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Resumen

Los resultados suministrados por un laboratorio deben ser totalmente fidedignos ya que constituyen datos objetivos que pueden ser
la base de decisiones no tan solo cientificas, sino también de orden administrativo, econdmico, legal o sanitario, y que pueden afectar de
manera transcendental a la vida de muchas personas. En consecuencia, es imprescindible que todo laboratorio considere la calidad de sus
anélisis como prioridad principal, lo cual requiere, por una parte, un alto grado de dedicacién del analista y una absoluta honestidad en la
manipulacion, preparacién y medida de las muestras y, por otra parte, disponer de un programa de control de calidad documentado que
incluya tanto requisitos de gestion como requisitos técnicos.

Este trabajo estd focalizado, principalmente, en el proceso de validacion de ensayos y en los controles internos y externos para el asegu-
ramiento de la calidad que se deben realizar para que los ensayos que utilizan la técnica de centelleo en fase liquida cumplan con los requisi-
tos de la norma UNE-EN ISO/IEC 17025 en un laboratorio del sector de la radiactividad ambiental. En primer lugar, se revisa la normativa
nacional e internacional aplicable al centelleo en fase liquida y, después, el autor proporciona una serie de recomendaciones de preparacién
y medida por centelleo en fase liquida basadas en su experiencia profesional. A continuacién se establecen los pardmetros de validacion
(precision, exactitud, estimacion de la incertidumbre y limites de deteccion) aplicables a los laboratorios del sector de radiactividad ambien-
tal consensuados con ENAC y el Consejo de Seguridad Nuclear (CSN). Finalmente, el autor recomienda diversas actividades de control de
calidad interno en los ensayos que utilizan la técnica del centelleo en fase liquida, y se establece la participacién de al menos en un ejercicio
de intercomparacion en el periodo entre reevaluaciones.
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Abstract

The results provided by a laboratory must be totally reliable since they constitute objective data that can be the basis of not only scientific
decisions, but also of an administrative, economic, legal or sanitary order, and that can have a transcendental effect on the life of many people.
Consequently, it is essential that laboratories consider the quality of their analysis as a main priority, which requires, on the one hand, a high
degree of dedication of the analyst and absolute honesty in the preparation of the samples and, on the other hand, of a documented quality
control program that includes both management requirements and technical requirements.

This work is focused, mainly, on the process of validation of tests and on the internal and external controls for quality assurance that must be
carried out so that the tests that use the liquid scintillation technique comply with the requirements of the UNE-EN ISO/IEC 17025 standard in
a laboratory of the environmental radioactivity sector. The national and international regulations applicable to liquid scintillation counting are
reviewed and, then, the author provides a series of recommendations for preparation and measurement by liquid scintillation counting based
on his professional experience. The validation parameters (precision, accuracy, uncertainty estimation and detection limits) applicable to the
laboratories of the environmental radioactivity sector agreed with ENAC and the Nuclear Safety Council (CSN) are set forth below. Finally, the
author recommends various internal quality control activities in the tests that use the liquid scintillation counting technique, and establishes the
participation of at least one intercomparison exercise in the period between reassessments.

Keywords: accreditation, method validation, quality control, liquid scintillation counting.

1. INTRODUCCION conocidos en términos generales como Organismos de
Evaluacion de la Conformidad (OEC). En Espana, la En-
tidad Nacional de Acreditacién (ENAC) es la encargada

de realizar esta actividad, de acuerdo a lo establecido en

La acreditacién es la herramienta establecida a esca-
la internacional para generar confianza sobre la actuacion

de los laboratorios y otro tipo de organizaciones (Labo-
ratorios de Calibracién, Entidades de Inspeccion, Entida-
des de Certificacion y Verificadores Medioambientales)
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de Fomento.

el Reglamento (CE) n° 765/2008 (Martin, 2011), siendo en
el Real Decreto 1715/2010 en el que se designa a ENAC
como Organismo Nacional de Acreditacién (Ministerio de
Industria, Turismo y Comercio, 2011).

El articulo 2 del Reglamento (CE) n° 765/2008 define
“organismo de evaluacion de la conformidad” comoun orga-
nismo que desempena actividades de evaluacion de la con-
formidad, que incluyen calibracién, ensayo, certificaciéon e
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inspeccion. En el mismo articulo se define “evaluacion de la
conformidad” como proceso por el que se demuestra si se
cumplen los requisitos especificos relativos a un producto,
un proceso, un servicio, un sistema, una persona o un orga-
nismo (DOUE, 2008).

ENAC es, desde su fundacion hace ya mas de 20 afios,
miembro espafiol de European Cooperation for Accredita-
tion (EA), organizacién reconocida por la Comisién Eu-
ropea para coordinar la infraestructura de acreditacién en
la Unién Europea (UE) (http://www.european-accredita-
tion.org/). La EA es un organismo que agrupa los Orga-
nismos Nacionales de Acreditacién de la Union Europea
(COFRAC, en Francia; UKAS en Reino Unido; DAKKS, en
Alemania, etc.).

Un organismo de acreditacion debe de estar integra-
do dentro de una infraestructura global de la acredita-
cion para ser totalmente efectivo. A nivel mundial dicha
infraestructura opera a través de dos organizaciones, In-
ternational Laboratory Accreditation Cooperation (ILAC)
(http://ilac.org/) e International Accreditation Forum (IAF).

Las decisiones de estas organizaciones determinan los
criterios que deben aplicar tanto ENAC como el resto de or-
ganismos equivalentes en otros paises. Dentro de estas or-
ganizaciones se han establecido acuerdos multilaterales de
reconocimiento mutuo o MLA (Multilateral Agreement).
Un MLA supone el reconocimiento de la equivalencia de
los sistemas de acreditacion y, por tanto, de los certificados
e informes emitidos por los evaluadores de la conformidad
acreditados por los diferentes acreditadores firmantes. El
objetivo de los MLA es reducir las evaluaciones multiples
de evaluadores de conformidad e incluso de los productos
que traspasan fronteras de forma que los productores de
los paises miembros puedan acceder a los mercados exte-
riores sin necesidad de nuevas evaluaciones.

El CEDEX cuenta con tres laboratorios de ensayo acre-
ditados con la norma UNE-EN ISO/IEC 17025:2005: 1) el
Laboratorio Central de Estructuras y Materiales (acredita-
ci6n N°82/LE688), en el drea de equipamiento y seguridad
vial, y en el drea de materiales metélicos, 2) el Laborato-
rio de Interoperabilidad Ferroviaria (LIF) (acreditacién
N°465/LE1003) en el drea de ferrocarril y sus componentes,
y 3) el Laboratorio de Aplicaciones Isotopicas (acreditacion
Ne 82/LE1955) en ensayos de Radiactividad Ambiental.

El objetivo de este trabajo es proporcionar una panora-
mica general al proceso de acreditacion y; a los requisitos de
gestion y técnicos que deben cumplir los laboratorios que
realizan ensayos de radiactividad ambiental en diferentes
matrices (agua, atmdsfera, alimentos, etc.) y, en particular, a
aquellos laboratorios que utilizan la técnica de medida de
centelleo en fase liquida, como es el caso del Laboratorio de
Aplicaciones Isotopicas (LAI) del CEDEX, para garantizar
que estos ensayos se ejecutan con la adecuada competencia
técnica utilizando la norma UNE-EN ISO/IEC 17025:2005.

El LAT utiliza la técnica de medida de centelleo en fase
liquida para la determinacion del tritio en muestras de
agua. El tritio es un emisor beta de baja energia que tiene
origen natural debido a la interaccion de la radiacion c6s-
mica con la atmoésfera, y un origen artificial, principalmen-
te, como consecuencia del funcionamiento rutinario de las
centrales nucleares y de las detonaciones nucleares atmos-
féricas en la década de los 60. E1 LAI dispone de dos méto-
dos: 1) actividad de tritio por medida directa y, ii) actividad
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de tritio por concentracién electrolitica previa. El primer
método se utiliza habitualmente para proteccion radioldgi-
ca, y el segundo método para estudios de hidrologia, como
trazador de masas de agua o para datacion.

2. LANORMA UNE-EN ISO/IEC 17025:2005

La norma UNE-EN ISO/IEC 17025:2005 contiene to-
dos los requisitos que tienen que cumplir los laboratorios
de ensayo y de calibracién que deseen demostrar que po-
seen un sistema de gestion, son técnicamente competentes
y son capaces de generar resultados técnicamente validos.

La norma UNE-EN ISO/IEC 17025:2005 aborda dos
grupos de requisitos:

« Requisitos de gestion (apartados 4.1 al 4.15): se refie-
ren al funcionamiento y la efectividad del sistema de
gestion de calidad en el laboratorio y esta seccién pre-
senta requisitos similares a los de la norma ISO 9001.

« Requisitos técnicos (apartados 5.1 al 5.10): abordan
la cualificacion de los empleados; la metodologia de
los ensayos; los equipos y los informes de los resulta-
dos de los ensayos asi como las calibraciones.

Con el objetivo de adaptarse a los ultimos cambios en
el ambito de los laboratorios y las nuevas tecnologias de la
informacion aplicadas a las précticas de trabajo, ademas de
adecuarse a la estructura del resto de las normas de la se-
rie 17000, en diciembre de 2017 se ha publicado la norma
UNE-EN ISO/IEC 17025:2017, que incluye los requisitos
para evaluar la competencia de los laboratorios de ensayo
y calibracién, y que sustituye al texto vigente desde 2005.
Como consecuencia de esta nueva norma, ENAC ha tenido
que adecuar algunos documentos, entre otros, el procedi-
miento de acreditaciéon de los laboratorios, PAC-ENAC-
LEC Rev. 6 de mayo 2018 (ENAC, 2018a) y el documento
CGA-ENAC-LEC Rev. 7 de Mayo 2018 (ENAC, 2018b),
que se desarrollan en los siguientes apartados.

De acuerdo a lo decidido por ILAC, los laboratorios
acreditados deberdn cumplir con los nuevos requisitos en
el plazo de tres afios de forma que, para esa fecha, ENAC
debera haber evaluado dicho cumplimiento, y todos los
certificados de acreditaciéon deberdn haber sido emitidos
haciendo referencia a la nueva norma.

En algunos casos es preciso aclarar o precisar el conteni-
do o interpretacion de algunos requisitos de la norma cuando
ésta va a ser usada en un proceso de acreditacién con el fin de
asegurar la coherencia en la evaluacién. El documento CGA-
ENAC-LEC Rev. 7 de Mayo 2018 (ENAC, 2018b), establece
dichas aclaraciones y precisiones que deben ser consideradas
por los laboratorios como criterios a cumplir en caso de solici-
tar la acreditacién de ENAC y que, por lo tanto, seran evalua-
dos durante los procesos de acreditacion de ENAC.

3. PROCEDIMIENTO DE ACREDITACION DE LOS
LABORATORIOS

Una vez se ha implantado un sistema de gestion de la
calidad en un laboratorio, la siguiente etapa es el proceso
de acreditacion. El documento que describe el sistema esta-
blecido por ENAC para llevar a cabo la acreditacién de la-
boratorios de ensayo, calibracién y clinicos de acuerdo con


http://ilac.org/

requisitos establecidos internacionalmente es el documen-
to Procedimiento de Acreditaciéon de Laboratorios, PAC-
ENAC-LEC Rev. 6 de mayo 2018 (ENAC, 2018a).

El proceso de acreditacién comienza con la solicitud de
acreditacion recibida, contintia con una fase de evaluacion y fi-
naliza con la toma de decisiones sobre la acreditacion (figura 1).

Figura 1. Esquema general del proceso de acreditaciéon para un
Laboratorio.

3.1. Solicitud de acreditacién

Para solicitar la acreditacion se debe cumplimentar un for-
mulario de solicitud en el que se incluyen compromisos lega-
les, asi como una serie de anexos que indican la informacién
que es obligatoria presentar. En la solicitud de acreditacion
hay que incluir el alcance de acreditacién (o Anexo Técnico),
que es un documento que describe las actividades para las que
el laboratorio estd acreditado. Tras la recepcién de la solicitud,
ENAC asigna un responsable del expediente de acreditacion
que es la persona de contacto con el laboratorio. El responsa-
ble del expediente revisa la documentacion. Si todo es correc-
to, antes de iniciar la evaluacién, la persona de contacto del
laboratorio recibe un presupuesto estimado del coste del pro-
ceso para su aceptacion y ENAC asigna los auditores. Normal-
mente se asigna un auditor jefe y un auditor técnico.

3.2. Proceso de evaluacién
La siguiente fase del proceso de acreditacion es la eva-

luacién de la competencia técnica declarada por el solici-
tante y del cumplimento de los requisitos de acreditacion,
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por lo que el solicitante debe disponer y facilitar a ENAC
las evidencias necesarias para ello. El proceso de evalua-
cion incluye las siguientes etapas:

o Estudio de la documentacion técnica (EDT).

« Evaluacién de la competencia técnica del laboratorio
“in situ” (Auditoria).

o Elaboracién del Informe de Auditoria (Informe de
Auditoria).

o Plan de acciones correctivas del laboratorio (PAC).

o Informe para la Comisién de Acreditacion (ICA).

3.3. Toma de decision

Una vez finalizada la fase de evaluacion con la entrega del
ICA, se inicia la dltima fase del proceso de acreditacién: la de-
cision de acreditacion. El 6rgano encargado de la toma de de-
cisiones es la Comision de Acreditacion (CA). La CA analiza
la informacién generada durante el proceso de evaluacién vy,
en base a ello, puede adoptar una de las siguientes decisiones:

o Conceder la acreditacion.

o Determinar las actividades de evaluacién ex-
traordinarias que sean necesarias para asegurarse
de la subsanacion de las desviaciones detectadas.

o Denegar la concesion de acreditacion.

En caso de una decisién favorable, ENAC emite un
Certificado de Acreditacién y un Anexo Técnico (o alcan-
ce de acreditacion), que atestigua la concesion de acredita-
cion a favor del laboratorio. Este documento es propiedad
de ENAC y, como tal, no puede ser modificado si no es por
el propio organismo de acreditacién. La acreditacion, su
Anexo Técnico y su estado de vigencia se hacen publicos
en la pagina web de ENAC (www.enac.es).

La figura 2 esquematiza de forma detallada el proceso
de acreditacién de un laboratorio.

Figura 2. Esquema detallado del proceso de acreditacién para un Laboratorio.
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4. LA ACREDITACION EN LOS LABORATORIOS DE
RADIACTIVIDAD AMBIENTAL

La actividad de acreditacion de ENAC en el dmbi-
to de la radiactividad ambiental se inicié en el afio 2000
y, en la actualidad, existen 19 laboratorios acreditados (ta-
bla 1) que realizan ensayos por distintas técnicas de medi-
da, como contador proporcional, espectrometria gamma,
espectrometria alfa, centelleo liquido y centelleo sdlido,
de radionucleidos de origen natural y origen artificial, en
matrices de todo tipo de aguas, suelos, lodos, sedimentos,
biota (muestras biolégicas medioambientales), muestras
minerales naturales o artificiales, soportes de muestreo de
aire ambiente, fluidos biolégicos y dieta tipo (ENAC, 2010;
Martin, 2011).

Para el control y vigilancia de la calidad radioldgica del
medio ambiente en todo el territorio nacional, el Consejo
de Seguridad Nuclear (CSN) ha establecido un sistema de
redes de vigilancia radioldgica, constituido por la Red de
vigilancia radiolégica en el entorno de las centrales nuclea-
res e instalaciones del ciclo del combustible nuclear y por

la Red de vigilancia radiolégica de ambito nacional no aso-
ciada a las instalaciones (CSN, 2015).

Desde el afio 1998 los profesionales involucrados en
el control radiolégico del medio ambiente vienen desa-
rrollando las Jornadas bienales sobre calidad en el control
de la radiactividad ambiental. En estas Jornadas se debate
principalmente sobre la calidad de las medidas que se lle-
van a cabo en las diferentes Redes de Vigilancia del Conse-
jo de Seguridad Nuclear, asi como sobre nuevos desarrollos
técnicos y reguladores (tabla 2).

5. LA PREPARACION Y LA MEDIDA POR CENTELLEO
EN FASE LIQUIDA

5.1. Normas aplicables al centelleo en fase liquida

Una norma es un documento de aplicacion voluntaria
que contiene especificaciones técnicas basadas en los re-
sultados de la experiencia y del desarrollo tecnoldgico que
se elabora por consenso entre todas las partes interesadas
e involucradas en la actividad objeto de la misma y que

Tabla 1. Laboratorios acreditados en el ambito de la radiactividad ambiental

Laboratorio

Acreditacion ne

Canal de Isabel Il, S.A. 287/LE2016
Centro de Estudios y Experimentacion de Obras Publicas (CEDEX) 82/LE1955
Centro de Investigaciones energéticas, medioambientales y tecnoldgicas (CIEMAT). Unidad de Radiactividad Ambiental y Vigilancia Radioldgica. 144/LE471
Centro de Investigaciones energéticas, medioambientales y tecnoldgicas (CIEMAT). Laboratorio de Medidas de Proteccion Radiologica. 144/LE2101
ENUSA INDUSTRIAS AVANZADAS, S.A. 368/LE735
INTITUT DE TECNIQUES ENERGETIQUES DE LA UNIVERSITAT POLITECNICA DE CATALUNYA 326/LE666
INSTITUTO NACIONAL DE TECNICA AEROESPACIAL "ESTEBAN TERRADAS" (INTA), CAMPUS DE LA MARANOSA 66/LE1285
INSTITUTO GEOLOGICO Y MINERO DE ESPANA (IGME) 62/LE169
INVESTIGACION Y PROYECTOS MEDIOAMBIENTE, S.L. (IPROMA) 103/LE268
LABAQUA, SA. 109/LE285
LABORATORIO DE FISICA MEDICA Y RADIOACTIVIDAD AMBIENTAL (FIMERALL), SERVICIO GENERAL DE APOYO 1164/LE1941
A LA INVESTIGACION (SEGAI), UNIVERSIDAD DE LA LAGUNA
LABORATORIO DE MEDIDAS DE BAJA ACTIVIDAD DE LA UNIVERSIDAD DEL PAIS VASCO 350/LE560
LABORATORIO DE RADIACTIVIDAD AMBIENTAL DE LA UNIVERSIDAD DE CANTABRIA (LARUC) 1204/LE2219
LABORATORIO DE RADIOACTIVIDAD AMBIENTAL DE LA UNIVERSIDAD DE EXTREMADURA (LARUEX) 628/LE1260
LABS & TECHNOLOGICAL SERVICES AGQ, S.L. 305/LE1322
Universidad de Valencia. Laboratorio de Radiactividad Ambiental 959/LE1381
Universidad Politécnica de Valencia. Laboratorio de Radiactividad Ambiental 620/LE1050
Universidad Rovira i Virgili. Unitat de Radioquimica Ambiental i Sanitaria 518/LE970
Universitat de Barcelona. Laboratori de radiologia ambiental 520/LE1117
Tabla 2. Jornadas sobre calidad en el control de la radiactividad ambiental
Jornada Organizador Lugar Fechas
| Jornadas Universidad del Pais Vasco Bilbao Septiembre 1998
Il Jornadas Universidad de Salamanca Salamanca Noviembre 2000
Il Jornadas Univ. Politécnica de Valencia Valencia 26 - 28 febrero 2003
IV Jornadas Universidad de Sevilla Sevilla 18 — 20 mayo 2005
V Jornadas Universidad de Zaragoza Jaca (Huesca) 28 - 30 mayo 2008
VI Jornadas Universidad de Extremadura Caceres 20 - 23 septiembre 2010
VIl Jornadas Universitat Rovira i Virgili Tarragona 30 mayo - 1 junio 2012
VIl Jornadas Universidad de Huelva Huelva 11 =13 junio 2014
IX Jornadas Universitat de Barcelona Sitges (Barcelona) 15— 17 junio 2016
X Jornadas Universidad del Pais Vasco Bilbao 19 - 22 junio 2018
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Tabla 3. Normas espaiiolas vigentes de centelleo en fase liquida
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Norma

Titulo

UNE 73350-3: 2003
UNE-EN 1SO 9698:2016

UNE-EN ISO 11704:2016

Procedimiento para la determinacion de la radiactividad ambiental. Equipos de medida. Parte 3: Centelleo liquido.
Calidad del agua. Determinacion de la actividad volumétrica del tritio. Método por recuento de centelleo liquido. (ISO 9698:2010).

Calidad del agua. Medicion de la concentracion de actividad de alfa total y beta total en agua no salina.

Método de recuento de centelleo liquido. (ISO 11704:2010).

UNE-EN 1SO 13160:2016

Calidad del agua. Estroncio 90 y estroncio 89.

Métodos de ensayo utilizando recuento de centelleo liquido o recuento proporcional. (ISO 13160:2012).

UNE-EN 1SO 13162:2016

Calidad del agua. Determinacién de la actividad del carbono 14. Método de medicién por centelleo liquido (ISO 13162:2011).

Tabla 4. Normas internacionales vigentes sobre control de calidad en equipos de centelleo en fase liquida

Norma

Titulo

ANSIN42.15-1997

IEC 61304:1994
ASTM E181-17
ASTM D4107-08(2013)
ASTM D7282-14
ASTM D7283-17

American National Standard Check Sources for and Verification of Liquid-Scintillation Counting Systems

Nuclear instrumentation — Liquid-scintillation counting systems — Performance verification
Standard Test Methods for Detector Calibration and Analysis of Radionuclides
Standard Test Method for Tritium in Drinking Water
Standard Practice for Set-up, Calibration, and Quality Control of Instruments Used for Radioactivity Measurements

Standard Test Method for Alpha and Beta Activity in Water By Liquid Scintillation Counting

debe ser aprobada por un Organismo de Normalizacion
reconocido, Organismo que en Espafia es AENOR (Legar-
da, 2005). Las normas espaiiolas se denominan UNE (Una
Norma Espariola) y son elaboradas por los Comités Téc-
nicos de Normalizacion (CTN) de AENOR (Sollet, 2002).

El CTN 73 se encarga con caracter general del area de-
nominada Industria Nuclear y su campo de actividad es la
normalizacién de la industria nuclear en sus aplicaciones
pacificas, incluyendo combustibles, disefio, construccion y
explotacidn de las instalaciones, en especial en sus aspectos
de gestion de calidad e higiene y seguridad frente a las ra-
diaciones. A nivel internacional mantiene relaciones con el
Comité Técnico (TC) 85 de la International Organization
for Standardization (ISO) dedicado a la Energia Nuclear y
con el Comité Técnico (TC) 45 de la International Electro-
technical Comission (IEC) dedicado a la Instrumentacion
Nuclear (Legarda, 2005). Las normas espaiiolas vigentes en
centelleo en fase liquida se resumen en la tabla 3.

Las normas sobre control de calidad en centelleo li-
quido se han encontrado en organizaciones de normaliza-
cién de caricter internacional como la IEC (International
Electrotechnical Commission) y organizaciones de nor-
malizacion americanas como la ANSI (American National
Standards Institute) y la ASTM (American Society for Tes-
ting and Materials) (tabla 4).

5.2. Actividades de mantenimiento, verificacion y con-
trol de los equipos de centelleo en fase liquida

Enlatabla 5 se especifican los equipos de centelleo en fase
liquida que se utilizan en los laboratorios de radiactividad

ambiental para la determinacion de niveles muy bajos de ac-
tividad mediante la técnica del centelleo en fase liquida.

Entre las actividades de mantenimiento planificadas a
realizar en los equipos de centelleo en fase liquida se en-
cuentran (Herranz, 2016):

1. Control del mantenimiento y limpieza de los filtros
del sistema de refrigeracion del laboratorio y de los
compresores de los equipos de centelleo.

2. Limpieza en seco del interior de la cdmara de re-
cuento de los equipos.

3. Rellenado periddico de recipientes con agua para
mantener la humedad ambiental en el laboratorio.

4. Medida de la temperatura de la cdmara de recuen-
to de los equipos (temperatura interior) y del labo-
ratorio.

Las actividades de verificacién y calibracién de los
equipos de centelleo liquido dependen del sistema. En to-
dos los equipos el fabricante suministra fuentes selladas, en
vial de vidrio y sin extincion (unquenched standards) de:
1) un patrén de tritio, 2) un patrén de carbono-14, y 3)
un fondo. Se determina la eficiencia del equipo para tritio,
para el carbono-14, y el fondo del sistema. Ademds también
se realiza la prueba chi-cuadrado para estudiar la reprodu-
cibilidad del sistema (Ortiz, 2003). Estas fuentes tienen una
fecha de caducidad, que hay que tener en cuenta para no
utilizarlas una vez sobrepasada dicha fecha (ASTM, 2014).

En los equipos de centelleo liquido de la serie Tri-
Carb esta actividad de verificacién y calibracién esta im-
plementada en su software en el meni denominado IPA

Tabla 5. Equipos de centelleo en fase liquida utilizados para la medida de radiactividad ambiental de muy baja actividad

Modelo

Suministrador Pagina web

Quantulus 1220 (ha sido reemplazado por el Quantulus GCT 6220).
Serie Tri-Carb (4810TR, 4910TR, 5110TR)
Hidex SL 300

PerkinElmer www.perkinelmer.com
PerkinElmer www.perkinelmer.com
Hidex www.hidex.com
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(Instrument Performance Assessment) y se realiza con un
protocolo de medida denominado SNC (Self-Normaliza-
tion and Calibration). Una vez ejecutado el protocolo de
medida, el sistema proporciona un registro sobre el resul-
tado de los pardmetros de control de calidad del equipo:
eficiencia, fondo y figura de mérito para el tritio, eficien-
cia, fondo y figura de mérito para el carbono-14 y pruebas
chi-cuadrado para ambos radionucleidos. Los datos obte-
nidos se almacenan en el equipo y se pueden imprimir gra-
ficos y tablas con los datos obtenidos.

El Laboratorio debe tener en cuenta que las eficiencias
y los fondos obtenidos con estos patrones sirven para ve-
rificar y calibrar el equipo, pero los valores no se utilizan
para el cdlculo de la actividad de las muestras ya que en
las medidas, los viales, el coctel y la proporcién volumen
muestra/coctel suele ser distinto, al igual que el grado de
extincién (Broda y otros, 2007).

5.3. Preparacién de muestras y seleccion de las condi-
ciones de medida en centelleo en fase liquida

Previo a la puesta en funcionamiento rutinario de un
ensayo por centelleo en fase liquida se deben realizar di-
ferentes procesos para optimizar tanto de la preparacién
como la seleccién de las condiciones de la medida de las
muestras:

1. Procedimiento de preparacion de la muestra:

o Seleccion del método de pretratamiento de la
muestra (pre-concentracion, filtracion, destila-
cion, etc.). La seleccion del método dependerd de
la muestra a procesar.

o Seleccion del cdctel de centelleo. En medidas de
radiactividad ambiental se utilizan cocteles que
admiten un volumen elevado de muestra acuosa.

o Seleccion de la proporcion muestra/coctel. La
proporcién aconsejable es 8 ml de muestra y 12
ml de cdctel.

« Seleccion de los viales para la medida (capacidad
20 ml). Se recomienda la utilizacién de viales de
plastico de polietileno para la medida de tritio y
los de pléstico con revestimiento de teflon para la
medida de emisores alfa/beta.

2. Seleccion de las condiciones de medida de la muestra
o Seleccion del tiempo de medida de la muestra y
del fondo. El tiempo de medida de las muestras es
funcién de los limites de deteccién que sean ade-
cuados para el objetivo del laboratorio.

o Optimizacién de la ventana de medida. Se reali-
za determinando la figura de mérito (FM) que se
define como la eficiencia (E) al cuadrado dividido
entre el fondo (B).

E2

FM = — (1]
+ Ajustes de la separacion alfa/beta. Los detectores

de centelleo disponen de un circuito electrénico

que el usuario puede activar para realizar la sepa-

racion de emisores alfa/beta (PSA, en el Quantu-

lus 1220, y PDD, en la serie Tri Carb, ver tabla 5

para los modelos de detectores).
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o Estudio de quimiluminiscencia. En la prepara-
cién de la muestra se pueden originar fenémenos
que interfieren en la medida como la quimilumi-
niscencia. Esta interferencia se debe corregir en la
medida de tritio.

La programacion de las medidas de las muestras se
realiza mediante un protocolo de medida. En este pro-
tocolo de medida deben contemplarse los siguientes as-
pectos:

o Establecer un protocolo de medida de tiempo de es-
pera entre la preparacion y la medida para adaptar
la temperatura del vial y para disminuir la quimilu-
miniscencia.

« En el mismo protocolo de medida de las muestras
se miden uno o varios fondos, y uno o varios pa-
trones.

o La medida suele realizarse en ciclos. De forma que
tanto las muestras, como el fondo y el patrén se mi-
den varias veces. Esto permite eliminar valores ané-
malos mediante métodos estadisticos.

« En algunos equipos (equipos de la serie Tri-Carb)
se debe poner a medir un protocolo con patrones de
verificacion antes de la medida de las muestras para
ajustar el voltaje de los tubos fotomultiplicadores
(ver IPA en el apartado 5.2).

5.4. Recomendaciones para la preparacion y la medida
de muestras por centelleo en fase liquida

A continuacidn se listan una serie de recomendaciones
y precauciones, basadas en la experiencia del autor, que de-
ben tenerse en cuenta en la preparaciéon y medida de mues-
tras por centelleo en fase liquida, que complementan a la
preparaciéon de muestras y la seleccién de las condiciones
de medida indicados en el apartado anterior. Las recomen-
daciones son las siguientes:

1. Recomendaciones para la preparacién de muestras

o Utilizar guantes en la preparaciéon de mues-
tras y al echar el coctel. Algunos emisores beta
como el tritio pueden ser absorbidos a través
de la piel.

« Inspeccionar visualmente si la mezcla es homo-
génea y que no hay separacion de fases.

o Una vez preparadas las muestras, limpiar con un
papel/paino himedo los viales para eliminar la
electricidad estatica.

« No mezclar viales de polietileno y viales de polie-
tileno teflonado.

o Mezclar vigorosamente muestra y coctel. Se pue-
de utilizar un mezclador de vértice o agitador
tipo vortex.

o No refrigerar las muestras ya preparadas en ne-
vera ya que varian las propiedades de la mezcla
muestra/coctel.

o Cuando se prepare una tanda de muestras, pre-
parar el patrén al final para evitar contaminacio-
nes cruzadas.

« Utilizar un fondo adecuado. En el caso de tritio,
hay que utilizar agua exenta de tritio.



2. Recomendaciones para la medida de muestras
Activar la medida del pardmetro de quenching.

En el caso del Quantulus 1220 es el pardmetro de

SQP(E) y en el caso del Packard es el pardmetro de

tSIE. Este parametro puede indicar:

1) Si la mezcla es homogénea o hay separacion de
fases.

2) Malfuncionamiento del equipo.

3) Si falta cdctel en la muestra.

4) Si no se han mezclado correctamente muestra y
coctel.

5) Si se han alterado las condiciones ambientales de
la mezcla, p.e., dejando los viales en la nevera.

6. VALIDACION DE LOS METODOS DE ENSAYO EN
RADIACTIVIDAD AMBIENTAL

En las V Jornadas sobre calidad en el control de la ra-
diactividad ambiental (ver tabla 2) se analizaron diversos
temas relacionados sobre la calidad de los ensayos y con la
implantacién de la norma UNE-EN ISO/IEC 17025. Du-
rante dichas jornadas y a partir de diversas reuniones man-
tenidas entre representantes de distintos laboratorios, se
propuso constituir un grupo de trabajo con el objetivo de
clarificar y homogenizar las actividades relacionadas con la
validacion de los métodos de ensayo.

Después de varias reuniones, entre los distintos labo-
ratorios, se consensud un documento no publicado titu-
lado: “Requisitos minimos para la validaciéon de métodos
de ensayo en el campo de la radiactividad” en su version 6
(18/11/2011). Este documento aplica a la validacién de mé-
todos de ensayo, dentro del ambito de la radiactividad am-
biental y es utilizado por ENAC en sus evaluaciones dentro
del proceso de acreditacién.

6.1. Estrategia de validacién

La validacidn es la actividad que permite a un laborato-
rio verificar que los métodos de ensayo son adecuados para
un uso previsto (VIM, 2012). En la validacién hay que te-
ner en cuenta los siguientes aspectos basicos (Ortiz, 2012):

« Validar el proceso radioquimico en su conjun-
to. Se deben incluir las etapas de tratamiento de la
muestra, previas a la medida, tales como el secado,
la destilacion, etc., y especialmente cuando se aplica
una separacion radioquimica.

« Validar el método en todo el intervalo de concen-
traciones de actividad. Se debe validar como mini-
mo en 2 niveles de concentracion. El nivel inferior se
situard entre el limite de deteccién (LD) y 10 veces
el LD, y el nivel superior, entre 10 y 100 veces el LD.

« Validar el método en la matriz mas compleja de
entre aquellas a las que se va a aplicar.

La validacion debe ser tan amplia como sea necesario para
satisfacer las necesidades del tipo de aplicacion o del campo
de aplicacion dados (UNE, 2005). En este sentido se definen
tres niveles de validacion de la siguiente manera (CSN, 2011):

o El nivel A estd indicado para métodos basados en
normas, emitidos por instituciones de reconocido
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prestigio en el sector o de uso general. El laboratorio
debe demostrar experiencia en el método de ensa-
yo, considerando que la experiencia incluye su eje-
cucién habitual.

« EI Nivel B estd indicado para métodos basados en
normas o bien emitidos por instituciones de reco-
nocido prestigio en el sector, de nueva aplicacién en
el laboratorio.

« Elnivel C es aplicable a la validacién de los métodos
que no son ni A ni B.

El nivel de validacién (A, B o C) dependera del tipo de
procedimiento de ensayo objeto de validacion. En general,
los métodos de ensayo en el sector de la radiactividad am-
biental son métodos propios del laboratorio, emitidos por
instituciones de reconocido prestigio del sector y basados
en la experiencia del laboratorio, utilizando bibliografia in-
ternacional, no suelen estar basados en normas, por lo que
aplicard el nivel C de validacion.

De acuerdo a los diferentes niveles de validacion, y para
los dos niveles de concentracion considerados, se estable-
cen el nimero minimo de réplicas a realizar para evaluar
tanto la precision como la exactitud del método de ensayo
a validar (tabla 6).

Tabla 6. Concentracion de actividad y nimero de réplicas segun
el nivel de validacion

Nivel de validacién coﬁtl:r:(::a?:ieén Ne de réplicas
A 2 3
B 2 5
C 2 7

En cualquiera de estos niveles de validacidn, para con-
siderar el método validado, se debe disponer de resultados
satisfactorios en actividades de aseguramiento de la cali-
dad, como son la participacién en ejercicios de intercom-
paracion, y la realizacién de controles de calidad internos.

6.2. Parametros de validacion

Los parametros a determinar para la validacién de un
método de ensayo en radiactividad ambiental serdn como
minimo los siguientes:

o Precision. Proximidad entre las indicaciones o los
valores medidos obtenidos en mediciones repetidas
de un mismo objeto, o de objetos similares, bajo con-
diciones especificadas (VIM, 2012).

« Exactitud. Proximidad entre el valor medido y un
valor verdadero de un mensurando (VIM, 2012).

o Incertidumbre. Parametro no negativo que carac-
teriza la dispersiéon de los valores atribuidos a un
mensurando, a partir de la informacién que se uti-
liza (VIM, 2012).

« Limite de detecciéon. Valor medido, obtenido me-
diante un procedimiento de medida dado, con una
probabilidad b de declarar erréneamente la ausen-
cia de un constituyente en un material, dada un pro-
babilidad a de declarar err6neamente su presencia
(VIM, 2012).
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6.3. Expresiones para el calculo de los parametros de
validacion

Existen diferentes métodos de célculo para deter-
minar la precisién de un método. El método utilizado
habitualmente es la determinacion del porcentaje de des-
viacion tipica:

SD
RSD(%) = <+ 100 2]
donde RSD(%) es el porcentaje de desviacion tipica, SD
es la desviacion tipica y X es el valor medio.

Para la determinacion de la exactitud se deben utilizar
muestras de actividad conocida, tanto si son materiales de
referencia como muestras trazadas por el propio labora-
torio. También se pueden utilizar la evaluacién de los re-
sultados presentados en ejercicios de intercomparacion. El
método mas utilizado para la evaluacién de la exactitud es
el error relativo (ER) o sesgo (S):

|Y_Xref|
—F——-100 3
o [3]

ER(%) =

donde X es el valor medio de la actividad medida, y
siendo X_, el valor de referencia.

Los resultados del valor de precision y exactitud serdn
aceptables si los valores son menores o iguales a los indi-
cados en la tabla 7. Estos valores son orientativos y cada la-
boratorio deberd determinar la precision para cada uno de
sus métodos de ensayo.

Tabla 7. Criterios de aceptacion de la precisiéon y de la exactitud

Intervalo de concentracion i .
Precision (%)  Exactitud (%)

de actividad
1-10LD 30 30
10-100 LD 25 25

Los laboratorios de ensayo acreditados tienen que
indicar las incertidumbres asociadas a los resultados
cuantitativos segun se establece en la GUM (Guia para
la expresion de la incertidumbre de medida) utilizan-
do un modelo matemdtico en el que se incluyen todas
las magnitudes significativas, asi como documentar su
metodologia de calculo (CEM, 2008). Sea un mensu-
rando Y que se mide a partir de otras magnitudes x,, la
relacion funcional genérica puede expresarse como: Y
= f(x, X,,...x ). La forma mas extendida de evaluacién
de la incertidumbre combinada es la conocida como
ley de propagacion de incertidumbres (ENAC, 2005).
El documento “Procedimiento para la evaluacion de
incertidumbres en la determinacion de la radiactividad
ambiental” (CSN, 2003) se puede tener en cuenta para
la estimacién de la incertidumbre en el sector de la ra-
diactividad ambiental.

El limite de deteccién (L), indica el menor valor ver-
dadero del mensurando que puede ser detectado con el
procedimiento de medida aplicado (ISO 11929:2010).
El laboratorio deberd documentar la expresién utiliza-
da para determinar el limite de deteccién y las condicio-
nes de medida en que han sido calculados y realizar una
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declaracién de los limites de deteccidn. La aplicacién de
los limites caracteristicos definidos en la ISO 11929:2010
es compleja y la correcta aplicacién de la norma en los
laboratorios requiere la comprensién de varios concep-
tos. Por ello, la Organizacién Internacional de la Ener-
gia Atomica ha elaborado recientemente una publicacion
para proporcionar informacién adicional que permite
comprender la terminologia, definiciones y conceptos de
la norma para facilitar su implementacién en los labora-
torios (IAEA, 2017). En la actualidad la ISO 11929:2010
estd en revisién y se han publicado las ISO/DIS 11929-1,
11929-2 y 11929-3. A pesar todos estos inconvenientes la
mayor parte de los laboratorios del sector de radiactivi-
dad ambiental tienen adaptados sus procedimientos a la
norma ISO 11929:2010.

7. ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

El requisito técnico 5.9 de aseguramiento de la calidad
de los resultados de ensayos y de calibracién de la norma
UNE-EN ISO/IEC 17025:2005 indica que:

“El laboratorio debe tener procedimientos de con-
trol de calidad para realizar el seguimiento de la vali-
dez de los ensayos y calibraciones llevadas a cabo. Los
datos resultantes deben ser registrados en forma tal que
se puedan detectar las tendencias y, cuando sea posible,
se deben aplicar técnicas estadisticas para la revision de
los resultados. Dicho seguimiento debe ser planificado
y revisado y puede incluir, entre otros, los elementos si-
guientes:

a) El uso regular materiales de referencia certificados o
un control de la calidad interno utilizando materia-
les de referencia secundarios.

b) La participacién en comparaciones interlaborato-
rios.

¢) Larepeticion de ensayos/calibraciones.

d) La repeticién del ensayo o de la calibracién de los
objetos retenidos.

e) La correlacion de los resultados para diferentes ca-
racteristicas de un item.

Los procedimientos habituales de control de calidad
pueden incluir: i) medida de materiales de referencia, ii)
uso de muestras de control de calidad y gréficos de control,
iii) medida de blancos, iv) medida de muestras fortificadas,
v) andlisis de duplicados y, vi) participacién en intercom-
paraciones (Simonet, 2005).

El aseguramiento de la calidad (QC, Quality Control en
inglés) se puede clasificar en dos grupos:

1. Controles de calidad internos (IQC).
2. Controles de calidad externos (EQC).

La figura 3 describe los objetivos y las actividades de
control de calidad que hay que realizar en cada caso. Los
IQC tienen como principal objetivo verificar que los para-
metros de validacién para un determinado ensayo se man-
tienen controlados a lo largo del tiempo, mientras que los
EQC tienen como objetivo asegurar que los resultados ob-
tenidos para un determinado ensayo son reproducibles en
ejercicios interlaboratorio.
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Figura 3. Clasificacion de los controles de calidad (Simonet, 2005).

7.1. Controles de calidad internos en los ensayos de
centelleo liquido

En la tabla 8 se recomiendan los controles de calidad in-
ternos para realizar en los ensayos que utilizan el centelleo
en fase liquida para la determinacion de la actividad de di-
ferentes pardmetros radiactivos. Una manera adecuada de
controlar los pardmetros es mediante graficos de control.

Tabla 8. Controles de calidad interno recomendados para los
ensayos que utilizan el centelleo en fase liquida como técnica de
medida

Actividad de control Descripcion

Medida de un
fondo/blanco

Medida de un fondo/blanco en
cada tanda de muestras

Medida de patrones en dos niveles de

Medida de la eficiencia o
: fend actividad en cada tanda de muestras

Duplicado de muestras a

Control de la precision ; -
P dos niveles de actividad

Medida de un material de referencia
certificado (MRC) o muestra de
intercomparacion

Control de la exactitud

Evaluacién del rendimiento

Rendimiento quimico -
quimico con un trazador

Factor de Utilizado en tritio por
enriquecimiento (7) concentracion electrolitica

En el caso de los equipos de centelleo en fase

Curvas de extincion liquida de la serieTri-Carb (ver tabla 5)

En la seleccion y uso de los Materiales de Referencia,
el laboratorio debera tener en cuenta lo establecido en la
ISO Guide 33 “Uses of certified reference materials” (ISO,
2015a) y en el documento ILAC P10 “Politica de ILAC so-
bre la Trazabilidad de los Resultados de Medicién” (dis-
ponible en espaiiol en la pagina web de Inter American
AccreditationCooperation (IAAC) http://www.iaac.org.mx)
(apartado C 5.6.3.2 del CGA-ENAC-LEC Rev. 6 Octubre
2014) (ENAC, 2014).

La base de datos COMAR se puede usar para seleccio-
nar organizaciones que suministren MRC (https://www.
comar.bam.de). Entre estas organizaciones estan:

Organizacion Pagina web

https://nucleus.iaea.org/rpst/
referenceproducts/referencematerials/
index.htm

IAEA (International Atomic
Energy Agency)

European Commission https://crm jrc.ec.europa.eu/

NIST (National Institute of

Standards and Tecnology) https://www.nist.gov/srm

http://www.npl.co.uk/science-
technology/radioactivity/products-
and-services/primary-and-secondary-
standards

NPL (National Physical
Laboratory)

Los materiales de referencia certificados deben ser su-
ministrados por proveedores de materiales de referen-
cia que cumplan la norma UNE-EN ISO/IEC 17034:2017
(UNE, 2017).

7.2. Controles de calidad externos: Intercomparaciones

El objetivo principal de los ejercicios de intercompara-
cion es dotar a los laboratorios de una herramienta de con-
trol de la calidad que les permite comparar sus resultados
con laboratorios similares, monitorizar sus resultados a lo
largo del tiempo, detectar tendencias y considerar accio-
nes preventivas o correctivas cuando sea necesario. En este
sentido, la norma UNE-EN ISO/IEC 17025:2005 Aparta-
do 5.9 recoge “El laboratorio debe tener procedimientos
de control de la calidad para realizar el seguimiento de la
validez de los ensayos y las calibraciones llevados a cabo’,
y dentro de los controles mencionados por la norma para
que los laboratorios evalten su calidad, figura la participa-
cion en ejercicios de intercomparaciéon (ENAC, 2012).

La Nota Técnica NT-03 de ENAC sobre Politica de
ENAC sobre Intercomparaciones subraya los siguientes as-
pectos sobre las familias y la frecuencia de participaciéon
(ENAC, 2012):

« Una familia es un conjunto de ensayos o calibracio-
nes en el que cualquiera de sus miembros es razo-
nablemente representativo de los demds en cuanto
a la evaluacion de la calidad de los resultados ob-
tenidos.
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o Se debera establecer una frecuencia minima de partici-
pacién adecuada teniendo en consideracion los aspectos
descritos en el apartado 7 del documento G-ENAC-14
(ENAC, 2008). En el sector de ensayos de radiactividad
ambiental se considera adecuada una participacién al
menos en el periodo entre reevaluaciones para cada una
de las familias de ensayos incluidas en su alcance.

o Por otra parte, el laboratorio debera revisar anualmen-
te, por ejemplo como parte de la revision anual por la
direccion, su plan de participacién en intercompara-
ciones, asi como su grado de cumplimiento con el es-
tablecido y tomar acciones en caso de incumplimiento.

7.2.1. Proveedores de Intercomparaciones de
radiactividad ambiental

En el sector de la radiactividad ambiental en cuanto la
eleccién del programa adecuado pueden darse las siguien-
tes posibilidades de participacién (ENAC, 2012):

1. Intercomparaciones organizadas por proveedores
independientes (comerciales 0 no) con un nimero
adecuado de participantes.

2. Intercomparaciones en las que participan un nu-
mero estadisticamente adecuado de laboratorios,
organizadas por alguno de los laboratorios partici-
pantes. En este caso el ejercicio se deberia organizar
de acuerdo con los requisitos minimos establecidos
en el apartado 8 de la G-ENAC-14 (ENAC, 2008).

3. Intercomparaciones en las que participa un nime-
ro estadisticamente no adecuado de laboratorios y,
como caso especial, los ejercicios entre dos laborato-
rios. En este caso, en la medida de lo posible debe re-
currirse a valores asignados de referencia.

Independientemente de las posibilidades que se han
enumerado, el laboratorio participara de forma obligatoria
en aquellos ejercicios que sean requeridos reglamentaria-
mente dentro del sector aplicable a su actividad.

Existen diversos organismos que realizan de modo sis-
temdtico ejercicios inter-laboratorios en el campo de la
medida de la radiactividad ambiental, tanto a escala nacio-
nal como internacional (Ramos y Romero, 2002):

o Organismo Internacional de la Energia Atémi-
ca (OIEA). Entre las actividades realizadas por el
OIEA para mejorar los niveles de calidad de los la-
boratorios de sus Estados miembros se encuentra
la organizacion de ejercicios inter-laboratorios y la
produccién de materiales de refencia.

o Consejo de Seguridad Nuclear (CSN)/Centro de
Investigaciones Energéticas, Medioambientales y
Tecnoldgicas (CIEMAT). El CSN estableci6 a partir
de 1992 un programa anual de ejercicios inter-labora-
torios, partiendo de la experiencia previa del Ciemat y
contando con su apoyo técnico. El CSN organiza y fi-
nancia las campanas, seleccionando la matriz y radio-
nucleidos objeto de estudio entre los habituales en los
programas de vigilancia radioldgica.

Existen numerosas publicaciones donde figuran todos
los ejercicios inter-laboratorios organizados en Espafa por
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el CSN/CIEMAT (Ramos y otros, 2000; Romero y Ramos,
2000; Nuilez-Lagos y otros, 2014). En la tabla 9 se presen-
tan los ultimos ejercicios realizados. Cada 4 afos se rotan
las siguientes matrices: agua, suelos, filtros de captacion de
aire y matriz orgdnica.

Tabla 9. Ultimas Intercomparaciones CSN/CIEMAT

Campana Matriz Radionucleidos

Aqua Muestra 1 (emisores gamma, “°Sr, emisores alfa y
otgable tritio), muestra 2 (alfa total, beta total y beta resto,
2015 P muestra 3 ("*C), muestra 4 () y 5 (*°Fe, *Ni)

Agua Muestra 6 (emisores gamma, Sr-90, emisores alfa y
de mar tritio) y muestra 7 (alfa total, beta total y beta resto)

2016 suelo 2,280, U, 20Th, 24Th, 2*Ra, emisores gamma,
89Sr, %0Sr, 241 Am, Pu, alfa total, beta total, >°Fe, 3Ni
Filtro 1: (47 mm ¢) emisores gamma, Sr, Th, U, Pu
Filtros Filtro 2: (47 mm ¢) alfa total y beta total
20 de aire Filtro 3: (44 x 44 cm?) emisores gamma
Filtro 4: (20 x 25 cm?) emisores gamma
Leche Muestra A: emisores gamma, alfa total,
2018 en beta total, *Sr, U .U, **Uy "C
polvo Muestra B: Determinacién de ™'l

Otros proveedores de Intercomparaciones de radiacti-
vidad ambiental a nivel internacional son:

Pagina web Pais

WWww.eragc.com Estados Unidos

www.iarma.co.uk Reino Unido
www.lgcstandards.com Reino Unido
mapep.inl.gov/ Estados Unidos

www.procorad.org Francia

También a través de la documentacion recibida en el
laboratorio de organizaciones que ofrecen sus programas,
otros laboratorios del sector, internet o consultando la pa-
gina www.eptis.bam.de, se puede seleccionar organizacio-
nes capaces de suministrar ejercicios de intercomparacién
que permitan cubrir los requisitos del programa de partici-
pacion (G-ENAC-14) (ENAC, 2008).

7.2.2. Requisitos generales para los proveedores de en-
sayos de aptitud

La Norma Internacional UNE-EN ISO/IEC 17043:2010
(UNE, 2010) especifica los requisitos generales para la
competencia de los proveedores de programas de ensayos
de aptitud y para el desarrollo y la operacion de los progra-
mas de ensayos de aptitud. Estos requisitos son generales
para todos los tipos de programas de ensayos de aptitud,
y pueden utilizarse como base para definir requisitos téc-
nicos especificos para campos particulares de aplicacién.
Estos ensayos de aptitud son una herramienta que permi-
te a los laboratorios de ensayo asegurar que los resultados
que se producen son adecuados, fiables, exactos y repro-
ducibles. La acreditacion por parte de la Entidad Nacional
de Acreditacion (ENAC) obliga a los laboratorios y organi-
zaciones proveedoras de programas de intercomparacién
que quieran acreditarse a cumplir los requisitos de la nor-
ma UNE-EN ISO 17043:2010 (UNE, 2010).



La participacién en ejercicios de intercomparacion re-
sulta poco eficaz si el participante no hace un uso comple-
to de los resultados de cada ejercicio. Por este motivo, la
evaluacion que el laboratorio haga de su participacion no
debe limitarse al estudio del rendimiento (por ejemplo: va-
lor de z-score, indices de compatibilidad...) realizado por
el proveedor. El laboratorio deberd elaborar un informe
que incluya la evaluacion de los aspectos relevantes y las
conclusiones obtenidas. Para realizar este informe el labo-
ratorio puede utilizar la norma ISO 13528:2015. “Statisti-
cal methods for use in proficiency testing by interlaboratory
comparison” (ISO, 2015b). Esta norma proporciona des-
cripciones detalladas de los métodos estadisticos a utilizar
por los proveedores de ensayos de aptitud para disefiar es-
quemas de ensayos de aptitud y para analizar los datos ob-
tenidos a partir de estos esquemas, pero también puede ser
usada por los participantes y por los acreditadores.

8. CONCLUSIONES

o La acreditaciéon es una herramienta que permi-
te generar confianza sobre la actuacion de los la-
boratorios y otros Organismos de Evaluacién de la
Conformidad (OEC).

o ENAC es el Organismo Nacional designado como
Organismo de Acreditacién en Espaiia.

o Lanorma UNE-EN ISO/IEC 17025 contiene los re-
quisitos que un laboratorio de calibracién o ensayo
debe cumplir para demostrar su competencia técni-
cay asegurar la validez de sus resultados.

 El proceso de acreditacién comienza con la solicitud
de acreditacién a ENAC, continta con una fase de
evaluacion y finaliza con la toma de decisién sobre la
acreditacion por la comisidn de acreditacién.

o La actividad de acreditacién de ENAC en el sector
de la radiactividad ambiental se inicié en Espafa en
el ano 2000 y, en la actualidad, existen 19 laborato-
rios acreditados, entre ellos el Laboratorio de Aplica-
ciones Isotdpicas (LAI) del CEDEX.

o Desde el afio 1998 los profesionales involucrados en
el control radiolégico del medio ambiente vienen
desarrollando las Jornadas sobre calidad en el con-
trol de la radiactividad ambiental.

o Se han encontrado diferentes normas nacionales
(UNE) e internacionales (IEC, ANSI y ASTM) sobre
control de calidad en los equipos de centelleo liqui-
do y en los ensayos.

o Los equipos de centelleo liquido que se utilizan en
medidas ambientales de muy baja actividad son:
Quantulus 1220, GCT 6220, familia Tri-Carb todos
ellos de PerkinElmer, y el Hidex SL 300.

« Entre los pardmetros a seleccionar para la prepara-
ci6én y la medida en la técnica del centelleo en fase li-
quida se encuentran: tipo de vial, coctel de centelleo,
proporcién muestra/coctel, valor del discriminador
alfa/beta, definicién de la ventana de recuento y dis-
minucion de la quimiluminiscencia.

o En este trabajo se proporcionan una serie de reco-
mendaciones de preparacién y de medida en cente-
lleo liquido basadas en la experiencia del autor.

o Los laboratorios del sector de Radiactividad Am-
biental consensuaron con ENAC y el CSN un docu-
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mento no publicado titulado: “Requisitos minimos
para la validacién de métodos de ensayo en el campo
de la radiactividad”

 Los pardmetros de validacion considerados para los
ensayos de radiactividad ambiental fueron: 1) preci-
sion, 2) exactitud, 3) estimacion de la incertidumbre
y 4) limites de deteccién.

« Los laboratorios de ensayo acreditados tienen que
indicar las incertidumbres asociadas a los resultados
cuantitativos segun se establece en la GUM (Guia
para la expresion de la incertidumbre de medida)
utilizando un modelo matemdtico en el que se inclu-
yen todas las magnitudes significativas.

« Los controles de calidad son herramientas esenciales
para asegurar que los datos producidos por el labo-
ratorio son validos. Se pueden clasificar en dos gru-
pos: 1) controles de calidad internos y 2) controles
de calidad externos. Los controles internos tienen
como objetivo mantener los pardmetros de valida-
cion y los externos asegurar la reproducibilidad de
los resultados mediante intercomparaciones.

« Los laboratorios de ensayos del sector de radiactividad
ambiental deben participar al menos en una intercom-
paracion en el periodo entre reevaluaciones para cada
una de las familias de ensayos incluidas en su alcance.

o Se recomienda la participacién en Intercompara-
ciones organizadas por proveedores independientes
con un nimero adecuado de participantes que cum-
plan la norma UNE-EN ISO 17043:2010. Existen
diferentes organismos nacionales e internacionales
que organizan periddicamente intercomparaciones.

o La evaluacion de las intercomparaciones por parte
del Laboratorio se puede realizar utilizando la nor-
ma ISO 13528:2015.
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