Coleccion

Informes Técnicos 11. 2009
Serie

Vigilancia Radiolégica
Ambiental

Procedimiento 1.14



Procedimiento de toma de muestras
de vapor de agua para la
determinacion de tritio






Procedimiento de toma
de muestras de vapor
de agua para la
determinacion de tritio

Autores: M. Herranz Soler, Universidad del Pais Vasco,
coordinadora
J. P. Bolivar Raya, Universidad de Huelva
E. Liger Pérez, Universidad de Malaga
J. Payeras Socias, Cedex
J. L. Pinilla Matos, Enresa

Coleccion

Documentos Técnicos 11. 2009 17 CONSEJO DE

— 4! SEGURIDAD NUCLEAR

Serie Vigilancia Radioldgica Ambiental



Colecciéon Documentos Técnicos
Referencia INT-04.07

Agradecemos la colaboracion de las instituciones y
laboratorios citados en este documento, y de las per-
sonas que desarrollan en ellos su labor, gracias a las
cuales se dispone de los procedimientos elaborados.

© Copyright 2009, Consejo de Seguridad Nuclear

Edita y distribuye:

Consejo de Seguridad Nuclear

Pedro Justo Dorado Dellmans, 11. 28040 Madrid. Espafia
WWW.CSN.€s

peticiones@csn.es

Maquetacién: Dispublic, S. L.
Impresion: Graficas Monterreina, S. A.
1.S.B.N.: 84-95341-41-7

Depésito legal: M-37045-2009



indice

Indice

1. Prélogo 6
2. Introduccién y justificacion 7
3. Campo de aplicacion 9
4. Sistematica de trabajo 10
4.1. Constitucion del grupo 10
4.2. Método de trabajo 10
4.3. Bibliografia consultada 10

5. Desarrollo del procedimiento 12
5.1. Generalidades 12
5.1.1. Definicion de objetivos 12

5.1.2. Eleccion de absorbente 12

5.1.3. Definicion de terminologia 14

5.1.4. Eleccion de las caracteristicas del muestreador y de la toma de muestras 14

5.1.5. Control de calidad de la toma de muestras 16

5.2. Procedimiento 17

6. Referencias 18
I. Anexo 20




Procedimiento de toma de muestras de vapor de agua para la determinacion de tritio

1. Prologo

El objeto del presente documento es ofrecer un reflejo detallado del proceso seguido por el
Subgrupo de Muestreo en el desarrollo del procedimiento de toma de muestras de vapor de agua
para la determinacion de tritio (H-3) presente en el aire ambiente!, para la evaluacion de su
contenido radiactivo.

El Subgrupo de Muestreo esta formado por las siguientes personas:

* Margarita Herranz Soler, Universidad del Pais Vasco/EHU-Coordinadora.

Juan Pedro Bolivar Raya, Universidad de Huelva.

Esperanza Liger Pérez, Universidad de Malaga.

Juan Payeras Socias, Cedex.

José Luis Pinilla Matos, Enresa.

Con el presente documento se pretende poner a disposicion de los interesados una descripcion
de los objetivos planteados, los criterios aplicados y las bases cientificas que los sustentan, las dis-
cusiones generadas en torno a ellos, las dificultades encontradas y las conclusiones que han pare-
cido més correctas y que han conducido a la definicién y elaboracion del contenido de un
procedimiento para el muestreo de tritio en vapor de agua.

Dicho procedimiento describe de manera detallada los diferentes pasos que hay que realizar
para la obtencion de la muestra de tritio y garantizar, al menos, los siguientes aspectos: la obtencion
de una muestra de tritio que cumpla los objetivos de control y/o representatividad para los que fue
recolectada y con las caracteristicas necesarias para los andlisis de tritio que en ella se van a desarro-
llar, la conservacion de estas propiedades hasta el momento en que la muestra se entregue al labo-
ratorio de andlisis y, por altimo, el suministro de los datos necesarios para la caracterizacion
radioldgica de la muestra y la trazabilidad del proceso de muestreo.

'En adelante, muestra de tritio.
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2. Introduccion y justificacion

Entre los métodos de muestreo de tritio atmosférico disponibles se ha tenido en consideracion el
mas ampliamente utilizado por las instalaciones nucleares.

El hidrogeno es un elemento quimico de nimero atomico 1. A temperatura ambiente es un gas
incoloro e inodoro y es el elemento quimico mas abundante en el universo. El hidrogeno tiene tres
is6topos:

¢ Protio: tiene un protén y no tiene neutrones y es el mas abundante.
¢ Deuterio: tiene un protén y un neutron.
e Tritio: tiene un protén y dos neutrones y es el menos abundante.

El tritio tiene una vida media de 12,43 afios y decae a *He emitiendo radiacion beta con una ener-
gia mixima de 18,6 keV.

El tritio presente en el medio ambiente es de origen natural y artificial y esta presente en el aire
en las mismas formas quimicas que el hidrogeno. Las mayoritarias son en forma de vapor de agua
(HTO) y en forma gaseosa (HT), mientras que los compuestos organicos tritiados en la fase vapor
o asociados a las particulas, aparecen sélo ocasionalmente en ciertos ambientes.

De entre los sistemas operativos existentes para el muestreo de tritio en forma de vapor de agua,
el aqui presentado es relativamente sencillo, basta con hacer pasar aire mediante una bomba de as-
piracion a través de una serie de trampas colocadas en serie, en las cuales queda retenido el vapor
de agua. Estas trampas, una vez retiradas del equipo muestreador, constituiran la muestra que se
remitira al laboratorio para la determinacion del tritio.

Sin embargo, si se desea muestrear el tritio en fase gaseosa (HT), y de forma secundaria el que
aparece formando compuestos organicos, los métodos son mas complejos y por lo general consis-
ten en oxidarlo para su transformacién en vapor de agua (HTO).

Ahora bien, desde un punto de vista de impacto radiolégico, la importancia del tritio en forma
HT es despreciable frente a la importancia del tritio en forma de vapor de agua, lo cual no implica
que en ciertas situaciones no sea interesante su control, sobre todo en caso de instalaciones poten-
cialmente emisoras.

Los objetivos del muestreo, dosimétricos, control de calidad ambiental, analisis de impacto de
una instalacion, etc..., son los que van a determinar cual va a ser el aire objeto de estudio y cual va
a ser el estado quimico del tritio que se desee muestrear. Se puede muestrear tritio en el aire pre-
sente en la atmdsfera de trabajo, tritio en el aire procedente de la emisién de una fuente estaciona-
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ria (salidas de chimeneas) o en el propio conducto de emisién (chimenea) o bien el tritio presente
en el aire ambiente.

En funcion de los objetivos del muestreo, de cudl sea el aire a analizar y del estado quimico del
tritio a recolectar, se deberan tomar las decisiones correspondientes respecto a:

¢ Eleccion del muestreador y otras consideraciones respecto a su ubicacion fisica: en la
direccion de la emision para controlar ésta, direccion aleatoria para controlar un aire prome-
dio, direccion de los vientos predominantes, etc.

e Altura a la que se toma la muestra: se puede tomar la muestra a la altura correspondiente de
una persona para simular lo que esta respira, fuera de obstaculos para determinar la calidad
del aire sin objetivos de andlisis de impacto en los seres humanos, o bien en los puntos en los
que se sospeche una incidencia mayor de los contaminantes buscados, al margen de cual sea
su posicion.

* Punto de toma de muestra: se puede interpretar el que se quiere muestrear en un punto, sea
cual sea, con el objetivo de determinar en él la calidad radioldgica del aire para disponer de
una serie de datos que sirvan como nivel de referencia, de manera que un analisis de su evo-
lucién permita detectar posibles anomalias o incidentes, y en su caso, evaluarlos y hacer pre-
dicciones evolutivas y dosimétricas.

* Tipos de muestras: se puede tomar una muestra puntual en periodos de tiempo m4s o menos
cortos o bien conseguir una muestra correspondiente a un periodo de tiempo mas largo a
partir de la acumulacién de submuestras dentro de este periodo que permitan configurar
una muestra compuesta.

Atendiendo a todas estas cuestiones, es evidente que hay que restringir cual va a ser el campo
de aplicacion y también la definicion de objetivos de este documento.

Tomando en consideracion los anteriores comentarios, y dado que el tritio es sélo uno de los
posibles contaminantes presentes en el aire y no necesariamente el mas importante desde el punto
de vista de su calidad medioambiental, existe poca normativa y documentacion nacional e interna-
cional que aplique a este tipo de muestreo, por lo que a la hora de definir unos objetivos que
permitan seleccionar entre las diferentes opciones antes esbozadas: muestreador, ubicacion,
frecuencia, etc.; esto es, método de muestreo, se ha tenido en consideracion el utilizado mas am-
pliamente por las instalaciones nucleares.
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3. Campo de aplicacion

Muestreo de vapor de agua en el aire y envio de la muestra al laboratorio para analisis de tritio.

Se decidio restringir el objetivo del método presentado excluyendo los objetivos dosimétricos,
el muestreo en zonas de trabajo y las salidas de chimeneas, lo que implicitamente, excluye el
muestreo de tritio HT, dado su muy rdpida dispersion y disolucion en la atmdsfera en cuanto se aleja
del punto de emision y el tritio que se encuentra formando parte de compuestos organicos.

Por lo tanto, se ha delimitado el campo de aplicacion del procedimiento al muestreo medioam-
biental de tritio en forma de vapor de agua, presente en el aire ambiente, que es ademis el tipo de
muestreo encontrado con mayor frecuencia entre los muestreos que se realizan en nuestro pafs.

El procedimiento elaborado abarca desde la definicion de los objetivos de muestreo hasta la en-
trada de la muestra en el laboratorio, momento en el que debe empezar a aplicarse el procedimiento
correspondiente a la manipulacién y preparacion de muestras de tritio en aire.
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4. Sistematica de trabajo

4.1. Constitucion del grupo

El grupo de trabajo se constituy6 a partir de aportaciones voluntarias de profesionales con afios
de experiencia en temas de muestreo, aplicados a la obtencion de muestras sobre las que realizar
determinaciones radiactivas, bien a través de la participacion de sus respectivos laboratorios u
organismos en redes o planes de vigilancia radioldgica ambiental o bien a través de su participacion
en proyectos industriales y/o de investigacion que incluyesen el muestreo de tritio en vapor de agua
presente en el aire ambiente.

Se ha hecho especial hincapié en el hecho de que los miembros del grupo constituyan un equipo
multidisciplinar, incluyendo profesionales tanto del campo de la investigacion y de la docencia,
como del industrial.

4.2. Método de trabajo

La sistematica ha sido la habitual de un grupo de trabajo cuyos miembros tienen una amplia
dispersion geografica: reuniones periddicas, contactos postales y telefénicos, y también a través del
correo electrénico. Dado que desde los primeros contactos se atisbaron cudles podian ser los pun-
tos conflictivos se decidié no realizar un reparto de tareas, antes bien, compartir y analizar entre
todos toda la informacién que se pudiera reunir y toda la experiencia que se poseyera en el tema.

Esta sistematica llevo a la elaboracion de un primer borrador, que después de enriquecerse con
los comentarios recibidos gracias a su difusion entre profesionales pertenecientes a entidades direc-
tamente involucradas con la proteccion radioldgica y las medidas radiactivas, ha dado origen a esta
version del procedimiento.

Como paso previo al inicio del desarrollo del presente procedimiento, se distribuyé una en-
cuesta entre los profesionales del sector que se encuentran realizando este tipo de muestreo, con di-
ferentes objetivos, pero todos ellos dentro del campo de la medida y el control radiolégico, para
recabar informacion actualizada del estado del arte de la metodologia del muestreo ambiental de
tritio en vapor de agua en Espafia, con objeto de tomar en consideracion las diferentes propuestas
que se pueden estar aplicando en funcién de los objetivos del muestreo.

4.3. Bibliografia consultada

Mientras que para el muestreo de tritio desde el punto de vista de la proteccion radiolégica del
personal que trabaja en instalaciones nucleares, existe bastante bibliografia de consulta, no ocurre
lo mismo con el muestreo de tritio en vapor de agua.
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Sistematica de trabajo

El principal problema encontrado en la elaboracién del procedimiento es que apenas existe
normativa nacional o internacional que aplique al muestreo de tritio (vapor de agua) en el aire
ambiente para medidas de niveles ambientales, por lo que se ha tenido en cuenta la experiencia
acumulada en instalaciones nucleares.

Aungque la bibliografia referente al tema del muestreo de tritio en vapor de agua es escasa, no
toda la consultada aparece reflejada en este documento, tan s6lo aquélla que se ha juzgado como
mads interesante o cuyo contenido ha sido determinante a la hora de dilucidar respuestas para
puntos especificos del procedimiento.

11
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9. Desarrollo del procedimiento

5.1. Generalidades

Los aspectos que se han considerado mds importantes en el caso del muestreo de tritio en vapor
de agua presente en el aire son los siguientes:

5.1.1. Definicidn de objetivos

Para poder desarrollar el procedimiento de muestro de tritio en vapor de agua fue necesario de-
finir los objetivos que se pretendian. Los objetivos a lograr con el presente procedimiento han sido:
determinar el fondo radiolégico de una zona concreta, poner de manifiesto posibles impactos ra-
dioldgicos mediante el analisis de su evolucion, poder realizar el seguimiento de la calidad del aire
en un punto determinado, y en la medida de lo posible, realizar comparaciones entre diferentes pun-
tos o estaciones de muestreo.

Se decidié no contemplar objetivos dosimétricos, ni toma de muestras en zonas de trabajo o
en salidas de chimeneas. El motivo de esta exclusion estd relacionado con el hecho de que para
cumplir con estos objetivos se requiere otro tipo de muestreo diferente al propuesto y, en ocasiones,
selectivo.

Hay que considerar que los objetivos planteados para el muestreo de tritio en vapor de agua pre-
sente en el aire ambiente, frente a los planteados en el muestreo de otras matrices, son mas dificiles
de conseguir porque el aire no constituye una matriz estatica ni estable, lo que impide no sélo ha-
blar de su caracter representativo, sino incluso asegurar que un determinado impacto vaya a ser de-
tectado, dependiendo entre otras cosas, de la direccién del viento en un momento determinado. Por
otra parte, hay que considerar que muestras posteriores recolectadas en el mismo punto nunca po-
dran reproducir las mismas condiciones.

5.1.2. Eleccion del absorbente

El muestreo de tritio en vapor de agua, presente en el aire ambiente en general no reviste una gran
complejidad desde el punto de vista técnico puesto que existen diversos tipos de muestreadores
adaptados a diferentes condiciones en las que éste se puede desarrollar, ahora bien, lo que es mas di-
ficil de definir son las mencionadas condiciones, puesto que éstas van a ser muy dependientes de los
objetivos del muestreo.

Como ya se ha indicado, el muestreador consiste fundamentalmente en una bomba de aspira-
cién que hace pasar el aire a través de una o mds trampas colocadas en serie y que retienen el vapor

12
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de agua; el sistema se completa con un medidor de caudal (caudalimetro). Lo que diferencia funda-
mentalmente unos muestreadores de otros es el tipo de absorbente utilizado para rellenar las tram-
pas. De forma global se pueden considerar los siguientes tipos:

* Trampas frias. Pueden ser, por ejemplo, serpentines enfriadores provistos de un motor de
captacion de aire o bien sistemas metalicos o de vidrio refrigerados por debajo del punto de
congelacion del agua, generalmente con nitrégeno liquido, a través de los cuales pasa el aire
y se condensa el vapor de agua. Las eficiencias de retencion son muy altas, del orden del 95%
con una sola trampa y del 99% con dos trampas colocadas en serie. Los inconvenientes que
presenta son evidentes y estdn relacionados con el mantenimiento de las condiciones de re-
frigeracion cuando el muestreo es medioambiental y se realiza durante periodos prolongados
de tiempo en condiciones cercanas al aire libre.

* Frascos borboteadores rellenos con un determinado volumen de agua libre de tritio o de una
solucion de agua y alcohol. Al realizarse el borboteo, el tritio presente en el vapor de agua se
disuelve en la disolucién utilizada como absorbente. Los inconvenientes de este método estan
en la necesidad de tener un agua muy limpia de tritio y también en las limitaciones existen-
tes en cuanto al volumen de aire que puede pasar, en funcién de su humedad, para evitar la
saturacion del agua.

* Frascos borboteadores rellenos de alcohol. Es otra de las posibilidades existentes entre los
muestreadores comerciales. Presentan la ventaja de una muy alta eficiencia de retencion del
tritio, pero los siguientes inconvenientes: la alta volatilidad del alcohol, sus propiedades t6-
xicas e inflamables, el mayor mantenimiento del sistema, puesto que los vapores de alcohol
tienden a bloquear las lineas de muestreo y el hecho de no ser reutilizable. Por lo tanto son
equipos muy recomendables para muestreos de corta duracion o que se realicen en ambien-
tes cerrados, pero no para muestreos prolongados o que se realicen en condiciones cercanas
al aire libre, donde requeririan condiciones de refrigeracion.

* Absorbentes solidos, como pueden ser los filtros moleculares, el drierite o el gel de silice. El
uso del gel de silice es el método mas habitual en Espana. Presenta la ventaja, frente a los fras-
cos borboteadores, de que el HTO no se diluye en un volumen de liquido y ademas no pre-
senta ninguno de sus inconvenientes, con lo que suele ser un equipo recomendable cuando
se realizan muestreos prolongados o al aire libre.

Dado el objetivo definido para este procedimiento, que es el muestreo medioambiental, que se
va a realizar generalmente al aire libre y durante periodos relativamente prolongados de tiempo, se
opt6 por centrar este procedimiento en el caso del muestreo con el gel de silice como absorbente.
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5.1.3. Definicidn de terminologia

Usar una terminologia adecuada y homogénea a la hora de elaborar cualquier procedimiento, re-
viste una particular importancia, para que todo posible usuario de un procedimiento entienda los tér-
minos utilizados con la misma intencién con que fueron escritos. En el caso concreto del muestreo
de tritio en vapor de agua presente en el aire, existe una terminologia en muchos casos ya normali-
zada, como son las definiciones de muestra representativa, punto de muestreo, etc.

La terminologia utilizada, ha sido en lineas generales la presentada en la norma UNE-77204
(UNE-1), y en las norma ISO 2889 (ISO, 1975). Sin embargo especial atencién merecio la termino-
logia a utilizar para los siguientes conceptos:

® Muestreo: el muestreo ya implica la coleccion de muestras representativas, por lo tanto serd ésta
la terminologia usada de forma general.

* Muestreador, captador y colector: utilizaremos el término muestreador para referirnos al instru-
mento completo de muestreo, captador para referirnos al sistema de recogida de aire y por tl-
timo colector para referirnos al sistema que se utiliza para retener el tritio en vapor de agua y
que en este caso es la trampa de gel de silice.

© Trampa de vidrio con gel de silice: en cuanto a la definicién de trampa para el muestreo de tritio es
el asunto que generd mayores discusiones. Al final se opt6 por dejar claro que la trampa esta
constituida por el frasco de vidrio mas el gel de silice que se utiliza para retener el vapor de
agua.

® Muestra: otra definicién que fue objeto de debate, es qué se iba a considerar como “muestra”.
En principio ésta deberia ser exclusivamente el tritio tomado del aire en forma de HOT, puesto
que éste es el objetivo del procedimiento desarrollado, o incluso, el vapor de agua absorbido.
Sin embargo sobre lo que se aplica los procedimientos de conservacion, etiquetado y remision
al laboratorio de andlisis o de preparacion de muestras, es sobre toda la trampa con el gel de si-
lice que ha absorbido el vapor de agua, por lo tanto y s6lo con objeto de clarificar la termino-
logia en este documento se opté por considerar como “muestra” al conjunto: trampa+gel de
silice+vapor de agua.

* Controladores: se considera que los controladores son cualquier tipo de sistema cuyo objetivo
sea controlar que los datos necesarios para obtener la concentracion de actividad en el aire, vo-
lumen de aire recolectado y tiempos de recoleccion, se proporcionan con la mayor precision po-
sible. Asi como garantizar que la recoleccion se realiza en las condiciones previstas.

5.1.4. Eleccion de las caracteristicas del muestreador y de la toma de muestras

La capacidad de retencion del agua por el muestreador, esta condicionada por los siguientes pa-
rametros:

* Tipo de gel de silice: caracteristicas y grano.

14
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* Dimensiones del frasco de vidrio que forma parte de la trampa: longitud y diametro.
* La cantidad de gel de silice contenida en el frasco de vidrio.

e Numero de frascos de vidrio puestos en serie.

e Caudal de aspiracion.

e Tiempo de recoleccion.

* Humedad y temperatura ambientales.

El tiempo de recoleccion figura en esta lista como parametro secundario, a medida que el gel se
va saturando de agua, va disminuyendo su capacidad de retencion. La importancia de este efecto
va a depender del tipo de gel, de la humedad ambiental, del caudal de aspiracion y del tiempo de
recoleccion.

La humedad y temperatura ambientales van a ser pardmetros variables no sélo entre las diferen-
tes estaciones, sino durante el periodo de tiempo que dura un muestreo. Sin embargo, se generaron
discusiones en el seno del grupo sobre la conveniencia de establecer recomendaciones con respecto
a los demds. Ahora bien, dada la gran variabilidad de estos, no sélo en funcién del tipo de captador
sino también de las caracteristicas de las trampas, se opto por dejar abierta la eleccion de todos estos
pardmetros y que fuera cada entidad responsable del muestreo la encargada de demostrar que, con
su eleccién particular, es capaz de retener el vapor de agua contenido en el aire ambiente.

Para ello el laboratorio o entidad encargada de la toma de muestras debera realizar un ensayo
previo a la puesta en marcha operativa del sistema, que puede ser el siguiente.

Una vez definidos, segtin los objetivos del muestreo, el punto y el tiempo de recoleccion, se de-
fine cudl va a ser el caudal de aspiracion (y por lo tanto la bomba), los frascos de vidrio a utilizar,
el nivel de llenado de estos y el tipo de gel de silice, se realizan una serie de ensayos previos, colo-
cando varias trampas en serie, previamente pesadas, que se vuelven a pesar después de la recolec-
cion. Por la diferencia de pesada se calculari el agua retenida en cada una de las trampas. Si en la
ultima de ellas el agua recogida esta por debajo del 10% de la total recolectada, se asumira que
para la configuracion preseleccionada y en unas condiciones meteoroldgicas dadas, ése es el nu-
mero de trampas que permite recoger el vapor de agua contenido en el aire.

Légicamente, el nimero de trampas necesario se puede modificar variando simplemente los pa-
rametros previos: tipo de gel, llenado de los frascos, caudal, etc...sin embargo, el niimero de tram-
pas a colocar en serie parece el mas sencillo de los parimetros a alterar para obtener una
optimizacién en la recoleccion.

Estos ensayos deberan realizarse en cada punto donde se quiera realizar el muestreo y en dife-
rentes condiciones meteoroldgicas, de entre las representativas de cada punto, para asegurase de que
en la gran mayoria de ellas, la preseleccion realizada responde al requerimiento de recoger el vapor
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de agua contenido en el aire ambiente. Por lo tanto, el laboratorio encargado de la toma o recolec-
cion de muestras debe considerar la obtencién de registros meteoroldgicos previos de los puntos
donde se va a realizar el muestreo, que incluyan, al menos, los datos de humedad y temperatura.

Sin embargo, y sobre todo en algunos puntos y en muestreos muy prolongados, la importante
variabilidad de las condiciones meteorolégicas hace que no sélo varie la eficiencia de la recoleccion,
sino que incluso se produzcan pérdidas de muestra ya recolectada. Por ello, al margen de esta va-
loracién preliminar de las caracteristicas del proceso de toma de muestras, sera necesario aplicar un
criterio de validez para cada muestreo realizado.

5.1.5. Control de calidad de la toma de muestras

Se considera que, atin con los parametros de la toma de muestras previamente definidos, hay que
realizar chequeos de su adecuacion a las condiciones meteoroldgicas variables de un determinado
punto de muestreo. Para ello deben realizarse dos tipos de controles:

* Verificacion de la saturacion del gel de silice. Verificar que en el intervalo de muestreo no exis-
tan cambios en la coloracion del gel de silice contenido en la Gltima de las trampas colocadas
en serie, ya que esto indicaria que la trampa esta saturada y es necesario proceder a la retirada
de la muestra y la colocacién de trampas nuevas.

* Verificacion de las caracteristicas del muestreo. Pesar siempre las trampas inmediatamente antes
y después de la recoleccion, verificando que en la tltima de ellas no se obtenga de forma habi-
tual una cantidad de agua superior al 10% del total recolectado.

Si cualquiera de las dos situaciones anteriores se presentase con una cierta frecuencia, habria que
considerar que o bien las condiciones meteoroldgicas han cambiado desde la realizacion del estudio
preliminar, o bien éste no se realizo en las condiciones mas representativas posible, o bien la toma
de muestra no se estd realizando de la forma prevista. En cualquier caso, se deberian verificar las ca-
racteristicas de la toma de muestras, y, en caso de persistir el problema, habria que repetir el estudio
preliminar modificando los parametros seleccionados para la realizacion del muestreo.

Tanto para la obtencion de la actividad de tritio como para la realizacién de los controles de
calidad es importante que no se produzcan pérdidas del agua recolectada. Para ello, es muy impor-
tante que la trampa de gel de silice, una vez preparada, cerrada y pesada, se mantenga lo mas
herméticamente posible, y que una vez en el muestreador, quede debidamente aprisionada por el
sistema de fijacion para evitar la entrada de humedad en ella. Al finalizar la recoleccion debe volver
a cerrarse herméticamente hasta el momento de su pesada y posterior procesado.

Los sistemas de control en el muestreador se han considerado muy importantes para la realiza-
cién del muestreo con garantias. En cuanto a los medidores de caudal de que debe disponer un
muestreador —totalizador que nos proporciona el volumen total de aire captado en un intervalo de
tiempo determinado y caudalimetro que nos proporcione el caudal de muestro por unidad de
tiempo— hubo una opinién generalizada de que es necesario disponer de ellos para garantizar el
muestreo de tritio.
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Desarrollo del procedimiento

Respecto a los controladores horarios, hubo una discusion sobre la necesidad de que el mues-
treador dispusiese de ellos, y tras un debate se llegé al consenso de que era interesante utilizar estos
controladores horarios para que en el caso de averia del muestreador o corte del suministro eléctrico
se pueda saber el nimero de horas de muestreo que se han perdido.

En caso de querer reutilizar el gel de silice para varios muestreos, la opinion general es que se
puede reutilizar, aunque se recomienda cambiarla al menos cada dos afios.

5.2. Procedimiento

El procedimiento finalmente desarrollado se presenta como anexo del presente documento.
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I.1. Objeto

El objetivo basico del presente procedimiento es establecer el método de muestreo de vapor de
agua para la determinacion de tritio, presente en el aire ambiente, que permita conocer el fondo ra-
dioldgico, poner de manifiesto posibles impactos mediante analisis de su evolucién, poder realizar
el seguimiento de la calidad del aire en un punto determinado y, en la medida de lo posible, realizar
comparaciones entre diferentes puntos o estaciones de muestreo. No se contemplan objetivos dosi-
métricos, ni muestreos en zonas de trabajo ni en salidas de chimeneas.

1.2. Campo de aplicacion

El tritio presente en el medio ambiente es de origen natural y artificial. El tritio estd presente en
el aire en las mismas formas quimicas que el hidrégeno: vapor de agua (HTO), gas hidrégeno (HT)
y metano (CH,T).

El campo de aplicacion del presente procedimiento es el muestreo medioambiental del vapor de
agua para la determinacion del tritio? presente en el aire ambiente.

1.3. Definiciones

® Zona de muestreo: drea geografica en la cual se quiere analizar el aire ambiente.

® Muestra: porcion representativa del medio de interés, o de uno o mas componentes de ese medio,
que posee las mismas cualidades y caracteristicas del todo y que se va a utilizar para determi-
narlas. En este procedimiento, la muestra estara compuesta por las dos trampas de gel de silice
que contienen el vapor de agua del aire ambiente.

® Muestreador: equipo utilizado para la obtencion de una muestra, en el caso mas general consta
de los siguientes componentes: sistema de captacion (boquilla o embocadura), linea de trans-
porte, colector con su soporte (en este procedimiento, trampa), bomba de aspiracion, contro-
ladores y sistema de descarga.

® Punto de muestreo: posicion geografica en la que se ubica el muestreador.

* Tritio vapor: es el tritio presente en el vapor de agua ambiente por sustitucién de un dtomo de
hidrogeno por un atomo de tritio.

® Trampa de vidrio con gel de silice: recipiente de vidrio cilindrico que contiene gel de silice
(absorbedor del vapor de agua) a través del cual circula el aire.

2En adelante, muestra de tritio.
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1.4. Programa de muestreo

1.4.1.

Estudios previos

Para la realizacion del programa de muestreo es necesario haber desarrollado los siguientes
estudios previos:

1.4.2.

Analisis de caracteristicas de la zona incluyendo la existencia en ella, o en su posible zona de
influencia, de instalaciones susceptibles de emitir tritio en aire.

Analisis de caracteristicas del aire: deben conocerse al menos las distribuciones de frecuen-
cias de velocidad y direccion del viento (valores medios anuales, obtenidos preferentemente
mediante medidas 77z sztu o a partir de mapas edlicos) y su contenido en humedad, asi como
la temperatura.

Contenido del programa

Considerando los datos obtenidos en los estudios previos y cual es su objetivo final, en el
programa de muestreo debera aparecer, al menos:

a)

b)

=
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Clasificacién de la zona: rural, industrial, urbana, semiurbana o mixta.

Subdivisién de la zona en subzonas, de caracteristicas lo mas homogéneas posible. Esto debera
realizarse en el caso de tratarse de una zona mixta o de que las caracteristicas de la zona asi lo
requieran. Como caso concreto, si se pretende evaluar el impacto de una instalacion, las
subzonas estaran, ademas, relacionadas con los sectores de la rosa de los vientos centrada en
la instalacion.

Eleccion de la ubicacion del punto de muestreo en cada subzona, eleccion que deber reali-
zarse con el criterio de que dicho punto presente las caracteristicas utilizadas en la definicion
de la subzona a la cual debe representar.

Eleccion del muestreador a instalar en cada punto de muestreo y caracteristicas de su instala-
cion, entre las que deben figurar:

1. Localizacién: para evitar turbulencias artificiales en la captacion, el muestreador se ubicara
lo mas alejado posible de obstaculos elevados, por lo general varios metros.

2. Altura de captacion del aire con respecto al suelo, que estara en funcion del objetivo final de
los andlisis que se pretenden realizar, pero se encontrara al menos a 1,5 m del suelo.

3. Orientacion del sistema de captacion: su orientacion siempre sera en la direccion predomi-
nante del viento e intentando evitar situaciones de turbulencias artificiales, por lo tanto, lo
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mas alejado posible del obstaculo, salvo que se pretenda comprobar si el tritio procede de
un foco emisor concreto, en cuyo caso se deberia orientar en su direccion.

4. Sistema de proteccion del muestreador (caseta o similar).

5. Requerimientos eléctricos y de seguridad: en todo caso debe considerarse que tanto las
caracteristicas de los muestreadores como su localizacion pueden estar muy condicionados
por su accesibilidad y por las medidas que se adopten para evitar intrusismos, debiendo
predominar estas cuestiones sobre otras de indole técnico.

e) Definicion del muestreo en el que se debe indicar:
1. El tipo de muestreo:

- Puntual, cuando el muestreo se realiza durante un corto periodo de tiempo, recolectando
un volumen predeterminado de aire.

- Continuo, cuando el muestreo se realiza a lo largo de un tiempo mas prolongado y de forma
continua.

En muestreos de tritio, y con los objetivos de este procedimiento, lo mas habitual es el
muestreo continuo, aunque en el caso de que se prevea la llegada de una nube radiactiva
resulta mas indicado efectuar muestreos puntuales sucesivos, que pongan de manifiesto
la importancia del aporte radiactivo, asi como la duracién de la contaminacion en la
atmosfera muestreada.

2. Lafrecuencia y duracion del muestreo: la eleccion de estos parametros esta intimamente re-
lacionada con los objetivos del muestreo. En muestreos de tritio, y con los objetivos de este
procedimiento, lo mas habitual es la captaciéon continua con cambio de absorbente cada
dos o tres semanas, en funcién de la humedad relativa del aire, mientras que en los puntua-
les la duracién del muestreo es generalmente igual o inferior a los 20 minutos.

3. El caudal de aspiracion: tanto en los muestreos continuos como puntuales hay equipos en
los cuales ésta es una magnitud seleccionable, y otros en los que no lo es.

4. Equipo/material: el equipo y/o material necesario para la realizacion de la toma de mues-
tras, es al menos, el siguiente:

* Muestreador.
* Gel desilice.
* Tapones para el cierre hermético de las trampas durante su almacenamiento y transporte.

* Botes o cajas para el transporte de las trampas.
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* Balanza.
* (as nitrégeno seco.
* Horno que consiga una temperatura de 350°.

f) Personal involucrado, caracteristicas de formacion: el laboratorio o entidad que realice el
muestreo debera tener especificado por escrito qué personal es el involucrado en el proceso
de muestreo y qué formacién minima deben tener.

g) Registros (ver epigrafe 1.6.3).

1.5. Muestreador

De forma general, consisten en los siguientes componentes: sistema de captacion de aire, linea de
transporte, colector con su soporte (en este caso, trampa con su absorbente de gel de silice), bomba
de aspiracion, controladores y sistema de descarga.

En caso de utilizar una caseta o similar, debe procurarse que el caudal de aire en el entorno del
sistema de captacion del aire, situado siempre fuera de ésta, no se vea perturbado por su presencia,
esto se puede evitar alejandolo ligeramente de sus paredes o colocandolo encima de ella.

Los equipos pueden ser fijos o portatiles, en general estos tltimos son los que se utilizan para
realizar muestreos de corta duracion.

1.5.1. Colector

El colector para tritio en vapor de agua (ver figura 3) consiste en unas trampas formadas por fras-
cos de vidrio rellenos de gel de silice, colocados en serie, con objeto de optimizar la eficiencia de la
captacion del vapor de agua que contiene al tritio.Las caracteristicas del colector: tipo y granulo-
metria del gel de silice, dimensiones y llenado de los frascos, deben elegirse de manera que la enti-
dad encargada de la recoleccion sea capaz de asegurar la recoleccion del vapor de agua contenido
en el aire ambiente para el caudal de trabajo elegido. Para ello se pueden realizar ensayos previos
con trampas en serie que permitan calcular el niimero necesario de éstas.
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Figura 1. Trampas de vidrio

Figura 2. Trampas de vidrio con gel de silice

Se debe asegurar la ausencia de fugas en todas las conexiones entre las dos trampas y la linea de
transmision.

Las trampas se sitdan sobre un sistema soporte que garantice su estabilidad. Es conveniente
identificar su orden secuencial.
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Sien el intervalo de muestreo se observase en el gel de silice indicador contenido en la Gltima trampa
de entre las colocadas en serie, cambios que demuestren su saturacion, se procedera a la retirada de la
muestra y se colocaran trampas de gel nuevas. Si esto ocurriese con frecuencia, habria que pensar en
la modificacién y nueva valoracién de los parametros seleccionados para la realizacion del muestreo.

Bomba Frascos con gel de silice

Entrada
de aire aspirado

Muestreo de tritio

Figura 3. Conexion en serie de las trampas de gel de silice

1.5.2. Bomba de aspiracion

Su principal requerimiento es que sean capaces
de proporcionar el caudal requerido para que con la
eleccion realizada para el sistema de recoleccion, se
pueda recolectar el agua contenida en el aire am-
biente. Véase epigrafe anterior.

La bomba debe estar instalada entre el colector
y el sistema de descarga. Hay dos tipos distintos en
el mercado. Aquellos que permiten seleccionar un
caudal de aspiracion y aquellos que funcionan con
éste parametro fijo.

Figura 4. Bomba de muestreo de bajo caudal
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1.5.3. Controladores

Los sistemas de control deben ser al menos de dos tipos:

1. Medidores de caudal: cualquier equipo debe disponer de un caudalimetro que nos propor-
cione el caudal, volumen captado por unidad de tiempo y, a ser posible, de un totalizador que
nos proporcione el volumen total de aire captado. La diferencia entre el valor del caudal se-
leccionado al iniciar el muestreo, y el existente en el momento de retirar las trampas, no es
conveniente que supere el 25 %. Deberan estar debidamente calibrados.

2. Controladores horarios que nos permitan determinar el tiempo total de funcionamiento del
equipo durante el muestreo.

De forma opcional:
3. Sistema que garantice la alimentacion eléctrica. Es conveniente disponer, asociado al mues-

treador, de un electrogrupo o un SAI (Sistema de Alimentacion Ininterrumpida) que evite las
paradas del equipo motivadas por los cortes de tension.

1.6. Procedimiento operativo

De forma general, consisten en los siguientes componentes: sistema de captacion de aire, linea de
transporte, colector con su soporte (en este caso, trampa con su absorbente de gel de silice), bomba
de aspiracion, controladores y sistema de descarga.

1.6.1. Precauciones

En el muestreo de tritio hay que:

a) Verificar la limpieza de las trampas antes de la adicion del gel de silice y los contenedores de
transporte de muestras.

b) Evitar el contacto de los envases utilizados con cualquier tipo de material radiactivo o con-
taminado para prevenir su contaminacion.

c) Una vez finalizado el muestreo hay que prestar especial atencion a que las trampas de gel per-
manezcan herméticas hasta su llegada al laboratorio, con el fin de evitar la interaccion del gel
de silice con un aire distinto al muestreado.
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1.6.2. Preparacion de las trampas de gel de silice

Previamente a la instalacion de las trampas en el equipo de muestreo, hay que prepararlas en el
laboratorio. El método es el siguiente:

1. Coger las trampas de vidrio.

2. Llenar las trampas con la cantidad definida de gel de silice indicadora.

3. Calentar las trampas en un horno con corriente de nitrégeno seco durante una hora a 350° C.
4. Dejar enfriar a temperatura ambiente con corriente de nitrégeno seco.

5. Sacar las trampas del horno y cerrarlas con los tapones.

6. Pesar las trampas.

7. Introducir las trampas en los contenedores de transporte.

1.6.3. Realizacion del muestreo

El sistema de muestreo consiste en hacer pasar el aire ambiente mediante una bomba de
aspiracion y a un caudal definido a través de unas trampas de gel de silice colocadas en serie.

Figura 5. Esquema: sistema de muestreo de H-3

La secuencia de operacion es la siguiente:
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1.6.3.1. Inicio de la recoleccion de la muestra

Con el equipo parado, y si los controladores de que se dispone no permiten su puesta a cero,
se anotan en la ficha resefiada en el apartado 1.6.3.2, las lecturas del controlador horario y del tota-
lizador del volumen. Si el equipo permite la puesta a cero de estos parametros asi se hara. Tambien
se anota la fecha y hora de inicio de la recoleccion.

A continuacion, se instalan las trampas de gel de silice, previamente pesadas, en el muestreador
intentando que queden debidamente aprisionadas por el sistema de fijacion.

Después, se selecciona, en su caso, el caudal requerido y se pone en funcionamiento el equipo
muestreador, anotando fecha y lectura inicial de caudalimetro.

Figura 6. Sistema de muestreo
de H-3 montado en campo

Figura 7. Caseta de muestreo
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1.6.3.2. Retirada de la muestra

Cuando haya transcurrido el tiempo requerido de muestreo, antes de parar el sistema, se debe
comprobar y anotar el registro del caudalimetro.

A continuacion, se detendra el funcionamiento del equipo, anotando fecha y hora y, en su caso,
se comprobara la existencia de paradas y su duracion. También se anotaran las lecturas del contro-
lador horario y, en su caso, del totalizador de volumen.

Todas estas anotaciones se realizan en la ficha que aparece en el apartado como anexo 2.

Después, se retiraran las trampas de gel de silice y se taponaran, evitando la entrada de humedad
en ellas.

Las trampas de gel deberan ubicarse en un contenedor adecuado, debidamente etiquetado y se-
llado para evitar la pérdida de material en su transporte al laboratorio.

El contenedor o contenedores se senalaran con una etiqueta adhesiva que contendra, al menos,
la informacion resefiada en el apartado 1.6.3 4.

Lo mds rapidamente posible, después del muestreo, las trampas deben ser pesadas y el dato
anotado.

1.6.3.3. Control de calidad

Si con una determinada frecuencia, en la Gltima trampa se recoge una cantidad de agua superior
al 10% del total de la recogida en las anteriores, o si el color del gel de silice, en ella contenida, cam-
bia durante el muestreo, se considerara que o bien el muestreo no se ha realizado conforme a las con-
diciones definidas o bien los parametros de muestreo no son los adecuados y se procedera a su
variacion.

El gel de silice se podri reutilizar, para evitar comprobaciones sobre la estabilidad de sus carac-
teristicas, se recomienda su cambio cada dos aflos como maximo.

1.6.3.4. Registro de informacion

* En la muestra (las trampas de gel de silice) deberan figurar los siguientes datos:

— Referencia de la muestra.

— Tipo de muestra.

— Datos del destinatario, laboratorio al que se debe remitir la muestra.
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— Identificacion de la persona y/o entidad responsable de la toma de muestras.
— Fecha.
Ver como ejemplo la ficha que figura en el anexo 1.

Los cuatro altimos datos se podran obviar si el muestreo se realiza de tal manera que no sea
preciso remitir la muestra.

En la ficha que acompanfa a la muestra (o muestras) al laboratorio, debera figurar, al menos,
la siguiente informacién:

— Tipo de muestra.

— Datos del destinatario, laboratorio al que se debe remitir la muestra.

— Referencia de la muestra.

— Procedimiento de muestreo.

— Datos necesarios para calcular el volumen captado.

— Duracién del muestreo.

— Duracion efectiva del muestreo segtn el controlador horario.

— Peso de las trampas antes y después del muestreo o, peso del agua recogida en cada trampa.
— Identificacion de la persona y/o entidad responsable de la toma de las muestras.

— Fecha de muestreo.

— En el apartado de observaciones debera de figurar, entre otras cosas, si se ha observado al-
guna modificacion en la coloracion del gel de silice de la Gltima trampa y si esto ha reque-
rido su cambio.

Ver como ejemplo la ficha que figura en el anexo 2.
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Anexo 1

Ejemplo de ficha de envio de la muestra

Tipo de muestra:

Destinatario:

Referencia de la muestra:

Direccion postal:

Responsable muestreo:

Fecha del muestreo:
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Anexo 2

Ejemplo de ficha de envio de la muestra

Tipo de muestra:

Destinatario: Referencia de la muestra:

Direccién postal: Procedencia del muestreo:

Referencia del punto de muestreo:

Caudal: Lectura inicial del caudalimetro:

Lectura final del caudalimetro:

Volumen total captado (m?): Lectura inicial totalizador:

Lectura final totalizador:

Duracién del muestreo: Fecha/hora inicio:

Fecha/hora fin:

Duracion efectiva del muestreo (h)*:

Inicial: Final:
Peso: Trampa 1:
Trampa 2**:
Observaciones:
Entidad responsable del muestreo:
Responsable del muestreo: Fecha: Firma:

* En su caso, considerando posibles paradas.
** Afiddanse tantas trampas como sean necesarias.
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ambiental.
CSN, 2003 (92 pags.)

W 1.4. Seleccion, preparacion y uso de patrones para espectometria gamma.
CSN, 2004 (44 pags.)

W 1.5. Procedimientos de determinacion de los indices de actividad beta total y beta resto en aguas
mediante contador proporcional.
CSN, 2004 (18 pégs.)

W 1.6. Procedimiento para la determinacion de la concentracion de Sr-89 y S-90 en suelos y sedimentos
CSN, 2005 (64 pags.)

W 1.7. Procedimiento de toma de muestras de aerosoles y radioyodos para la determinacion de la
radiactividad.
CSN, 2005 (28 pégs.)

W 1.8. Procedimiento para la recepcion, conservacion y preparacion de muestras de aerosoles en fil-
tros de radioyodos en carbon activo para la determinacion de la radiactividad ambiental.
CSN, 2005 (28 pégs.)

W 1.9. Procedimiento para la determinacion del indice de actividad alfa total en muestras de agua.
Métodos de coprecipitacion y evaporacion.
CSN, 2005 (32 pags.)

W 1.10. Procedimiento de toma de muestras de sedimentos para la determinacion de la radiactividad
ambiental
CSN, 2007 (26 pags.)

W 1.11. Procedimiento para la conservacion y preparacion de muestras de sedimento para la determi-
nacion de la radiactividad ambiental.
CSN, 2007 (30 pags.)

W 1.12. Procedimiento de toma de muestras de la deposicion total para la determinacion de la deter-
minacion de la radiactividad.
CSN, 2007 (28 pégs.)
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W 1.13. Procedimiento para la preparacion de muestras de agua para determinar la actividad de emi-
sores gamma. Retencion de yodo y extraccion selectiva de cesio.
CSN, 2007 (36 pags.)

W 1.14. Procedimiento de toma de muestras de vapor de agua para la determinacion de tritio.
CSN, 2009 (36 pags.)
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