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Procedimientos para la recepcion, conservacion y preparacion de muestras de aerosoles en filtros y de radioyodos en carbén activo

1. Prélogo

El presente documento permite conocer los objetivos fijados, los procesos seguidos y los
contenidos esenciales que el Subgrupo de Conservacion y Preparacion de Muestras,
estiman deben de formar parte del procedimiento a seguir para la correcta recepcion,
conservacion y preparacion de muestras de aerosoles en filtros y de radioyodos en carbén
activo, antes de efectuar la determinacion de su contenido radiactivo, siempre que éste
sea calificable de ambiental.

En el presente documento se describen los objetivos establecidos, los criterios aplicados, los pro-
cesos seguidos y los contenidos esenciales que se estima deben recogerse en un procedimiento not-
malizado, en el que se engloben todo el conjunto de acciones necesariamente implicadas para la re-
cepcion en el laboratorio de muestras de aerosoles colectados sobre filtros y de radioyodos atrapados
en carbon activo. Las etapas de preparacion incluidas en este procedimiento, finalizan justo antes
del eventual tratamiento radioquimico de las muestras o de sus alicuotas, y en cualquier caso, siem-
pre antes de llevar a cabo la medida de su contenido radiactivo.

Asi pues, la aplicacion del procedimiento que aqui se describe, permite garantizar al menos los
siguientes dos aspectos, los cuales condicionan extraordinariamente la calidad de los resultados que
se obtengan en el analisis del contenido radiactivo existente en este tipo de muestras ambientales.
En primer lugar, facilita la adecuada preservacion temporal de este tipo de muestras, ya que en él
se recogen los procesos que deben aplicarse para que las muestras de aerosoles en filtros y de ra-
dioyodos en carbon activo mantengan durante el tiempo que permanezcan en el laboratorio, inal-
terables sus caracteristicas fisico-quimicas. En segundo lugar, permite asegurar que los diferentes
ensayos que se ejecutan sobre distintas alicuotas de la muestra originalmente recolectada, se llevan
a cabo sobre alicuotas que poseen propiedades y composicion idénticas entre si y a su vez idénti-
cas a las de la muestra de aerosoles en filtros y de radioyodos en carbén activo de la que proceden.

El equipo redactor del presente documento y procedimiento es el identificado como Grupo de Pre-
paracion y Preservacion dentro del proyecto de investigacion Elaboracion de procedimientos para la me-
dida de radiactividad ambiental, financiado por el Programa de Investigacion y Desarrollo del Consejo
de Seguridad Nuclear, Periodo 2004-2007, y que esta formado por las siguientes personas:

* Antonio Baeza Universidad de Extremadura. Coordinador
* Adela Alonso Geocisa

e M- del Carmen Heras Ciemat

* Rafael Garcia-Tenorio Universidad de Sevilla
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2. Introduccion y justificacion

Variaciones en la forma de manipular, conservary preparar una muestra, previamente a
la medida de su contenido radiactivo, pueden afectar considerablemente a los resultados
que se obtengan

Una vez recolectada una muestra de aerosoles sobre algtn tipo de filtros y/o de radioyodos, uti-
lizando cartuchos de carbon activado, con el objetivo de determinar su contenido radiactivo, debe
sometérse a una serie relativamente amplia de procesos consecutivos. Estos van desde su transporte
al laboratorio, su recepcién y conservacion en el mismo, la eventual extraccion de alicuotas para
efectuar sobre cada una de ellas las correspondientes separaciones radioquimicas, garantizando en
todo caso que cada una de dichas alicuotas son a su vez representativas de la muestra de partida;
hasta finalmente la preparacion y el acondicionamiento de la muestra o de sus alicuotas para su me-
dida propiamente dicha. Como consecuencia de todos estos procesos, pequefas variaciones en la
forma de manipular, conservar y/o preparar cada muestra antes de determinar su contenido radiactivo,
pueden afectar considerablemente a los resultados. Aspecto éste que tiene una singular relevancia,
en el caso de muestras que posean caracteristicas radiactivas calificables de ambientales, dado que
en ellas las actividades que se pretenden cuantificar, son normalmente muy proximas a los limites
de deteccion de las técnicas utilizadas.

Sin embargo, es facil apreciar a partir de la lectura del apartado de “material y métodos” u otro
equivalente de los trabajos cientificos publicados sobre algiin aspecto basado en el estudio de este
tipo de muestras, que existe una cierta minusvaloracion hacia la importancia que tiene el conjunto
de actividades que deben desarrollarse con dichas muestras, desde su recepcion en el laboratorio
hasta su tratamiento radioquimico o analisis. Véase a modo de ejemplo el en otros aspectos exce-
lente trabajo de Cannizzaro et al. 1999, en el que describen en detalle el modo de captacion de es-
te tipo de muestras y el de analisis de las mismas y sin embargo omiten totalmente las acciones que
aqui se detallan.

Por todo lo cual y dado que la utilizacion de procedimientos normalizados, permiten reducir en
gran medida las posibles diferencias que pueden producirse en los resultados obtenidos, contribu-
yendo ademads con su utilizacion sistematica a asegurar un estandar de la calidad en los resultados
obtenidos, es conveniente proponer uno que abarcando todos los procesos implicados en la recepcion,
conservacion y preparacion de este tipo de muestras, también contemple todas aquellas variantes
que son practica habitual de los laboratorios y que no afectan negativamente a lograr el deseado ni-
vel de calidad. El procedimiento que aqui se desarrolla, se representa esquematicamente en las fi-
guras 1y 2, respectivamente para aerosoles en filtros y para radioyodos en carbén activo.
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Figura 1. Esquema del procedimiento para la recepcion, conservacion y preparacion de aerosoles
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Figura 2. Esquema del procedimiento para la recepcion, conservacion y preparacion de radioyodos
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3. Campo de aplicacion

El procedimiento que aqui se describe es aplicable a filtros de diversa naturaleza o a
cartuchos de carbon activo en los que deseemos determinar su contenido radiactivo, con
tal de que éste se sittie dentro del rango de valores calificable de habitual en muestras
ambientales.

El procedimiento elaborado es de aplicacion en todo laboratorio que precise efectuar practica-
mente cualquier tipo de analisis, disefiado para permitir la medida de alguno o todos los compo-
nentes radiactivos, bien de origen natural o artificial, existentes en una o varias muestras de aero-
soles recolectadas sobre filtros y/o de radioyodos adsorbidos en carbén activo, captados utilizando
bombas de aspiracion calificables como de alto o bajo caudal.

El tnico prerrequisito a tener en cuenta es que dichos contenidos radiactivos deben previsible-
mente ser calificables de ambientales, es decir, del orden de magnitud de los que normalmente se
detectan en aerosoles en filtros y de radioyodos en carbén activo, para ambientes no especialmen-
te contaminados o con elevados contenidos radiactivos naturales. De esta forma, no sera preciso
adoptar medidas adicionales a las que ya se tienen en cuenta en el procedimiento aqui elaborado,
para la proteccion de personal del laboratorio contra las radiaciones ionizantes, BOE 2001, durante
la manipulacion de dichas muestras, o para evitar la transferencia dentro del propio laboratorio, de
cantidades mesurables de contaminacion radiactiva, a través de los materiales y equipos utilizados.
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4. Sistematica de trabajo

Para la redaccion del presente documento y procedimiento, se han seguido diversas etapas en su
desarrollo, partiendo de la constitucién del equipo responsable de su ejecucion.

El primer paso para la elaboracién de un borrador de procedimiento, consisti6 en la recopila-
cién sistematica y distribucion entre los miembros del equipo de trabajo, de todas las normas y los
procedimientos de diversos rangos accesibles para los mismos. Al final de este documento, se ofre-
ce una lista de parte de la documentacién consultada, utilizando como criterio de seleccidn, su es-
pecial relevancia o utilidad, bien para que obtenga el lector una informacién adicional a la que aqui
se aporta, con el fin de aclarar algunos aspectos complementarios a los abordados en el presente
procedimiento, o para fundamentar alguna de las decisiones que finalmente se han adoptado.

Una vez redactado un primer texto, como base de discusion, se procedi6 al analisis por todos
los miembros del equipo, identificando sus posibles puntos débiles, llegando finalmente a la ela-
boracién consensuada del ya citado primer borrador. Tanto este primer borrador, como las sucesi-
vas versiones que del mismo se han ido elaborando, han sido consecuencia del proceso de analisis
critico de los comentarios recibidos, por la difusién de todas las sucesivas versiones a sectores ca-
da vez mas amplios de personas, laboratorios o entidades, directamente implicadas en la protec-
cion radioldgica ambiental en nuestro pais. La incorporacion de dichas modificaciones ha sido siem-
pre fruto del acuerdo undnime de los cuatro integrantes del equipo de trabajo.
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9. Apartados del procedimiento

A continuacion, se abordan los apartados en los que hemos dividido el contenido del presente pro-
cedimiento, incluyendo al principio de cada uno de ellos una explicacién y en su caso justificacion,
de su contenido. En cada apartado se describe escuetamente el desarrollo concreto del mismo.

5.1. Sobre los equipos y materiales necesarios:

El tnico equipo ciertamente imprescindible para el desarrollo del procedimiento, es una balanza
con una sensibilidad tal que permita determinar las masas de los aerosoles depositados, con una in-
certidumbre relativa despreciable frente a las demas incertidumbres implicadas en el proceso de
preparacion, analisis y medida de este tipo de muestras. La utilizacion de hornos y de forma mu-
cho menos frecuente, de digestores de microondas, viene condicionada por el modo de proceder
concreto de cada laboratorio.

Por lo que a los materiales se refiere, éstos son de uso muy comtn en cualquier laboratorio ba-
sico de quimica, debiéndose prestar especial cuidado en la seleccion de los filtros y cartuchos uti-
lizados para la captacion de los aerosoles y radioyodos respectivamente. A tal fin se recomienda se-
guir las pautas establecidas en la norma, UNE 73320-3:2004, asi como las especificaciones de los
fabricantes de dichos materiales, en cuanto a sus caracteristicas y comportamiento para los flujos
de aspiracién utilizados y para las propiedades de la atmdsfera a muestrear.

Seguidamente, en el desarrollo procedimental, se aporta una relacién que en nada pretende ser
exhaustiva, de los equipos y materiales precisos para poder ejecutar el presente procedimiento. En
la mayoria de los casos, se destaca alguna de las caracteristicas minimas que deben satisfacer los
equipos a utilizar, como puede ser la capacidad y/o la sensibilidad que se recomienda posean las
balanzas a utilizar, o la temperatura minima que debe alcanzar el horno con el que trabajar, aunque
de hecho dichos requisitos minimos son ampliamente satisfechos por la practica totalidad de las
marcas que fabrican esos equipos de laboratorio.

5.1.1. Desarrollo procedimental
5.1.1.1. Equipos

* Horno mufla con temperatura regulable hasta al menos 650°C.

* Balanza de al menos 250 g de capacidad y precision 0,1 mg.

5.1.1.2. Materiales
* Filtros adecuados para la captacion de aerosoles. Ver UNE 73320-3:2004.

12
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* Cartuchos de carbén activo adecuados para la captacion de radioyodos. Ver UNE 73320-3:2004.
e Capsulas de porcelana con tapadera.
* Desecador y pesafiltros.

* Envases con geometrias adecuadas para los diferentes tipos de medida, tales como: capsulas
plasticas tipo petri, planchetas portafiltros, bolsas de plastico autosellables.

* Material de uso coman en el laboratorio: espatula, productos de limpieza, etiquetas autoad-
hesivas, guantes, rotulador indeleble, etc."”

5.2. Sobre la recepcion de las muestras

Cuatro son los aspectos que deben destacarse sobre la recepcion en el laboratorio de las muestras
de aerosoles colectados en filtros o de radioyodos en cartuchos de carbon activo.

En primer lugar, la importancia que tiene previo a su registro, la aceptacion, el rechazo o la
realizacion de las observaciones que sean necesarias efectuar sobre las muestras recibidas y so-
bre la documentaciéon que las acompana a su llegada al laboratorio. Este aspecto es clave para
asegurar la correcta identificacion de la muestra, para garantizar que ésta no ha sufrido altera-
ciones significativas desde su recoleccion y para, en cualquier caso, verificar que se han docu-
mentado convenientemente las deficiencias o anomalias existentes en la misma, de forma que
se puedan tener presentes a la hora de valorar los resultados que se obtengan. En este sentido,
es clave la existencia de unos criterios claramente establecidos en cada laboratorio, para acep-
tar o rechazar una muestra al ingreso en el mismo. En cualquier caso, dichos criterios no deben
dejarse al libre albedrio de la persona concreta que en cada momento efectda la recepcion de la
muestra. Un ejemplo tipico de rechazo es el que debe inexorablemente producirse cuando la
muestra recibida carece de identificacion.

En segundo lugar, la correcta identificacién de la muestra ya aceptada en el laboratorio. Es-
te aspecto se garantiza incluyendo a la nueva muestra que se estd registrando en la correspon-
diente base de datos del laboratorio. En ese momento, ha de incorporarse a la base de datos to-
das aquellas informaciones relativas al muestreo, que deben venir consignadas en la correspondiente
ficha de toma de muestras de aerosoles en filtros y/o de radioyodos en carbén activo, véase nor-
ma UNE 73320-3:2004, que sean relevantes para la preparacién de la muestra. Por ello, para su
correcto registro en el laboratorio, al menos debe conocerse la clave identificativa de la mues-
tra en el laboratorio, que puede coincidir o no con la referencia dada durante su recoleccion,
asi como las observaciones efectuadas durante el muestreo, que en su caso figuran en la ficha
que acompana a la muestra y/o a las que hayan sido necesario cumplimentar en el acto de su in-
greso en el laboratorio.

'Se debe evitar la transferencia del contenido radiactivo de unas muestras a otras. Para ello, los aparatos y materiales que
se empleen en la preparacion de estas muestras, se mantendran siempre limpios y en perfecto estado de uso, verificando
este aspecto rigurosamente con anterioridad a la preparacién de cada una de ellas.

13




Procedimientos para la recepcion, conservacion y preparacion de muestras de aerosoles en filtros y de radioyodos en carbén activo

En tercer lugar, es necesario poseer un sistema eficiente de registro y de documentacién de las
muestras recepcionadas, adecuado a las dimensiones del laboratorio. En todo caso, éste debe abar-
car todo el transito de las muestras por el mismo, desde que ingresa en el laboratorio, con las posi-
bles observaciones sobre su estado: para los aerosoles ( filtro roto, mancha desplazada, particulas
externas a la mancha, periodo continuo o discontinuo de muestreo,....) y para los cartuchos de ra-
dioyodos (periodo continuo o discontinuo de muestreo, cartucho deteriorado, ...), hasta que se efec-
tha la emision del correspondiente informe de su contenido radiactivo y el posterior archivo defi-
nitivo de todas las determinaciones analiticas realizadas.

En cuarto lugar, debe garantizarse la cripticidad de la muestra durante el precitado transito en
el laboratorio, de forma que se ignore por los sucesivos operadores y analistas que con ella traba-
jen, tanto el origen de la muestra, como el destinatario de los andlisis realizados. Este requisito se
desprende sistematicamente de las exigencias recogidas en la norma UNE 66501:1991 o mas re-

cientemente en la UNE-EN ISO/IEC 17025:1999, destinadas a asegurar la calidad en los labora-
torios de ensayo.

5.2.1. Desarrollo procedimental

5.2.1.1. Filtros para la recoleccion de aerosoles

Al recepcionar en el laboratorio una muestra de aerosoles sobre un filtro, previo a su aceptacion 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 muestreo que la acompana, norma UNE 73320-3:2004.

Seguidamente se procede al registro de la muestra en el impreso (electronico y/o papel) previs-
to al efecto en cada laboratorio, en el que al menos deben figurar los datos que a continuacién se
relacionan.
¢ En la base de datos de muestras recepcionadas.

— Tipo de muestra.

— Referencia de la muestra. Referencia asignada durante la toma de muestra.

— Clave de la muestra. Conjunto de ntimeros y/o letras que identifica univocamente a la mues-
tra en el laboratorio y que puede coincidir o no con la referencia de la muestra.

— Fecha de recepcion en el laboratorio.

— Peticionario. Nombre de la persona fisica, institucion, empresa y/o programa destinatario de
las analiticas a efectuar en la muestra.

— Punto de muestreo.

14
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— Fecha y hora de inicio de la captacion de aerosoles.
— Fecha y hora de fin de la captacion de aerosoles.
— Volumen de aire nominalmente filtrado.

— En el caso de realizar la determinacion del indice de actividad alfa total, la masa del filtro an-
tes de su exposicion y tras la recoleccion de los aerosoles.”

— En el caso de muestreo discontinuo, debe detallarse los periodos de funcionamiento del captador.

— Observaciones sobre el estado en que se recibe la muestra. Entre otras: a) el estado del filtro
(roto, mancha desplazada o no homogénea, particulas fuera de la mancha); b) si el volumen
de aire nominalmente filtrado se encuentra dentro de los volimenes aceptables, es decir, si
estd en el rango definido por el volumen de aire requerido por la legislacién, norma o pro-
cedimiento + un porcentaje definido (funcién de la incertidumbre de calibracion y de la de-
riva del equipo). etcétera.

— Observaciones relevantes que en su caso figuran en la ficha de muestreo.

— Observaciones relevantes a tener presentes para su preparacion.

No obstante lo anterior, debe establecerse el correspondiente procedimiento interno por el que
adicionalmente se tenga un conocimiento sobre aspectos tales como:

— El muestreador utilizado: tipo, modelo, serie, sensibilidad y precision con la que proporcio-
na los valores de caudal, etc.

— El tipo de filtro utilizado, en particular las caracteristicas de la eficiencia de coleccion de
aerosoles para las condiciones de trabajo.

— La superficie de captacion del filtro.
* Acompanando a la muestra durante su preparacion.
— Clave de la muestra.
— Fecha y hora de inicio de la captacion de aerosoles.
— Fecha y hora de fin de la captacion de aerosoles.

— Tipo de filtro utilizado.

% A este efecto debe tenerse presente que las condiciones ambientales que debe cumplir el laboratorio en donde se reali-
cen la pesada de los filtros vienen reglamentadas en el BOE 1976 y en la DIR 80/779.

15
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— Volumen de aire filtrado

— En caso de determinar el indice de actividad alfa total, el espesor masico de los aerosoles re-
colectados

— En el caso de muestreo discontinuo, debe detallarse los periodos de funcionamiento del cap-
tador.

— Observaciones relevantes a tener presentes para su preparacion

— Relacion de las anomalias habidas durante la preparacion.

— Registro de otros datos relevantes obtenidos durante la preparacién.

— Ensayos a realizar.

De esta forma y antes de iniciar la preparacion de la muestra de aerosoles, se ha conseguido ob-
viar toda indicacién sobre el punto de muestreo o el peticionario del analisis.
5.2.1.2. Cartuchos de carbon activo para la recoleccion de radioyodos
Al recepcionar en el laboratorio una muestra de radioyodos gaseosos recolectada sobre un car-
tucho de carbdn activo, su registro debe procederse de idéntica manera a como se describe en
el apartado 2.1.1. para las particulas de polvo atmosférico, teniendo en cuenta las siguientes
modificaciones.

* Modificaciones en la base de datos de muestras recepcionadas.

— Fecha y hora de inicio de la captacion de radioyodos, que suele coincidir con la de los
aerosoles.

— Fecha y hora de fin de la captacion de radioyodos, que suele coincidir con la de los aerosoles.

— Observaciones sobre el estado en que se recibe la muestra. Entre otras, si el volumen de ai-
re que nominalmente ha pasado a través del carbon activado se encuentra dentro de los vo-
limenes calificable de aceptables, es decir, si est en el rango definido por el volumen de ai-
re requerido por la legislacion, norma o procedimiento + un porcentaje definido (funcién de
la incertidumbre de calibracion y de la deriva del equipo).

No obstante lo anterior, siempre debe establecerse el correspondiente procedimiento interno
por el que adicionalmente se tenga un conocimiento sobre aspectos tales como:

— El tipo de cartucho de carbon activo utilizado, en particular las caracteristicas de la eficien-
cia de coleccion de los radioyodos para las condiciones de trabajo.

— Las dimensiones del cartucho de carbén activo.
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* Modificaciones en los datos acompanando a la muestra durante su preparacion
— Fecha y hora de inicio de la captacion de radioyodos, que suele coincidir con la de los aerosoles
— Fecha y hora de fin de la captacion de radioyodos, que suele coincidir con la de los aerosoles

De esta forma y antes de iniciar la preparacion de la muestra de radioyodos, se ha conseguido
obviar toda indicacién sobre el punto de muestreo o el peticionario del analisis.

5.3. Sobre Ia conservacion de la muestra

La regla de oro a seguir en cuanto se recepciona una muestra, es que ésta se prepare para su analisis
en el menor tiempo posible, ya que debe ser en la propia 4rea del laboratorio que efecttie la medida
de las radiaciones o su tratamiento radioquimico, donde si es el caso, se controle el tiempo de espera
aconsejable tras la recoleccion de muestra, para antes de realizar con ella dicha medida o tratamien-
to. En el caso de los radioyodos adsorbidos en cartuchos de carbén activo, esta regla se convierte en
fundamental, ya que se pretende cuantificar la actividad de los radioyodos atrapados, y muy frecuen-
temente efectuar de forma sistematica el seguimiento del I-131, radiois6topo con un periodo de se-
midesintegracion de 8,04 dias. En cualquier caso, durante el tiempo que trascurre entre el ingreso de
la muestra en el laboratorio y su medida, debe garantizarse que las condiciones para la conservacion
tanto de los filtros, como la de los cartuchos, son tales que permitan mantener inalteradas sus princi-
pales propiedades fisico-quimicas, evitando su posible contaminacién. Estos aspectos son particular-
mente importantes en los filtros con aerosoles, ya que con frecuencia puede prolongarse su conser-
vacion, al ser necesario efectuar algtin tipo de analisis sobre un conjunto de los mismos.

9.3.1. Desarrollo procedimental
5.3.1.1. Filtros para la recoleccion de aerosoles

Debe limitarse al minimo tiempo posible la duracién del almacenamiento de la muestra en el la-
boratorio, previo a su preparacion y puesta a disposicion para su medida o tratamiento radioqui-
mico, momento en el que se analizara si existe algtin tiempo de espera aconsejable antes de efec-
tuar determinados tipos de medidas o de tratamientos, o si deben acumularse varios filtros para su
posterior medida o tratamiento conjunto.

En todo caso, su almacenamiento en el laboratorio se realizara siempre en lugares frescos, den-
tro de recipientes cerrados, situados en el interior de un desecador, de forma que se evite la altera-
cién de la masa recolectada y se les proteja de toda contaminacion.

5.3.1.2. Cartuchos de carbon activo para la recoleccion de radioyodos

Debe limitarse al minimo tiempo posible la duracion del almacenamiento de la muestra en el la-
boratorio, previo a su preparacion y puesta a disposicion para ser medido o tratado radioquimica-
mente, ya que se pretende cuantificar la actividad de los isétopos radioactivos del yodo recolecta-
dos en el carbon, que suelen tener periodos de semidesintegracién muy pequeos.
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En todo caso, debe mantenerse la muestra hasta su preparacion radioquimica y/o anélisis, en lu-
gar fresco, herméticamente cerrada y dentro de un desecador, para evitar las pérdidas de radioyo-
dos colectados o alteraciones en el sustrato.

5.4. Sobre la preparacion de la muestra

En el apartado 5.2 del presente documento se especificaba que durante el transito por los diferentes
laboratorios de preparacion, de radioquimica y de medida, tanto de las muestras de aerosoles, como
de las de radioyodos, éstas deben ir siempre acompanadas de la informacion estrictamente necesaria
para conocer: a) su correcta identificacion encriptada; b) la evolucion que han ido experimentando co-
mo consecuencia de los tratamientos a los que se le ha ido sometiendo y ¢) los tratamientos y/o anali-
sis que posteriormente se deberan llevar a cabo o si finalmente debe almacenarse como una muestra
ya medida. Estos dos tltimos aspectos cobran especial importancia en el caso de los aerosoles recolec-
tados sobre los filtros. De hecho, en estas muestras es necesario poseer una informacion precisa sobre
detalles tales como: las sucesivas masas de la muestra original o de sus alicuotas que resultan como con-
secuencia de los diversos procesos a los que se la somete (calcinacion, divisiones en porciones o en sec-
tores circulares, etcétera); la fecha de envasado o de preparacion previa a su medida, entre otros.

La preparacion a la que hay que someter los filtros en los que se han recolectado los aerosoles, de-
pende tanto del tipo, como del nimero de las diferentes determinaciones que deban realizarse sobre
cada uno de estos. Por ello, para facilitar el seguimiento de la ejecucion del procedimiento y con el
espiritu de dotarle de la maxima generalidad posible, lo hemos desarrollado bajo el supuesto de que
sobre cada filtro o conjunto de los mismos se van a efectuar consecutivamente alguna o todas las si-
guientes determinaciones: la medida alfa y/o beta total del filtro individual, el anélisis espectrométri-
co gamma de un filtro individual o de un conjunto de éstos, y finalmente la determinacion de uno o
varios radionucleidos especificos emisores alfa y/o beta, no concretados a priori.

Normalmente, la determinacion de los indices de actividad alfa y/o beta total presentes en los
aerosoles, se lleva a cabo sobre filtros instalados en bombas de aspiracion de bajo caudal. En tal ca-
so, y como se detalla en el desarrollo procedimental, la preparacion de la muestra previa a su me-
dida es practicamente nula, limitandose al conocimiento de la cantidad de depésito a medir, tras lo
cual, se remite cada filtro individual para su medida en el correspondiente sistema de contaje, nor-
malmente un contador proporcional o un detector de ZnS.

En el caso de los andlisis espectrométricos gamma, la preparacion se limita a introducir los fil-
tros a medir en un contenedor de forma que para la geometria resultante se tenga calibrado en efi-
ciencias el correspondiente espectrometro gamma. Este aspecto es relativamente automatico para
los filtros utilizados en bombas de bajo caudal, véase la figura 3.B), mientras que para los utiliza-
dos en bombas de alto caudal, existen como vemos en la figura 4 diferentes alternativas, dado el re-
lativamente gran tamafio de los filtros que en este caso se utilizan. Todas estas alternativas en su
preparacion, persiguen su adaptacion final a una geometria para la que se posea calibrado el de-
tector en el que se realiza la espectrometria, bien por el plegado manual o con sobrepresion del fil-
tro, o calcinandolo a baja temperatura. En el caso de filtros de aerosoles acumulados debe cono-
cerse la fecha identificativa del periodo durante el que se recolectaron los aerosoles en los filtros a
medir, asi como el volumen total de aire aspirado por ellos. Una vez sellado e identificado de for-
ma criptica dicho contenedor, se remite para su oportuno analisis gamma.
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Figura 3. Ejemplos de recipientes de uso
comin para la determinacion de: A) los indi-
ces de actividad alfa/beta y B) los emisores
gamma presentes en los aerosoles colecta-
dos en uno o varios filtros como los utiliza-
dos con muestreadores de bajo caudal.

El principal objeto de discusion puede centrarse en dénde concluye la preparacion de este tipo
de muestras y donde se inicia su tratamiento radioquimico. En lo que sigue asumiremos que la pre-
paracion de la muestra de aerosoles recolectada sobre uno o varios filtros, concluye cuando tras apli-
carle o no diversos tratamientos exclusivamente fisicos, se pone a disposicion del correspondiente
laboratorio para ejecutar el o los procedimientos de separacion radioquimica de uno o varios ra-
dionucleidos especificos emisores alfa y/o beta. La seleccion de la alternativa de preparacién mas
adecuada de entre las descritas en el procedimiento, debe tomarla cada laboratorio en base a una
serie de consideraciones: 1) El nimero de radionucleidos diferentes a determinar sobre cada mues-
tra; 2) Los limites de deteccion exigidos; 3) La disponibilidad o no de procedimientos validados de
separacion radioquimica para la determinacion secuencial de los radionucleidos a analizar; 4) et-
cétera. En su caso, debe prestarse un especial cuidado en la obtencién de las alicuotas con las que
trabajar, ya que se debe garantizar que éstas son representativas de la muestra original de donde se
extrajeron.

Figura 4. Ejemplo de A) filtros antes y des-
pués de su uso para la recoleccion de
aerosoles en hombas de alto caudal,

B) geometria adoptada por los mismos tras
su plegado mediante prensa hidraulica y
C) geometria adoptada por los mismos tras
su calcinacion a baja temperatura.

En consecuencia, en el presente procedimiento se describen dos alternativas, para la obtencion
de alicuotas de la muestra original: a) La division fisica de la misma en distintas fracciones, una pa-
ra cada una de las diferentes separaciones radioquimicas que se vayan a realizar. Su aplicacion s6-
lo es recomendable con los filtros circulares de relativamente pequefio tamafio que se emplean en
las bombas de bajo caudal, ya que previo a su utilizacion debe asegurarse que la mancha deposita-
da en el o los filtros estd perfectamente centrada, es muy homogénea y claramente circular. b) La
separacion de la muestra de la matriz que la soporta, al eliminar a esta tGltima por calcinacién. En
este caso, debe ponerse atencion en que la muestra resultante ha de poseer un color homogéneo y
ausencia de restos de carbon, delatada por puntos negruzcos.
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Por el contrario y en base a los anteriores planteamientos, la digestion dcida de los aerosoles de-
positados en los filtros, entendemos que constituye el primer paso del procedimiento radioquimi-
co, ya que ésta va indisolublemente ligada al conocimiento profundo de las separaciones radioqui-
micas a realizar, puesto que en gran medida condicionan a los 4cidos que deben utilizarse en dicha
digestion y frecuentemente coincide dicho momento con la adicién a la muestra de portadores y/o
trazadores radiactivos o no.

Para el caso de los radioyodos recolectados en cartuchos de carbon activado, se contempla una
doble alternativa para la preparacion de la muestra, en base a que la determinacion de la actividad
de dichos radionucleidos vaya a efectuarse de manera directa, mediante espectrometrias gamma, o
tras la oportuna separacion radioquimica.

Como el analisis de radioyodos por espectrometria gamma se realiza directamente sobre el car-
bon activo utilizado en la recoleccion, la preparacion tan sélo consiste en introducirlo en un re-
cipiente con la geometria adecuada para su medida en el correspondiente detector, sellandolo
posteriormente para evitar las posibles pérdidas de radioyodos. Por su parte, la separacion ra-
dioquimica consiste en la extraccion del yodo de su soporte de carbon, por lo que la preparacion
en este caso consiste en sacar el carbon del cartucho y remitirlo al oportuno laboratorio de ra-
dioquimica, véase figura 5. En ambos casos, debe remitirse a la muestra para su medida en el me-
nor tiempo posible.

Figura 5. Ejemplos de recipientes de uso
comin para A y B) la determinacion directa
de radioyodos por espectrometria gamma o
B) para la remision del carbon al laborato-
rio, para extraer los radioyodos por radio-
quimica.

A '-’J'-(.o:; "

5.4.1. Desarrollo procedimental
5.4.1.1. Filtros para la recoleccion de aerosol atmosférico
* Preparacion para la medida alfa y/o beta total.

Su medida se realiza directamente sobre cada uno de los filtros individuales. Estos filtros son los
que normalmente se utilizan con muestreadores identificables como de bajo caudal, ya que deben
poseer un tamafo tal que permita su alojamiento en contadores proporcionales o de Zns.

— Introducir el filtro a medir en un contenedor adecuado para su traslado al laboratorio de me-
dida, indicando como minimo la clave de la muestra. Se recomienda el uso de una caja tipo
Petri, de diametro acorde al tamafio del filtro, para evitar que la materia particulada quede
adherida al medio de transporte.
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En todo caso, debe establecerse el correspondiente procedimiento interno por el que adi-
cionalmente se pueda conocer al menos:
— La fecha y hora del fin de la captacion de aerosoles.
— El volumen de aire filtrado.

— En el caso de realizar la determinacion del indice de actividad alfa total, la masa o el espe-
sor masico de los aerosoles recolectados.

— Si ésta es 0 no la tinica medida a realizar sobre el filtro, quedando establecido en cada ca-
so a donde remitir el filtro una vez medido.

— Remitir la muestra para su medida.

— En el caso de que deba realizarse tras la determinacion alfa/beta otra medida o tratamiento
sobre estos filtros, deben ser reubicados en un desecador con sus contenedores para el tras-
lado, a fin de lograr su adecuada conservacion. Véase apartado 5.3.1.1.

® Preparacion para espectrometria gamma
Su medida se realiza directamente sobre un filtro individual o sobre un conjunto de éstos.

— En el caso de aerosoles recolectados sobre filtros con bombas identificables como de ba-
jo caudal, es decir con diametros inferiores a 9,5 cm, introducir el (los) filtro(s) cuya ac-
tividad se vaya a determinar en un recipiente con la geometria adecuada al tamano del fil-
tro original, para realizar su medida en el detector, indicando en él, como minimo la clave
de la muestra.

— En el caso de filtros de gran superficie, como los utilizados para la recoleccion de aerosoles
con bombas de alto caudal, existen dos alternativas:

— Primera alternativa: plegar el filtro cuya actividad se va a determinar hasta hacerle adoptar
una geometria para la que se posee calibrado en eficiencias el detector con el que se va a
realizar la espectrometria gamma.”’

—Segunda alternativa: calcinar, a baja temperatura, el filtro cuya actividad se va a
determinar."

? Esta alternativa puede llevarse a cabo manualmente o con la ayuda de una prensa hidraulica.

* Esta alternativa puede utilizarse siempre que se esté seguro de que la temperatura utilizada en la calcinacién es inferior
ala de pérdida de los radionucleidos cuya actividad se desea conocer.
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Se parte del (los) filtro(s) recepcionado(s), de los que entre otros datos se conoce la masa

del (los) filtro(s) mas la de los aerosoles recolectados (Pr.) y €l correspondiente volumen de
aire filtrado (V).

- Pesar la capsula de porcelana con tapadera de tamafno adecuado para situar en su inte-
rior los filtros a calcinar.

- Colocar el (los) filtro(s) en la capsula de porcelana de tamano adecuado, tapandola a
continuacion.

- Incinerarlos en un horno mufla siguiendo las siguientes pautas.

- Subir paulatinamente la temperatura, durante 24 horas, desde la ambiente o minima del
horno, hasta la temperatura de incineracion seleccionada.

- Incinerar el (los) filtro(s) durante 12 horas a 400 °C.

- Bajar paulatinamente la temperatura, durante 12 horas, desde la de incineracion seleccionada
a la minima del horno.

- Sacar la cdpsula de porcelana del horno y dejar enfriar hasta temperatura ambiente.
- Obtener la masa de las cenizas de los filtros calcinados, P.(400).
— Introducir el filtro plegado o las cenizas resultantes de la calcinacion en un recipiente, con la
geometria adecuada para ser medido en el correspondiente detector, indicando sobre él co-

mo minimo la clave de la muestra.

En todo caso, debe establecerse el correspondiente procedimiento interno por el que adi-
cionalmente se pueda conocer al menos:

— La fecha y hora del inicio de la captacion de aerosoles correspondiente al primer o al Gni-
co filtro que se mide.

— La fecha y hora del fin de la captacién de aerosoles correspondiente al dltimo o al tnico fil-
tro que se mide.

—Si el muestreo ha sido discontinuo, o se han producido interrupciones en la captacion, la
fecha y hora representativa del momento medio de la captacion.

— El volumen de aire filtrado por el filtro o conjunto de filtros que se miden.

— Si sobre el (los) filtro(s) medidos debe realizarse o no alguna otra determinacién con pos-
terioridad, quedando establecido en cada caso a donde remitir el filtro una vez medido.

— Remitir la muestra para su medida.
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— En el caso de que deba realizarse tras la espectrometria gamma otra medida o tratamiento
sobre el (los) filtro(s), deben ser reubicados con sus contenedores para el traslado, en un de-
secador para su adecuada conservacion. Véase apartado 5.3.1.1.

* Preparacion para la separacion de radionucleidos especificos emisores alfa y/o beta

La preparacién de un filtro individual o de un conjunto de éstos, previa a su remisién al co-
rrespondiente laboratorio de radioquimica para la realizacién del procedimiento de separacion
concreto que permita cuantificar la actividad de, entre otros, el Sr, Ra, U o Th en los mismos,
depende de:

1. Eltipo (fibra de celulosa, fibra de vidrio, ...) y el tamafio ( los tipicamente utilizados con bom-
bas de bajo o de alto caudal) del filtro usado.

2. El nimero de separaciones radioquimicas a efectuar.

3. El modo de, en su caso, dividir la muestra en alicuotas para las diferentes separaciones ra-
dioquimicas.

Es por ello que seguidamente se proponen dos procedimientos alternativos, para el caso de te-
ner que efectuar diversas separaciones radioquimicas no consecutivas sobre el (los) filtro(s), los cua-
les se diferencian en la técnica por la que se divide el filtro en diversas alicuotas. En el caso de que
s6lo deba efectuarse un tnico procedimiento de separacién radioquimica, se remite tal cual el fil-
tro o filtros para su posterior digestion 4dcida o se procede como indica el método segundo. Véase
pagina 24.

— Primer método.”

Se parte del (los) filtro(s) recepcionado(s), para los que entre otros datos se conoce la masa del fil-
tro mas la de los aerosoles recolectados (Pr.a) y el correspondiente volumen de aire filtrado (V).

— Cortar el filtro, ANSI 1991, en al menos tantos sectores circulares como diferentes separa-
ciones radioquimicas deban efectuarse.

— Pesar cada una de las porciones de filtro (P), obteniendo a partir de estas masas, de la ma-
sa total de los aerosoles recolectados (Pr;a) y del volumen de aire filtrado (V), los volame-
nes de aire (Vi) que corresponden a cada porcion de filtro.

— Introducir cada porcion de filtro en un contenedor adecuado para su traslado al corres-
pondiente laboratorio de radioquimica, indicando como minimo la clave de la muestra. Se
recomienda el uso de una caja Petri de didmetro acorde al tamafio del filtro para evitar que
la materia particulada quede adherida al medio de transporte.

® Este método no podré aplicarse cuando se observe una falta de homogeneidad en la mancha de los aerosoles recolec-
tados sobre el (los) filtro(s). Asimismo, tampoco es aconsejable en filtros de gran tamafio como los tipicamente utilizados
en las bombas de alto caudal.
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En todo caso, debe establecerse el correspondiente procedimiento interno por el que adicionalmente
se pueda conocer al menos:

— La fecha y hora del inicio de la captacion de aerosoles correspondiente al (los) filtro(s) di-
vidido(s) en porciones.

— La fecha y hora del fin de la captacién de aerosoles correspondiente al (los) filtro(s) divi-
dido(s) en porciones.

—Si el muestreo ha sido discontinuo, o se han producido interrupciones en la captacion, la
fecha y hora representativa del momento medio de la captacién.

— La fraccion del volumen de aire filtrado que corresponde a cada porcion de filtro(s).
— La masa de los aerosoles recolectados en cada porcion de filtro(s).

— Remitir cada alicuota de la muestra al correspondiente laboratorio para su separacion ra-
dioquimica.

— Segundo método.

Se parte del (los) filtro(s) recepcionado(s), o de las cenizas obtenidas si se ha realizado la alternati-
va de calcinacion a baja temperatura, para el caso de los filtros usados con bombas de alto flujo. En
el primer caso, entre otros datos se conoce la masa del (los) filtro(s), la de los aerosoles recolecta-
dos (Pr:a) y el correspondiente volumen de aire filtrado (V). En el segundo, se conoce la masa del
polvo resultante tras la citada calcinacion, P.(400 °C).

— Pesar la capsula de porcelana con tapadera de tamano adecuado para situar en su interior
los filtros a calcinar.

— Colocar el (los) filtro(s) o las cenizas obtenidas en la calcinacion a baja temperatura, en una
capsula de porcelana de tamafo adecuado, tapandola a continuacion.

— Incinerarlos en un horno mufla siguiendo las siguientes pautas.

- Subir paulatinamente la temperatura, durante 24 horas, desde la ambiente o minima del
horno, hasta la temperatura de incineracién seleccionada.

- Incinerar el (los) filtro(s) durante 12 horas a 620 °C.

- Bajar paulatinamente la temperatura, durante 12 horas, desde la de incineracion seleccionada
a la minima del horno.

— Sacar la capsula de porcelana del horno y dejar enfriar hasta temperatura ambiente.
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— Obtener la masa de las cenizas de los filtros calcinados, P.(620°C).©®

— Trasladar la capsula con la muestra al laboratorio de radioquimica que corresponda, indi-
cando como minimo la clave de la muestra.

En todo caso, debe establecerse el correspondiente procedimiento interno por el que adicionalmente
se pueda conocer al menos:

— La fecha y hora del inicio de la captacion de aerosoles correspondiente al (los) filtro(s) cal-
cinado(s).

— Lafechay hora del fin de la captacion de aerosoles correspondiente al (los) filtro(s) calcinadof(s).

— Si el muestreo ha sido discontinuo, o se han producido interrupciones en la captacion, la
fecha y hora representativa del momento medio de la captacion.

— La masa de las cenizas obtenidas, P..

— El volumen de aire filtrado por el filtro o conjunto de filtros calcinados.

5.4.1.2. Cartuchos de carbon activo para la recoleccion de radioyodos

® Preparacion para espectrometria gamma.
Su medida se realiza directamente sobre el carbén activado utilizado en la recoleccién.

— Introducir el carbon activado cuya actividad se va a determinar en un recipiente con la geo-
metria adecuada para su medida en el detector, sellandolo posteriormente para evitar las po-
sibles pérdidas de radioyodos. En funcién de las geometrias para las que se posea calibrado
el espectrometro gamma, puede ser necesario, abrir el cartucho, distribuyendo su contenido
en el precitado recipiente.

— Indicar en el recipiente que contiene el carbén activado a medir, como minimo la clave de la
muestra. En todo caso, debe establecerse el correspondiente procedimiento interno por el
que adicionalmente se pueda conocer al menos:

— La fecha y hora del inicio de la captacion de radioyodos correspondiente al carbén activa-
do a medir.

— La fecha y hora del fin de la captacién de radioyodos correspondiente al carbén activado
a medir.

®En este momento debe garantizarse la existencia en el laboratorio del correspondiente procedimiento interno por el que
se establece el laboratorio de radioquimica que se responsabiliza del ataque 4cido de las cenizas o de los filtros remitidos
enteros o en porciones. En dicho procedimiento debe tenerse en cuenta las diferentes determinaciones radioquimicas
que sobre los mismos van a efectuarse y en consecuencia, los portadores y trazadores que son precisos adicionar, para
efectuar en su caso la correcta distribucion de las alicuotas.
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— En el caso de efectuar un muestreo discontinuo, debe calcularse la fecha de referencia del
muestreo.
— El volumen de aire que ha atravesado al carbén activado que se va a medir.
— Remitir la muestra para su medida.
* Preparacion para radioquimica.
Su medida se realiza tras la extraccion del yodo del carbén activado utilizado en la recoleccion.
— Abrir el cartucho de carbon activado e introducirlo en un recipiente con cierre estanco.
— Indicar en el recipiente en el que se ha introducido el carbén activado, como minimo la cla-
ve de la muestra. En todo caso, debe establecerse el correspondiente procedimiento interno

por el que adicionalmente se pueda conocer al menos:

— La fecha y hora del inicio de la captacién de radioyodos correspondiente al carbén activa-
do a medir.

— La fecha y hora del fin de la captacion de radioyodos correspondiente al carbén activado
a medir.

— En el caso de efectuar un muestreo discontinuo, debe calcularse la fecha de referencia del
muestreo.

— El volumen de aire que ha atravesado al carbén activado que se va a tratar.

— Remitir la muestra para su separacion radioquimica.
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