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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 de 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 tam-
bién debe de proporcionar las caracteristicas que esta muestra debe de tener. Sin embargo,
los objetivos de este programa no se cumplirian si la muestra no se tomara de manera correc-
tay 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 determinacién 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 determinaciéon 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, recepcion 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 determinacion 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.



Procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la determinacion de la radiactividad en aguas

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-
tonoma 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 colaboracion con el Grupo de trabajo sobre prepara-
cién de muestras que coordiné 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, tanto
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 in-
crementando la experiencia de los organismos que realizan muestreos para la determinacién
de la radiactividad en nuestro pais, en la aplicaciéon 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 revision 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 inspiro los documentos originales, ha estado esta vez formado
por Maria José de Lucas (Medidas Ambientales S.L.), Cristina Navas (DRACE-Geocisa),
David Blazquez (ENUSA), Pablo Belinchén (ENRESA) y Raquel Idoeta (UPV/EHU) para
este documento. Este Grupo se ha considerado que retine las necesarias caracteristicas de
experiencia profesional, capacidad e independencia 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 presente documento se describen, de entre los objetivos establecidos, los criterios
aplicados, los procesos seguidos y los contenidos existentes en distintas partes de la norma
UNE-EN ISO 5667 relativa a la Calidad del agua; aquellos que deben llevarse a cabo cuando
el objetivo es la determinacion de la radiactividad ambiental en muestras de agua. Concreta-
mente, se especifican las acciones que deben ejecutarse para el correcto muestreo, traslado y
recepcion en el laboratorio de este tipo de muestras, asi como para su registro y conserva-
cion, previa a la eventual separacion radioquimica y en todo caso, previa a la medida de su
contenido radiactivo. Ademas, el presente documento incluye aspectos relativos al asegura-
miento de la calidad y el control de la calidad en el muestreo y manipulacion de muestras
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ambientales de agua conforme a lo establecido en la parte 14 de la citada norma, ya que no
se debe olvidar que los errores provocados por un muestreo no pueden corregirse.

Con la utilizacién de este procedimiento, se debe poder garantizar al menos los siguientes
aspectos:

Referente al muestreo, se debe garantizar que la muestra obtenida es la adecuada para
dar cumplimiento a los objetivos descritos en el programa de muestreo, que es representati-
va de la masa de agua objeto de estudio. Esto implica que el punto de muestreo ha sido co-
rrectamente seleccionado, y que el proceso de toma de muestras no ha alterado de forma
apreciable las caracteristicas de dicha agua, fundamentalmente las radiactivas, aunque no
exclusivamente.

Referente a la conservacién y preparacion de las muestras, hay dos aspectos que condi-
cionan extraordinariamente la calidad de los resultados que se obtienen en el analisis del
contenido radiactivo existente en ellas. En primer lugar, se debe facilitar la preservacion
temporal de las citadas muestras, detallando los procedimientos a aplicar para que las mues-
tras de agua, una vez tratadas, mantengan su composicion original en los elementos que se
vayan a analizar. Y, en segundo lugar, se debe asegurar que la obtenciéon de alicuotas se rea-
liza de manera tal que todas ellas posean propiedades y composicidén idénticas entre si y a su
vez idénticas a las de la muestra de agua de la que proceden.
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2. Introduccion y justificacion

Antes de iniciar el proceso de toma de muestras, es necesario tener definido el programa de
muestreo, como documento imprescindible en el que definir los puntos de muestreo, su
frecuencia y duracion, los procedimientos y equipamientos a utilizar y otras cuestiones prac-
ticas referentes a la aplicacion del sistema de calidad al precitado proceso. La elaboracién de
un programa de muestreo pasa por tener claramente definidos sus objetivos, tanto los mas
generales como los requisitos particulares. La relacion entre estos objetivos y el programa de
muestreo va a depender fuertemente de cual sea el tipo de agua a muestrear y también de la
extension de la masa de agua sobre la que se pretenden realizar los analisis. Sin embargo, hay
unos puntos basicos y comunes a cualquier situacion, que ayudan a definir un Programa de
muestreo, a partir de una clara definicion de los objetivos (en ocasiones, puede ser necesario
realizar un primer programa de muestreo y anélisis como paso previo a la definicién final de
los objetivos). La norma UNE-EN ISO 5667-1, plantea de forma general todas estas cuestio-
nes y una parte no desdefable de ellas son aplicables al muestreo de aguas para determinar
su contenido radiactivo.

Las técnicas existentes para la toma de muestras de agua son muy variadas y variables,
dependiendo no solo del volumen de agua que se desea tomar, sino también del lugar en
donde se va a tomar esa muestra, del tipo de esta, etcétera, asi como de los analisis que con
ella se vayan a realizar. La norma plantea la definicion de los posibles tipos de muestras, asi
como de los materiales con los que efectuar la toma (los diferentes tipos de materiales apa-
recen detallados en otras partes de la misma norma). Una parte de estas descripciones son
aplicables al muestreo con el objetivo de determinar el contenido radiactivo.

Una vez recolectada una muestra de agua, para determinar su contenido radiactivo, esta
debe someterse a una serie de procesos consecutivos. Estos van desde su conservacion,
transporte al laboratorio y recepcion, hasta la eventual extraccion de alicuotas para distri-
buir entre diferentes laboratorios o para efectuar sobre cada una de ellas diferentes determi-
naciones, garantizando en todo caso que cada una de dichas alicuotas es, a su vez, represen-
tativa de la muestra de agua inicial. Como consecuencia de todos estos procesos, pequefas
variaciones en la forma de manipular, conservar y/o de preparar cada muestra para determi-
nar el citado contenido radiactivo, pueden afectar considerablemente a los resultados, as-
pecto este que tiene una singular relevancia para muestras de agua con caracteristicas radiac-
tivas calificables de ambientales, dado que en ellas las actividades que se pretenden cuantificar
son normalmente muy proximas a los limites de deteccion de los procedimientos de medida.
La norma UNE-EN ISO 5667-3, analiza de forma general todas estas cuestiones, dando re-
comendaciones sobre manipulacion, tipos de recipientes, técnicas y tiempos de conserva-
cion recomendados antes de iniciar los anélisis para diferentes determinaciones.
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Por otra parte, si siempre es necesario minimizar las posibles fuentes de variabilidad ex-
terna, este aspecto cobra aiin mayor importancia si cabe, cuando se trata de realizar un se-
guimiento temporal sistemético del contenido radiactivo presente en el agua existente en un
punto determinado, representativo de una zona geografica, o cuando se desea efectuar la
comparacion de los resultados obtenidos para diferentes zonas geograficas, maxime cuando
estos valores suelen ser frecuentemente proporcionados por diferentes laboratorios.

Por todo lo cual y dado que la utilizacién de procedimientos consensuados entre labora-
torios expertos permite reducir en gran medida las posibles diferencias que pueden produ-
cirse en los resultados obtenidos, ha parecido conveniente extraer y analizar de las distintas
partes de la norma UNE-EN ISO 5667, todos aquellos procesos que son necesarios llevar a
cabo para una correcta toma de muestras, conservacion y recepcion de muestras de agua
sobre las que determinar su contenido radiactivo.
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3. Sistematica de trabajo

La sistematica ha sido la habitual en ese tipo de revisiones y ha cubierto las siguientes
fases:

Andlisis 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.

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

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

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 Radiol6gica Ambiental del CSN.
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4. Objetivos y campo de aplicacion

El campo de aplicacién se circunscribe al muestreo, toma de muestras, conservacion y pre-
paracion realizado sobre cualquier tipo de muestra de agua, ya sea su origen continental,
consumo, residual o marino. Hay que senalar que, en el caso del depédsito total, aunque se
incluye en el apartado de aguas de origen continental, existe dentro de esta misma serie un
documento especifico dedicado a ellas: “Procedimiento de muestreo para la determinacion
de la radiactividad en el depésito total”.

La variabilidad existente en la casuistica ligada al analisis del contenido radiactivo de las
aguas hace que sea sumamente dificil establecer una serie de reglas generales, suficientemen-
te detalladas, que abarquen todos los casos posibles. De hecho, el modus operandi concreto
mas adecuado en cada caso, depende de factores tales como:

El tipo de agua a analizar: continentales, consumo, marinas o residuales
Las caracteristicas fisico/quimicas de cada tipo de agua
El tipo de radionucleidos a cuantificar

La rapidez con que pueden trasladarse las muestras desde el punto de muestreo a los
laboratorios de analisis, asi como la distancia entre ellos.

Las caracteristicas del punto de muestreo
La temperatura ambiente, etc.

Todas estas circunstancias deben considerarse cuidadosamente en el disefio de los pro-
gramas de muestreo y analisis de las muestras de agua. En este sentido, cobran particular
importancia dos aspectos a tener en cuenta: el filtrado o no de las aguas y su estabilizacion.
La regla general para ambas actuaciones es que siempre deben llevarse a cabo, cuando sean
precisas, en el orden indicado, primero se procede al filtrado de la muestra acuosa e inme-
diatamente después se estabiliza.

11
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Como norma general, no se deben filtrar las muestras de agua. Ahora bien, cuando se
trate de aguas con alto contenido en residuos terrosos, o en el caso en que se requiera
distinguir entre fraccién liquida y particulada, en funcién de los objetivos del muestreo,
deberia evaluarse la necesidad de realizar los mismos tipos de analisis radiolgicos sobre
ambas fracciones.

Estas actuaciones, por otra parte, han de ejecutarse tan pronto como técnicamente sea
posible tras recolectar la muestra.

12
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5. Definiciones y terminologia

Usar una terminologia adecuada y homogénea, a la hora de elaborar cualquier procedimien-
to, reviste una gran importancia, dado el interés en que todo posible usuario de un procedi-
miento entienda los términos utilizados con la misma intencién con la que fueron escritos.
La terminologia utilizada ha seguido en lineas generales la presentada en la serie de normas
UNE-EN ISO 5667 y otras referencias incluidas (ver apartado 11).

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
contemplen.

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 radiactivo serd similar. El drea 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 los
analisis radiactivos pertinentes. Debe ser representativo de la zona y, en esta, pueden existir
uno o mds puntos de muestreo, en funcién de los objetivos concretos de este y de las caracte-
risticas de la zona. Se definir4, al menos, por sus coordenadas geograficas, de acuerdo con el
sistema internacional de coordenadas tal y como contempla la norma UNE-EN ISO 19112.

5.4. Muestra

Porcién representativa del medio de interés, o de uno o mds componentes de este medio,
que poseen las mismas cualidades y caracteristicas del todo, y que se va a utilizar para
determinarlas.

13
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3.5. Equipo de toma de muestras

Se trata de recipientes de plastico, botellas muestreadoras, bombas de inmersién y sistemas
automaticos.

5.6. 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.

5.7. Acuifero

Es el término usado para la formacion geoldgica o grupo de formaciones, que almacenan
agua y permiten su movimiento de forma que puede ser aprovechada por el hombre. El
Acuifero es libre cuando su limite superior es la superficie freatica, o sea, el movimiento del
agua es controlado por la inclinacién de la superficie freatica, que esta bajo condiciones de
presion atmostérica. El Acuifero es confinado cuando el material acuifero estd limitado a
techo por una capa confinante (impermeable), encontrandose el agua a una presién mayor
que la atmosférica.

14
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6. Programa de muestreo

6.1. Sobre el establecimiento de los programas de muestreo

Antes de proceder a la realizacion del muestreo, es necesario tener establecido un programa
de muestreo no solo como guia para la realizacién 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 de aguas, si es necesario senalar que se debera partir, al menos, de los si-
guientes conocimientos y estudios previos:

1. Objetivos del muestreo, analisis radiactivos que se quieren realizar, precision reque-
rida y limites de deteccidn a alcanzar.

2. Investigacion inicial del area de estudio. Para poder definir el contenido de un pro-
grama de muestreo es necesario llevar a cabo una investigacion inicial del area de
estudio, que permita conocer sus caracteristicas, accesibilidad, condiciones climato-
légicas, actividades humanas y otras perturbaciones, posibles focos emisores de ra-
dionucleidos existentes en el 4rea, radionucleidos esperados en ella, etc. que nos
permitan definir claramente las zonas de muestreo.

Todo ello con objeto de que el programa de muestreo pueda contener al menos la si-
guiente informacién: definicién de las 4reas, zonas y puntos de muestreo, las caracteristicas
especificas de las muestras a tomar (p. ¢j. El volumen requerido, la necesidad o no de filtrar-
la, etc.), el equipamiento a usar y el procedimiento especifico de toma de muestras, siguien-
do las directrices y recomendaciones de este documento, asi como los requisitos de seguri-
dad y de personal. También debera contener la planificacién temporal de dicha toma de
muestras, la cual se respetara siempre que las condiciones meteoroldgicas no sean adversas
y se garantice la seguridad del personal que realice la toma de muestras.

6.1.1. Definicion de objetivos

Cualquier programa de muestreo debera contener, o al menos referenciar, aspectos como la
posicion de los lugares de la toma de muestras, la frecuencia, la duracion y los procedimien-
tos operativos para estas tomas, donde se incluyen consideraciones como las caracteristicas
del personal que las van a realizar, los registros a rellenar, etc.

15
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Para llegar a definir estos aspectos es fundamental el establecimiento previo de los obje-
tivos. Sin entrar en las razones particulares que hacen necesario el establecimiento de un

programa de muestreo, una lista de los cuales viene perfectamente detallada en la norma
UNE-EN ISO 5667, se pueden definir tres objetivos principales:

1. Control de la calidad, que generalmente comprende el control de la radiactividad en
un momento dado, para compararla con unos limites previamente fijados y para de-
limitar y/o caracterizar niveles de fondo. Los resultados se utilizan para decidir pro-
cesos de correccion a corto plazo.

2. Caracterizacién de la calidad, es decir, caracterizacién del contenido radiactivo du-
rante un periodo de tiempo dado. Los resultados se utilizan en el marco de un con-
trol a largo plazo, programas de investigacion, etc.

3. Andlisis del impacto radiolégico e identificacion de fuentes de contaminacion.
6.1.2. Aspectos de seguridad

Es imposible tomar en consideracion todas las diversas situaciones que se pueden llegar a
plantear al realizar un muestreo de aguas, pero de forma general, la persona responsable del
programa de muestreo y de la toma de muestras debe asegurarse de que se han tenido en
cuenta todas las medidas de seguridad y de que el personal encargado de la realizacion de la
toma de muestras conoce las precauciones a adoptar para llevarlas a cabo.

Algunas consideraciones particulares, de entre las que aparecen plasmadas en la norma

UNE-EN ISO 5667, son:

Deben tomarse en consideracion las condiciones climatolégicas. A modo de ejemplo,
si el muestreo debe realizarse bajo una capa de hielo, debe controlarse su espesor y
resistencia.

Deben evitarse los puntos de muestreo peligrosos, y de resultar imposible, el mues-
treo lo llevari a cabo, preferentemente, mas de una persona.

Los puntos de muestreo deben encontrarse en zonas que sean accesibles y que esta
condicién se pueda mantener incluso en condiciones climatoldgicas adversas.

Hay que prestar especial atencion al empleo de material eléctrico, dado que su uso
cerca del agua puede comportar peligro de electrocucion.
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6.1.3. Consideraciones relativas al muestreo

Es necesario prestar especial atencion a que el procedimiento operativo de toma de muestras
no perturbe las caracteristicas de la muestra que se pretende medir.

En funcién de los objetivos del muestreo, puede ser necesario el obtener muestras
compuestas, las cuales pueden tener un caracter temporal o espacial. Las primeras de
ellas permiten obtener una mejor estimacion del valor medio (temporal) de la con-
centracion de actividad en el agua. Por su parte, las compuestas por diferentes pun-
tos de la misma masa de agua, permiten obtener una mejor estimacion del valor me-
dio (espacial) de la concentracion de actividad en el agua.

El lugar de toma de muestras debe quedar perfectamente identificado. Deberia defi-
nirse mediante una referencia de coordenadas de acuerdo con el sistema internacio-
nal de coordenadas tal y como contempla la norma UNE-EN ISO 19112,

Sila toma de muestras se va a realizar en una corriente de agua, lo ideal es que esta se
encuentre en régimen turbulento, para que el agua esté bien mezclada. Deben tomar-
se precauciones cuando la corriente se encuentra en un flujo laminar, ya que puede
venir acompafada de la formacion de capas de agua con diferentes caracteristicas
radioldgicas dependiendo de la profundidad.

En el caso de las aguas subterraneas importante tener en cuenta que la parte del acui-
fero que es mis sensible a la contaminacion es la capa mas superficial del mismo, ya
que la contaminacién suele acceder al agua subterrinea a través de su migracion por
la capa no saturada del subsuelo.

En ciertos tipos de agua (p. €j. rios poco caudalosos, pequenos estanques...) unas
fuertes variaciones meteoroldgicas pueden repercutir en la medida de la concentra-
cién de actividad. Por lo tanto, las consideraciones meteorolégicas deben anotarse y,
en su caso, tenerse en cuenta a la hora de interpretar los resultados.

Dependiendo del objetivo del muestreo, puede ser importante conocer el origen del agua,
para asegurar si puede estar o no impactada, por ejemplo, por una descarga o vertido.

6.1.4. Consideraciones sobre algunos tipos de muestras

Las aguas suelen catalogarse en cuatro grandes tipos: continentales, consumo, marinas y
residuales. Dentro del primer grupo se engloban las de precipitaciones (depdsito total), las
de rios, lagos, pozos, etcétera, (continentales no tratadas), asi como las tratadas no destina-
das al consumo humano, como son las de piscinas y las de sistemas de refrigeracién, entre
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otras (continentales tratadas). Estos cuatro grandes tipos de aguas entran dentro de las tipo-
logias de muestras que inicialmente son objeto de este documento, aunque de nuevo hay que
sefialar que para el caso especifico del depdsito total existe un documento especifico en esta
serie: Procedimiento de muestreo para la determinacion de la radiactividad en el depésito
total, que tiene en cuenta sus peculiaridades.

Los muestreos de todos y cada uno de estos tipos de agua tienen una serie de considera-
ciones especificas, mas o menos amplias, que aparecen detalladas en las diferentes partes de
la norma UNE-EN ISO 5667, en las que se basa el desarrollo del presente documento. Sin
embargo, para cada uno de ellos, se pueden realizar unas consideraciones de tipo general,
referentes fundamentalmente a la eleccion del punto de muestreo.
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Estuarios, aguas costeras, mares y océanos

La zona sometida a estudio debe estar claramente delimitada y el punto de muestreo
que en ella se defina debe ser representativo de la zona, considerando que las mareas,
el trafico maritimo, la proximidad de la costa, vertidos o descargas, etc., pueden afec-
tar a las caracteristicas del agua que se muestrea, dejando de ser representativa de la
zona de muestreo (figura 1).

Rios y cursos de agua

Tratandose de un medio no-estacionario, la ubicacién del punto de muestreo va a
depender fuertemente de los objetivos de este, teniendo ademas que tomar en consi-
deracion el hecho de que la presencia de fuertes corrientes o estratificaciones puede
obligar a realizar muestreos compuestos, tanto transversales como longitudinales.

Canales de navegacion

En este caso, se deben adoptar las mismas precauciones que en los rios, teniendo en
cuenta los posibles cambios de sentido del flujo y el aumento de la estratificacién
debido a las mayores condiciones de reposo del agua con respecto a de los rios.

Embalses de almacenamiento y lagos

La ubicacion de los puntos de muestreo dependeri fuertemente de los objetivos de
este. No obstante, como consideracién importante hay que senalar que las tomas de
agua deben realizarse en los puntos de llenado, asi como en los de vaciado de dichos
embalses y/o lagos, si el objetivo perseguido es realizar un control de calidad desde
el punto de vista radiactivo y/o su caracterizacion.



Programa de muestreo
Aguas subterrineas

Las precauciones a adoptar dependen de los objetivos del muestreo. Si se quiere
evaluar la calidad de una determinada captacion, habra que muestrearla directa-
mente, mientras que, si se quiere conocer la calidad del acuifero, habrd de asegu-
rarse que el agua muestreada proviene de él y, ademas, en su caso, la profundidad
deseada. También se tendrd que considerar la realizacion de muestreos paralelos
que permitan evaluar el grado de estratificacion, y adoptar, en su caso, precaucio-
nes suplementarias.

Cuando se desea identificar la contaminacién difusa de un acuifero, se recomien-
dan puntos de muestreo con piezémetros grandes que permitan obtener muestras
integradas que representen un gran volumen del acuifero. Se recomienda que los
puntos seleccionados estén distribuidos de la forma m4s uniforme posible a lo lar-
go del area en estudio, y que representen las diferentes condiciones hidrogeoldgi-
cas y de uso del terreno, asi como las 4reas consideradas mas vulnerables a dicha
contaminacion difusa

Sin embargo, para especificar los puntos de muestreo con el fin de controlar el im-
pacto de una fuente puntual de contaminacién, es muy importante considerar la lo-
calizacién de la fuente en relacion a la direccién del flujo del agua subterranea. Se
recomienda también que al menos un punto se encuentre directamente por debajo
de la instalacion en el sentido del flujo de agua, y que la muestra de agua se recoja de
la superficie libre ya que es donde primero llegaran los contaminantes emitidos por
la instalacién. Los demds puntos de muestreo son las estaciones de seguimiento y
deberan localizarse a distancias progresivas segtin se alejan de la instalacién en el
sentido de la velocidad del agua. Si es posible, también es recomendable recolectar
muestras de agua a diferentes profundidades ya que la forma de la pluma de conta-
minacién no se conoce como punto de partida.

Aguas de consumo

Los puntos de toma de muestras deben elegirse en funcién de cudl sea el tipo de
instalacion suministradora del agua a analizar, eligiendo dichos puntos de forma que
se tome el agua después de los procesos de potabilizacion y de desinfeccién que so-
bre ella se hayan realizado, estando ya lista para el suministro. Ahora bien, si se pre-
tende analizar el agua de consumo publico, los grifos situados en los locales de los
propios consumidores suelen ser, en general, el mejor punto de muestreo (figura 1).
Debera de tenerse en cuenta la legislacion al respecto (Real Decreto 3/2023, de 10 de
enero, por el que se establecen los criterios técnico-sanitarios de la calidad del agua
de consumo, su control y suministro).
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*  Aguas residuales

Los puntos de muestreo deben elegirse en funcion de cual sea el origen del agua a
caracterizar, eligiendo dichos puntos de forma que se tome el agua antes o después
de los procesos de tratamiento que sobre ella se vayan a realizar o se hayan realizado,
dependiendo de los objetivos del muestreo.

Figura 1. Toma de muestras de aguas de consumo y marina

6.2. Sobre las muestras

Las muestras de agua recolectadas pueden clasificarse en base a la siguiente caracteristica:
individuales (puntuales) y compuestas.
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6.2.1. Muestra individual

Son muestras discretas, representativas de la calidad del agua en el momento y lugar de su
recoleccion. La recolecciéon de una muestra de agua individual se recomienda llevarla a cabo
en los siguientes casos:

Cuando el caudal del agua no es uniforme.

Cuando los valores de los parimetros radiactivos objetos de interés no son
constantes.

Cuando se busca una posible contaminacion o se quiere controlar su extension.

Cuando existe un limite legal sobre el contenido radiactivo del agua, que se debe
cumplir en todo momento y no de forma promediada en el tiempo.

También deberian de tomarse para la determinacién de parametros inestables, como son
la concentracién de gases disueltos y materias volatiles (radon).

Este tipo de muestreos y de muestras es el aplicado habitualmente en los planes de vigi-
lancia radiolégica, asi como en los controles de la calidad radioldgica del agua.

6.2.2. Muestras compuestas

Son muestras de agua de cualquiera de los ya citados tipos que se obtienen combinando
alicuotas de muestras individuales para formar una nueva muestra. A partir de ellas se pue-
den conocer, exclusivamente, datos de composicion media. Por lo tanto, resultan atiles
cuando los parametros radiactivos objeto de interés no se espera que varien durante todo el
periodo de toma de las muestras que integran la compuesta y también cuando los valores
limites o los datos buscados se refieren a valores medios. Estas muestras también pueden
denominarse integradas o acumuladas.

6.3. Sobre los tipos de toma de muestras

Se puede indicar de forma general que los tipos de muestreo pueden ser periédicos, conti-
nuos o en serie. En funcién de la masa de agua a tomar, de los objetivos del analisis o de los
efectos esperados, se aplicaran unos u otros.
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6.3.1. Toma de muestras periddica (discontinuo)

De los diferentes tipos de muestreos periédicos que se presentan en la norma UNE-EN ISO
5667, el mas habitual para la realizacion de determinaciones radiactivas es el muestreo dis-
continuo, también denominado puntual, de volumen constante y a intervalos de tiempo
constantes.

6.3.2. Toma de muestras continua

En el objeto de este documento se considera muestreo continuo a la secuencia continua de
muestreos discretos. Este tipo de muestreo se puede realizar independientemente del
caudal.

En el caso concreto de que se quiera realizar un muestreo continuo en el cual se quiera
detectar la variaciéon de los contaminantes con el caudal (como puede ocurrir con algunos
radionucleidos, por ejemplo, en un rio), dicho muestreo debera ser una secuencia continua
de muestreos discretos, el cual recibe el nombre de muestreo proporcional en continuo e
implica la necesidad de medir el caudal.

6.3.3. Toma de muestras en serie

Este muestreo es el que se realiza cuando se requiere tener conocimiento del contenido
existente en un perfil de aguas, que puede ser de tipo horizontal o de tipo vertical.

Por ultimo y atendiendo a la necesidad de empleo o no de sistemas de equipamiento
automatico, la toma de muestras se denomina automatica o localizada (toma de muestras de
forma manual).

6.4. Sobre la conservacion de las muestras

De forma general, debe entenderse que el proceso de conservacién de muestras de agua se
aplica no sélo a la conservacién a partir del momento en que la muestra se recepciona en el
laboratorio para su preparacion y posterior anélisis, sino que es un proceso que debe iniciar-
se en el momento mismo de la toma de muestras.

Por lo tanto, los materiales, mecanismos y precauciones que se describen en todo este
apartado seran de aplicacion tanto para las entidades que realizan la toma de muestras,
como para los laboratorios en donde se preparan y analizan. Debiendo realizarse especial
hincapié en la necesaria continuidad del proceso cuando la custodia de la muestra pase, en
su caso, de una organizacion a otra.
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6.4.1. Métodos de conservacion

De entre las diferentes alternativas consideradas y siguiendo la normativa internacional al
respecto, se recomienda la acidificacién con nitrico, a pH < 2 (de manera general, 1 ml de
HNO, concentrado por litro deberia ser suficiente), como método mas generalmente reco-
mendado tanto en la norma UNE-EN/ISO 5663-3 como en otros documentos; aunque si
sobre el agua se van a realizar algunos analisis especificos, como el del tritio, carbono o ra-
dén, la acidificacion no debe utilizarse y tampoco en el caso del yodo, que debe estabilizarse
con hipoclorito de sodio.

Las técnicas para la conservacion de muestras, relacionadas con el tipo de determinacién
a realizar (parametros radioquimicos), aparecen reflejados en la norma UNE- EN/ISO
5667-3 donde también se presentan los tipos de recipientes, los tiempos maximos de conser-
vacion recomendados antes del analisis y una serie de observaciones (mantenimiento de
muestras en oscuridad, agitacion, etc.).

Este método de la acidificacion se basa en lograr la estabilizacién quimica de la muestra,
ya que ciertas propiedades fisicas y quimicas de estas pueden estabilizarse por la adicion de
compuestos quimicos a ella, después de ser recolectada (y en su caso, una vez filtrada). Con
la estabilizacion de la muestra acuosa se podra garantizar que, a efectos practicos, se elimina
la probabilidad de que las sales existentes en la misma precipiten o se adsorban por las pa-
redes del recipiente que la contiene y se evita el crecimiento de algas o la degradacién biol6-
gica (en definitiva, para garantizar que su contenido radiactivo permanece homogéneo y
estable y que s6lo se modifica con el tiempo por su desintegracion radiactiva).

En cualquier caso, e incluso con muestras ya acidificadas, es conveniente que estas per-
manezcan en lugares frescos, y fuera de la incidencia directa de la luz solar, hasta el momento
de realizar sobre ellas los analisis radiactivos pertinentes.

El empleo de refrigeracion ayuda a la ralentizacion de ciertos procesos fisicos y quimicos
al disminuir la temperatura del agua. Si bien no se considera una etapa de conservacién para
los anilisis radioldgicos, en algunos casos puntuales, como es el caso de la determinacion del
radon, el hecho de mantener una temperatura no superior a la del agua muestreada, evitara
las pérdidas por desorcion de la muestra.

6.4.2. Plazos para la conservacion

La regla fundamental a seguir en cuanto se toma una muestra, es que esta se prepare para su
andlisis en el menor tiempo posible. Y que en el lapso temporal que media entre la toma de
muestras y su preparacion se garantice que se mantienen inalteradas las caracteristicas ra-
diactivas a determinar. Tanto en la norma UNE-EN ISO 5667-3, como en otras referencias
normativas (Standard Methods, normas especificas...) se sefialan los tiempos maximos que
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pueden transcurrir antes de realizar un analisis. Si bien, aun considerando los tiempos como
generalmente adecuados, en ocasiones, pueden no ser ajustados a la realidad.

Es importante sefalar que la acidificacion puede realizarse en el mismo momento de la
toma de la muestra, si esta no ha de filtrarse. Sin embargo, si la muestra lo requiere, es nece-
sario que se filtre previamente, salvo que los datos a informar afecten al total de la muestra.
Esto es asi puesto que el proceso de acidificacién pone en disolucién ciertos compuestos
quimicos, posibilitando que su contenido radiactivo pase de la fase sélida a la disuelta.

En condiciones ideales, tanto la filtracién como la acidificacion deberian realizarse prefe-
rentemente en el momento mismo de la toma de muestras. Sin embargo, la diferente casuis-
tica que se presenta en la realizacion de los muestreos dificulta en ocasiones que se puedan
llevar a cabo inmediatamente después, debiéndose realizar en consecuencia la matizacion de
la precitada regla.

De forma general, el muestreo de aguas se realiza siguiendo una de estas secuencias:

1. Realizacion del muestreo y remision inmediata de la muestra al laboratorio para su
preparacion y analisis, al que llega en el mismo dia.

2. Realizaciéon del muestreo y remisioén de la muestra al laboratorio para su preparacion
y analisis, al que llega transcurridos unos pocos dias.

3. Realizacion del muestreo y almacenamiento temporal de las muestras antes de su
remision al laboratorio para su preparacion y analisis.

En cada uno de estos supuestos, es posible que las muestras deban filtrarse antes de su
estabilizacion, lo que frecuentemente es dificil de realizar en el propio punto de muestreo,
ya que se precisa un equipamiento especifico, tanto para filtrar como para acidificar, que no
suele estar disponible en todos los programas de muestreo de aguas. Figura 2.
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Figura 2. Vehiculo tomamuestras provisto de grupo electrogeno y sistema de filtracion in situ.

En los tres anteriores supuestos debe tenerse en cuenta que la estabilizacion de la mues-
tra debe efectuarse lo antes posible, lo cual implica que, tanto en el supuesto 2 como en el 3,
esta debe llevarse a cabo antes de su remision al laboratorio, bien en campo o bien en el al-
macén temporal.

En el supuesto 1 se asume que la muestra puede estabilizarse y, en su caso, filtrarse, una
vez recepcionada en el laboratorio de preparacion y analisis, siempre que el tiempo que
transcurre entre el muestreo y dicha estabilizacion no supere las 24 horas y si durante las
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mismas no se ha sometido a la muestra a elevadas temperaturas, ni a la accién directa del sol.
En caso contrario, debera estabilizarse con anterioridad a su llegada al laboratorio.

En el caso de muestreos continuos, si la determinacion lo permite, debera afadirse el
acido en el recipiente de toma de muestras. Con esta sistematica y en funcién del objetivo
del muestreo y del tipo de muestra tomada, no podra realizarse la filtracion. En caso de no
ser posible la conservacion (p. ej. porque la muestra deba filtrarse) la representatividad de la
muestra podria verse comprometida. Hay que tener en cuenta que en los casos en los que la
periodicidad de recogida de muestras sea igual o superior a los plazos de conservacion, la
representatividad de la muestra podra verse afectada.

Ante la falta de representatividad indicada, se entiende que la entidad o el cliente sera
quien deberia asumir la responsabilidad teniendo en cuenta el beneficio obtenido por el tipo
de muestra analizada (compuesta) o muestreo realizado (continuo). En estos casos y siempre
y cuando sea posible, podrian implementarse controles de calidad sobre las muestras indivi-
duales que aseguren vy justifiquen el tipo de muestra tomada, asi como el muestreo
aplicado.

En cualquier caso, cada entidad de toma de muestras debe disponer de los correspon-
dientes procedimientos, suficientemente detallados y probados, con los que puedan demos-
trar que, con el procedimiento de estabilizacion seleccionado, se garantiza el fin perseguido,
es decir, que se entrega la muestra al laboratorio de preparacién y anélisis en las debidas
condiciones de conservacion.

6.5. Sobre la manipulacion de las muestras
6.5.1. Toma de alicuotas

En ocasiones hay que tomar alicuotas de las aguas muestreadas para su remision a distintos
laboratorios de anélisis o para la realizacién de diferentes determinaciones. En estos casos se
deben tener en cuenta los siguientes aspectos:

Siempre es recomendable realizar el proceso de filtracién (en su caso) y acidificacién
previamente a la toma de alicuotas. Si esto no es posible, debera garantizarse una
perfecta homogeneizacion de la muestra antes de la toma de alicuotas, asi como ase-
gurarse de que, en su caso, ambos laboratorios (o almacenes intermedios) aplicardn
exactamente el mismo procedimiento de filtracién y conservacion una vez recepcio-
nada la muestra y que este sea el reflejado en este documento. Figuras 3 y 4.
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Figura 4. Generacidn de alicuotas con hidon de homogeneizacion y acidificacion in situ.

Cuando sobre una muestra se vayan a realizar determinaciones que no permitan la
acidificacion de la muestra (p. €j. tritio), la alicuota debera tomarse antes del proceso
de acidificacién, aunque no antes del de filtracion (en su caso).

Para el caso del radon, la toma de muestras debera efectuarse de manera indepen-
diente a las de la muestra principal, en caso de existir esta, de manera que se evite en
todo caso el trasvase de agua y la toma de alicuotas.
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6.5.2. Acumulacion de muestras

Cuando, con alguna frecuencia, haya que acumular varias muestras de agua para obtener
otra resultante de las anteriores sobre la que efectuar una serie de analiticas, se tendra en
cuenta lo siguiente:

La acumulacion debera realizarse sobre muestras ya filtradas (en su caso) y acidifica-
das y debera comprobarse la acidificacion tras la composicion total de la muestra.

Se tomaran partes proporcionales a la cantidad total de muestra a acumular, con la
premisa de que hay que obtener un volumen minimo de muestra acumulada tal que
sea posible realizar todos los analisis programados.

En los casos en los que la periodicidad de la composicion sea igual o superior a los
plazos de conservacion, la representatividad de la muestra podra verse afectada.

6.6. Sobre los materiales

Los medios necesarios para proceder a la conservacion de las muestras van a depender de si
el sistema elegido es la estabilizacion quimica y también de si la muestra necesita ser filtrada
o no.

Légicamente las caracteristicas técnicas de los medios necesarios van a depender de si la
posible filtracién y la preservacion de la muestra se van a realizar en el mismo punto de
muestreo o si, por el contrario, se van a realizar en un almacén temporal o en el propio labo-
ratorio de preparacion de muestras. En este sentido hay que tener presente que, de forma
general, cuando las muestras hay que filtrarlas, este proceso no suele realizarse en los puntos
de muestreo, sino en un almacén temporal o ya en el laboratorio de destino.

Por ello hay que prever, en su caso, los frascos o botellas adecuados para la extraccion de
alicuotas o para la preparacion de muestras compuestas.

De forma general, el material necesario, se describira posteriormente en el procedimiento
operativo, seglin la estrategia elegida.
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6.7. 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 formaciéon minima va a tener con sus co-
rrespondientes registros. Ello no implica que esta formacién deba ser mas que el conoci-
miento del procedimiento, pero ciertamente debera figurar en algin documento que esto es
asi.

En el programa de muestreo, y en funcion de al menos las citadas consideraciones, se
debera referenciar el procedimiento a seguir, asi como los correspondientes registros a
completar.
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1. Procedimiento operativo de la toma de muestras

Existen diferentes técnicas de toma de muestras adaptadas a las distintas situaciones geogra-
ficas que se pueden plantear, asi como a los diferentes tipos de aguas a muestrear, de mues-
tras a obtener y de muestreos a realizar, en las partes mas especificas de la norma UNE — EN
ISO 5667, referenciadas al final de este documento.

No es objeto de este documento describir los procedimientos operativos de cada uno de
los diferentes tipos de aguas ni de las diferentes casuisticas existentes, ya que éstos se en-
cuentran detalladamente descritos en las distintas partes de la norma ISO citada. Esta parte
del documento constituye, por tanto, una guia general para las técnicas de toma de muestras
a utilizar con el fin de obtener las muestras necesarias para la realizacion de los anélisis des-
tinados al control de la calidad radiactiva de las aguas, a su caracterizacion y a la identifica-
cién de las eventuales fuentes de contaminacion radiactivas.

Ahora bien, parece necesario destacar ciertos puntos especificos que, en ocasiones, apa-
recen ya descritos en otras partes de este documento.

7.1. Material de toma de muestras

1.1.1. Equipos

Excluyendo las caracteristicas especificas de los colectores automaticos de muestras, puede
indicarse de forma general que las propiedades que deben tener los recipientes, tanto para
la toma como para el transporte y el almacenamiento de las muestras de agua sobre las cuales
se van a realizar determinaciones radiactivas, son:

Caracteristicas fisicas. Se deben considerar los siguientes criterios: resistencia a tem-
peraturas extremas, resistencia mecanica, facilidad de cierre hermético y de reapertu-
ra, asi como tamano, forma, masa, posibilidades de reutilizacion, coste, etc.

Caracteristicas quimicas. Se debe elegir un material que retna las siguientes
condiciones:

— Minimas posibilidades de contaminacién de la muestra.

— Inercia quimica de los materiales para impedir las posibles reacciones con los
constituyentes de la muestra.
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— Ficil de limpiar y de tratar las paredes y superficies para evitar la contaminaciéon
cruzada y en su caso posibilitar la reutilizacion.

— Minimas posibilidades de adsorcién en las paredes y superficies tanto del mues-
treador como del recipiente de transporte / conservacion.

Si se utilizan equipos de muestreo, hay que considerar que estas mismas condiciones las
deberan cumplir las conducciones y todas las partes del equipo de muestreo por donde fluya
el agua.

De manera general, los materiales metalicos y plasticos seran los mas adecuados para dar
cumplimiento a las caracteristicas fisicas y quimicas aqui listadas, siendo los plasticos la op-
cién mas econémica.

Los “equipos o utensilios” a utilizar, varian en funcion del tipo de muestreo:

*  Muestreo localizado: las muestras se toman habitualmente de forma manual. El ma-
terial més simple y comdnmente utilizado es un recipiente de cuello ancho con el que
se recolecta directamente la muestra (por inmersion, en su caso). Figura 5.

Si la toma de muestras se debe realizar a una profundidad predefinida, se deberin
emplear recipientes (botellas muestreadoras) abiertos en ambos extremos y provistos
de un mecanismo que permite su cierre a la profundidad requerida o bien dispositi-
vos (sistemas de bombeo, sumergibles o de succién) que aspiran la muestra para in-
troducirla en el recipiente por medio de una sonda suspendida a la profundidad re-
querida. A su vez, deber4 evitarse la obstruccion del cabezal o sonda por detritus del
agua. Figuras 6y 7.

Figura 5. Toma de muestras de aguas superficiales. Figura 6. Toma de muestras profundas.
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Figura 8. Toma de muestras de aguas subterraneas. Con homba y cahezal.
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En el caso de aguas subterrdneas, segtin la profundidad del acuifero, el volumen de
muestra requerido y el punto donde este se quiera ubicar, se debe elegir uno u otro sis-
tema de muestreo. Asi, se puede indicar que en la practica una bomba de succién insta-
lada en superficie no puede extraer agua a mas de unos 8 m de profundidad bajo la su-
perficie libre del liquido, por lo que, en general, se recomienda la utilizacion de bombas
sumergibles, las cuales estan especialmente recomendadas para muestreos en los que se
requiera una gran cantidad de agua por muestra, como por ejemplo 50 L. Figura 8. Por
el contrario, cuando los voliimenes de agua requeridos por muestra sean inferiores a los
10 litros, es recomendable utilizar un sistema de botella cilindrica muestreadora. Aun-
que la cantidad de agua que permite recoger este dispositivo es muy inferior a las bom-
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bas sumergibles, presenta la ventaja frente a estas de que, al no requerir alimentaciéon
eléctrica, permite la recogida de agua en puntos de muestreo de mas dificil acceso.

Si se desea obtener un perfil, existen los cilindros de toma accionados a distancia, que
no son mas que una serie de cilindros, abiertos por los dos extremos que se cierran
una vez alcanzada la profundidad deseada.

Finalmente, para tomar una muestra representativa de toda la columna de agua exis-
ten mangueras en las que se han practicado perforaciones a diferentes distancias para
que el agua de diferentes profundidades entre a la vez en el sistema de captacion.

*  Muestreo automatico: existen dos tipos principales de sistemas, los dependientes del
tiempo y los dependientes del volumen. En general estos equipos estan altamente
automatizados y sus caracteristicas dependen de los objetivos del muestreo y también
de los fabricantes. Figura 9.

Figura 9. Equipo de toma de muestras en continuo con alimentacion solar en aguas superficiales.
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1.1.2. Recipientes para muestras

Atendiendo a las consideraciones efectuadas en el apartado previo, se recomienda el uso de
recipientes de pléstico previamente lavados.

Si alguno de los analisis a realizar requiriese que o bien los frascos o bien el procedimien-
to de estabilizacion de la muestra responda a unas caracteristicas predefinidas, estas deberan
tomarse en consideracién desde el momento mismo del muestreo (p. €j. muestreo de agua
para determinar su contenido en tritio o radon).

Para la toma y el analisis de muestras que contengan gases disueltos o constituyentes y
materias volatiles que pudieran verse afectados por la aireacion, tipicamente el radén, debe-
ran emplearse recipientes de vidrio o plasticos de baja difusiéon y de boca estrecha o boca
recubierta con aluminio, que se tendran que llenar completamente durante la toma, evitan-
do el aire en su interior. Dado que el radén se libera facilmente de la muestra de agua, se
debe tener cuidado para evitar pérdidas de analitos durante el muestreo.

Bajo ningtin concepto debera trasvasarse el agua antes de su estabilizacion del recipiente
en el que se la deposité después de la toma.

1.2. Técnicas de toma de muestras
1.2.1. Consideraciones generales

Se lavaran los recipientes y resto de materiales con agua destilada o desionizada. Si el
volumen disponible lo permite, también deberia enjuagarse varias veces los recipien-
tes con agua del propio punto de muestreo. Cada vez que se realiza una toma de
muestra, se lavara el equipo de toma de muestras completo con agua destilada o
desionizada con el fin de evitar contaminaciones cruzadas. En el caso de que el reci-
piente tenga que reutilizarse, la limpieza debera ser mas exhaustiva pudiendo em-
plear jabén y/o acido nitrico.

Si se realizan medidas 77 situ, por ejemplo, temperatura, pH y conductividad eléctri-
ca, etc. deben hacerse sobre una fraccion de la muestra separada que se desechari
una vez efectuadas las medidas.

Del volumen total recolectado, se tomaran las muestras necesarias, agitando/homo-
geneizando previamente, para el/los laboratorios/s de analisis.
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Si se realiza la estabilizacion quimica 7 situ, se indicara explicitamente el conservan-
te empleado y la cantidad adicionada, ya que esta informacién es importante para el
desarrollo de los analisis posteriores.

Se sefnalaran los contenedores de las muestras con sus respectivas etiquetas adhesivas
o con su identificacién rotulada de manera que contengan, al menos, la informacion
especificada en el anexo 1 de este procedimiento.

1.2.2. Consideraciones especificas

En toma de muestras de aguas subterraneas, la medicion del nivel freatico se efec-
tuara introduciendo lentamente la sonda de nivel en el pozo o sondeo. Cuando el
avisador indique deteccién de agua, se interrumpira el descenso y se comprobara
sobre la cinta graduada la distancia entre la lamina de agua y la boca del sondeo o
brocal del pozo. Esta operacion debera realizarse dos veces: la primera, antes de
proceder a la toma, y la otra, inmediatamente después de dicha toma. Ambas dis-
tancias, comparadas con la cota absoluta de la referencia del punto, daran el nivel
freatico antes y después de la toma. Por tltimo, la medicién de la profundidad se
llevara a cabo mediante el descenso controlado del sensor hasta el fondo, el cual
quedara patente por la percepcién de la pérdida de rigidez de la cinta. Figuras 10,
11y 12.

En caso de toma de muestras de aguas superficiales o subterrdneas de fuentes, gene-
ralmente, la recogida se realiza mediante toma de muestras individuales que en oca-
siones se acumulan empleando equipos de muestreo automadticos. Para la toma de
muestra individual se sumerge la botella en la fuente o la masa de agua (rio, lago,
embalse...).

En caso de toma de muestras de aguas de consumo, en general se realiza directamen-
te de grifos, dejando correr el agua 2-3 minutos.

Cuando se muestree con bomba (aguas superficiales, pozos, etc.) y siempre y cuando
sea posible, la muestra se obtendra después de bombear, al menos, durante 5 minu-
tos. En sondeos, donde el nivel se recupere facilmente, se bombeara dos veces el
volumen de la columna de agua. Si esto no fuera posible por conocerse el comporta-
miento del punto de muestreo, por dificultad de acceso, deteccion de escasez de
agua, o una baja capacidad de recarga, se purgara en la medida de lo posible.
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Figura 10. Toma de muestra agua subterranea en sondeo con homba de hajo caudal
y hidon de homogeneizacién.

Figura 11. Medida de nivel freatico.

Figura 12. Entrada de acuifero.
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En caso de emplearse sistemas de toma de muestras en continuo, antes de proceder
a la toma, se detiene o apaga el equipo, se saca el recipiente del colector, se homoge-
niza la muestra y se toma de este recipiente las alicuotas necesarias. Después se enjua-
ga con agua destilada o desionizada el recipiente y se vuelve a colocar en su posicién
u alojamiento. Generalmente, estos equipos disponen de un controlador, el cual de-
ber4 estar calibrado y se comprobari el correcto funcionamiento de los mismos.

En el caso particular del muestreo de radén, dado que se requiere un flujo contro-
lado para evitar aireacion, en caso de tener que tomarse la muestra en un grifo
(agua de consumo), debera ser posible disminuir el caudal hasta que el agua se
obtenga sin turbulencias y del que previamente se hayan retirado los dispositivos
de aireacion. Una buena practica consiste en conducir el agua a través de un tubo
de plastico de pequefio didmetro, que se deposita en el fondo del recipiente y que
permanece en esa posicion mientras este se llena lentamente y evitando turbulen-
cias y burbujas. Siempre y cuando sea posible, se debera dejar que el agua desborde
del recipiente al menos durante 2 min y se tomara la muestra mientras sigue fluyen-
do con un recipiente que asegure la baja difusion (vidrio o polietileno de alta den-
sidad - HDPE). Una vez cerrado el recipiente, se debera inspeccionar para asegu-
rar que no hay burbujas. En caso de haberlas, debera desecharse la muestra y
repetir la toma. La norma ANSI/AARST MW-RN incluye informacién amplia y
detallada sobre distintos sistemas de recoleccién de muestra (botella o botella con
embudo vertical; jeringa y embudo; etc...).

También referente al muestreo de radon, silo que se quiere muestrear son aguas de cual-
quier otro tipo, la toma de muestras debera realizarse siempre por inmersion del recipiente,
el cual, en su version mas completa a utilizar en aguas subterraneas, deber4 estar provisto de
un mecanismo de apertura que permita “retirar el tapén” a la profundidad requerida y evi-
tar, por lo tanto, el empleo de sistemas de bombeo que no permitan el control de flujo.

En el caso particular de la medida de radén por centelleo liquido, se puede llevar a cabo
la preparacién “in situ” eliminando la necesidad de trasvase de la muestra en el laboratorio.
Para ello, se acudira a la toma de muestras con los viales necesarios conteniendo el coctel de
centelleo de manera que la muestra se inyectara, bien con ayuda de una jeringa o de un tubo
flexible de PVC y pequefio didmetro que conduzca directamente el agua a la base del vial,
por debajo del liquido centelleador.

71.3. Registro de la toma de muestras

En cualquier muestreo, y de forma general, se deben tomar todos los datos que ayuden a
identificar la muestra, el método de muestreo y las condiciones en que este se ha realizado.
De todo ello debe dejarse constancia escrita en dos tipos de registros distintos. Por un
lado, en la etiqueta que acompana al recipiente que contiene a la muestra y por otro en una
ficha de toma de datos que la acompafna como minimo hasta su ingreso en el laboratorio.

37



Procedimiento de muestreo y preparacion de muestras para la determinacion de la radiactividad en aguas

Ejemplos de ambos registros aparecen en los anexos 1y 2 de este documento. En cual-
quier caso, se considera imprescindible disponer en los citados registros de, al menos, la
siguiente informacion:
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Identificacion del punto de muestreo.

Fecha y hora de muestreo y, en su caso, fecha inicial y final de este.

Método de muestreo.

Indicacion del tipo de muestra y su referencia.

En su caso: tratamiento preliminar y/o agentes conservantes utilizados.

Volumen total recogido de muestra.

Persona que ha efectuado la toma. Organismo responsable.

Persona que ha realizado, en su caso, el tratamiento preliminar o la conservacion.

Datos del destinatario: laboratorio al cual se debe remitir la muestra y, si no es el
mismo que realiza la toma de muestras, datos de contacto del laboratorio
destinatario.

Observaciones, como, por ejemplo, datos del terreno y de las condiciones
meteoroldgicas.
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8. Control de calidad del muestreo

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

La competencia del personal se debe garantizar a través de las correspondientes activida-
des de formacién 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
procedimiento.

Ahora bien, dentro de este programa deben plantearse medidas de control de calidad
para la identificacion y posibilidad de cuantificacion de errores asociados al muestreo. Dicho
control de calidad en el muestreo tiene 3 objetivos principales:

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

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

Indicar la variabilidad del muestreo, y, por lo tanto, proporcionar indicacion 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. No obstante, se considera que, para cualquier procedimiento de muestreo, entre
estas actividades se debe incluir, al menos:

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

La supervision y auditoria independientes del proceso de toma de muestras por las
distintas partes interesadas, entre las que deberia estar el laboratorio.

Normalmente, los laboratorios que analizan las muestras disponen de programas de ase-
guramiento de la calidad y control de calidad tal y como requieren las regulaciones naciona-
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les o la norma ISO/IEC 17025. No se debe caer en el error de pensar que éstos pueden
sustituir a los programas de calidad de muestreo que se requieren para la recogida y mani-
pulacién de muestras. Un programa de calidad de muestreo deberd comprender todas las
etapas para garantizar la obtencién de resultados véalidos (personal competente, métodos de
recogida y manipulacién de muestras apropiados, registros completos y seguros, etc.).

Tal y como se incluye en la citada norma, deben emplearse medidas de control de calidad
para la identificacion de los posibles errores asociados al muestreo. La norma indica que al
menos un 2% de todo el esfuerzo analitico deberia estar dedicado al control de calidad.

En funcién del objetivo, los medios a implementar de control de calidad propuestos en
la parte 14 de la norma UNE-EN ISO 5667 son:
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Muestras replicadas: tienen por objeto evaluar el error aleatorio asociado a distintos
niveles del proceso (cilculo de la precision del muestreo). Este control seria el més
adecuado para el muestreo en aguas en las que se va a determinar radén debido a la
alta probabilidad de desorcion.

Muestras blanco (ambiental, campo, transporte, equipo, filtro): tienen por objeto
identificar errores relacionados con la contaminacién de los recipientes y del proceso
de muestreo.

Muestras enriquecidas o fortificadas con patrén (analito o analitos a determinar):
tienen por objeto estimar el error sistemdtico de los procesos del muestreo que
incluye la identificacion de los errores relacionados con la contaminacion de los
recipientes de muestreo y los procesos de muestreo. Este control es valioso para la
identificacion de errores debidos a la inestabilidad de la muestra, pérdida de ana-
litos por volatilizacion, adsorcion y factores de tipo biolégico. El enriquecimiento
se podria hacer con un patrén sobre muestras de agua desionizada o muestras
ambientales.
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9. Procedimiento operativo para la conservacion/manipulacion
de las muestras

9.1. Consideraciones generales

Es imprescindible una manipulacién adecuada de la muestra para evitar su contaminacion.
El trasvase de muestra de unos contenedores a otros, asi como la particiéon de la misma o la
extraccion de alicuotas, es una de las causas mas frecuentes de contaminacién. Cuando se
lleven a cabo estas operaciones, se deberan realizar en un lugar libre de polvo u otros
contaminantes.

Todo el instrumental empleado debe estar convenientemente limpio y seco (o enjuagado
con la misma agua que se desea muestrear o con agua destilada o desionizada).

Si, por cualquier motivo, una muestra se recibe refrigerada, no se debe romper la cadena
de frio.

9.2. Equipos y materiales

Los equipos y materiales que a continuacion se resefian deben estar disponibles en las dis-
tintas etapas entre el punto de muestreo y el laboratorio de analisis, ambos incluidos, pero
dependiendo de la estrategia especifica que se siga de entre las tres definidas en 8.3., los
equipos estardn situados en uno u otro.

Equipo de filtrado.
Sistema de vacio para realizar el filtrado.

Garrafas y frascos de plastico o vidrio (segiin el radionucleido a determinar) del ta-
mafo necesario segin el volumen de la muestra final, si hay acumulacién o para
contener la alicuota correspondiente a analizar. En la norma UNE-EN ISO 5667-3
vienen indicados los recipientes que se deben utilizar para la conservacién de las
muestras en funcién de los radionucleidos a determinar.

Material volumétrico de uso habitual en el laboratorio: probetas, pipetas, dosificado-
res de acidos, matraces aforados.
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Material de uso normal en el laboratorio: productos de limpieza, etiquetas autoadhe-
sivas, guantes, rotulador indeleble, etc.

Filtros adecuados para el equipo de filtrado usado en el laboratorio, tipicamente de
tamafo de poro 0,4-0,45 mm y capsulas Petri, o similares, para su conservacion.

Estabilizantes quimicos (acido nitrico, hipoclorito sédico...).

9.3. Procedimiento operativo

9.3.1. Estabhilizacion y filtracion de muestras “in situ”

Antes de proceder a la estabilizacion de tipo quimico, en el caso que sea necesario, se
procede al filtrado de la muestra y a continuacion, se afiade la cantidad de reactivo
necesaria, en funcion del volumen de agua recolectado y de los radionucleidos a de-
terminar (para la mayoria, pH<2). El filtro se conservara por si hubiera que analizarlo
en el laboratorio. Si no hay que filtrar, el reactivo puede estar contenido en el propio
recipiente de forma previa al muestreo, siempre y cuando la determinacion lo permi-
ta, debiendo haber previsto tantos recipientes como distintos reactivos, o ausencia de
los mismos, deban utilizarse.

Si hubiera que filtrar y no fuese posible 7z situ debera tenerse en cuenta que no debe-
ria transcurrir més de 24 horas desde la toma para la estabilizacion de la muestra.

9.3.2 Conservacion en el laboratorio, o en el almacén temporal, de muestras de agua
ya estabilizadas y filtradas (en su caso)

Debe limitarse al minimo el tiempo de almacenamiento de la muestra de agua, antes de su
preparacion y puesta a disposicion para su medida o tratamiento quimico.

En todo caso:

a)

b)
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Si la muestra se recibe una vez estabilizada quimicamente, es suficiente con situarla
en un lugar fresco y fuera de la incidencia directa de la luz solar.

Sila muestra se recibe refrigerada, es importante no romper la cadena de frio. Si esto
no es posible y no va a prepararse para su medida a continuacion, debe estabilizarse
quimicamente teniendo en cuenta los reactivos que en su caso han de aplicarse a
cada alicuota.
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9.3.3. Estabilizacion en el laboratorio, o en el almacén temporal, de muestras de agua
sin pretratar

En el caso de muestras de agua que se recepcionen en el laboratorio, o en el almacén tempo-
ral sin pretratar, es decir, sin filtrar en su caso y sin estabilizar, debe ejecutarse inmediata-
mente ambas acciones, segtn se detalle en el correspondiente protocolo desarrollado para
ello. En este debe venir perfectamente establecido, entre otros aspectos, el tipo de filtro a
utilizar, si es el caso, el tipo o los tipos de estabilizantes a emplear, asi como el nimero de
alicuotas de la muestra acuosa (y sus respectivos volimenes) en las que los mencionados
estabilizantes deben aplicarse.

Si es necesaria la filtracion y no hay posibilidad de realizarla en almacén temporal, las
muestras deberan reemitirse diariamente al laboratorio de analisis.

Respecto a la estabilizacién, como se ha indicado en el apartado 8.2., no deberia exceder
las 24 horas desde la toma. En caso de no ser posible garantizar este plazo, debera hacerse
un control de temperatura sobre las muestras (almacenaje temporal y/o transporte). Con
este control, el plazo podria extenderse a 72 horas (el cual podria superarse si la entidad
evalia técnicamente que, para las determinaciones o radionucleidos y tipo de muestras, la
estabilizacion en un plazo determinado no afecta a los resultados).

9.3.4. Sobre la acumulacion de muestras

Una vez recepcionada la muestra y resuelto el problema de la filtracién y de la conserva-
cion, se procede a su acumulacion, si esta condicion viene indicada en la peticion de ana-
lisis. Para ello:

Se comprueba el nimero de muestras que van a componer la muestra acumulada.
Se comprueba el nimero de anélisis indicados en la peticiéon de analisis.

Dependiendo de las condiciones anteriores, se calcula el volumen de muestra que se
ha de tomar de cada alicuota para tener el volumen preciso en la muestra final.

Se prepara un recipiente con cierre hermético, limpio, de un volumen tal que pueda
contener la muestra acumulada, el cual ha sido calculado previamente como se indica
en el apartado anterior.

Tras su llenado, se cierra el recipiente herméticamente y, para su conservacion, se
aplica lo ya descrito en este documento.
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9.4. Registro de la conservacion/manipulacion de muestras

Entendiendo que el proceso de toma de muestras finaliza en el momento en que la muestra
se pone a disposicion del laboratorio de analisis, hay que ser consciente de que en ocasiones
esta muestra ya llega a este preservada y/o filtrada y, por lo tanto, si estos pasos han sido
realizados debe quedar constancia de ellos en la hoja de toma de muestra. Por lo tanto, tal y
como aparece en el ejemplo que se presenta en el anexo 2 de este documento, debe existir la
posibilidad de incluir lo siguiente:

Muestra filtrada (SI/NO).
Tamafio de poro del filtro.
Conservacion (acidificacion) (SI/NO). Reactivo utilizado.
Fecha y hora de realizacion de la filtracién/conservacion.

Persona responsable del proceso / Entidad.
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10. Procedimiento operativo para la recepcidn de la muestra
en el laboratorio

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

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

Este aspecto es clave para asegurar tanto la correcta identificacion 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 clave 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 aquéllas
a las que este procedimiento se refiere, puede ser el rechazo que debe producirse cuando la
muestra recibida carezca de una correcta identificacion o cuando no estén suficientemente
selladas, o estén rotos los contenedores y se haya podido producir la pérdida de muestra o
cuando de forma evidente se haya roto la cadena de conservacion. En cualquier caso, dichos
criterios no deben dejarse al libre albedrio de la persona concreta que en cada momento
efectiia la recepcion de la muestra.

La correcta identificacién de la muestra en el laboratorio se garantiza registrando en su
base de datos todas aquellas informaciones relativas a su toma, las cuales deben venir con-
signadas en la correspondiente ficha, que debe acompanar a cada muestra a su llegada al
laboratorio (en el anexo 2 de este documento se encuentra un ejemplo de la informacién que
deben contener estas fichas). Por ello, para su correcto ingreso en el laboratorio, solo se
precisa completar dichos datos con la fecha de recepcién en el mismo, la clave identificativa
de la muestra en el laboratorio, que puede coincidir o no con la referencia dada a la muestra
durante su toma, y las observaciones efectuadas durante el muestreo. Asi mismo, deben re-
flejarse 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 efectta la emision del correspondiente informe de resultados y el
posterior archivo definitivo de la determinacion 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 este
documento podria ser la encriptacion de la referencia de la muestra, de forma que los ope-
radores y analistas que trabajan con ella ignoren tanto el origen de la muestra, como el des-
tinatario 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 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. 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.

10.2. Acompaiiando a la muestra durante su preparacion
Referencia de la muestra.
Fecha y hora de la toma de muestra.
Volumen (aproximado) de la muestra en el momento de su recoleccion.
Observaciones relevantes a tener presentes para su preparacion.

Relacién de las anomalias habidas durante la preparacion.
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Registro de otros datos relevantes obtenidos durante la preparacion.

Durante el transito de las muestras de agua por los diferentes laboratorios de prepara-
cion, de radioquimica y de medida, estas deben ir siempre acompaniadas de la informacién
necesaria para conocer: a) la evolucion que han ido experimentando como consecuencia de
los tratamientos a que han ido siendo sometidas, b) los tratamientos o analisis que posterior-
mente se deberan llevar a cabo o si finalmente debe almacenarse como una muestra ya me-
dida y c) todos aquellos datos necesarios para poder informar los resultados en las unidades
requeridas; por lo tanto es muy importante registrar todos los volimenes desde el momento
mismo del muestreo.
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Anexo 1 — Ejemplo de etiqueta de muestra

Tipo de muestra: Tipo de muestreo:

Punto de muestreo: Referencia muestra:
Destinatario: Direccién Postal:

Entidad que toma la muestra: Fecha y hora de la recogida:

NOTA: Cuando el destinatario coincide con la entidad que toma la muestra, se hara
constar en el programa de muestreo y no serd necesario rellenar ambos
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Anexo 2 — Ejemplo de hoja de recogida de datos

Anexos

Tipo de muestra:

Destinatario: Ref. muestra:

Direccién postal: Proc. de muestreo

Ref. punto de muestreo:

Caracteristicas de la muestra:

Filtrada: ST NO:

Filtro:

Conservacion: Si: NO:

Reactivo:

Cantidad remitida (peso, volumen, unidades):

Observaciones:

Entidad responsable del muestreo:

Responsable: Fecha y hora: Firma

Entidad responsable de la conservacion

Responsable Fecha y hora: Firma
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