10,0% 3,9% 2,4%
Cao Na20 cl
25,8% 6,0% 4,5%
Ca0o Al203 MgO
10,1% 3,9% 2,4%
Ca0o Al203 MgO
19,7% 7,0% 2,5%
Ca0o Al203 MgO
5,3% 4,4% 2,3%
Co Ni Cu Zn Ga
(PP (PP (PP (PP
M) M) M) M)
30 15 15 48 16
5 36 17 104

31

Na20
2,0%
MgO
2,6%
K20
1,3%
MgO
3,9%
K20
1,3%
Fe203
2,5%
Na20
2,0%

As Rb
(PP
M)

(PP
M)

Fe203
1,2%
Fe203
1,6%
Na20
1,3%
Al203
2,6%
Na20
1,3%
K20
1,7%
K20
1,4%

Sr
(PP
M)

21 152 99

17 216 82

——

(PP
M)
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K20
1,2%
Na20
1,6%
Fe203
1,0%
S03
1,1%
Fe203
1,0%
Na20
1,1%
Fe203
1,1%

Zr
(PP
M)
22 519

24 313

(PP

cl
0,9%
K20
1,4%
sO3
0,3%
K20
1,0%
SO3
0,3%
SO3
1,1%
cl
0,8%

Nb
M)
21

25

Mo
(PP
M)

S03 TiO2 P205
0,7% 0,2% 0,1%
Cl TiO2 P205
0,7% 0,3% 0,2%
Cl TiO2 P205
0,2% 0,2% 0,1%
Fe203 TiO2 P205
0,8% 0,1% 0,1%
cl TiO2 P205
0,2% 0,2% 0,1%
TiO2 Cl P205
0,4% 0,3% 0,2%
S03 TiO2 P205
0,6% 0,2% 0,1%
Sn  Sb Cs Ba La
(PP (PP (PP (PP (PP
M) M) M) M) M)
0 3 8 24 526
2 6 11 69 272

—

MnO
0,02%
MnO
0,03%
MnO
0,01%
MnO
0,02%
MnO
0,02%
MnO
0,04%
MnO
0,02%

Ce
(PP
M)

14 36

16 53

Rayos X

14,0%

11,3%

8,1%

19,8%

7,0%

12,8%

4,0%

Th U

(PP (PP

M) M)
13 4

14 2
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RafaG
Th3
RafaG
Tha
RafaG
Th5
RafaG
Thé
RafaG
Th7
RafaG
Th8
RafaG
Th9
RafaG
Th10
RafaG
Thi1
RafaG
Th12
RafaG
Th13
RafaG
Thi4
RafaG
Th15
RafaG
Thi16
RafaG
Th17

16

13

15

15

17

10

13

13

8

53

74

54

76

52

76

53

72

53

76

54

88

51

92

53

44

46

51

43

42

42

47

72

47

85

52

81

42

74

52

17

13

11

22

14

20

15

23

11

16

20

19

40

16

25

18

30

31

42

33

76

34

50

31

45

30

16

18

16

17

15

15

26

30

27

31

25

32

22

30

23

51

99

45

75

50

87

86

89

98

132

90

92

88

87

88

17

30

16

24

18

27

21

24

23

34

22

24

22

23

22

17

16

16

21

17

20

18

22

16

19

15

26

15

29

14

155

217

147

187

161

208

154

204

162

237

158

205

155

204

154

——

101

87

101

67

103

78

186

85

168

68

176

72

188

74

191

24

40

21

23

23

25

42

50

45

81

44

55

42

54

42

214

560 23 10 26 502
319 25 11 73 259
551 22 8 20 514
262 21 11 54 322
552 23 8 27 497
293 22 10 59 303
404 27 8 20 754
417 29 9 39 601
395 27 7 24 740
314 27 8 57 344
403 27 8 27 755
339 24 10 41 568
405 27 6 21 770
361 26 12 39 631
383 27 7 18 745
]

)

26

13

15

10

24

35

44

42

90

38

45

41

43

42

47

171

38

54

40

79

81

82

85

109

91

115

82

131

90

21

21

20

23

21

25

35

28

39

24

34

29

33

35

33

Rayos X
12 3
16 3
12 4
13 3
13 4
16 3
14 3
19 5
15 4
16 2
15 4
17 4
14 4
19 4
14 3
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RafaG

Th18 18 75 76 14 67 32 124 33 20 234 70 62 322 28 1 5 8 58 444 58 123 25 18 3
RafaG

Th19 1 83 45 1 15 19 43 9 32 66 970 13 174 8 13 0 16 10 446 13 16 16 7 15
RafaG

Th20 4 107 19 50 10 12 23 9 35 57 407 15 105 8 1 0 11 2 913 2 8 6 6 30
RafaG 119

Th21 2 91 14 0 11 15 28 8 64 72 0 3 104 6 19 0 5 6 334 0 4 4 11 23
RafaG

Th22 1 138 28 36 9 13 25 8 61 55 598 12 105 8 3 0 7 0 545 9 16 6 6 39
RafaG 103

Th23 0 168 42 2 16 20 39 8 56 59 0 10 123 6 5 0 13 17 434 13 7 14 7 17
RafaG

Th24 3 191 25 32 12 14 30 8 63 53 82 12 82 7 5 0 12 11 468 9 14 13 6 28
RafaG 100

Th25 3 79 48 0 15 19 43 10 29 65 2 14 184 9 7 0 15 11 453 7 16 17 7 11
RafaG

Th26 2 200 20 34 10 10 24 8 8 53 509 15 95 8 3 0 9 3 621 11 16 6 5 43
RafaG 125

Th27 0 136 11 10 8 15 29 5 67 61 7 3 80 5 11 0 3 2 253 3 9 5 11 19
RafaG

Th28 3 128 30 25 8 12 22 8 49 54 494 14 110 8 2 0 8 2 703 3 8 5 5 35
RafaG

Th29 5 101 72 3 22 26 46 10 46 77 686 15 180 10 4 0 32 24 490 14 29 18 6 8
RafaG

Th30 3 126 19 10 9 9 24 9 30 55 38 14 114 8 2 0 10 9 763 5 11 6 6 33

215
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LOTE 2

Resultados semicuantitativos elementos mayoritarios Quantexpres por pastilla con perdida fuego y
normalizando a 100

Muestra
IAEA-312 soil

Thl

Th2

Th3

Th4

Th5

Thé

Th7

Th8

Tho

Th1l0

Si02
52,2%
Si02
67,4%
Si02
37,0%
Si02
58,1%
Si02
59,7%
Si02
62,9%
Si02
62,7%
Si02
60,7%
Si02
59,7%
Si02
64,3%
Si02
61,7%

Al203
27,8%
Al203
16,2%
Cao
22,7%
Al203
17,7%
Al203
20,1%
Al203
16,9%
Al203
15,6%
Al203
16,5%
Al203
19,8%
Al203
12,6%
Al203
11,3%

Fe203
2,5%
Fe203
3,0%
Al203
9,5%
Fe203
7,0%
Fe203
4,2%
Fe203
3,9%
Fe203
4,1%
Fe203
4,9%
Fe203
4,7%
Fe203
2,5%
Fe203
3,1%

Cao
2,2%
K20
2,0%
Fe203
3,0%
K20
2,8%
K20
2,2%
K20
2,6%
K20
2,7%
K20
2,4%
K20
3,0%
K20
2,1%
K20
3,0%

K20
1,7%
Cao
1,2%
K20
1,9%
MgO
1,5%
Cao
2,2%
Cao
1,7%
Cao
1,7%
Cao
2,0%
Cao
1,8%
Cao
1,1%
Cao
1,6%

——
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MgO
1,7%
Na20
1,0%
MgO
1,5%
Cao
1,0%
MgO
1,2%
MgO
1,5%
MgO
1,1%
MgO
1,3%
MgO
1,3%
Na20
1,0%
Na20
1,1%

TiO2
0,5%
MgO
0,6%
TiO2
0,4%
TiO2
1,0%
TiO2
0,5%
TiO2
0,6%
TiO2
0,6%
TiO2
0,7%
TiO2
0,7%
TiO2
0,4%
SO3
0,9%

MnO
0,1%
TiO2
0,5%
Na20
0,4%
Na20
0,7%
Na20
0,4%
Na20
0,5%
Na20
0,5%
Na20
0,5%
Na20
0,4%
MgO
0,4%
MgO
0,6%

P205
0,06%
SO3
0,16%
P205
0,25%
P205
0,22%
P205
0,08%
P205
0,10%
P205
0,22%
P205
0,17%
P205
0,08%
SO3
0,22%
TiO2
0,42%

SO3
0,04%
P205
0,13%
SO3
0,17%
MnO
0,17%
SO3
0,08%
SO3
0,09%
SO3
0,17%
SO3
0,13%
MnO
0,04%
P205
0,18%
P205
0,28%

—

Na20
0,04%
MnO
0,08%
MnO
0,08%
SO3
0,11%
MnO
0,06%
MnO
0,06%
MnO
0,09%
MnO
0,11%
SO3
0,04%
MnO
0,11%
MnO
0,08%

Rayos X

Perdida
fuego
11,1%
7,6%
23,0%
9,5%
9,1%
9,0%
10,3%
10,3%
8,2%
15,0%

15,9%
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Thi1

Th12

Th13

Thi4

Th15

Thi6

Th17

Th18

Th19

Th20

Th21

Th22

Th23

Th24

Si02
69,1%
Si02
66,2%
Si02
63,9%
Si02
49,6%
Si02
62,0%
Cao
36,9%
Si02
64,7%
Si02
72,7%
Si02
52,3%
Si02
73,3%
Si02
59,8%
Si02
52,2%
Si02
62,0%
Si02
55,1%

Al203
15,4%
Al203
13,7%
Al203
16,3%
Al203
13,4%
Al203
14,7%
Si02
21,9%
Al203
17,6%
Al203
14,6%
Al203
16,4%
Al203
13,8%
Al203
13,5%
Al203
15,1%
Al203
14,4%
Al203
15,0%

Fe203
3,4%
Fe203
4,1%
Fe203
4,9%
Cao
13,3%
Fe203
5,5%
Al203
5,1%
Fe203
4,6%
K20
2,7%
Fe203
8,3%
K20
3,6%
Cao
4,1%
Fe203
6,4%
Cao
5,1%
Fe203
8,3%

K20

2,7%
Cao

2,7%
K20

2,5%
Fe203

3,4%
Cao

4,0%
Fe203

1,6%
K20

2,1%
Fe203

2,2%
Cao

5,8%
Fe203

2,5%
Fe203

3,5%
K20

4,2%
Fe203

3,6%
Cao

7,3%

Cao
1,4%
K20
2,5%
Cao
1,4%
K20
2,1%
K20
2,6%
MgO
1,3%
Cao
1,3%
Na20
1,3%
MgO
3,4%
Cao
1,4%
K20
2,7%
Cao
2,1%
K20
2,5%
MgO
6,8%

——
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MgO
1,3%
MgO
2,5%
MgO
1,2%
MgO
1,3%
MgO
2,0%
K20
0,9%
Na20
0,8%
Ca0o
0,7%
K20
2,1%
Na20
0,9%
MgO
1,2%
MgO
1,8%
MgO
1,1%
Na20
1,6%

Na20
0,6%
Na20
0,7%
TiO2
0,7%
TiO2
0,4%
TiO2
0,7%
S03
0,3%
MgO
0,8%
TiO2
0,5%
TiO2
0,9%
MgO
0,8%
S03
0,8%
TiO2
0,6%
Na20
1,1%
TiO2
0,8%

TiO2
0,6%
TiO2
0,6%
Na20
0,7%
Na20
0,3%
Na20
0,4%
Na20
0,3%
TiO2
0,7%
MgO
0,4%
Na20
0,6%
TiO2
0,5%
Na20
0,7%
S03
0,4%
TiO2
0,5%
K20
0,6%

P205
0,09%
P205
0,08%
P205
0,13%
SO3
0,21%
P205
0,15%
TiO2
0,24%
P205
0,10%
P205
0,12%
MnO
0,26%
P205
0,15%
TiO2
0,49%
P205
0,32%
P205
0,14%
MnO
0,13%

MnO
0,06%
MnO
0,06%
MnO
0,11%
P205
0,11%
SO3
0,14%
P205
0,10%
MnO
0,09%
SO3
0,07%
P205
0,22%
SO3
0,08%
P205
0,29%
MnO
0,12%
SO3
0,11%
P205
0,10%

—

SO3
0,05%
SO3
0,05%
SO3
0,07%
MnO
0,04%
MnO
0,11%
MnO
0,03%
SO3
0,09%
MnO
0,05%
SO3
0,13%
MnO
0,07%
MnO
0,08%
Na20
0,11%
MnO
0,08%
SO3
0,04%

Rayos X

5,2%

6,8%

7,9%

15,3%

7,3%

31,2%

7,0%

4,6%

9,3%

2,8%

12,7%

16,3%

9,3%

4,1%
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Th25

Th26

Th27

Th28

Th29

Th30

Th31

Si02
55,0%
Si02
62,1%
Si02
60,3%
Si02
64,9%
Cao
32,4%
Si02
64,4%
Si02
63,9%

Cao
14,7%
Cao
10,7%
Al203
15,1%
Al203
15,1%
Si02
25,9%
Al203
15,5%
Al203
18,1%

Al203
9,7%
Al203
10,1%
Fe203
3,5%
Fe203
4,9%
Al203
7,3%
Fe203
4,0%
Fe203
3,6%

Resultados cuantitativos elementos
traza con GEOQUANT por pastilla

Sc
(PP
Sample M)
IAEA-
312
soil 7 66
Th1lG 8 47

Th2G 5 137

Vv
(PP
M)

Cr
(PP
M) )

6
26
35

Co
(PPM (PP

Ni
M)
0o 9

12 20
6 37

Cu
(PPM (PP
) M)

Zn

5 62
32 130
55 190

Fe203

2,9%
Fe203

3,1%
K20

3,4%
Cao

3,8%
Fe203

4,3%
K20

2,7%
K20

2,8%

Ga
(PP
M)

As
M)
39

25
12

(PP

38

K20
2,7%
K20
2,1%
P205
1,7%
Na20
2,4%
MgO
1,3%
Cao
2,1%
Cao
1,3%

Rb
(PP
M)

15 219
26 143 218 30
88 304 23

——

Sr
(PP
M)

76 48

218

MgO
1,6%
MgO
1,4%
Cao
1,1%
K20
2,2%
K20
1,2%
MgO
1,3%
MgO
0,9%

Y Zr
(PP
M)

(PP
M)

666
335
141

Na20
0,8%
Na20
0,7%
Na20
0,8%
MgO
1,8%
TiO2
0,3%
Na20
0,7%
Na20
0,6%

Nb
(PP
M)

45
30
11

Mo
(PP
M)

TiO2
0,4%
TiO2
0,5%
MgO
0,6%
TiO2
0,6%
SO3
0,3%
TiO2
0,6%
TiO2
0,4%

Sn
(PP
M)

4 12
6
4 0

w

Rayos X

P205 S03 MnO

0,14% 0,09% 0,06% 11,8%
P205 S03 MnO

0,31% 0,16% 0,06% 8,7%
TiO2 S03 MnO

0,44% 0,26% 0,05% 12,6%
P205 MnO S03

0,36% 0,11% 0,07% 3,4%
Na20 P205 MnO

0,27% 0,22% 0,21% 25,9%
P205 S03 MnO

0,31% 0,16% 0,10% 8,1%
P205 S03 MnO

0,11% 0,09% 0,06% 8,0%
Sb Cs Ba Lla Ce Pb Th U
(PP (PP (PP (PP (PP (PP (PP (PP
M) M) M) M) M) M) M) M)
9 29 223 132 267 42 132 22
6 25 571 30 72 119 19 4
13 7 371 21 40 71 9 6

—
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Th3G 30 196 34 19 45 73 189 21 70 140 146 60 223 12 2 2 11 25 87 29 8 79 7 3
Th4G 14 54 26 5 30 18 95 31 5 225 105 83 334 31 1 4 4 14 554 62 91 25 25 3
Th5G 13 53 23 4 22 21 119 25 7 173 158 50 375 25 1 5 5 20 875 50 95 24 18 3
Th6G 14 75 33 9 31 38 180 25 17 212 197 44 359 29 1 5 9 35 927 50 91 85 15 2
Th7G 18 100 87 11 52 41 132 23 22 158 185 37 296 21 2 4 8 26 793 24 69 39 14 3
Th8G 20 88 23 3 20 29 92 25 19 166 109 45 537 21 1 5 4 30 925 43 97 30 26 6
Th9G 8 38 10 5 13 33 143 20 9 128 174 42 372 27 2 3 6 7 705 52 118 93 18 4
Th10G 6 62 21 4 20 52 266 20 8 178 174 40 391 24 3 8 7 17 698 45 8 58 17 4
Th11G 11 53 25 5 23 18 79 24 10 169 162 47 400 23 0 4 6 9 89 45 8 25 16 5
Th12G 15 83 20 2 20 19 100 23 15 137 242 33 327 22 2 2 4 6 625 25 69 33 16 4
Th13G 18 96 83 10 53 45 229 25 30 178 125 53 368 33 1 4 8 23 505 34 92 77 17 3
201
Th14 G 8 55 25 2 24 17 125 22 11 159 219 47 321 21 1 1 1 7 1 43 63 44 16 4
Th15G 22 152 142 15 75 70 481 17 58 162 120 28 227 13 2 2 13 15 718 1 47 203 8 3
Th16 G 0 67 12 1 22 22 56 8 21 46 562 13 107 7 3 O 3 4 420 24 16 13 7 6
Th17G 16 99 52 7 38 33 195 24 29 141 138 41 353 27 1 2 5 12 641 24 71 79 13 3
Th18 G 7 34 13 0 11 12 54 24 9 203 91 33 394 42 1 23 6 8 444 19 58 21 20 4
Th19G 39 279 96 27 86 89 296 22 32 161 161 37 180 10 2 1 8 45 419 1 34 93 6 3
179
Th20G 8 45 36 4 16 20 54 17 11 210 349 25 272 15 2 5 9 1 32 50 40 10 3
Th21G 12 83 50 6 32 41 187 21 16 168 215 40 285 23 5 8 29 617 35 72 84 16 3
191
Th22G 25 259 125 26 76 58 214 20 189 458 129 27 165 9 3 0 13 45 9 14 38 46 5 2
Th23G 11 67 31 4 24 27 116 22 15 139 419 38 318 24 2 1 7 15 86 32 78 33 15 4
Th24G 48 287 370 36 167 105 92 20 3 16 358 36 9 3 1 0 4 3 149 o0 8 13 3 3
Th25G 7 68 64 4 40 40 8 14 12 194 192 23 176 11 2 O 10 24 938 11 19 32 7 4
Th26G 11 79 80 5 37 34 125 13 19 109 161 23 176 12 1 2 9 13 603 16 34 57 7 3
Th27G 11 55 41 4 22 34 169 22 73 271 130 25 259 20 2 4 21 29 759 25 58 176 15 4
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Determinacion de Torio en suelos Rayos X

Th28G 18 132 5 13 19 1296 245 28 137 117 512 34 265 19
Th29G 2 87 18 8 30 945 665 12 221 78 239 23 138 8
Th30G 13 72 70 9 38 34 149 23 14 169 168 39 366 25
Th31G 11 40 17 3 20 15 101 29 10 204 118 53 338 28

34 8 534 27 73 150 19
69 7 269 16 43 538 35
28 668 26 75 79 14
7 15 603 57 107 27 21
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