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Prélogo

1. Prologo

El proceso de toma de muestras es la pieza angular del programa de muestreo. Este pro-
grama de muestreo no solo debe garantizar que el momento y lugar en que una muestra se
toma es el adecuado para que los objetivos de dicho programa se cumplan, sino que también
debe proporcionar las caracteristicas que esta muestra debe de tener. Sin embargo, los obje-
tivos de este programa no se cumplirian si la muestra no se toma de manera correcta y eficaz,
pero también reproducible y sistematica.

Plenamente consciente de ello, el Consejo de Seguridad Nuclear (CSN) decidié en su
momento la conveniencia de impulsar el desarrollo de procedimientos de muestreo, para
después elevarlos a normas UNE vy, asi, contribuir también a elevar la capacidad de interlo-
cucién de nuestro pais a nivel de la normalizacion europea e internacional. Esta iniciativa fue
el origen de la publicacion del CSN, INT-04.07 Vigilancia radiolégica ambiental que, en
diferentes documentos, desarrollaba los siguientes procedimientos:

1.1.  Procedimiento de toma de muestras para la determinacion de la radiactividad en
suelos: capa superficial.

1.7.  Procedimiento de toma de muestras de aerosoles y radioyodos para la determina-
cion de la radiactividad.

1.10. Procedimiento de toma de muestras de sedimentos para la determinacién de la
radiactividad ambiental.

1.12. Procedimiento de toma de muestras de la deposicion total para la determinacién
de la radiactividad.

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

1.15. Procedimiento para el muestreo, recepcién y conservacion de muestras de agua
para la determinacion de la radiactividad ambiental,

asi como de las normas UNE: UNE 73320-3: Procedimiento para la determinacién de la
radiactividad ambiental. Toma de muestras. Parte 3: Aerosoles y radioyodos. UNE 73311-1:
Procedimiento de toma de muestras para la determinacion de la radiactividad ambiental.
Parte 1: Suelos, capa superficial. UNE 73320-2: Procedimiento para la determinacion de la
radiactividad ambiental. Toma de muestras. Parte 2: Sedimentos.
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Todos estos documentos fueron publicados entre los afios 2002 y 2009 y fueron realiza-
dos por un Grupo de Trabajo que coordiné Margarita Herranz, de la Universidad del Pais
Vasco (UPV/EHU), y que estuvo formado en sus diferentes temas por: R. Jiménez (U. Au-
ténoma de Madrid), E. Navarro Anglés, (U. de Valencia, J. P. Bolivar Raya (U. de Huelva),
E. Liger Pérez (U. de Malaga), J. Payeras Socias (Cedex) y J. L. Pinilla Matos (ENRESA). El
procedimiento 1.15 fue realizado en colaboracién con el Grupo de trabajo sobre prepara-
cién de muestras que coordind Antonio Baeza (UEx) y estuvo formado por A. Alonso (Geo-
cisa), M. C. Heras y M. Pozuelo (Ciemat) y R. Garcia-Tenorio (U. de Sevilla).

No se puede considerar que la ciencia/tecnologia asociada a estos procedimientos haya
cambiado sustancialmente en los afios trascurridos desde entonces, pero si se ha incremen-
tado el interés en estos temas y también el reconocimiento de su capital importancia para el
correcto desarrollo de los Planes de Vigilancia Radioldgica en sus diferentes contextos, tan-
to los asociados al entorno de las instalaciones nucleares en fase preoperacional, operacional
y en desmantelamiento como los puramente ambientales y, de manera paralela, se ha ido
incrementando la experiencia de los organismos que realizan muestreos para la determina-
cion de la radiactividad en nuestro pais, en la aplicacion de estos procedimientos. Todo ello,
unido al hecho de que las normas se revisan de manera rutinaria cada cinco afios, ha llevado
a que el CSN haya considerado necesario abordar una revisién y actualizacion de dichos
procedimientos de muestreo.

Para ello el CSN ha contado esta vez con un nuevo Grupo de Trabajo que, de nuevo
coordinado por Margarita Herranz, de la Universidad del Pais Vasco (UPV/EHU), para dar
continuidad a la filosofia que inspird los documentos originales, ha estado esta vez formado
por Maria José de Lucas (Medidas Ambientales S.L.), Cristina Navas (DRACE-GEOCISA),
David Blazquez (ENUSA) y Pablo Belinchén (ENRESA). Este Grupo se ha considerado
que retne las necesarias caracteristicas de experiencia profesional, capacidad e independen-
cia para abordar esta tarea.

La revision de estos procedimientos se ha desarrollado partiendo del texto original y te-
niendo en cuenta la normativa de rango nacional, europeo e internacional aparecida y/o re-
visada en los afios que median entre los documentos originales y estas revisiones, asi como
los retornos de los usuarios de estos documentos y la propia experiencia profesional de los
miembros del Grupo de Trabajo.

En el caso del presente documento “Procedimiento de muestreo y preparacién de mues-
tras para la determinacion de tritio en vapor de agua atmosférico” su objetivo bésico es es-
pecificar el procedimiento de muestreo y preparacion de muestras que permita delimitar y/o
caracterizar niveles de fondo, posibles anomalias y realizar un seguimiento y evolucion siste-
matico del contenido de tritio en el vapor de agua atmosférico.

Este documento pretende poner a disposicion de los interesados una descripcion de los
objetivos planteados, los criterios aplicados y las bases cientificas que los sustentan, junto
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con la toma de decisiones que ha parecido mas correcta y que ha conducido a la definicién
y elaboracion del contenido de este procedimiento para el muestreo y preparacion de mues-
tras de tritio en el vapor de agua atmosférico.

Este procedimiento describe de manera detallada los diferentes pasos que se han de se-
guir para la obtencién de una muestra del tritio contenido en el aire y garantizar, al menos,
los siguientes aspectos: la obtencion de una muestra que cumpla los objetivos de control y/o
representatividad para los que fue recolectada y con las caracteristicas necesarias para los
analisis radioldgicos que en ella se van a desarrollar, la conservacion de estas propiedades
hasta el momento en que la muestra esté lista para realizar su caracterizacion radioldgica en
el laboratorio de analisis y, por tltimo, el suministro de los datos necesarios para esta carac-
terizacion asi como la trazabilidad del proceso de muestreo. Ademas, el presente documen-
to incluye aspectos relativos al aseguramiento de la calidad y el control de la calidad en el
muestreo de vapor de agua, ya que no se debe olvidar que los errores provocados por un
muestreo no pueden corregirse.
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2. Introduccion y justificacion

El hidrégeno es un elemento quimico de niimero atémico 1, a temperatura ambiente es un
gas incoloro e inodoro y es el elemento quimico més abundante en el universo. Tiene tres
isétopos:

*  Protio (*H): Tiene un protdn y no tiene neutrones, es el mds abundante.
*  Deuterio (*H): Tiene un protén y un neutron.
e Tritio CH): Tiene un protén y dos neutrones, es el menos abundante.

El tritio procede tanto de fuentes naturales debido a la interaccién césmica sobre los
gases atmosféricos como de fuentes artificiales de origen antropogénico, siendo las mas des-
tacadas las pruebas nucleares realizadas principalmente entre 1952 y 1963 y la emisién a la
atmésfera por parte de las centrales nucleares.

Esté presente en el aire en las mismas formas quimicas que el hidrégeno. Las mayoritarias
son en forma de vapor de agua (HTO), del orden del 97,5%, y en forma gaseosa (HT), del
orden del 2%, mientras que los compuestos organicos tritiados en la fase vapor (OBT) o
asociados a las particulas como el metano, aparecen solo ocasionalmente en ciertos ambientes.

= HTO
= HT
= CH3T

Figura 1: Formas de aparicion del tritio en el aire

El tritio tiene una vida media de 12,31 afnos y decae a *He emitiendo radiacion beta de
muy baja energia, cuyo maximo se produce a 18,6 keV. Dada esta caracteristica de las radia-
ciones emitidas por el tritio cuando se desintegra, este se considera como un radionucleido
de baja toxicidad desde un punto de vista radiolégico.
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'H - JHe+e +v+18,6keV

1

De entre los sistemas operativos existentes para la toma de tritio en forma de vapor de
agua (HTO), el aqui presentado es relativamente sencillo. Basta con hacer pasar aire me-
diante una bomba de aspiracion 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 de toma
de muestras, constituiran la muestra que se remitira al laboratorio para la determinacién del
tritio.

Sin embargo, si se desea tomar muestras del tritio en forma gaseosa (HT), y de forma
secundaria el que aparece formando compuestos organicos (OBT), los métodos son mas
complejos y por lo general consisten en oxidarlo para su transformacion en vapor de agua

(HTO).

Ahora bien, desde un punto de vista de impacto radioldgico, la importancia del tritio en
forma gaseosa (HT) es despreciable frente a la importancia del tritio en forma de vapor de
agua (HTO), lo cual no implica que en ciertas situaciones no sea interesante su control, so-
bre todo en caso de instalaciones potencialmente emisoras.

Los objetivos del muestreo, bien sean estos dosimétricos, de control de calidad ambien-
tal, de andlisis de impacto de una instalacion, etc., son los que van a determinar cuél va a ser
el aire objeto de estudio. Se puede muestrear tritio en el aire presente en la atmdsfera de
trabajo, tritio en el aire procedente de la emision de una fuente estacionaria (salidas de chi-
meneas) o en el propio conducto de emision (chimenea) o bien el tritio presente en el aire
ambiente. Y dependiendo de estos objetivos y de cual sea el aire objeto de estudio, es posible
que se desee tomar muestras de uno u otro estado quimico del tritio. Por todo ello, se debe-
ran tomar las decisiones correspondientes respecto a:

Punto de muestreo: se puede 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 anélisis de su evolucién per-
mita detectar posibles anomalias o incidentes y, en su caso, evaluarlos y hacer predic-
ciones evolutivas y dosimétricas o bien muestrear en puntos predefinidos para eva-
luar el impacto de una determinada instalacion emisora.

Eleccién del muestreador y otras consideraciones respecto a su ubicacion fisica: en la
direccién de la emision para controlar esta, direccion aleatoria para controlar un aire
promedio, direccién de los vientos predominantes, etc.

Altura a la que se toma la muestra: se puede tomar la muestra a la altura correspon-
diente de una persona para simular lo que respira, fuera de obstaculos para determi-
nar la calidad del aire sin objetivos de anélisis de impacto en los seres humanos, o



Procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la determinacion de tritio en vapor de agua atmosférico

bien en los puntos en los cuales se sospeche una incidencia mayor de los contaminan-
tes buscados, al margen de cudl sea su posicion.

Tipos de muestras: se puede tomar una muestra puntual en periodos de tiempo mas
0 menos cortos o bien conseguir una muestra correspondiente a un periodo de tiem-
po mis largo a partir de la acumulacion de submuestras dentro de este periodo que
permitan configurar una muestra compuesta.

Se puede ver que el tema es amplio y complejo, por lo que, en ocasiones, no resulta sen-
cillo para el personal no estrictamente especializado en la materia, programar y realizar un
muestreo con unos objetivos parciales, concretos y bien definidos. Por esto se elabora este
documento, con el objetivo de constituir un procedimiento general de toma de muestras de
tritio HT contenido en el aire atmosférico que ayude a asegurar y controlar la calidad de la
determinacion de tritio que sobre dicha muestra se va a realizar, de manera que se puedan
cumplir los objetivos para los cuales el muestreo se realizo.

Hay que tener presente que el tritio es s6lo uno de los posibles contaminantes presentes
en el aire y no necesariamente el mds importante desde el punto de vista de su calidad am-
biental, por lo tanto, existe poca normativa y documentacién nacional e internacional 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, se ha tenido en consideracién el
mas ampliamente utilizado por las instalaciones nucleares en Espana.

En este contexto, se desarrolla este procedimiento. Los autores, en su labor de recopila-
cion de informacion, no sélo se han fijado en la bibliografia adjunta, sino que también han
tenido en consideracion los procedimientos de muestreo que actualmente se llevan a cabo
en nuestro pais.

10
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3. Sistematica de trabajo

La sistematica ha sido la habitual en este tipo de trabajos y ha cubierto las siguientes fases:

Analisis del estado del arte en el momento actual: normativa de rango nacional, eu-
ropeo e internacional; otros documentos procedentes de organismos de reconocido
prestigio en el area.

Confrontacién de los documentos obtenidos con los procedimientos a revisar.

Obtencién de informacion de retorno de entre los usuarios de los procedimientos a
revisar.

Estudio de conclusiones y adopcién de decisiones a la luz de la experiencia profesio-
nal del grupo de trabajo que permita tener una version inicial del procedimiento re-
visado.

Remisién a comentarios entre usuarios del procedimiento revisado.
Redaccion del procedimiento final.

Todo el proceso se ha realizado de forma coordinada con la Jefatura de Area de Vigilan-

cia Radioldgica Ambiental del CSN.

11
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4. 0Objetivos y campo de aplicacion

Para poder desarrollar el procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la de-
terminacion de tritio en vapor de agua atmosférico ha sido necesario definir los objetivos
que se pretendian lograr, que en este caso han sido:

Determinar el fondo radioldgico de una determinada zona.

Detectar posibles impactos radiolégicos mediante el anélisis de su evolucion.
Realizar el seguimiento de la calidad del aire en un punto determinado.
Realizar comparaciones entre diferentes puntos o estaciones de muestreo.

Si el drea de estudio no esta influenciada por ninguna via de exposicion lo que se deter-
mina es el fondo radioldgico; en caso contrario podri determinarse el impacto radioldgico.

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

Hay que considerar que los objetivos planteados para el muestreo de tritio en el vapor de
agua atmosférico, 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
solo hablar de su caracter representativo, sino incluso asegurar que un determinado impacto
vaya a ser detectado, dependiendo esto, entre otros factores, de la direccion del viento en un
momento determinado. Por otra parte, hay que considerar que muestras posteriores recolec-
tadas en el mismo punto nunca podran reproducir las mismas condiciones.

El procedimiento desarrollado se aplica al muestreo y preparacién de muestras para la
determinacion de tritio en vapor de agua atmosférico y describe las actividades a desarrollar,
desde la definicién de los objetivos del muestreo hasta la entrada de la muestra al laborato-
rio, asi como la preparacion previa y posterior de la muestra, ya en el laboratorio de anilisis,
hasta que se llega al momento de su medida.

12
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5. Definiciones y terminologia

Utilizar una terminologia adecuada y homogénea a la hora de elaborar cualquier procedi-
miento se revela como condicién indispensable para llevar este a buen término, dado el in-
terés en que todo posible usuario de un procedimiento entienda los términos utilizados con
la misma intencion con la que fueron escritos.

La terminologia utilizada, en este caso del muestreo del tritio en vapor de agua, ha sido
en lineas generales la presentada en la norma UNE 77204, y en las normas ISO de referencia.
Sin embargo, con el objetivo de clarificar los usos que a ciertos términos se le da en el pre-
sente documento y una vez aclaradas algunas cuestiones referentes al equipo de toma de
muestras, se presentan algunas definiciones.

5.1. Area de estudio

Regién geografica que ha sido delimitada o se va a delimitar para establecer en ella un deter-
minado programa de muestreo, al margen de los objetivos concretos que en este se contem-
plen.

5.2. Zona de muestreo

Parte del 4rea de estudio que presenta un conjunto de factores ambientales, orograficos y de
caracteristicas homogéneas propias, relevantes en el programa de muestreo y que hacen su-
poner que, en toda ella, el contenido radioldgico sera similar. El 4rea de estudio puede estar
compuesta por varias zonas de muestreo con caracteristicas propias definidas.

5.3. Punto de muestreo

Es el lugar elegido en la zona de muestreo para tomar una muestra sobre la cual realizar la
determinacion de tritio. Debe ser representativo de la zona y, en esta, pueden existir uno o
mas puntos de muestreo, en funcién de los objetivos concretos de este y de las caracteristicas
de la zona. Se definira por sus coordenadas geograficas, de acuerdo con el sistema interna-
cional de coordenadas (tal y como contempla la norma UNE-EN ISO 19112), y por su alti-
tud, correspondiéndose en este procedimiento con la posicion geografica en la que se ubica
el equipo de toma de muestras.

13
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5.4. Muestra

Porcién representativa del medio de interés, o de uno o mds componentes de ese medio, que
posee las mismas cualidades y caracteristicas del todo y que se va a utilizar para determinar-
las. En este procedimiento, la muestra estara compuesta por la trampa que ha capturado el
vapor de agua del aire ambiente y dicho vapor de agua.

5.5. Equipo de toma de muestras

Equipo utilizado para la obtencién de una muestra. En este procedimiento y en el caso més
general consta de los siguientes componentes: sistema de captacion (boquilla o embocadu-
ra), linea de transporte, colector con su soporte (en este procedimiento, trampa), bomba de
aspiracion, controladores y sistema de descarga.

5.6. Trampa

Sistema capaz de absorber y retener el vapor de agua contenido en la atmdsfera.

5.7. Area o punto testigo

Cuando el objetivo del programa de muestreo sea la vigilancia en el entorno de una instala-
cion, seria el lugar donde se recolectan idénticos tipos de muestras que las que se van a re-
coger en el punto de muestreo, pero que no estén afectadas por las emisiones de la instala-
cién objeto de interés.

14
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6. Programa de muestreo

6.1. Sobre el establecimiento del programa de muestreo

Antes de proceder a la realizacion del muestreo, es necesario tener establecido un programa
de muestreo, no solo como guia para la realizacion de este, sino también como marco nece-
sario donde se plasmen las decisiones que es necesario adoptar para alcanzar los objetivos
con los cuales este se desarrolla.

Aunque no es objeto de este procedimiento indicar cémo debe desarrollarse un progra-
ma de muestreo para la determinacién de tritio en vapor de agua, si es necesario sefalar que
se debera partir, al menos, de los siguientes conocimientos y estudios previos:

1.  Objetivos del muestreo, precision requerida y limites de deteccion a alcanzar. Antes
de empezar a disefiar un programa de muestreo para la recogida de tritio en vapor
de agua, es necesario definir sus objetivos ya que determinan la escala, densidad y
caracteristicas del muestreo requerido. Este programa debe ser especifico, aplicable
y sensible a dichos objetivos.

Entre los objetivos, se debe especificar:

a) Eltipo de muestreo:
Muestreo de eventos puntuales.
Muestreo continuo, correspondiente a un periodo predefinido de tiempo.
Muestreos sucesivos o puntuales tomados sucesivamente.

Hay que considerar que cualquiera de los anteriores puede ser o no direc-
cional, para determinar la procedencia del tritio.

b) En caso de ser necesarias, la cantidad de muestra para las alicuotas respondera
a las necesidades preestablecidas en el programa de muestreo en cuanto al ni-
mero laboratorios que van a intervenir y de la muestra control si se considera
necesaria.

2. Investigacion inicial del drea de estudio. Para poder definir el contenido de un Pro-
grama de muestreo es necesario llevar a cabo una investigacion inicial del area de

15
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estudio que nos permitan definir claramente las zonas de muestreo. Estas determina-
ciones preliminares deberan ser, al menos, las siguientes:

a) Conocer si el 4rea de estudio esta influenciada por instalaciones susceptibles de emi-
tir tritio. En este caso, serd necesario conocer las caracteristicas de los 16 sectores de
la rosa de los vientos predominantes, si es posible obtenida “in situ” o a través de
mapas edlicos, con centro en la instalacion.

b) En cualquier caso, es necesario conocer la topografia del area de estudio para evaluar
posibles variaciones de direccion de los vientos predominantes, causadas por forma-
ciones montafiosas u otros obstaculos.

c) Anilisis de las caracteristicas del aire: se debe conocer al menos las distribuciones de
frecuencias de velocidad y direccién de viento (valores medios anuales, obtenidos
preferentemente mediante medidas in situ o a partir de los mapas edlicos) y su con-
tenido en humedad, asi como la temperatura. Estos datos deberan estar medidos en
la direccién en la cual se va a realizar la captacion, en su caso.

Todo ello con objeto de que el Programa de muestreo pueda contener al menos la si-
guiente informacion: definicién de las dreas, zonas y puntos de muestreo, las caracteristicas
especificas de las muestras a tomar, el equipamiento a usar (con las caracteristicas del colec-
tor: el tipo y la granulometria del gel de silice, dimensiones y llenado de los frascos y nimero
de frascos a colocar en serie; estos deben elegirse de manera que se pueda asegurar que la
recoleccién del vapor de agua contenido en el aire ambiente para el caudal de trabajo y el
ndamero de trampas elegido ha sido el idoneo), su localizacion, altura y orientacion, y el pro-
cedimiento especifico de toma de muestras, siguiendo las directrices y recomendaciones de
este documento, asi como los requisitos de seguridad y de personal. También deberi conte-
ner la planificacion temporal de dicha toma de muestras, que se respetara siempre que se
garantice la seguridad del personal que realice esta.

6.2. Sobre Areas, Zonas y Puntos de muestreo. Equipos de toma de muestras

Loégicamente, la definicion de dreas y zonas de muestreo va a estar directamente relacionada
con los objetivos de este. Por ejemplo, si se van a controlar las emisiones procedentes de una
instalacion habra que delimitar el 4rea en la cual es posible que se produzca un impacto; y
dentro de esta las posibles zonas en funcién de los sectores de la rosa de los vientos, pero
también de la orografia o de la existencia o no de otro tipo de instalaciones emisoras, etc. Si
se quiere analizar la calidad del aire que se respira en una determinada 4rea geografica, esta
se tendra que subdividir en zonas, atendiendo, por ejemplo, a su caricter urbano o rural,
industrial o agricola, y también a temas orograficos y geoldgicos.
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Por lo tanto y considerando los datos obtenidos en los estudios previos y cual es su obje-
tivo final, en el programa de muestreo deberé aparecer, al menos:

6.2.1. Clasificacion del area
En rural, industrial, urbana, semiurbana o mixta.
6.2.2. Subdivision del area en zonas

Las zonas deben ser de caracteristicas lo mas homogéneas posible, esto debera realizarse en
el caso de tratarse de un drea mixta o de que las caracteristicas del 4rea asi lo requieran.

Como caso concreto, si se pretende evaluar el impacto de una instalacion, las zonas esta-
ran, ademas, relacionadas con los sectores de la rosa de los vientos centrada en la instalacién.

6.2.3. Eleccion de la ubicacion del punto de muestreo en cada zona

En cada una de las zonas habri que ubicar, al menos, un punto de muestreo o, dicho de otra
manera, el punto geografico en el cual se va a instalar el equipo de toma de muestras con el
cual se obtiene la muestra vapor de agua. Evidentemente, este punto debera ser selecciona-
do con el criterio de que presente las caracteristicas utilizadas en la definicién de la zona a la
cual debe representar.

Para caracterizar un punto de muestreo, se tendra que indicar sus coordenadas y su alti-
tud, tanto respecto al suelo como respecto a la linea de referencia, que se corresponde con
la altura respecto a la superficie en que esta instalado (p. ej. una azotea). La necesidad del
dato de altitud no parece tan clara como la de las coordenadas, sin embargo, puede aportar
informacion adicional a la hora de realizar comparaciones.

En principio parece evidente que se pueden tomar muestras en cualquier punto en el que
se precise o se desee conocer su contenido en tritio. Sin embargo, si un punto va a represen-
tar a toda una zona, si se desea realizar un muestreo sistematico a lo largo del tiempo o si se
desea establecer comparaciones entre distintas zonas geograficas, es preciso que los puntos,
considerados como lugares geograficos donde se realiza una captacion, cumplan unos requi-
sitos minimos comunes a todos ellos y que ademas dichos requisitos contribuyan a minimi-
zar la variabilidad espacial y temporal de su contenido en tritio. Consideraciones sobre estos
requisitos se presentan en los siguientes subapartados.

No hay que perder de vista que otras consideraciones sobre la accesibilidad, las capaci-
dades de evitar intrusismo, los obstaculos entre el punto potencial de emisién y el equipo de
toma de muestras, la direccion del viento predominante, la topografia, el clima, el tipo de
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entorno (industrial, agricola, etc.), deben ser tomadas en consideracién y en ocasiones pue-
den llegar a primar sobre la representatividad del punto con respecto a la zona, lo cual obli-
garia a buscar otro punto o a redefinir esta.

6.2.4. Equipo de toma de muestras y su instalacion en cada punto de muestreo

Los equipos de toma de muestras van a consistir en lineas generales en una bomba de aspi-
racion de aire, que le hara pasar a través de un sistema de retencion del vapor de agua. Por
lo tanto, basicamente, constara de los siguientes componentes:

Sistema de captacion de aire (boquilla o embocadura).
Linea de transporte.

Colector con su soporte.

Bomba de aspiracion.

Controladores.

Sistema de descarga.

Tan importante como el equipo de toma de muestras es, en este caso, su instalacion, para
la cual se deberan de tener en cuenta las siguientes recomendaciones:

1. Localizacién: Para evitar turbulencias artificiales en la captacion, el equipo se ubica-
r4 lo mas alejado posible de obsticulos elevados, por lo general varios metros.

2. Altura de captacién del aire con respecto al suelo, que estara en funcién del objetivo
final de los analisis que se pretenden realizar, pero se encontrara al menos a 1,5 m de
la linea de referencia (o superficie sobre la que se ubica el equipo — suelo, azotea,
etc.).

3. Orientacion del sistema de captacion: Su orientacion siempre serd en la direccion
predominante del viento e intentando evitar situaciones de turbulencias artificiales,
por lo tanto, lo 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.
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4. Se aconseja que el equipo de toma de muestras esté ubicado dentro de una caseta de
proteccién o en un recinto vallado, donde no sea posible el acceso libre del pablico
en general. Ahora bien, si el sistema de proteccion es de tipo caseta o similar, el sis-
tema de captacion debe estar situado siempre fuera de ésta para que el caudal de aire
en el entorno del sistema de captaciéon no se vea perturbado por su presencia. Esto
se puede evitar alejandolo ligeramente de sus paredes o colocandolo encima de ella.

5. Es conveniente que el equipo se ubique en zonas sembradas con césped o similares
para paliar la entrada de polvo local.

6. Requerimientos eléctricos y de seguridad: En todo caso debe considerarse que tanto
las caracteristicas de los equipos de toma de muestras como su localizaciéon 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 téc-
nica.

6.3. Sobre la toma de muestras
En este apartado, se debe de indicar:
1. Tipo de muestreo: pudiéndose establecer como:

Puntual, cuando la toma de muestras se realiza durante un corto periodo de
tiempo, recolectando un volumen predeterminado de aire.

Continuo, cuando la toma de muestras 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 m4s habitual es
la toma continua, aunque en el caso de que se prevea la llegada de una nube radiac-
tiva resulta mas indicado efectuar tomas puntuales sucesivas, que pongan de mani-
fiesto la importancia del aporte radiactivo, asi como la duracién de la contaminacion
en la atmédsfera muestreada. No hay que perder de vista que cualquiera de los ante-
riores puede ser o no direccional, para determinar la procedencia del tritio

2. Frecuencia y duracion de la toma de muestras: La eleccion de estos pardmetros esta
intimamente relacionada con los objetivos del muestreo. En muestreos de tritio, y
con los objetivos de este procedimiento, lo mas habitual es la captacién continua con
cambio de absorbente cada dos o tres semanas, en funcién de la humedad relativa
del aire, mientras que en los puntuales la duracion del muestreo es generalmente
igual o inferior a los 20 minutos.
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3. Caudal de aspiracion: Tanto en las tomas de muestras continuas como puntuales hay
equipos en los cuales esta es una magnitud seleccionable, si bien existen otros en los
que no lo es.

6.4. Personal involucrado, caracteristicas de formacion

Se considera que el programa de muestreo debe incluir qué personal (o empresa) va a ser el
encargado de la toma de muestras y también qué formacion minima va a tener con sus co-
rrespondientes registros. Ello no implica que esta formaciéon deba ser mas que el conoci-
miento del procedimiento, pero ciertamente debera figurar en algiin documento que esto es
asi.

En el programa de muestreo y en funcién de al menos las citadas consideraciones, se
debera referenciar el procedimiento a seguir, asi como los correspondientes registros a com-
pletar.
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1. Sobre los equipos de toma de muestras y las muestras

La toma de muestras de vapor de HTO se puede hacer por técnicas dinamicas (borbotea-
dor) o estaticas (por medio de la condensacién criogénica o absorciéon en un absorbente

sélido).

El proceso de muestreo no reviste una gran complejidad desde el punto de vista técnico,
puesto que existen diferentes tipos de equipos de toma de muestras adaptados a diferentes
condiciones en que esta se puede desarrollar, ahora bien, lo que es mas dificil de definir son
las antedichas condiciones, puesto que estas van a ser fuertemente dependientes de los ob-
jetivos del muestreo.

Como ya se ha indicado, el equipo de toma de muestras consiste fundamentalmente en
una bomba de aspiracién que hace pasar el aire a través de una o mas trampas colocadas en
serie, que retienen el vapor de agua.

Desde el punto de vista de este procedimiento, se puntualiza que la muestra deberia ser
exclusivamente el tritio tomado del aire en forma de HTO, puesto que este es el objetivo del
procedimiento desarrollado, o incluso, el vapor de agua absorbido. Sin embargo, sobre lo
que se aplican los procedimientos de conservacion, etiquetado y remision al laboratorio de
andlisis, es sobre toda la trampa que se ha utilizado para absorber el vapor de agua, por lo
tanto y s6lo con objeto de clarificar la terminologia en este documento, se optd por conside-
rar como “muestra” al conjunto: trampa + vapor de agua.

Debido a ello, un aspecto fundamental en la definicién de muestra es la eleccion del ab-
sorbente que se incluye en la trampa.

/.1. Eleccion del absorbente

Lo que diferencia fundamentalmente unos equipos de muestreo de otros, es el tipo de ab-
sorbente utilizado en las trampas, de forma global se pueden considerar los siguientes tipos:

Trampas frias, como 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 colo-
cadas en serie. Los inconvenientes que presenta son evidentes y estan relacionados
con el mantenimiento de las condiciones de refrigeracion cuando el muestreo es am-
biental y se realiza durante periodos prolongados de tiempo en condiciones cercanas
al aire libre.
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Frascos borboteadores rellenos con un determinado volumen de agua libre de tritio
o de una solucién de agua y alcohol. Al realizarse el borboteo, el tritio presente en el
vapor de agua se disuelve en la solucién utilizada como absorbente. Los inconvenien-
tes de este método radican en la necesidad de tener un agua con contenido muy bajo
de tritio y también en las limitaciones existentes en cuanto al volumen de aire que se
puede pasar, en funcién de su humedad, para evitar la saturacién del agua.

Frascos borboteadores rellenos de alcohol es otra de las posibilidades existentes en-
tre 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 toxicas 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 ambientes cerrados, pero no para muestreos pro-
longados o que se realicen en condiciones cercanas al aire libre, donde requeririan
refrigeracion.

Absorbentes sélidos, como pueden ser los filtros moleculares, el Drierite, las zeolitas
o el gel desilice. El uso del gel de silice, contenido en frascos de vidrio, es el método
mas habitual en Espafa. Presenta la ventaja, frente a los frascos borboteadores, de
que el tritio presente en el vapor de agua no se diluye en un volumen de liquido vy,
ademds, no presenta ninguno de sus inconvenientes, con lo que suele ser un equipo
recomendable cuando se realizan muestreos prolongados o al aire libre.

Dadas las diferentes posibilidades y teniendo en cuenta que, en nuestro pais, en la mayo-
ria de los casos, el muestreo de tritio en HTO de realiza con objetivos ambientales, al aire
libre y durante periodos relativamente prolongados de tiempo, se ha optado por analizar en
detalle la toma de muestras con el gel de silice como absorbente, ubicado en frascos de vi-
drio (trampas).

7.2. Equipo de toma de muestras

Como ya se ha comentado, el equipo para la realizacion de la toma de muestras esta formado
por los siguientes componentes: sistema de captacion de aire, linea de transporte, colector
con su soporte, bomba de aspiracion, controladores y sistema de descarga. En el caso del
muestreo ambiental, bastarian los siguientes componentes:

22

Colector: Para tritio en vapor de agua (ver figura 1), en el caso del muestreo ambien-
tal de larga duracion, consiste en unas trampas formadas por frascos de vidrio relle-
nos de gel de silice colocados en serie, con objeto de optimizar la eficiencia de la
captacién del vapor de agua que contiene al tritio.
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Figura 1: Conexion en serie de las trampas de gel de silice

2. Bomba de aspiracién: Su principal requerimiento es que sean capaces de proporcio-
nar el caudal requerido de modo que, con la eleccion realizada para el sistema de
recoleccién, se pueda recolectar el agua contenida en el aire ambiente. La bomba
debe estar instalada entre el colector y el sistema de descarga. Hay dos tipos en el
mercado: aquellas que permiten seleccionar un caudal de aspiracion y aquellas en
que este parametro es fijo. Ver figura 2.

Figura 2: Bomba de muestreo de bajo caudal
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3. Controladores: Deben ser al menos de dos tipos:

*  Medidores de caudal: cualquier equipo debe de disponer de un caudalimetro
que nos proporcione 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 seleccionado al iniciar el muestreo y el
existente en el momento de retirar las trampas, no es conveniente que supere el
20%. Deberan estar debidamente calibrados.

*  Controladores horarios: que nos permitan determinar el tiempo total de funcio-
namiento del equipo durante el muestreo.

4. Gel de silice de granulometria adecuada con indicador.

5. Trampas de vidrio. Ver figura 3.

Figura 3: Trampas de vidrio

De forma opcional: Sistema que garantice la alimentacion eléctrica y asi evitar las paradas
del equipo motivadas por los cortes de tension.

NOTAS: Se debe asegurar la ausencia de fugas en todas las conexiones entre las trampas
y la linea de transmision.
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7.3. Eleccion del nimero y caracteristicas de las trampas

Tal y como se ha sefialado en el apartado 6.1 de este procedimiento, para establecer el Pro-
grama de muestreo se deberan realizar unos analisis previos a la toma de muestras que in-
cluiran el estudio de las caracteristicas de la zona, con el fin de garantizar un muestreo repre-
sentativo y adecuado al fin.

Estos estudios previos son fundamentales, puesto que se debera tener en cuenta que la
capacidad de retencién del agua por el muestreador estd condicionada por los siguientes
parametros:

Tipo de gel de silice: caracteristicas y grano.

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

Numero de frascos de vidrio puestos en serie.

Caudal de aspiracion.

Tiempo de recoleccion.

Humedad y temperatura ambientales.

Hay que considerar que todas estas caracteristicas son ajustables, salvo las referentes a la
humedad y temperaturas ambientales y, en ocasiones, el tiempo de recoleccién, que suele
venir definido en los Planes de Vigilancia. Tiempo y caudal se suelen seleccionar en funcién
de la cantidad de vapor de agua que se desee tomar para garantizar los limites de deteccion
requeridos.

Por lo tanto, se deberi realizar un estudio previo a la puesta en marcha del muestreo que,
teniendo todos estos pardmetros en consideracion, podria seguir la siguiente sistematica:
una vez definidos el punto de muestreo y el tiempo de recoleccion, se preselecciona cuél va
a ser el caudal de aspiracion, el nimero de frascos de vidrio, el nivel de llenado de estos y el
tipo de gel de silice a utilizar. Se realizan una serie de ensayos previos, colocando varias
trampas en serie, previamente pesadas, que se vuelven a pesar después de la recoleccion. Por
la diferencia de pesada se calculari el agua retenida en cada una de las trampas. Esto nos
permitira ajustar el nimero necesario de trampas para asegurar una eficiencia de recoleccion
cercana al 100%, para valores prefijados de los demas parametros, o bien, analizar la posibi-

25



Procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la determinacion de tritio en vapor de agua atmosférico

lidad de variar alguno de los otros parametros para que el niimero de frascos o trampas no
resulte excesivo.

Se debera tener en cuenta para su valoracién que:

A medida que el gel se va saturando de agua, va disminuyendo su capacidad de re-
tencion.

La importancia de este efecto va a depender del tipo de gel, de la humedad ambien-
tal, del caudal de aspiracién y del tiempo de recoleccion.

La humedad y temperatura ambientales van a ser parametros variables no solo entre
las diferentes zonas de muestreo, sino durante el periodo de tiempo que dura un
muestreo.

En algunos puntos y en muestreos muy prolongados, la importante variabilidad de
las condiciones meteoroldgicas hace que no solo varie la eficiencia de recoleccion,
sino que incluso se produzcan pérdidas de muestra ya recolectada. Por ello, al mar-
gen de esta valoracion preliminar de las caracteristicas del proceso de toma de mues-
tras, serd necesario aplicar un criterio de validez para cada muestreo realizado.

Estos ensayos deberan realizarse en cada punto donde se quiera realizar el muestreo y en
diferentes condiciones meteoroldgicas, de entre las representativas de cada punto, para ase-
gurase de que, en la gran mayoria de ellas, la preseleccion realizada responde al requerimien-
to de recoger el vapor de agua atmosférico. Logicamente, el nlimero de trampas en serie a
colocar parece el mas sencillo de los pardmetros a alterar para obtener una optimizacion en
la recoleccion.

7.4. Sobre la manipulacion de la muestra

Una vez recogidas las trampas estas se deberan manipular con extremado cuidado para evi-
tar su caida y posible rotura y también minimizando la interaccion de estas con el aire am-
biental.
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8. Procedimiento operativo de la toma de muestras

8.1. Consideraciones previas / Precauciones

Antes de realizar la toma de muestras, el personal responsable de la toma de muestras
debe asegurarse de que todo el instrumental se encuentra en perfectas condiciones y
que responde al especificado en el Programa de muestreo.

El personal responsable de la realizacion de la toma de muestras debe tener la forma-
cién y adiestramiento en las técnicas especificas a utilizar.

Se debera verificar la limpieza de los frascos antes de la adicion del gel de silice y los
contenedores de transporte de muestras.

Se debe evitar el contacto de los envases utilizados con cualquier tipo de material
radiactivo o contaminado para prevenir su contaminacion.

Una vez finalizado el muestreo hay que prestar especial atencion a que las trampas de
gel permanezcan herméticas hasta su llegada al laboratorio, con el fin de evitar la in-
teraccion del gel de silice con un aire distinto al muestreado.

8.2. Materiales

Para la toma de muestras de vapor de agua se recomienda disponer de los siguientes mate-
riales:

Tapones para el cierre hermético de las trampas durante su almacenamiento y trans-
porte.

Plastico con burbujas o similar para envolver las trampas y evitar su rotura durante el
transporte.

Botes o cajas para el transporte de las trampas.
Balanza.

Estufa que alcance una temperatura de 250° C.
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Etiquetas adhesivas y ficha de muestreo.
Rotulador indeleble.
Gas nitrdgeno seco (si se reutiliza el gel de silice en varios muestreos).

Horno que alcance una temperatura de 350° C (si se reutiliza el gel de silice en varios
muestreos).

Equipo de toma de muestras. Es conveniente identificar el orden secuencial de las
trampas en el sistema soporte sobre el que se sitiian estas.

Si durante el tiempo de la toma de muestra se observase en el gel de silice indicador con-

tenido

racion,

en la dltima trampa, de entre las colocadas en serie, cambios que demuestren su satu-
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 valoracion de los
parametros seleccionados para la realizacion de la toma de muestras.

8.3. Preparacion en el laboratorio de las trampas de gel de silice

Previamente a la instalacién de las trampas en el equipo de muestreo, hay que prepararlas en
el laboratorio.

Si se utiliza gel de silice nuevo en cada muestreo el método es el siguiente:
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Limpiar y secar los frascos de vidrio.

Secar en estufa la cantidad especificada de gel de silice indicadora a 250°C durante

4h.

Llenar los frascos con la cantidad definida de gel de silice indicadora seca. Figura 4.
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Figura 4. Frascos con gel de silice

4. Cerrar las trampas con los tapones y pesarlas.

5. Introducir las trampas en los contenedores de transporte.

Si el gel de silice se reutiliza en varios muestreos el método es el siguiente:

1. Limpiar los frascos de vidrio y llenarlos con la cantidad de gel de silice especificada.

2. Calentar las trampas en un horno con corriente de nitrogeno seco durante una hora
a350° C.

3. Dejar enfriar a temperatura ambiente con corriente de nitrogeno seco.
4. Sacar las trampas del horno y cerrarlas con los tapones.
5. Pesar las trampas.

6. Introducir las trampas en los contenedores de transporte.
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8.4. Toma de la muestra

El sistema de muestreo consiste en hacer pasar el aire ambiente mediante la bomba de aspi-
racién y a un caudal definido a través de las trampas de gel de silice colocadas en serie.

La secuencia de operacion es la siguiente:
8.4.1. Inicio de la toma de la muestra
e Verificar el correcto estado de los tubos de conexién entre bomba y trampa.

*  Con el equipo parado, poner a cero el controlador de que se dispone. Si el controla-
dor no dispone de puesta a cero, anotar las lecturas presentes.

*  Anotar la fecha y hora de inicio de la recoleccion.

* Instalar las trampas de gel de silice, previamente pesadas, en el muestreador teniendo
en cuenta que queden debidamente aprisionadas por el sistema de fijacion. Figuras 5
y 6.
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Figuras 5y 6. Equipos de toma de muestras ya montados

Figura 7. Equipo de toma de muestras montado en campo
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8.4.2.

Seleccionar el caudal requerido y poner en funcionamiento el equipo muestreador,
anotando fecha y lectura inicial de caudalimetro.

Retirada de la muestra

Cuando haya transcurrido el tiempo requerido de muestreo, comprobar y anotar el
registro del caudalimetro.

Parar el sistema.

Anotar fecha y hora y, en su caso, se comprobara la existencia de paradas y su dura-
cion.

Anotar también las lecturas del controlador horario y, en su caso, del totalizador de
volumen.

Retirar las trampas de gel de silice y taponarlas para evitar pérdidas.

Identificar las trampas con una etiqueta adhesiva o rotulador indeleble, indicando la
informacién que aparece en el anexo 1y apartado 8.5.2. de este documento.

Pesar las trampas lo més rapidamente posible después del muestreo, bien en el alma-
cén intermedio, si lo hubiere, antes de su envio, o bien en el propio laboratorio de
andlisis a su recepcion, si el muestreo se realiza en un entorno cercano y el envio es
inmediato.

Las trampas se deberan enviar debidamente protegidas en plastico de burbujas o si-
milar y en un contenedor adecuado.

8.5. Registro de la toma de muestra

8.5.

8.5.
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1. Sellevara registro de las actuaciones, dejando constancia de la visita al punto de
muestreo mediante formularios para el laboratorio de analisis y etiquetas adhesi-
vas para los contenedores.

2. Se pegard una etiqueta adhesiva en el/los contenedor/es de transporte de la
muestra que, al menos, contendra la siguiente informacion:

Referencia de la muestra.



85.3.

Procedimiento operativo de la toma de muestras
Punto de muestreo.
Tipo de muestra.
Fecha de recogida de la muestra.

Datos del destinatario: laboratorio al cual se debe remitir la muestra y, de no
ser él mismo quien realiza la toma de muestras, datos de contacto del labora-
torio destinatario.

Identificacion de la persona y/o entidad responsable de la toma de muestras.

En el anexo 1 se incluye un ejemplo de etiqueta para el registro de informacioén
en la muestra.

Por otra parte, se deber registrar, como minimo, la siguiente informacién en una
ficha de toma de muestra, informacién que total o parcialmente debera acompa-
flar a la muestra al laboratorio de analisis:

Referencia de la muestra.

Tipo de muestra.

Procedimiento de toma de muestras.
Punto de muestreo.

Fecha de recogida de la muestra.

Datos del destinatario: laboratorio al cual se debe remitir la muestra y, de no
ser €l mismo quien realiza la toma de muestras, datos de contacto del labora-
torio destinatario.

Duracién del muestreo (fecha y hora de inicio y fin de la toma de muestra).

Volumen total captado, con datos iniciales y finales del totalizador o lectura
equivalente.
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Lecturas inicial y final del caudalimetro.
En su caso, peso de las trampas.
Observaciones.

Firma y fecha de la persona que ha tomado la muestra, reflejando su nombre
y apellidos o sus iniciales identificativas.

Identificacion de la persona y/o entidad responsable de la toma de muestras.
En el anexo 2 se incluye un ejemplo de ficha para el registro de informacion.

De esta ficha debe conservar copia la persona o entidad responsable de la toma
de muestras.

Debe tenerse en cuenta que los reflejados en este punto son contenidos que se
han considerado minimos. Cada entidad responsable de la toma de muestras
debera adecuar los registros a sus necesidades.



Control de calidad del muestreo

9. Control de calidad del muestreo

Un programa de calidad de muestreo deberd comprender todas las etapas necesarias para
garantizar la obtencion de resultados validos (personal competente, métodos de recogida y
manipulaciéon de muestras apropiados, registros completos y seguros, etc.).

La competencia del personal se debe garantizar a través de las correspondientes activida-
des de formacion que se consideran fuera del alcance de este procedimiento. Los otros dos
aspectos se consideran cubiertos si el proceso de muestreo se realiza siguiendo este procedi-
miento.

Ahora bien, dentro de este programa deben plantearse medidas de control de calidad
para la identificacién y posibilidad de cuantificacion de errores asociados al muestreo. Dicho
control de calidad en el muestreo tiene tres objetivos principales:

1. Proporcionar un modo de monitorizar y detectar el error de muestreo, asi como los
medios para el rechazo de datos invalidos.

2. Actuar como demostracién de que los errores de muestreo han sido controlados
adecuadamente.

3. Indicar la variabilidad del muestreo y, por lo tanto, proporcionar indicacién de este
importante aspecto del error.

Estos principios fundamentales del control de calidad en el muestreo, que alcanzan el
acuerdo undnime por parte de todos los miembros del grupo, no siempre tienen una aplica-
cion practica sencilla que se traduzca en actividades a realizar para las distintas matrices a
muestrear. Ahora bien, se considera que, para cualquier procedimiento de toma de mues-
tras, entre estas actividades se debe incluir, al menos:

El intercambio de informacién entre el cliente, el personal de muestreo y el personal
de laboratorio como pieza clave para mejorar la calidad del muestreo y del analisis.

La supervision y auditoria independientes del proceso de toma de muestras.

En el caso particular de la toma de muestras de vapor de agua, las medidas especificas de
control de calidad pueden incluir, entre otras actividades:

Utilizacion del gel de silice: la sistematica general es la utilizacion de gel de silice
nuevo en cada muestreo. En caso de utilizar el gel de silice para varios muestreos, se
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recomienda realizar una limpieza exhaustiva de este, entre muestreos, para evitar la
presencia de tritio residual entre tomas y ademas realizar las comprobaciones necesa-
rias sobre la capacidad de absorcién del agua ya que ird disminuyendo con el paso del
tiempo. Se recomienda su cambio cada dos afios como maximo (ver apartado 8.3.
Preparacion en el laboratorio de las trampas de gel de silice).

Verificacion de la saturacion del gel de silice: verificar que en el intervalo de muestreo
no existan cambios significativos en la coloracion del gel de silice contenido en la
ultima de las trampas colocadas en serie, ya que esto indicaria que la trampa esta sa-
turada y es necesario proceder a la retirada de la muestra y la colocacion de trampas
nuevas.

Verificacion de las caracteristicas del muestreo: pesar siempre las trampas inmediata-
mente antes y después de la recoleccion, verificando que en la Gltima de ellas no se
obtenga de forma habitual un peso superior al 10% del total recolectado.

Si estas dos tdltimas situaciones se presentasen con una cierta frecuencia, habria que con-
siderar que las condiciones meteoroldgicas han cambiado desde la realizacién del estudio
preliminar, que este no se realiz6 en las condiciones mas representativas posible, o bien que
la toma de muestras no se esta realizando de la forma prevista. En cualquier caso, se debe-
rian verificar las caracteristicas de la toma de muestras y, en caso de persistir el problema,
repetir el estudio preliminar modificando los pardmetros seleccionados para la realizacion
del muestreo.
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Verificacion del caudal de la bomba: durante el periodo de muestreo se debe verificar
con regularidad el correcto funcionamiento del sistema, siendo aconsejable verificar
periddicamente el caudal de muestreo y que este no supere una variacion de + 20%
sobre el establecido.

Verificacion del peso de las trampas: si en la hoja de recogida esta cumplimentado el
peso final de la trampa, este se cotejara con el peso obtenido en el laboratorio, siendo
aconsejable que la diferencia entre ellos no supere el 5%, asegurando asi que no ha
habido ni entrada de humedad externa al muestreo ni pérdida de muestra por evapo-
racion.
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10. Procedimiento operativo en el laboratorio

10.1. Recepcion de la muestra

Tres son los aspectos que deben destacarse sobre la recepcion en el laboratorio de una mues-
tra de vapor de agua atmosférico para la posterior medida de su contenido en tritio.

En primer lugar, la importancia que tiene el registro, la aceptacion o rechazo o la realiza-
cién de las observaciones que deban efectuarse sobre las muestras recibidas y sobre la docu-
mentacion que las acompana a su llegada al laboratorio.

Este aspecto es clave para asegurar tanto la correcta identificaciéon de la muestra, como
para poder garantizar que esta no ha sufrido alteraciones significativas desde su toma, o que,
en cualquier caso, se han documentado convenientemente las deficiencias o anomalias exis-
tentes en la misma, de forma que se puedan tener presentes a la hora de valorar los resulta-
dos que se obtengan.

En este sentido, es importante la existencia de unos criterios claramente establecidos en
cada laboratorio, para aceptar o rechazar una muestra en el mismo, lo cual, en el caso de las
muestras a las que este procedimiento se refiere, puede ser especialmente sencillo, como es
el rechazo que debe producirse cuando la muestra recibida carezca de una correcta identifi-
cacion o cuando no estén suficientemente selladas o estén rotos los frascos. En cualquier
caso, dichos criterios no deben dejarse al libre albedrio de la persona concreta que en cada
momento efecttia la recepcion de la muestra.

La correcta identificacién de la muestra en el laboratorio se garantiza registrando en su
base de datos toda aquella informacién relativas a la toma de muestras, la cual debe venir
consignada en la correspondiente ficha (véase anexo 2), que debe acompafar a cada muestra
a su llegada al laboratorio. Por ello, para su correcto ingreso en el laboratorio, solo se preci-
sa completar dichos datos con la fecha de recepcion en el mismo, la clave identificativa de la
muestra en el laboratorio, que puede coincidir o no con la referencia dada a la muestra du-
rante su toma, y con las observaciones efectuadas durante el muestreo, que deben figurar en
la ficha que acompania a la muestra. Asi mismo, deben reflejarse los comentarios que haya
sido necesario realizar en el acto de su recepcién en el laboratorio.

En segundo lugar, ha de destacarse la necesidad de poseer un sistema eficiente de registro
y de documentacién de las muestras recepcionadas, que abarque desde que esta ingresa en
el laboratorio, hasta que se efectda la emision del correspondiente informe de su contenido
en tritio y el posterior archivo definitivo de los datos correspondientes a la determinacién
realizada.
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En tercer lugar, debe garantizarse la integridad y la confidencialidad de los datos en los
diferentes procesos realizados en el laboratorio. Seria suficiente con que los trabajadores del
laboratorio firmen un documento de confidencialidad; una alternativa a la firma de ese do-
cumento podria ser la encriptacion de la referencia de la muestra, de forma que los opera-
dores y analistas que trabajan con ella ignoren tanto el origen de la muestra, como el desti-
natario final de los datos obtenidos.

Por lo tanto, al recepcionar en el laboratorio una muestra, y como paso previo a su acep-
tacion y registro, debe verificarse su correcta identificacion. Es decir, deben ser coincidentes
los datos que figuran en la etiqueta autoadhesiva existente en el recipiente que contiene la
muestra, con los de la ficha de toma de muestra que la acompana.

Seguidamente se procede al registro de la muestra en el sistema previsto al efecto en cada
laboratorio, en el que al menos deben figurar los datos que a continuacion se relacionan.

10.1.1. En la base de datos de muestras recepcionadas

Datos que figuran en la hoja de toma de muestra (anexo 2), salvo los referentes a la persona/
entidad responsable de la toma de muestras, ademas de:

Observaciones sobre el estado en que se recibe la muestra.

Observaciones relevantes que figuran en la ficha de muestreo.

Observaciones relevantes a tener presentes para su preparacion.
10.1.2. Acompaifiando a la muestra durante su preparacion

Clave identificativa de la muestra.

Fecha y hora de la toma de muestra.

Volumen de muestra.

Observaciones relevantes a tener presentes para su preparacion.

Relacién de las anomalias habidas durante la preparacion.

Registro de otros datos relevantes obtenidos durante la preparacion.
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10.2. Manipulacion y conservacion de la muestra

Las trampas se deberan manipular con extremado cuidado para evitar su caida y
posible rotura.

Se pesaran las trampas completas, el dato obtenido se cotejara con el que esta regis-
trado en la hoja de recogida, si estuviera cumplimentado.

Las trampas se deberdn conservar cerradas con los tapones y protegidas con el plas-
tico de burbujas para evitar roturas.

Se mantendrdn en un lugar fresco y seco hasta su analisis.
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Anexos B

Anexo 1 — Ejemplo de etiqueta de muestra

Tipo de muestra

Punto de muestreo:
Referencia de la muestra:
Destinatario:

Direccién postal

Entidad que toma la muestra:

Fecha y hora:

NOTA: Cuando el destinatario coincide con la entidad que toma la muestra, se hari
constar en el programa de muestreo y no serd necesario rellenar ambos.

41



Procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la determinacion de tritio en vapor de agua atmosférico

Anexo 2 — Ejemplo de hoja de recogida de datos

Tipo de muestra:

Destinatario:

Ref. muestra:

Direccién Postal:

Proc. muestreo:

Ref. punto de muestreo:

Caudal:

Lectura inicial caudalimetro:

Lectura final caudalimetro:

Volumen total captado (m?)

Lectura inicial totalizador:

Lectura final totalizador:

Duracién del muestreo:

Fecha/hora Inicio

Fecha/hora Fin

Duracién efectiva de muestreo (h):

Peso (g) * Inicial Final
Trampa 1
Trampa 2

Observaciones:

Entidad responsable del muestreo:

Responsable muestreo: Fecha:

Firma:

* Afddanse tantas trampas como sean necesarias
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