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Introduction >

Introduction PPRCT Z 4 S

Ce document présente les analyses réalisées par e Laboratoire d’Analyses Radiochimiques et
Chimiques (DEC/SA3C/LARC) sur 5 prélévements de poundre d’oxyde d’uranium. Les
prélévements ont été faits par AREVA sur le site de Pierrelatte.

Préparation des échantillons (localisation : laboratoires du batiment 152)

Les analyses demandées nécessitent une mise en solution des échantillons. Ces demiers ont été
mineralisés (prise d’essai d’environ 1 g) par une attaque acide oxydante et a chaud (mélange
d’acides nitrique, chlorhydrique et perchlorique) en réacteur ouvert. Un protocole «sans
échantillon » permet de s’assurer de ’absence d’éventuelle pollution significative. Le volume

d’attaque final est de I’ordre de 50 mL.

Méthodes d’analvses

Les mesures ont été réalisées au batiment 152. L’ensemble des réactifs utilisés est de qualité

« pour analyses »,

» Détenmination de I’activité v par spectrométrie y: méthode analytique MA 014 indice B

Une spectrométrie gamma est réalisée en géoméirie normalisée sur la solution d’attaque.
Equipement de mesure : fournisseur Canberra, chaine de spectrométyie gamma C-2 détecteur GC5019,
N°© série b 9801, chaine D-1 détecteur GC4019-75005L-RDC-LB, N° série b 880001

Référence de la source étalon : 9MLOIELMEf20] N°761814/3, CERCA LEA France

¥ Détemmination de 'activité des émetteurs o par spectrométrie o avec détecteur semi-conducteur

et *'Pu en scintillation liquide: méthode analytique LARC MA 005 indice A

Un traceur iso%opique est ajouté (**Pu et **An/™*Np) 4 une aliquote des solutions d’attaque.
Des séparations par chromatographies anionique et d’extraction permettent d’isoler les éiéments
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DIFFUSION RESTREINTE

U, Pu, Am, Cm et Np. Les actinides sont ensuite électrodéposés sur un support inox et font
’objet d’une mesure par spectrométrie alpha. Les temps de mesure sont de 15 heures. Une
spectrométrie gamma (cf méthode décrite au point précédent) permet la mesure de **Np. Pour
finir, 2*'Pu électrodéposé est repris en solution pour mesure en scintillation liquide.

Référence des solutions de tracenr: 242Pu, PRP10020-94/242/34 et 2434m+239Np, ATP10050-
95/243/37, AEA Technology,
Equipements de mesure : fournisseur Ewrisys Mesures, chambres 2 et 3, 2 Silena o quatroe série n°71
fournisseur Perkin Elmer, modéle QUANTULUS ultra bas bruit de fond,
(réf 22) N° série 2200277

¥ Détermination de ’isotopie précise de ’uranium par mesure en ICP-MS/MC : méthode dérivée
" de la méthode LARC MA 046 indice A

I analyse est faite sur la solution d’attaque, pour deux prises d’essais ainsi que pour les
« blancs » comespondants.

Référence des solutions de tracenr: Matériaux de référence Uranium NBS U-005 et U-010.
Equipenents de mesure : fournisseur Thermo Electron, modéle NEPTUNE.

Bibliographie :

Valeurs d’activité massique utilisées pour les calculs (guide pratique Radionuci¢ides &
Radioprotection, . Delacroix/TP Guerre/P. Leblanc, EDP Sciences, 2004) :

Bg/g

Py T4 107
ZNp | 5,22 107
Bopy | 6,34 107
Flpy 3,81 10°7
BTAm | 1,27 16°"
®em | 1,22 1670
Fes 477100
BIcs | 3,20 107~
S%gn | 1,00 1070

Résulfats :

% massique
Eéﬁiﬁ?ﬁ?&? N°LARC 134y 15 , By 23
pﬁ?&f\?_g{;cgﬂpst1 C049976 (0,806 £ 0,00008) {0,3313 £ 0,0007) < 0,00029 (99,6670 * 0,0007)
p:\;?:’j_g;g; Opstz £049977 | (0,00161%0,00008) |  (0,3315 % 0,0007) <0,00020 (99,6667 £ 0,0007)
::;23.9331;:0 049978 {0,00161 £ 0,00012) (0,3313 & 0,0007) < 03,00020 (99,6662 £ 0,6007}
;?;Zi?é?,ﬂipig C049978 (0,6015% + 0,00012) {0,3313 £ 0,0007) < (,00020 ] (92,6659 & 0,0007)
pg[“e?fg;\%;?éo C049980 {0,00165 + 0,00009) (0,3315 £ 0,0007) < 0,00020 (99,6667 & 0,0007)

Tableau 1 : Isotopie massique de Puranium dans U;Og
Les incertitudes sont données pour un intervalle de confiance de 95% (K=2)

La reproduction de ce rapport n'est autorisée gue sous sa forme intégrate, ll comporte 4 pages. Sa reproduction
partielle n'est autorisée qu'avec l'accord du Laboratoire. Le présent rapport ne concerne gue tes échantillons
soumis a f'analyse. .

Rapport d’analyse N°DR 10 SA3C/.ARC du 08/07/2011 page 2/4
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Ref Wi10991A1 WI10991B1 W10991C1
client pt prélev. DV7051 pt prélev. DV70S2 pt prélev. DV P40
NO
LARC C049976 C049977 C049978

By/g ppm | Datede | Bg/ ppm | Datede | Bg/e ppm | Bate de
{ug/g) | mesure {ng/e) | mesure (ng/g) | mesure
) <13 <2107 ] 18/03/11 | <18 [ <3107 | &04/11 | <15 |<210° | 4/04/11
“TNp <03 [<6107[29/03/11 | <014 | <3103 | 8/04/11 | <0,78 |<4 107 | 8/04/11
ey | <060 |<210°] 2903711 | <0,02 1 <3107 | &0d/11 | < 0,02 [<310°] 8/04/11
B9E0py | < 0,02 - 29/G3/11 | < 0,03 - 8/04/11 | < 0,02 - 8/04/11
Blog <54 (<2107 120511 | <250 [ <7107 1 12/05/11 | < 100 1<3 10| 12/05/11
Mam <005 |<4107]28/03/11 1 <6,04 | <3107 | 06/04/11 | < 0,04 [<3 107 | 06/C4/11
em | <002 [<9 1077 28/03/11 | < 0,02 |<1 10| 06/04/11 | < 0,02 |<1 10| 06/04/11
P em | < 0,07 - 28/03/11 | < 0,01 - 06/04/11 | < 6,01 - 06/04/11
P <72 (<3107 14/03/11 | <71 <3107 | 31/03/11 | <10 [<31677] 31/03/11
Vs [ <11 <410 1403/11 | <14 [ <4 10° 31003711 { <74 |<4 10°[ 31/03/11
Diew [ <27 [<310%] 1403111 <77 | <210° 131003211 | <29 1<210°| 31/03/11

Ref client W10991D1 W10991E1
pt prélev. DY P80 pt prélev. DV P120
N° LARC C049979 049980
Bg/e | ppmy | Date de mesure Byglg pprm Date de
(ngfe) (ngfg) mesgure
By <19 |<310® 02/05/11 <17 <3 10° 2/05/11
“"Np < 0,20 |<410° 04/05/11 <029 | <610 27/04/11
Bipy < 0,02 |<310" 04/05/11 <0,02 |<310° 27/04/11
=930y < 0,03 - 04/05/11 < 0,05 - 27/04/11
#py <67 (<230 12/05/11 < 1660 | <5107 12/05/11 '
*am <004 <3107 06/04/11 < 0,06 | <5107 26/04/11
22Cm <002 |<1107" 06/04/11 <002 [<110" 26/04/11
B em < 0,01 - 06/04/11 < 0,01 - 26/04/11
iCs <]] <3 10" 27/04/11 < 10 <3107 28/04/11
(er <14 [<410° 27/04/11 <12 <410° 28/04/11
3y, <17 |<z10° 27/04/11 <18 <210° 28/04/11

. Tableaux 2 : recherche de transuraniens et produifs de fission en traces dans U;0g
) Les résuitats sont données A la date de mesure _
Remargue : ['équivalent en ppm d’un mélange ne peut étre calculé (cas de™7TH0 pyy gp 23 Crj

Les résultats sont exprimés en Bg/g ou ppm & la date de mesure. Is sont tous inférieurs aux limites de
détection.

Analystes :

C. Point {minéralisation, v, ¢, scintiliation liquide)
F. Adam, N. Armal (MC ICP-MS)

La reproduction de ce rapport n'est autorisée que sous sa forme intégrale. It comporte 4 pages. Sa reproduction
partielle n'est autorisée qu'avec I'accord du Laboratoire. Le présent rapport ne concerne que les échantillons
soumis a I'analyse,
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Responsables techniques :

M. Bertaux {radiochimie)
A. Labet (isotopie)

Le Chef du LARC, Le Chargé d'Affaire,

M. Bertaux

Copies : SA3C
LARC : M. Bertaux, A. Labet
SFCG : S. Roulland

La reproduction de ce rapport n'est autorisée que sous sa forme intégrale. Il comporte 4 pages. Sa reproduction
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soumis & l'analyse.
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