VERIFICACION Y CALIBRACION
DE EQUIPOS EN UN LABORATORIO
DE RADIACTIVIDAD AMBIENTAL
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Introduccion

Los laboratorios de radiactividad ambiental miden concentracion de actividad de radionucleidos

Matrices ambientales
Radionucleidos naturales

238 | 2351 2327}, 40

s 258, 23, 2247h, Pk,

. 210pp 210pg 224Rg 226Rg
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. ZZSRa 222Rn 3H MC
l ’ .

Agua, suelos, alimentos, biota,
vegetacion, aire

Radionucleidos artificiales
134, 137, 60, 131
s UMCs, "Cs; Ce;
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Vegetacion
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Técnicas principales de medida

Espectrometria gamma

1\l

Centelleo solido
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Pilares metrologicos

Calibracion y Verificacion

Garantizan fiabilidad, trazabilidad
y comparabilidad de resultados
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Calibracion vs Verificacion

Calibracion

Proceso mediante el cual se establece la relacion
entre la respuesta del instrumento de medida y los
valores conocidos de un patrdén trazable.

Objetivo:

Cuantificar sesgo y determinar la incertidumbre.

EFICIENCIA DEL DETECTOR

Verificacion
Proceso para aportar evidencia objetiva de que el

equipo cumple requisitos especificos previamente
definidos.

* Equipo funciona correctamente.

» Se ajusta a especificaciones del fabricante.

e Cumple los criterios de calidad del laboratorio.
Objetivo:

Confirmar que la calibracion original sigue vigente
optimizando los intervalos entre calibraciones.
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Marco Normativo

El equipo debe ser calibrado:

e Cuando la exactitud o incertidumbre afecta
la validez de los resultados.

17025

UNE-EN-ISO/IEC:2017

* Para establecer trazabilidad metroldgica.

El laboratorio debe disefiar un programa de calibracion, que debe revisar y ajustar segun sea necesario,
para mantener la confianza en el estado de calibracion

Los equipos deben calibrarse a intervalos definidos
Radiactividad Ambiental no hay normalizacién de frecuencias de calibracién

ISO 9001:2015




Calibracion

Disefio del programa de calibracién en
funcion de:

Programa de verificacion:
* Los parametros a evaluar.

* La frecuencia.

* Los criterios de aceptacion o rechazo (A/R).

e Estabilidad del instrumento.

* Requisitos regulatorios o del cliente.
e Importancia del resultado.
Historico de verificaciones y tendencias.

CRITERIO DE ACEPTACION / RECHAZO

ZONA DE RECHAZO
[Fuera de tolerancia)

ZONA DE ACEPTACIGN
(Dentro de tolerancia)

ZONA DE RECHAZO
(Fuera de tolerancia)

Valor nominal
(Nominal)

TOLERANCIA

ACEPTACION

e los limites de especificaciéa. e los limites de especificacion.




Espectrometria gamma




Calibracion en espectrome
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Patrones: deben cubrir todo el intervalo energético de trabajo




Verificacion en espectrometria gamma

No contaminacion Localizacidn picos

, Resolucion
Fondo Periodicidad Energla

a o 60 137
N 241Am (59,5 keV), Criterio A/R FWHM de 9Co, 137Cs
137Cs (661,6 keV)

0Co (1332,5 keV)

Evaluacion de la exactitud

—

Periodicidad Criterio A/R Evaluacion de tendencias ]

/ i ] Ll (
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;Cuando se hace una nueva calibr

Al

Incremento del fondo

Cambio de
geometria

Cambio de

detector



Espectrometria alfa

/

Técnica utilizada para detectar
particulas alfa:

239+240pu 238Pu 210p0
/4 4

.

238U' 235U’ 234U’ 232Th’ 230Th' 228Th'

\

J

-

Ventajas
 Alta eficiencia.
* Bajo fondo.

o

* Limites de deteccién muy bajos.

~

/

Requisitos:

\_

~N

Detectores de barrera de silicio.
Camara de vacio.
Muestras extremadamente delgadas y

homogéneas.

| ﬂ \\ J
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Calibracion en espectrometria alfa

Calibracion en energia: Relacion entre los
canales donde se situan los picos de emision
y sus energias correspondientes.

Identificacion

Control del FWHM (Resolucién del pico)

Espectro a (Uranio)
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Calibracion en eficiencia: Relacion entre
las particulas detectadas y la actividad
de la fuente.

Cuantificacion
Depende:

* Geometria
* Distancia fuente detector

Trazador

Corrige efectos de autoabsorcion y
dispersion de las particulas alfa

]®) Patrones: fuente que contiene tres radionucleidos con energias separadas y que cubre el intervalo
|\
o

de trabajo (233U, 23°Pu y 2*1Am)
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Verificacion en espec




;Cuando se hace una nueva cali

UNE 73350-2

Se repara o
sustituye el
detector

Se modifica
la distancia
la geometria

Desplazamiento
significativo
de picos

Exactitud no cumple
| criterio A/R

e



Contador proporcional de flujo de gas

/APLICACIONES EN RADIACTIVIDAD AMBlENQ /PR'NC'P'O DE FUNCIONAMIENTO h
Determinacidn de los indices de actividad alfa Su funcionamiento se basa en la ionizacion
total y beta total. del gas por particulas alfa o beta, generando

pulsos eléctricos cuya amplitud es
Determinacion de las concentraciones de proporcional a la energia depositada.
actividad de radionucleidos emisores alfa (como
el 22°Ra) o beta (°°Sr) que previamente deben ser

Cparados radioquimicamente.

lonizacion del gas Anodo
(Ar/CH,) (alambre central)
\
|

Radiacion /A s
i\ I O\—-?J,. \ Preamplificador
7% W h > amplificador
o 3} - f.-_fa%f’ y amp
=
©—0
| -
Catodo Pulsos éléctricos

(pared del tubo)

Amplitud

I

Tiempo
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Calibracion contador proporcional

particulas detectadas

particulas emitidas por el patrén

Ventana alfa Ventana beta ) %

Factores que afectan a la eficiencia:

(c 5r)

urvas de autoabsorcion

* Energia del emisor. Permiten corregir la eficiencia
=  Geometria del portamuestras. en funcién del espesor masico
=  Uniformidad del depdsito. del residuo de la muestra

\_ /

\_ /

Frecuencia

. . ., . . Inicial: Evaluar Exactitud
Validez de la calibracién === Criterio A/R — o

Anual: habitual.
Bienal: verificaciones frecuentes.

[@) Patrones: 2*!Am ventana alfay ?°Sr/?%Y o 3°Cl| ventana beta ]
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Verificacion contador proporcional

No contaminacién Ef|C|enC|a SpI”-Over
FO N d O Patrones alfa/beta

Periodicidad Criterio A/R Periodicidad

Patron alfa

validez

Evaluacion de la exactitud

i i

[ Periodicidad Criterio A/R Evaluacidon de tendencias ]

v il
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Centelleo

La técnica se basa en la capacidad de algunos

materiales (centelleadores) que al interaccionar
con la radiacion sus atomos o moléculas son
excitados, produciéndose su desexcitacion
mediante emision de luz que es captada por el
fotocatodo y amplificada por los tubos
fotomultiplicadores.

Centelleo liquido

Centelleo sdlido

Scintillator

l

Radioactive / /

source
Dynodes
Photocathode

|

Multi-channel
analyzer l

FI

Amplifier
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Centelleo solido de ZnS (Ag)

[ Deteccién y cuantificacién de particulas alfa |
/Calibracién \ Nerificacién \

Eficiencia: relaciona las cuentas detectadas por el Medida de fondo: Se mide con el detector sin muestra.
equipo con la actividad real del patron.

Evaluacion de la exactitud. Se utilizan muestras patron
\Depende del espesor masico de la muestra} 0 muestras de ejercicios de intercomparacion.

Y

Establecer criterios &2 o AT :
\ Curva de autoabsorcion / \ . periodicidad ytendenc@

B\ Calculo de exactitud con muestra
patron.
Criterios

[ Patrones: Fuentes planas certificadas, habitualmente 2*'Am o ?%°Ra }
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Centelleo liquido

Extincion Extincion Extincion
fisica quimica o color
\ l / i X J' Tubo

. - 7 radioactive _ ¢ solvent fluorescent .
Ca I I b ra CI O n decay molecule molecule \ fotomultilicador
o ~Zi1— ~~1D
Eficiencia: relacidn entre la tasa de recuento registrada (cpm) vy el 3 /

numero de desintegraciones reales de la muestra patrén (dpm).

NS _/

Métodos /\/erificacién \
* CIEMAT/NIST .. . . ..
. TDCR / * Fondo, eficiencia y figura de mérito (IPA)
, : e Curva extincidn: patrones para evaluar la exactitud.
e Estandar interno
* Curvas de extincién Establecer criterios @ v periodicidad
=ael R [ e e Resultados No es necesario realizar nueva curva
; i SRR Cambio liquido centelleo, cambio de vial = Recalibrar

o 200 400 600 800 1,000 1,000
t-SIE
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El laboratorio debe
definir programas de

calibracidn La calibracion asegura
la trazabilidad
metroldgica

a

\_

La combinacion de calibraciones trazables, verificaciones periddicas, criterios de
aceptacion/rechazo y analisis de tendencias constituye la base para asegurar la
calidad y fiabilidad de NUESTROS RESULTADOS.




Yo calibro Yo no hago

Yo, depende de

anualmente, mis verificaciones verificaciones
~ = ;y vosotros? et By
NI

o
T

~—

FONDO ENERGIA/RESOLUCION EXACTITUD
No contaminacion Identificacion Validez del método
Espectrometria Gamma ¢Cada medida? ¢éFrecuencia?
Distancia fuente/detector Radioquimica
Espectrometria Alfa . /. ¢Cada medida? . : .
¢Frecuencia? ¢Frecuencia?

FONDO EICIENCIA SPILL-OVER EXACTITUD
No contaminacion Validez del método
Contador
¢Frecuencia? ¢Frecuencia? é¢Frecuencia? ¢Frecuencia?
proporcional
Centell 5lid
SESHEOSONES ¢Frecuencia? ¢Frecuencia? ¢Frecuencia?
ZnS(Ag)

FONDO EICIENCIA FIGURA DE CURVA DE
No contaminacién MERITO EXTINCION
Centello Liquido = Semanal (IPA) = Semanal (IPA) | = Semanal (IPA) | {Frecuencia?



