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ACTA DE INSPECCION

D, , funcionaria del Consejo de Seguridad Nuclear (CSN),

acreditada como inspectora,

CERTIFICA: Que el dia veintisiete de marzo de dos mil quince, se personé en compaiiia de
D2, (Comisidon Chilena de Energia Nuclear) en calidad de
observadora, en el Servicio de Dosimetria Personal Interna (SDP!) del Centro de
Investigaciones Energéticas, Medioambientales y Tecnoldgicas (en adelante, Ciemat). Este
SDPI dispone de autorizacion concedida por el CSN mediante Resolucion de fecha 30 de julio
de 1992.

El titular fue informado de que la inspeccién tenia por objeto realizar una serie de
comprobaciones in situ sobre los aspectos incluidos en la memoria presentada en el CSN
junto con la solicitud de modificacién de la autorizacién del SDPI, por incorporacion de los

siguientes ensayos:

— Determinacion de concentracion de Pu-239 en muestras de orina mediante {CP-Ms.
— Determinacién directa de la concentracion de uranio (U-235 y U-238) y Torio (Th-230
y Th-232) en orina mediante ICP-Ms.

La inspeccidn fue recibida por D2. , jefa de Divisién de Medio Ambiente
Radiolégico, D2. , responsable del SDPI y D2,

responsable del Laboratorio de Bioensayo (en adelante, Lab-BIO). Asimismo, se
encontraron presentes durante la inspeccion D. , responsable del
Laboratorio de ICP-Ms (en adelante, Lab-ICP), D2 , responsable
suplente del Lab-ICP, D2, , responsable suplente del Lab-BIO y
D. , responsable de Calidad.

Los representantes del SDPI fueron advertidos previamente al inicio de la inspeccidn que el
acta que se levanta, asi como los comentarios recogidos en la tramitacion de la misma,
tendran la consideracion de documentos publicos y podran ser publicados de oficio, o a
instancia de cualquier persona fisica o juridica. Lo que se notifica a los efectos de que el
titular exprese qué informacion o documentacidn aportada durante la inspeccién podria no
ser publicable por su caracter confidencial o restringido.
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De la informacién suministrada por los representantes del SDPI a requerimiento de la
Inspeccion, asi como de las comprobaciones tanto visuales como documentales realizadas
directamente por la misma, se obtienen los resultados siguientes:

MEDIOS HUMANOS

— El Lab-ICP se encuentra incorporado en el organigrama del Servicio de Dosimetria de
Radiaciones (SDR) del Ciemat (DC SDR 017, de marzo de 2015), dependiendo del Lab-BIO,

— El personal del Lab-ICP esta compuesto por y

, quienes disponen de una formacién adecuada para las funciones que tienen
asignadas y cuentan. con experiencia acreditada en las tareas que llevaran a cabo como
parte del SDPI.

— El personal del Lab-ICP ha sido cualificado por histdrico tanto para los procedimientos
técnicos del Lab-ICP como para los de gestién del mismo, de acuerdo con el sistema de
cualificaciones establecido en el SDR, manteniéndose dicha cualificacién (28/07/14)
dentro de la vigencia bienal y cumplimentadas las correspondientes Hojas de cualificacién
(SDR PG 005 R3).

— El personal del Lab-ICP ha recibido formacién (actividad formativa FOR 14/01) sobre el
sistema de calidad del SDR, asi como sobre el funcionamiento de la aplicacién de gestién
de la misma, Certool, encontrdndose los registros de seguimiento de la formacion (PG
SDR 005 R9) firmado por los responsables de las actividades formativas y por el asistente.

— Respecto a la formacién especifica en dosimetria interna, el personal del Lab-ICP

) ha participado en la jornada “Dosimetria interna” organizada por la SEPR en 2014,
ambos han venido asistiendo a las reuniones periédicas del SDPI con la jefa de Divisidn, y
esta previsto a corto plazo que asistan a un seminario sobre evaluacién dosimétrica que

impartira la responsable del SDPI, tal como manifestaron.

SISTEMA DE GARANTIA DE CALIDAD (SGC)

— El Manual de Calidad del SDR (MC SDR 001, Ed. 07, de 11/07/14) se encuentra actualizado
e incorpora al Lab-ICP en su estructura,

— El Lab-ICP dispone de procedimientos de trabajo actualizados, que describen de forma
detallada y completa los procesos a los que aplican, —
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El personal del Lab-ICP dispone de acceso a la aplicacién informatica para la
gestion del sistema de calidad, asi como a la carpeta en red de uso exclusivo para el SDR
f ’, que contiene registros de la aplicacién del SGC,

El Lab-ICP participa anualmente en intercomparaciones entre laboratorios, manteniendo
actualizados los registros a ellas asociados (PG SDR 100 R10).

Se constatd que la participacion en intercomparaciones permite al SDPI validar sus
procedimientos de medida, asi como, en su caso, la adopcion de acciones de mejora y/o
correctivas.

La Inspeccién revisé especificamente los registros asociados a la participacién del Lab-ICP
en la intercomparacién organizada por en 2014 (Uranio y Actinidos por masa en
orina) que no habian sido incluidos en la memoria remitida al CSN.

El responsable de Calidad realizé en 2014 una auditoria inicial (AUD 14/02, de 20/05/14)
para ver el grado de implantacion del sistema de calidad en el Lab-ICP, siguiendo tanto la
ISO 17025 como la Guia de Seguridad n2 7.1 del CSN. Se constaté que, ante los
comentarios y/o desviaciones reportados en el informe de auditoria, el SGC implementa
acciones de mejora y/o correctivas, respectivamente, estando en todos los casos
convenientemente documentadas.

A lo largo de la inspeccion se constatdé que se efectia una adecuada gestion sobre los
registros asociados a la aplicacion del SGC, demostrando el personal del Lab-ICP un
conocimiento consolidado sobre los mismos,

Como controles internos de calidad en el Lab-ICP se tienen establecidos, entre otros: el
uso de blancos, la realizacion de muestras duplicadas (cuyo coeficiente de variacion ha de
estar comprendido dentro del rango + 10%, salvo muestras con Actividad en el nivel del
limite de deteccién), chequeos de verificacion (mediante adicién de trazadores a
concentraciones conocidas), analisis de patrén interno (In-115), y control sobre el estado
de calibracién-verificacién-mantenimiento de los equipos.

MEDIOS TECNICOS

— El Lab-ICP se encuentra en la planta primera del edificic Ciemat y dispone de tres

dependencias: laboratorio de medidas, laboratorio de tratamiento de muestras vy
laboratorio de preparacién de muestras, siéndole facilitado a la Inspecciéon el acceso a

todas ellas.

— Para la realizacion de los ensayos, el Lab-ICP dispone, entre otros, de los siguientes

8 =¥ .3

equipos:
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e Espectrémetro de masas de alta resolucién con fuente de plasma de acoplamiento

inductivo, sector magnético y doble enfoque, modelo , de
(N/S 3848),
e Desolvatador )
e Software para manejar el espectrometro, 3.1.2.242,

e Vitrinas de extraccion de gases,

e Sistema de destilacion de acidos,

e Sistemas de purificacién de agua (modelos Y,

e Sistema de digestidn asistida por microondas,

e Otro material de laboratorio de uso comun.
El material arriba indicado se encuentra incluido dentro del inventario de material del
SDR (“Informacidn de los equipos”, de 08/07/2014).
El Lab-ICP dispone de un sistema de alimentacién ininterrumpida (SAl), que permite la
autonomia eléctrica de la instrumentacién de que dispone el laboratorio.
Se dispone de forma andloga al resto de laboratorios del SDR de un Cuaderno de equipos
(PG SDR 020 R2, Ed. 02.xls), donde consta la planificacion de los procesos de
mantenimiento, verificacién y calibracion periddicos relativos a los equipos del Lab-ICP.
Se constaté que el seguimiento de las intervenciones indicadas en el guién anterior se
efectia de acuerdo con la planificacion prevista y segun lo establecido en procedimiento
(PG ICP 001, Ed.01).
Respecto al mantenimiento preventivo anual del espectrémetro ICP-Ms por la empresa

, se constaté que se habia efectuado en 2013 la correspondiente visita

(albardn N2 301720683, de 26/11/13), no pudiendo ser documentada la correspondiente
a 2014 mediante un albaran de la empresa, pero existiendo registro (11/11/14) en la ficha
de equipos situada junto al espectrémetro.
Como parte del proceso de gestién de una no conformidad (NC 14/024), el personal del
Lab-ICP evidencié que el desolvatador -no estaba funcionando adecuadamente. Se
mandod a reparar y en tanto se encontraba fuera de servicio, se adquirié uno nuevo, que
en el momento de la inspeccion estaba tratando de ser puesto en marcha, si bien no se
ha conseguido alcanzar la sensibilidad prescrita en procedimiento, y se esta en
comunicacion con la empresa de mantenimiento del equipo.
El personal del Lab-ICP manifesté que no se harian controles a trabajadores expuestos
con el equipo hasta que estuviera en condiciones adecuadas de funcionamiento,
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PATRONES Y MATERIALES DE REFERENCIA

— El Lab-ICP dispone de un registro de patrones certificados (PG ICP 001 R4) donde se
especifican las caracteristicas y proveedores de los mismos, conservando asimismo, los
certificados de todos los materiales de referencia empleados en los ensayos,

— Se dispone de un Libro de reactivos comerciales (PG ICP 001 R5) y un Libro de seguimiento
de disoluciones (PG ICP 001 R6), encontrandose ambos actualizados.

— A partir de los patrones certificados y de sus diluciones se preparan disoluciones
multielementales para la obtencién de las curvas de calibrado, manteniendo un adecuado
control documental sobre el proceso (registros PG ICP 001 R7, R8 y R9).

— Durante la inspeccion se reprodujo documentalmente la elaboracién (en fecha 26/03/15)
de una solucién multielemental (2M) a partir de una dilucidén de patrones certificados
(A11U ATh-230; B1 Th232, procedente a su vez de la AU) para la obtencién de un patrén
para la recta de calibrado (260315-001 ppb, registro PG ICP 001 R9) previa al analisis de
muestras, lo que permitié evidenciar que la nomenclatura establecida en el Lab-ICP
garantiza la trazabilidad e identificacion univoca de los patrones.

— Se constatd que, tal como se dice en procedimiento, los patrones de calibracién se
almacenan refrigerados para ser empleados en andlisis consecutivos durante un plazo
maximo de tres semanas, transcurridas las cuales son eliminados a través del sistema de
gestion de residuos del Ciemat.

— Se dispone de una solucidn multielemental certificada XXIll, denominada “tune”, para la
calibracién en masas y verificaciones del funcionamiento del espectrémetro.

CALIBRACION Y VERIFICACIONES PERIODICAS

— Se reprodujo documentalmente en presencia de la Inspeccién el proceso completo de la
ultima calibracién en masas del Espectrémetro ICP-Ms (efectuada en fecha 04/02/14),
tras lo que se comprobé que el proceso habia sido llevado a cabo tal como consta en
procedimiento (PT ICP 100, Ed. 01):

¢ Sintonizacién del equipo (verificacion del correcto funcionamiento del equipo
mediante la medida de la soluciéon multielemental “tune”, efectuando seguimiento
sobre los isétopos In-115, U-238 y éxidos de Uranio, UOx), con su registro
correspondiente (PT ICP 100 R2, captura de pantalla “Registro Tune 4 Febrero
2015”).

e Seleccion de la secuencia .seq”, con seis analisis.
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e Obtencidn de las curvas de calibrado con sus segundas derivadas, cuyos perfiles han
de coincidir con los descritos en el manual de operacién.
e Generacién de los ficheros .mdc (registro PT ICP 100 R8), obtenidos en la
calibracién, y archivo de los mismos en la carpeta de red ”
).

e Confirmacion de que los valores del pardmetro EDAC Log se encuentran proximos a
cero (a través del acceso remoto a la aplicacion * "),

e Registro de la calibracién en masas en la “Hoja de seguimiento rutinario del equipo”

(PT ICP 100 R1), en el “Cuaderno de equipo” (PG SDR 020 R2) y en la ficha del
equipo que se encuentra junto al mismo,
~ Del mismo modo, se reprodujo documentalmente un proceso de obtencién de curvas
de calibrado (03/02/15), comprobandose con ello que el proceso se habia llevado a
cabo segln lo establecido en procedimiento (PT ICP 102, Ed. 01), salvo la mencién
relativa a la verificacién de la recta de calibrado:

¢ Medida del fondo instrumental utilizando un minimo de diez blancos,

e Medida de entre cinco y ocho patrones de concentracién conocida (en este caso, se
utilizaron diez), en una matriz similar o igual a la de las muestras (se utilizé acido
nitrico).

e Obtencién mediante el software de la recta de calibrado (mediante ajuste por
minimos cuadrados de las intensidades de los patrones corregidas y normalizadas
por el patrén interno), demostrando el criterio de aceptaciéon para la recta de
calibrado (R%> 0.990).

e Verificacion de la recta de calibrado mediante la medida de al menos dos patrones
de verificaciéon de concentraciéon conocida. Se puso de manifiesto que la aceptacion
de la verificacion (comprobacién de los criterios de aceptacion B, y Sg, establecidos
en procedimiento, en el registro PT ICP 102R2) se realiza con posterioridad a
proseguir la medida de las muestras. No obstante, el analista responsable de las
medidas procede a la verificacién en pantalla de que los valores de Actividad
mostrados coinciden con los esperados para el radionucleido de que se trate.

e Medida de los patrones de verificacion intercalados entre los blancos en la
secuencia de analisis.

e Generacion de los archivos de rectas de calibrado (CAL030215, registro

) y archivo de los mismos en
— Las pipetas se someten a calibracién anual, de acuerdo a la planificacién. Se seleccioné
aleatoriamente la pipeta EQ-ICP-30, disponiéndose del certificado de calibracién~Zea
emitido por (N2 VM 141369) en junio de 2014.
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REALIZACION DE ENSAYOS

— Se reprodujo documentalmente en presencia de la Inspeccidn el proceso completo de
gestiéon de una muestra (Ref. Lab-ICP n? 15002; Lab-BIO n2 8-15) dentro del laboratorio,
desde la solicitud del analisis por el peticionario hasta la emisiéon del informe de
resultados (auditoria vertical), tras lo que se constaté que la cadena de custodia dentro
del laboratorio estd garantizada y que el ensayo habia sido llevado a cabo conforme a lo
establecido en procedimiento (PT ICP 102, Ed. 01), salvo las menciones expresas en el

siguiente guién.

— Como consecuencia de la citada auditoria vertical, se comprobaron de forma muestral

los siguientes procesos:

Informacion de la remisién de muestra via e-mail (19/01/15) desde Lab-BIO a Lab-
ICP (“Comunicacion BIO”), junto con el formato de peticion de andlisis (PG ICP 001
R1) cumplimentado.

Recepcidn de las muestras en el Lab-ICP (PG ICP 001 R2, 20/01/15).
Almacenamiento de la muestra refrigerada hasta realizacion de analisis (04/02/15)
segun el procedimiento especifico (PT ICP 102, Ed. 01).

Calibracién en masas del espectrometro en vigor (04/02/15).

Dilucién de la muestra (PT ICP 102 R2).

Sintonizacién del equipo (PT ICP 100 R2 E1, Registro Tune 4 febrero 2015).

Control del funcionamiento del equipo: Daily test (secuencia de once analisis para
comprobar el rendimiento del equipo, registro PT ICP 100 R3, de 04/02/15).

Medida de los fondos (PT ICP 100 R4 Fondos, 04/02/15).

Seguimiento rutinario del equipo (PT ICP 100 R1): constando el estado de todos los
parametros definidos en procedimiento, asi como que se habia efectuado la
calibracion de masas, los valores de EDAC Log y las cps obtenidas en la medida de
los fondos.

Seleccién del método (en funcidn del radionucleido a medir).

Generar la curva de calibrado (CAL030215-2).

Verificacion de la curva de calibracién (PT ICP 102 R2 “Hoja de verificaciéon de
calibracion”). Como ya se indicé en otro apartado de la presente acta, esta
verificacion se realizd con posterioridad (09/02/15) a la medida de las muestras
(04/02/15).

Seleccion del patron interno (In-115).

Establecimiento de la secuencia de anadlisis (blancos, patrones de verificacion,
muestras), de manera que se mida dos veces como minimo cada muestra {en este
caso se leyeron por cuadruplicado) y se termine siempre con al menos un blanco. Seé

k]

o
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evidencié que en el establecimiento de la secuencia no se sigue estrictamente el
orden definido en procedimiento (en lo relativo al orden de la medida de los
patrones de verificacion).

e Programacién del lavado del circuito de muestro con HNO3 ultrapuro al 2-5% tras
cada medida I

e “Seguimiento de muestras U-Th” (PT ICP 102 R1): con anotacién de la fecha de
inicio de la medida y nombre de la secuencia de analisis (04-02-2015.SEQ).

e Medida de alguno de los blancos como muestras para calcular a partir de sus
concentraciones los limites de deteccién.

e Analisis de resultados de las muestras y sus duplicados (PT ICP 102 R2 “Hoja de
tolerancia de duplicados”).

e Obtencidn de los archivos de cada andlisis de la muestra (en este caso, cuatro) con
el formato: C:\Element\user\ELEMENT\Data\04-02-2015\15002_N.dat y el informe
de la secuencia entera (PT ICP 100 R7), si bien este Gltimo registro no estaba
identificado como tal.

e Archivo de los registros correspondientes a la medida de la muestra en

, dentro de la carpeta ”, en una subcarpeta denominada con
la fecha de la medida (04_02_2015).
e Generacion del informe de resultados (PG ICP 001 R3) por duplicado.

INFORME DE RESULTADOS

— El formato del informe de resultados (PG ICP 001 R3, Edicion 1), permite identificar
inequivocamente la muestra analizada (constando tanto la identificacién de la misma por
el Lab-ICP como por el Lab-BIO), asi como la técnica de medida (Espectrometria de Masas
ICP-SFMS), el equipo en que se ha medido, el procedimiento técnico de aplicacién, las
fechas de recepcion y de analisis de la muestra, los isdtopos detectados, su concentracion
y Actividad, incertidumbre de la medida y limites de deteccién.

— Los informes de resultados se emiten por duplicado para remitir una copia al peticionario
(Lab-BlO) y otra archivarla en el Lab-ICP ( ).

— El informe de resultados es firmado por el analista responsable del analisis y es
posteriormente revisado por el responsable del Lab-ICP.

— Junto con el informe de resultados, el Lab-ICP remite al Lab-BIO los
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— Se dispone de una adecuada estrategia de salvaguardia de los archivos informaticos
generados en el Lab-ICP, garantizando con ello el mantenimiento a largo plazo de la
informacion necesaria para reproducir los resultados emitidos por el laboratorio.

— Se ha desarrollado recientemente un registro sobre el seguimiento de las copias de
seguridad de la informacion relativa al espectrometro (PG ICP 001 R10), que esta previsto
sea incorporado a procedimiento cuando se emita la siguiente edicién del mismo.

Antes de abandonar las instalaciones, la Inspeccién mantuvo una reunién de cierre con los
representantes del SDR, en la que se repasaron las observaciones mas significativas
encontradas durante la inspeccion.

Por parte de los representantes del SPD! del Ciemat se dieron las necesarias facilidades para
la actuacion de la inspeccién.

Con el fin de que quede constancia de cuanto antecede y a los efectos que sefiala la Ley
15/1980 de creacion del Consejo de Seguridad Nuclear, la Ley 25/1964 sobre Energia
Nuclear, el Reglamento de Instalaciones Nucleares y Radiactivas y el Reglamento de
Proteccidon Sanitaria contra las Radiaciones lonizantes, asi como la autorizacién referida, se
levanta y suscribe la presente acta por duplicado en Madrid y en la sede del Consejo de
Seguridad Nuclear a siete de abril de dos mil quince.

oL mww«f ka ol mzmdo il hele Lo
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TRAMITE.- En cumplimiento con lo dispuesto en el articulo 45 del Reglamento de
Instalaciones Nucleares y Radiactivas citado, se invita a un representante autorizado del
Servicio de Dosimetria Personal Interna del Ciemat para que con su firma, lugar y fecha,
manifieste su conformidad o reparos al contenido del acta.
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Madrid, 20 de abril de 2015

ASUNTO: TRAMITE AL ACTA DE INSPECCION Ref. CSN/AIN-5/SDP-1004/15

Las siguientes alegaciones y comentarios estan estructurados por hojas y parrafos

ALEGACIONES Y COMENTARIOS:

Pagina 1 de 9:

Parrafo 4: Se propone corregir por "

Péaqgina 4 de 9: Medios Técnicos

Parrafo 6: Se dispone del albaran de la intervencién de mantenimiento preventivo anual del
espectrometro ICP-MS correspondiente a 2014. Se adjunta copia de dicha
documentacion.

Pagina 5 de 9: Patrones y Materiales de Referencia

Parrafo 4: Se propone cambiar la frase “Durante la inspeccion se reprodujo documentalmente la
elaboraciéon (en fecha 26/03/2015) de una solucion multielemental (2M) a partir de una
dilucién de patrones certificados (A11U ATh-230; B1 Th232, procedente a su vez de la
AU) ...” por “Durante la inspeccion se reprodujo documentalmente la elaboracién
(en fecha 26/03/2015) de un patrén para la recta de calibrado 260315_0.01ppb
(registro PG ICP 001 R9) a partir de una solucion muitielemental (2M) preparada
a partir de una diluciéon de patrones certificados (A11U (procedente de AU),
ATh230 y B1Th232)...".

Pagina 7 de 9: Realizacién de ensayos

Parrafo 2. Apartado 12: Aclaracién. La calibracién de las masas fue llevada a cabo en fecha
04/02/2015, pero la verificacién de la recta de calibrado se realizdé en la misma fecha
que el analisis (09/02/2014).

Pagina 7 de 9: Realizacién de ensayos

Parrafo 2. Apartado 14: Comentario: Se dispone de evidencias de que desde la fecha de la
inspeccion, el sigue lo descrito en el procedimiento en lo relativo
al orden de la medida de los patrones de verificacion.
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Pagina 8 de 9: Realizacidén de ensayos

Parrafo 2: Se propone corregir “muestro” por “muestreo”.

Pagina 8 de 9: Realizacién de ensayos

Parrafo 6. Comentario: Se dispone de evidencias de que desde la fecha de la inspeccion, el
identifica de forma manual el registro PT ICP 100 R7.

Pagina 8 de 9: Informe de resultados

Parrafo 12: Se observa que dicho parrafo esta incompleto.

CONFIDENCIALIDAD

Se propone eliminar del acta todos los nombres propios, los nombres de empresas, las marcas
comerciales y los modelos de equipos, incluido el software.

Fdo.
Jefa de Divisién de Medio Ambiente Radiolégico
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DILIGENCIA

En relacién con los comentarios formulados en el TRAMITE del acta de inspeccién de referencia
CSN/AIN-5/SDP-1004/15 correspondiente a la inspeccidn realizada en el Servicio de Dosimetria
Personal Interna (SDPI) del Ciemat, el dia 8 de abril de dos mil quince, la inspectora que la
suscribe declara,

Pagina 1, parrafo 4:
Se acepta el comentario, modificando el contenido del acta en los términos propuestos por el
SDPI.

Pagina 4, parrafo 6:

Se considera favorablemente el comentario, quedando incorporada la informacion aportada al
expediente del SDPI que obra en poder del CSN, por lo que sera objeto de control en futuras
inspecciones de este organismo.

Pagina 5, parrafo 4:
Se acepta el comentario, modificando el contenido del acta en los términos propuestos por el
SDPI.

Pagina 7, parrafo 2:
Se admite la aclaracidn y se considera favorablemente el comentario.

Pagina 8, parrafo 2:
Se acepta el comentario, modificando el contenido del acta en los términos propuestos por el
SDPI.

Pagina 8, parrafo 6:
Se considera favorablemente el comentario.

Pagina 8, parrafo 12:
Se ratifica la observacién, modificandose el acta mediante la eliminacién del parrafo.

Madrid, a 5 de mayo de 2015

N

Fdo.: D2,
INéPECTORA





