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Introduction

INTRODUCTION

L'isotope est un atome d'un méme élément mais aeaombre de neutrons différent
dans le noyau. Les isotopes d’'un élément ont des@sasotopiques voisines. lls ont presque tout
a fait les mémes propriétés chimiques, mais onpdgsriétés physiques différentes. On distingue

deux sortes d’isotopes, l'isotope stable et radibénstable).

Le tritium est un isotope radioactif de masse atpmiZ=3 de I'atome d’hydrogene,
émettant de rayonnement béta avec une périodemuvike de 12ans environ. Il est naturellement
produit par des rayonnements cosmiques avec lepasants atmosphériques. Environ 99% du
tritium ainsi produit se transforme en eau trigée’intégre au cycle normale de I'eau (pluie, sour

d’eau, océan, évaporation, etc.).

Le tritium 3est un des contaminants globaux les pmportants, produit non seulement
par les essais de bombes nucléaires, mais sa uangmente toujours par l'utilisation des
réacteurs de fission et les carburants nucléadesl’a établi que I'information hydrologique et
météorologique utile peut étre obtenue en mesiaaeheur normale en tritium des précipitations,
de l'eau de surface et des eaux souterraines. Hn g contamination de tritium de
'environnement peut étre employée comme tracens davestigation hydrologique ou dans la

détermination de I'dge des eaux souterraines.

Des analyses courantes de tritium dans des élbbastid’eaux pour des études
hydrogéologiques et hydrologigues sont habituellgregécutées par spectrométrie a scintillation
liquide. Actuellement, un certain degré d’enricbisent est essentiel pour obtenir un taux de
comptage net proportionné pour la plupart d’écllantid’eau. L’électrolyse est généralement

employée pour le processus d’enrichissement.

Les techniques d’isotopes fournissent des infownatide valeurs estimables sur les
sources, le mouvement et la pollution des eauxes@ihes dans différents environnements, y
compris les fleuves et les lacs. Elles sont pdriment efficaces dans I'exploration et

I'utilisation raisonnable des eaux souterraines.

La pénurie et la dégradation de I'eau accroissentgibucis pour certains pays du monde
entier. Ceci a amené le programme mondial pour deeldppement a investir sur le

développement et la gestion des ressources en eau.
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Désormais, I'Etat Malgache a financé les projetsstprientent vers I'alimentation en eau
potable des milieux ruraux. L’analyse du tritiumndaces échantillons d’eau prélevés dans les
forages et puits, permet d’apporter des informatisur I’hydrodynamisme des eaux souterraines.

Ces analyses sont possibles au laboratoire d’hygieisotopique de Madagascar-INSTN.

Ce laboratoire a été installé 'année derniére adagascar-INSTN grace au financement
de 'AIEA. L'objectif principal de celui-ci est dfaire I'analyse du tritium des eaux souterraines
en appui aux investigations hydrogéologiques depemphréatiques. Il informe en particulier sur
'age et la vitesse de I'écoulement des eaux dagsifere. On peut aussi déterminer la teneur en

tritium atmosphérique dans la région étudiée.

L’équipe de I'Institut National des Sciences et Amques Nucléaires ne cesse de
développer ce laboratoire, c’est pourquoi nous svecmoisi le sujet « Mise en place d'un
systeme d’assurance qualité au laboratoire d’hydralgie isotopique a I'Institut National des
Sciences et Techniques Nucléaires-Madagascar : Apgtion sur quinze (15) échantillons

d’eaux souterraines du sud de Madagascatr. »

L'objectif de cette étude est la mise en place ddysteme d’assurance qualité afin
d’assurer la fiabilité du processus utilisé et adas bons résultats. En outre, la disposition &’un
assurance gualité montre le savoir faire techngjuarganisationnelle d’un laboratoire au niveau

international.
Notre travail se divise en deux grandes patrties :

-la premiére partie consiste, en général la pati&rique comprenant la notion
d’assurance qualité d’'un laboratoire et la techeida mesure de l'activité du tritium dans I'eau.
La notion d’assurance qualité, qui s’appuie swguigle de I'application des normes de laboratoire,
est appliquée au processus d’enrichissement éi@aiue et au comptage par scintillation liquide.

- la seconde partie est réservée a I'étude expataleemontrant le processus utilisé. Au
début de cette partie, nous avons décrit la gété&rdl laboratoire, ensuite I'application du

systeme d’assurance qualité au laboratoire enfialidation des résultats obtenus.
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Notion d’assurance qualité d’un laboratoire

Chapitre | : NOTION D’ASSURANCE QUALITE D'UN LABORA TOIRE [1]

1.1. Quelques définitions

Les enjeux de I'assurance qualité sont:

- Raisons de fiabilité et de confiance :

Garantir, pour I'entreprise et pour le client, tpiproduit ou le service est fiable.

- Raisons techniques :

La qualité oblige a suivre les évolutions techngjdes matériels et matieres premieres
pour pouvoir sans cesse améliorer la qualité deduits ou du service proposé au client.

- Le climat de I'entreprise:

La qualité améliore la transparence, elle clatégeresponsabilités de chacun, installe dans
I'entreprise des relations client -fournisseur,....

La qualité instaure aussi une meilleure commurocatiients internes / clients externes/
fournisseurs.

- Contraintes extérieures:

Il s'agit de la concurrence qui peut a tout monpehdre le dessus ou des autorités qui
peuvent imposer une réglementation.

- Contraintes commerciales:

Lors de son choix, un client préferera confier pnestation a un fournisseur dont il sait
gu'il obtiendra un résultat de qualité.

La qualité donne une meilleure image de marque.

- Raisons financieres:

Le colt de la non-qualité est important : colt igwises, délai tres important par rapport a

l'attente du client, non- satisfaction du client bésitera a confier a nouveau le méme travalil,

démotivation du personnel,.....

1.2. Evolution du concept qualité

Le concept qualité a évolué du contréle qualitéassbrance qualité et enfin a la qualité
totale ou le management par la qualité ou TQC (T@telity Control).

Au début, la qualité est obtenue par le contrdlalfdans lequel toute 'attention est portée
sur la qualité du produit fini. Apres, I'effet caigjué de la complexité croissante des produits et de

'expansion générale des marches amene progressitde monde industriel a se détacher du



Notion d’assurance qualité d’un laboratoire

concept « controle de la qualité » pour adoptemiad# « assurance de la qualité ». L’assurance
gualité consiste a "fabriquer” la qualité au lierild contrdler. Ce contexte nouveau conduit a
améliorer a la fois la qualité du produit et ledement du processus, sans compter que les défauts
étant généralement détectés la, ou en principegiltent le moins cher a éliminer.

L’assurance qualité a pour mission d’'assurer laction du laboratoire que les actions
prises par les opérateurs pour construire la gusatint pertinentes et cohérentes avec les objectifs
supérieurs du laboratoire.

A ce titre, assurance qualité :

» Etudie et définit les méthodes de contrdle quedayction applique ;

» Certifie les opérateurs de production pour leuitagd a exécuter le processus
conformément aux standards de la qualité ;

» Fixe les objectifs de qualité a atteindre ;

» Assure de fagon continue I'évolution de la qualiggfiabilité et la fonctionnalité
des produits livrés par des techniques statistigd&ssais accélérés ;

* Mesure les performances qualité aux points d'afilisy des produits, analyse les
causes de défaillance et définit les actions coves ;

» Est l'interlocuteur officiel de I'unité de producti auprés des clients ou utilisateurs
pour tous les aspects qualité.

En résumeé, le concept « assurance qualité » comdsg une décentralisation de
responsabilités, a un enrichissement des tachedesarelations inter fonctionnelles plus
développées, a une relation client/ fournisseuns giroite, a une plus grande participation du
personnel sur des objectifs communs.

Avec la pression menacante de la concurrence atierrale, le monde industriel a opté pour
un nouveau concept qui est la gestion totale dpidité ou le management par la qualité, connu
sous la « TQC » selon la dénomination américaina.@incipe est le suivant :

Le T.Q.C est un systeme efficace concu pour queewh des groupes, composant un
organisme, apporte sa contribution au développenamntmaintien et a I'amélioration de la
qualité. Son but est de produire un objet ou urnicere la facon la plus économique, en vue da

satisfaire totalement les consommateurs.



Notion d’assurance qualité d’un laboratoire

1.3. Le principe du systéeme qualité

1.3.1. Définition

Selon I'ISO 8402, le systeme qualité est un enseméll’'organisation, des procédures, des

processus et des moyens nécessaires pour metieewer le management de la qualité.

AN

ACT PLAN

1.3.2. Principe

sQ CHECK DO

Figure 1: La roue de DEMING

1.3.3. Les quatre principes clés selon DEMING

» Planifier: Etablir un plan .Définir votre objectif et déterramles conditions et les
méthodes nécessaires pour l'atteindre. Décrirecob@int les buts et les politiques
indispensables, & ce stade, a sa réalisation. r&hifbbjectif. Déterminer les
procédures et les conditions concernant les mogemgthodes que vous employez
pour atteindre I'objectif ;

» Faire: Exécuter le plan. Créer les conditions et donnérraation nécessaire pour
exécuter le plan. Faire comprendre parfaitemertiacun les objectifs et le plan.
Enseigner aux agents les procédures et les coaneess qui leur permettront de
mener le plan a son terme et de comprendre parfaitele travail. Ensuite, faire
exécuter celui -ci selon ces procédures ;

» Controler : Controler les résultatSontréler que le travail se déroule conformément
au plan et que les résultats escomptés sont obt¥éusier la bonne application

des procédures définies, les changements intervamua présence d'éventuelles
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anomalies. Comparer aussi souvent que possiblegsedtats obtenus par rapport

aux objectifs ;

» Agir : Engager les actions nécessaires. Si le étntévele que le travail n'est pas

exécuté selon le plan ou les résultats ne correlgmrpas a notre attente, il faut

prendre des mesures appropriées.

1.4. Les strates documentaires

Les documents qualité n‘ont pas pour but de reraplacavoir -faire de chacun.

Cependant, la formalisation qualité permet de :

v
v
v

remettre en cause une fagon de faire ;

ne rien oublier lors de la réalisation d'opératicosplexes ou peu fréquentes ;
mettre a disposition de nouveaux outils permettantapprentissage plus rapide,
clarifier les responsabilités de chacun ;

mener la méme opération toujours de la méme fagoelle que soit la personne
qui la réalise; ce qui impligue que les évolutiosmnt ainsi appliquées plus

efficacement.

MAQ

-Procédures systemes

-Procédures du travail

Modes opératoires

Enregistrement, listes, Instructions

Figure 2: Les échelons documentaires du systéme qualité
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1.4.1. L’assurance qualité manuelle

La manuelle assurance qualité (MAQ) relate l'org@tidn générale du systeme qualité
(SQ) qui est un "Document énoncant la politiquelitpia@t décrivant le systéme qualité d'un
organisme”, selon la norme ISO 8402.

Le MAQ est un document public et descriptif, deeain général.

1.4.2. Les procédures

Les procédures constituent un savoir faire orgéioisael :

C’est une maniére spécifiée d'accomplir une aétigelon la norme ISO 8402.

Une procédure c’est le "QUI FAIT QUOI".

Si cela ne complique pas trop le document, uneéooe peut aussi décrire le mode
opératoire, autrement dit le " COMMENT".

Il peut, par exemple, y avoir une procédure commeaunusieurs installations a laquelle
sont associés plusieurs modes opératoires dif@mnfonction des installations.

Il doit exister une " Procédure des procédures'egplique comment est réalisée la gestion
des documents du systeme qualité. Elle doit précgjae écrit les documents, quels sont leurs
contenus, identification, circuit d'approbatiorgestion (Liste et suivi des évolutions, duplication
diffusion, modification et archivage).

Dans une procédure, il faut éviter les redondarlesdacunes, les incertitudes. Il faut
gue le document soit le plus lisible possible,i@einsschéma ou un tableau clarifie les choses,
il ne faut pas hésiter a les utiliser.
Les procédures sont des documents internes, daunorganisationnel.
Les procédures systemes du LSSR/USE sont con&titieseparagraphes suivantes:
(Si rien n'est a signaler au sujet d'un des paragrapheserc@s; on indique toujours
« NEANT ».)
BUT
. DOMAINE D'APPLICATION
. DEFINITIONS
. RESPONSABILITES
. MODE OPERATOIRE
. ENREGISTREMENTS RELATIFS A LA QUALITE
. REFERENCES
. ANNEXES

©® N o O A W N R
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1.4.2.1. But

On décrit en quelques phrases le but poursuivigoprocédure.

1.4.2.2. Domaine d’application

Il décrit en une ou deux phrases le champ d'aciela procédure (processus, fonctions,

activités) et ou (domaine, département) elle egipdication.

1.4.2.3. Définitions

Tous les termes et/ou abréviations de la procéguir@ourraient préter a confusion sont
définis clairement. La plupart des termes du volai de la qualité sont définis dans la
norme 'NBN-ISO 8402".

1.4.2.4. Responsabilités

Dans les Procédures Systéemes, on définit les pales responsabilités en ce qui
concerne la politique a suivre c’est-a.-dire : iletpge, le suivi et la coordination des activités
qui doivent répondre aux exigences de la norme/{) 17025 et aux objectifs du laboratoire

et de la qualité.

1.4.2.5 Mode opératoire

Le mode opératoire comporte la description de toletg étapes du processus qui doivent
satisfaire aux exigences de la norme ISO /CEI 17025

Le mode opératoire décrit, étape par étape, QUIIEIOI pour atteindre le but et qui est
responsable pour chaque étape.

Pour les Procédures Systéemes l'utilisation d'oglemmmes est recommandée.

lls donnent une vue d'ensemble du déroulementléda®ats et actions dans une partie du

systeme dans les Procédures Systemes.

1.4.2.6. Enregistrement relatif a la qualité

Tous les enregistrements relevés dans la procédateconserveés afin de démontrer la
qualité porte l'identification du document.

Des enregistrements ne sont pas indispensabkesisiine ISO/ CEI 17025 ne I'exige
pas.
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1.4.2.7. Références

Sous ce titre toutes les normes et procéduresayquiisdispensables, pour rendre aisée
I'interprétation et I'application d'une procédww@nt citées.

1.4.2.8. Annexes

Tous les formulaires prescrits (FORM's) dans lac@dore sont placés en annexe de telle
sorte qu'ils sont également mentionnés dans ceragize.

Dans la plupart des cas (pas indispensable) Iesufaires sont complétés par un exemple
significatif.

Les annexes ne doivent pas accompagner les Presé8ystémes mais bien les Procédures

du Travail car ces formulaires contiennent trésveati des éléments du « know-how » du
laboratoire.

1.4.3. Les modes opératoires

Les modes opératoires constituent un savoir fatkrtique:

Le mode opératoire est un document qui définituecession des actions élémentaires
nécessaires et suffisantes pour effectuer une to@éraelon la norme ISO 8402.

C’est le" comment"

Les modes opératoires sont des documents inteteesyeau opérationnel.

1.4.4. Enregistrements

Les formulaires d'enregistrement sont des prelarggliles.

Document qui fournit des preuves tangibles desvibesi effectuées ou des résultats
obtenus, dans la norme 1SO 8402.

Exemple: un formulaire préétabli pour noter lesiltdss d’'un essai.

Les enregistrements sont des supports papier otmatique.

lIs permettent de garder une tracabilité des in&dioms importantes (ex: fiche de vie des

appareils, résultats d'analyses...).lls font preuve @p qui a été effectué est conforme a ce qui est
décrit dans la ou les procédures ou dans la oméekes opératoires.

Les enregistrements sont des documents interriEsranstratifs.

10
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1.5. La démarche qualité

1.5.1. Phase de lancement

- Information, prise de conscience de la directmix du modele de norme approprié a
l'activité.
- Etat des lieux Qualité (pré-diagnostic qui coles& rechercher ce qui existe ou pas au
niveau procedures, modes opératoires ...)
- Engagement de la direction:
* Pour faire connaitre ses choix d'orientation géalit
» Par la création d'une fonction qualité pour anietecoordonner les actions qualité
a mener (RAQ: responsable assurance qualité),
* En montrant les moyens gu’il va mobiliser.
- Creation d’un groupe de pilotage du projet deendisiiveau qualite,

- Information du personnel.

1.5.2. Phase de préparation a la mise a niveau

- Diagnostic approfondi, mise en évidence des ggat rapport au référentiel ;

- Définition précise et planifiée du plan de misei\deau qualité ;

- Définition du role et responsabilités des pergsnayant une incidence sur le contrdle de
la qualité ;

- Formation des acteurs du projet de mise a niyeau

- Rédaction de la « manuelle qualité » ;

- Mesures, exploitation des résultats, mise en eadhaction corrective.

1.5.3. Phase de préparation a lI'accréditation (ouectification)

- Réalisation de l'audit a blanc ;

- Demande du dossier d'évaluation ;

- Renvoi des éléments demandés ;

- Proposition par l'organisme d’accréditation, éwtate, d'une équipe d'auditeurs et d'un

devis.

11
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1.6. La qualité au laboratoire : la norme ISO/CEI 17025

1.6.1. Analyses comparatives entre ISO/CEI 17025 8O 9000

Les normes ISO 9000 sont des documents de référeisemt a « modéliser »
I'organisation dans I'entreprise dans le but d’assla conformité du produit et de satisfaire les
exigences du client.

Ces normes sont géneériques ; elles sont applEgialetoute entreprise, quel que soit son
secteur d’activité, quelle que soit sa taille

Les laboratoires candidats a une accréditation @@FRAC, doivent répondre aux
exigences d’un référentiel.

Pour le choix d'une norme, une analyse comparativié établie, entre ISO 9000 et
ISO/CEI 17025 pour faciliter, simplifier la competsion, I'utilisation des référentiels normatifs,
faire la distinction entre certification et acctétion, et pour démontrer le choix de notre
référentiel.

Cette analyse est résumée dans les tableaux figanésles pages annexes.

1.6.2. Les documents de références

Nos documents de références sont:

- La norme ISO/CEI 17025: Prescriptions générales concernant la compétense de
laboratoires d'étalonnages et d’essais.

- Document 1002 :Exigences a satisfaire par les laboratoires dessecrédités ou
candidats a une accréditation et modalités d'agujic.

- Document L202A: Guide d'utilisation de la norme NF EN ISO/CEI 17G@G2Busage des
laboratoires accrédités ou candidats a 'accréatitat

1.7. Les outils d’amélioration
1.7.1. L'audit

1.7.1.1. Quelques différences importantes

L’audit et I'inspection n’ont pas la méme sign#ion. Par conséquent :
- Une inspection est réalisée par une autorité. Urmamalie lors d'une inspection
peut conduire a une sanction de type « Fermetungtallation ».

12
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- Une non-conformité lors d'un audit conduit éveriareent, selon sa gravité, a la
non -obtention de l'accréditation ou de la cediilen recherchée. Il y a une
différence en termes de risque.

De méme, les termes suivantes ont chacune leussapgmnopriées.

- Accréditation c’estla vérification par un tiers des aptitudes quatitéechniques-
reconnaissance de la compétence technique d'uratabve, son savoir- faire dans
une activité donnée.

- Certification: c’est la vérification par un tiereslaptitudes qualité -reconnaissance
de son systeme de management de la qualité soit osganisation et sa
méthodologie.

- Habilitation: Elle consiste a recevoir un agrémeéldtte reconnaissance est directe,

elle est réalisée par le client. Il n'y a pas divention d'un tiers.

1.7.1.2. Les audits qualité

C’est un examen méthodique et indépendant en vudétlrminer si les activités et
résultats relatifs a la qualité satisfont aux dssfians préétablies et si ces dispositions sonesnis
en ceuvre de facon effective et sont aptes a ateelad objectifs.

- L'audit permet d'évaluer l'efficacité de son organisatmirlige a se remettre en cause
périodiquement, aboutit a des actions d'amélianagibil est un outil de formation (ceil neuf et
idées nouvelles apportées par l'auditeur)

Un audit est réalisé en collaboration avec leg@stes, il doit étre programme, préparé en
accord avec l'audité, se terminer par une réun@sythése, donnée lieu a I'établissement d'un
rapport faisant état de non conformités éventuellesidité devra alors mettre en place les actions
correctives adéquates.

Il existe plusieurs types d'audit :

- Audit interne au DSNR (Division de la Sireté Male et Radioprotection) Le
programme est établi en début d'année avec les desfunités concernés et transmis
au chef de département. Un audit interne est deabpour nous un moyen de progres,
un moyen de vérifier la conformité de nos documeatsrapport a nos pratiques et au
référentiel que nous devons suivre et d'en tirsras¢ions correctives si besoin.

- Audit d'évaluation d'un fournisseur interne auNBSou externe Il permet au client de
fonder sa confiance en son fournisseur (cas ddit'du client chez son fournisseur -

audit d'évaluation du fournisseur).Dans ce casstilessentiel que le client connaisse

13
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avec preécision ses besoins puisque se sont cewquiaervirons de référentiel pour
l'audit.

- Audit de certification, d’accréditation : Un orgame tiers reconnait l'aptitude d'une
entreprise a entrer dans une catégorie de foutnssel de prestataires respectant les
exigences d'un référentiel donné.

- Audit de suivi Il se déroule entre deux évaluations.

1.7.1.3. Le cycle d'accréditation

S1:(AQ+1 AT)  S2:AQT S3:AQT S4:AQT R: (AQZAT)
Initial 12mois 15mois Iimn 15mois

15mois (AQ+ZAT)

S8 AQT * 5 ans *S6: AQT
S7(AQ+1 AT)
S: Audit de surveillance
R: Audit de renouvellement AT: Auditeur technique
AQT: Auditeur qualiticien technique AQ: Auditeur qualiticien

Figure 3: Le cycle d’accréditation

1.7.2. La revue de direction

La revue de direction est une réunion animée pachef de département ou un
représentant, effectué périodiquement, selon wendaiker et une procédure prédéterminés.

La revue de direction permet de s’assurer deda&dfté du systéme qualité et les activités
d'essai et d'étalonnage du laboratoire et d'intreddes modifications et des améliorations si
nécessaire.

La revue doit tenir compte des éléments suivants:

- pertinence des politiques et procédures,

- rapport du personnel d'encadrement,

- résultats d'audits internes récents,

- actions correctives et préventives,

14
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- évaluations effectuées par des organismes esterne

- résultats d'essais de comparaison entre laboratou d'essais de qualification,
- informations en retour des clients,

- réclamations,

- tous autres facteurs pertinents, tels que legitgst de maitrise de la qualité, les

ressources et la formations du personnel.

15
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Chapitre Il : METHODE DE DETERMINATION DU TRITIUM D ANS
L’'EAU PAR ENRICHISSEMENT ELECTROLYTIQUE ET
PAR LSC

2.1. Technigue de mesure de la concentration dutr itium dans I'eau [2]

Pour mesurer la concentration en tritium de I'ebexiste plusieurs options. Le choix
doit étre déterminé par la concentration dans drarédlon d’eau et la précision souhaitée.

Les différentes procédures de traitement sont :
3
1. mesurer l'activité enH parspectrométrie a scintillation liquidé€SSL)
3
2. mesurer I'activité enH parcomptage proportionnel au géZPG)

- -3, - ~ - Ve
3. mesurer par spectrométrie de masse la quantitéleddils aprés avoir stocké

I’échantillon au laboratoire pendant une durée éenn
3
Par ailleurs il est possible d’augmenter artifigiglent la concentration emd (i.e.

enrichir) d’'une quantité connue, habituellementéddactrolyse avant de mesurer I3H. Ainsi
les options supplémentaires sont les suivantes:

a. Traiter 'échantillon au moment du prélevement,

b. traiter I'échantillon aprés enrichissement artéici

L’éventail du choix est augmenté par la possibiigecombiner 1), 2), ou 3) avec soit a)
soit b). Le choix a faire dépend de I'échantill@ranalyser. Ici nous nous limiterons aux
procédures physiques/chimiques.

La technique SSL s’applique a I'eau elle-méme. hatillon doit étre mélangé avec un
liquide a scintillation approprié. La technique CPR&cessite un gaz adapte, comme pour

'analyse des isotopes stables.
2.2. Principe de I'enrichissement électrolytique du tritium

2.2.1. Purification de I'eau

Souvent, 'eau échantillonnée contient beaucoup ti® contaminants pour permettre
une mesure SSL directe ainsi qu'un enrichissememt gectrolyse. En particulier les
contaminants colorés atténuent les performancdmsjdide a scintillation. Lgurification de
I'eau est réalisée pdistillation. En conséquence, la plupart des laboratoiredledtious les
échantillons d’eau. La contrainte est qu’il 'y pds de changement isotopique au cours de

'opération. C’est pourquoi le procédé de distitiatdoit étre aussi quantitatif que possible,
16
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i.e. un rendement proche de 90%. De méme I'éclhamti’eau doit étre tres peu en contact

3
avec I'air ambiant, dont la vapeur peut affectecaacentration erH par échange, qui est un

processus extrémement rapide.

2.2.2. Enrichissement en tritium [2]

3
Il'y a deux méthodes pour I'enrichissement argéficiu H dans I'eau:
- L’électrolyse de I'échantillon d’eau

- La diffusion thermique de J-préparé par réduction d’eau, en utilisant, par etenie

zinc ou le magnésium. Avec cette méthode des fexctd#anrichissements tres élevées

peuvent étre obtenus, mais I'équipement et la mdatipn des échantillons sont

compliqués.

La premiére méthode est relativement simple, néeepsu de manipulation ou de
surveillance pendant I'enrichissement, et peut &tige en pratique simultanément sur une

série d’échantillons y compris les échantillong@férence.

Pendant I'électrolyse de I'échantillon purifié, ajoute du NgO, ou NaOH exempt dseH
pour augmenter la conductivité électrique de I'étilan d’'eau distillée, et par la suite
décomposé par un courant électrique :

Au niveau de l'anode : 20HH,0 + 2¢é +1/20;

Au niveau de la cathode : 28 + 2é -20H + H;

Bilan : 22Eb — 2H2+ O2
Le fractionnement isotopique de I'hydrogéne est ammablement important (au
contraire de celui de I'oxygene) : environ 90% deglantité desH de I'échantillon d’eau

3
originel reste dans l'eau (le gaéqm s’échappe est fortement appauvri i Ceci veut dire

gue, si une quantité d’eau diminue d’'un facteur’®@yichissement est d’environ 9.

Apres I'électrolyse I'échantillon enrichi, conteanaintenant une forte concentration
de NaO,, doit de nouveau étre distillé pour éliminer l@lelyte concentré avant de mesurer
l'activité.

En fonction de la technique de mesure utiliséea tresoin de 5 a 20mL d’échantillon

d’eau. Si I'échantillon doit étre enrichi, il fab®0mL d’échantillon.
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2.2.3. Comptage par scintillation liquide [3]

C’est une technique d’analyse basée sur la détediéola lumiére a la suite d’'une
excitation induite par une désintégration radia&ctEn effet, dans une solution contenant un
liquide scintillant, un noyau radioactif (par exdmpmetteur béta) peut exciter les atomes de
ce liquide. Ces derniers se désexcitent par émissé flashes lumineux ou scintillations.
L'intensité de cette lumiére est proportionnellééaergie de la particule béta qui était a son
origine. Ainsi, la solution a scintillation a comtid’énergie cinétique d’'une particule béta en
eémission lumineuse.

Un tube photomultiplicateur est alors nécessainagr ponvertir I'énergie du photon
absorbé en énergie électrique en libérant des gleattoons qui sont attirés, dans le tube, par
une anode sous l'effet de son potentiel positify Ia alors une production de plusieurs
électrons qui vont, a leur tour, étre attirés pae iseconde anode et ainsi de suite le
phénomeéne se reproduit pour donner une cascadectiads. Une impulsion électrique est
alors produite ayant une amplitude proportionnallenombre de photons détectés par la
photocathode et traduisant ainsi la détection deilaillation.

Cependant, méme en absence de lumiére, ce phoignateur peut produire
certaines impulsions nuisibles en nombre croisagat I'application de la tension entre les
électrodes. D’ou la présence d’'un bruit de fondsghudes impulsions nuisibles peuvent étre

produites a cause des variations thermiques deilamement du photomultiplicateur.

Electrons L
photocath ode secondaires photomultiplicateur

Particule [} de
désintégration M
radioactive

\/'\/"\/"\

< W Signal
/L/ vi I__dﬁsortie

Electrons Dynodes a haute
primaires tension croissante

lumiere

Figure 4: Dessin schématique d’'un compteur a scintillation (liquide), partie détection du SSL.
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Pour éliminer ces bruits électroniques, par consggueduire le bruit de fond, le
systeme de détection doit comporter deux tubesophdtiplicateurs diamétralement opposés
pour la détection d’'impulsions en coincidence. Ausssysteme doit étre refroidi et maintenu

a une température d’environ 12°C.
2.3. Méthode de calcul de I'activité du tritium [4]

2.3.1. Nécessite de I'électrolyse

Pour mesurer avec précision lactivité du tritium faible concentration, les
échantillons d’eaux contenant le tritium doiventeéenrichis en utilisant le processus
électrolytique. Les systemes d’électrolyse a I'INNSTse composent de 20 cellules
électrolytiques faites par des tubes en acier idakles comme anodes et des tubes en fer
doux comme cathodes insérées dans les anodes. &gsajoutés par 2g de peroxyde de
sodium a chaque échantillon d’eau distillée, Ipikes» et I'eau morte, on verse 500mL pour
chaque échantillon dans les cellules. Avant le atédiement de I'électrolyse, on pése
respectivement les cellules vides et les cellubeganant I'’échantillon a analyser, le « spike »
et 'eau morte. L'électrolyse de I'eau est effeet@@un courant dans la gamme de 3,5 a 10A
pendant une semaine. Les cellules sont encore pepees I'enrichissement électrolytique.
Apres la neutralisation, 10mL de I'eau seulemenhtawployé pour le comptage a scintillation
liquide.

Puisque les molécules d’eau contenant durnitie sont pas dissociées facilement par
rapport aux molécules d’eau Iégére, I'activité tdtium dans I'eau restante augmente au
cours de I'électrolyse. La qualité du comportem@enrichissement en tritium des cellules
est mieux décrite en utilisant le facteur de penfamce P de chaque cellule, qui est défini
comme suit :

_ Wi-wy) N In (Z;5)
~Q/2.975 m[ﬂ]

(1)

Wg

2.975: Ah pour dissocier 1g d’eau;
Wi, W;: masse initiale et finale de I'eau;
Q: charge exigée pour I'électrolyse
Zs. facteur d’enrichissement donné par la celluleteoant 'eau tritiée d’activité connue
(spike) donnée par la relation suivante :
Zis = Rarr (2

"~ Nspy
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Nspret Nsp; sont respectivement les taux de comptage brukdgske » enrichi et non

enrichi.

2.3.2. Facteur d’enrichissement Z

Pour obtenir les facteurs d’enrichissement préces dellules contenant les
échantillons, trois cellules sont remplis avec @&aJ standard d’activité connue appelée
« spike » qui est mesurée apres I'électrolyse. uaignt de I'activité de « spike » enrichi et
non enrichi donne le facteur d’enrichissement rigiuin Z pour chaque cellule. La moyenne
des trois facteurs de performance P obtenue pax $pike » est alors appliguée aux
échantillons restants en résolvant I'équation sisdes pour leur facteur d’enrichissement Z

inconnu :

_ avg *Q
Z = exp 2.975(W; Wf) )] ®)

Pavg €tant le parametre d’enrichissement moyen de ¢edigles contenant des « spike »
Ce procédé de calcul exige un assortiment étroit’edecution d’enrichissement de

chacune de 20 cellules.

2.3.3. Activité du tritium

L’activité du tritium dans I'échantillon analysétesalculée a partir de la formule

suivante :

Ngy*A
Nsr*Z]

Ou:

Nsa — taux de comptage net pour I'échantillon (cpm)

Nst - taux de comptage net pour le standard (cpm)

Ast— concentration en activité du standard (Bg/kg)

Z, — facteur d’enrichissement du tritium pour un édhlan donné

D — facteur prenant en compte la décroissance aativ@ du tritium dans un échantillon

entre la date d’échantillonnage et la date de neesur

20



Méthode de détermination de tritium dans I'eau par enrichissement électrolytique et par LSC

L’équation (3) est valide sous l'assomption que negsses de I'échantillon et de
'étalon utilisé pour la mesure de la radioacévéont les mémes, et tous les deux sont
mesurés dans les conditions identiques.

Les taux de comptages brut et net sont définis cesunt :

Nsa=Ngsa-Ng (5)
Nst=Ngst.-Ns (6)
Ngsa = Xitq NG;:AJ (7)
Nesr = Xit4 NG:lT'i (8)

Np = Z{'c=1 % ©)

Ou :n, m, ksont les nombres des mesures individuelles respentint pour I'échantillon,
le standard et le bruit de fond dans le cycle dsumedonné.

Ngsa étant le taux de comptage brut de I'échantillon

NgsT €tant le taux de comptage brut de I'étalon

Ng étant le taux de comptage pour le bruit de fond

Le facteur de correction de décroissance est éatmrhme suit :

D =exp (—A*t) (10)
Ou:
A - constante de décroissance radioactive

t-temps coulé entre I'échantillonnage et la mesure
2.4. Calcul des incertitudes

2.4.1. Les différentes sources d’incertitudes

Les différentes étapes pour la détermination detiV&é du tritium dans un échantillon
sont montrées dans le tableau ci-dessous. L'infleele différentes sources d’incertitudes sur
l'incertitude combinée de résultat peut étre treueépartir du diagramme de cause a effet

(voir la figure).
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Tableau 1: Les différents parametres influencant sur le calcul de I’activité du tritium dans

I’échantillon a analyser

Etapes Description Symbolg Sources d'incertitudes
1 Distillation des échantillons Possibilité de t@onination aux
échantillons en contact avec le tritium
atmosphérique
2 Pesage des cellules avam/cg, We, Erreur de la balance, forces (e
électrolyse W, poussée du liquide, masse perdue duge au
gaz produit lors de la réaction chimique
3 Electrolyse des échantillons Q Erreur de I'ampévee-métre, fuite
de courant
4 Pesage des cellules aptéaice, Wer, Erreur de la balance, forces (e
électrolyse Wk poussée du liquide
5 Neutralisation et distillation Possibilité de contamination des
des échantillons aprées échantillons avec le tritum a faible
électrolyse concentration, pH assez élevé pour |les
échantillons distillés
6 Préparation du cocktail w Erreur de la pipette utilisée,
exposition excessive du cocktail a une
source lumineuse
7 Mesure de radioactivité Nsa, NsT, Variations irréguliéres des taux de
Ng, Nspj comptage, stabilité a long terme du
Naspr spectrométre, charges statiques,
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fluorescence

8 Calcul de la performance P Stabilité a long terme du systéme
d’enrichissement d’enrichissement, température du
processus d’enrichissement, eaux perdues
dues a [I'évaporation des cellules,

propagation des erreurs associées aveg les

étapes 2-7
9 Calcul du facteur Z, Stabilité & long terme du systéme
d’enrichissement d’enrichissement, température du

processus d'enrichissement, eaux perdues
dues a [I'évaporation des cellules,

propagation des erreurs associées aveg les

étapes 2-8
10 Calcul du facteur de D Erreur de la constante radioactive |du
décroissance radioactive tritium
11 Evaluation d’incertitude pour  Asr Erreur a un niveau élevé du standard
le standard utilisé et dilution certifié, dilution
12 Calcul de Il'activité du tritium  Ag Propagation des erreurs associées|des
dans I'échantillon a analyser étapes 2-11

La contribution de ces différents parametres diititteles sur le calcul de I'activité du

tritium a été montrée a I'aide du diagramme degmiou diagramme de cause a effet.
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Taux de comptage Taux de comptage
du standard Nst des échantillons Nsa

Correction de
décroissance D

Taux de comptage —p
bruit de fond Nb
Temps coulé

Demi-vie —» & Moyenne des intervalles de —p>

comptage individuel

Activité
du tritium

Distillation des Stabilité a long terme Charge électrique Q

échantillons des cellules - >

oH des Evaporation €— stabilité temp

e
échantillons, Pesages (initial,final)

neutralisation Parametre P
Valeurs |nd|V|dueIIes
Contamination
Enrichissement spike

Facteur d’enrichissement Zi

Activité du standard

Figure 5: Le diagramme de Poisson (cause a effet) montrant les différents paramétres dans la formule 3

2.4.2. Méthodes d’évaluation des incertitudes [4]

2.4.2.1. Distillation des échantillons

Cette étape ne contribue pas directement a liigdet de standard combiné de la
quantité mesurée A Toutefois, il doit contribuer au niveau global ldecontamination aux

échantillons mesurés.

2.4.2.2. Pesage des cellules et échantillons ®'destillées avant I'électrolyse

Les erreurs associées a cette étape dépendeas qarametres suivant :
- Volume de I'échantillon & analyser
- Masse du peroxyde de sodium ajouté dans I'échamtilistillé
- Latempérature du laboratoire
- Le temps de I'opération
- Les caractéristiques des électrodes utilisées
- Le terme de correction de la poussée du liquide
- Variabilité de pesanteur selon la région

- Erreur de calibration de la balance
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2.4.2.3. Electrolyse des échantillons

La quantité mesurée pendant I'électrolyse est daigehélectrique Q circulée a travers
les cellules. La charge utilisée est 1420Ah. Liastent utilisé est un ampereheure-metre
électronique. La précision certifiée pour cet iastent est 0,5% pour la charge mesurée.
Ainsi,

Q) _
o 0.005

u(Q) étant l'incertitude declaarge Q mesurée
2.4.2.4. Pesage des cellules apres I'électrolyse

L’incertitude survenue a cette étape est la ménmncutrouvée a I'étape 2

2.4.2.4. Distillation finale des échantillons etitralisation

Cette étape est identique a la distillation ingtjahais la différence est que I'on ajoute
de chlorure de plomb a I'échantillon. Donc, l'intierde peut avoir lieu sur la température

appliqguée pour sécher I’échantillon.

2.4.2.5. Préparation de mélange scintillant

Pour la mesure de I'activité du tritium dans lecdpmmetre a scintillation liquide, un
mélange constituant de 10mL d’'eau et de 10mL detabcest préparé dans un flacon
polyéthyléne spécial pour comptage de certain déiloenenrichi, bruit de fond et standard.
Pour transférer I'eau au flacon de comptage, oliseitdes pieces de pipettes calibrée. La
précision citée est égale a 0,015mL. Ainsi, linitede standard correspondant sera égale a
0,0087mL. L'incertitude standard associée avecvigtions de la température pendant la
préparation du meélange scintillant est égale arenviD,003mL. L'incertitude standard
associée avec distributions répétées des échastille méme volume est déterminée
expérimentalement et est égale a 0,0091mL. Ailiscdrtitude standard totale associée avec

le transfert d’eau au flacon pour comptage estecg&l,013mL.

2.4.2.6. Mesure de la radioactivité

Les effets non-statistiques peuvent contribuertaux de comptage observés. Ceux-ci
incluent la fluorescence qui pourrait étre indyte exposition excessive au rayonnement
UV (par exemple lumiere du soleil directe) pendarmréparation du mélange scintillant, des

frais de charge statique (pendant le transport atenpter des fioles dans la chambre de
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compte) et/ou des montées subites dimpulsion dangseau d'alimentation d'énergie.

Cette distribution des lectures individuelles destains échantillons autour de la

valeur moyenne est par conséquent examinée gjagstient a travers le calcul de I'écart type

_ Z?=1(N1—N)2
u, = [Halen? (1)

N; —taux de comptage brut individuel enregistréesr pgu type d’échantillon donné

(Ngsa,i; NesT,i; Na,j).
N-taux de comptage moyen pour un échantillon.

des échantillons :

n-nombre de lectures individuelles.

Le calcul des incertitudes de taux de comptaget)(bmoyenne pour les échantillons,
standard et bruit de fond résultant a partir de ptages statistiques (obéissant la loi de
poisson) et la stabilité de spectromeétre sont émsalculées comme la moyenne des écart

type de population des lectures individuelles afaésjection :

Z?=1(N1—N)2
n(n-1) (12)

u)—( =
Les incertitudes standards des taux de comptagedeal’échantillon et standard sont
ensuite calculées en se conformant a la loi deggation des incertitudes. Comme
composant additionnel, I'incertitude de la préparatle mélange scintillant est inclusex(Y.
Pour Nsa et Nst I'incertitude standard s’écrit :

2 2 2
u(Ngs) = Ny * (Ju(NGsm +u(Np) ) + (u(VW> ) (13)
Nsa Vw
u(Nsr) = N * J (J ) R ) (14)
NsT Vw

2.4.2.7. Incertitude du parametre d’enrichissenfent

La moyenne du paramétre d’enrichissement actuell@ pine cellule donnée est

calculée comme la moyenne arithmétique des valdess paramétres d’enrichissement
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obtenues durant I'enrichissement électrolytiquesdanuelle la cellule contient le « spike ».

Cette valeur est modifiée a chaque temps quardipeke » dans la cellule est rechargé.
L’incertitude standard de la valeur actuelle duapagtre d’enrichissement est calculée a

l'aide de I'écart type de I'échantillon de la pdgiion des parametres d’enrichissement

disponible pour une cellule donnée :

Zjn=1(Pi_P)2

u(P) = =

(15)

2.4.2.8. Incertitude du facteur d’enrichissementrdium 7,

L’incertitude standard du facteur d’enrichissemé&ntpour une cellule donnée est
calculéed partir de I'équation utilisant la loi de propagatd’incertitude :

u(z) = \/(%)2 @)+ (2) )+ (22) w2 + (22)” W) (26)

2Q OWE
2.4.2.9. Facteur de décroissance radioactive D

L'incertitude standard du facteur de décroissaackornctive est calculée en utilisant

la loi de propagation des incertitudes appliquéécuation 11.

2.4.2.10. Incertitude de I'activité du tritium paun standard &y utilisé

La plupart des laboratoires préparent leur tritistandard a partir des standards
calibrés, dont ils sont disponibles dans plusigasditutions internationales. Le standard
utilisé au laboratoire d’hydrologie isotopique AIEA est prescrit par I'Institut National des
Standards et Technologie (NIST en Anglais).

Le calcul de cette incertitude varie selon la mééhappliguée parce que les
caractéristiques des matériels utilisée ne sontigestiques. A I'AIEA, cette valeur est

calculée a partir de la procédure de dilution eifié@ soigneusement par des mesures.

2.4.2.11. Incertitude standard combiné

Comme l'incertitude standard individuelle, I'indeutie standard combinée peut étre
aussi exprimée. Ceci est l'influence de l'activité tritium Ar d’'un échantillon donné sur
l'incertitude standard combinée deg.A

L'incertitude standard combinée peut exprimer éiisant la loi de propagation des

incertitudes définie comme suit ;
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uhn) = J(2) @2+ (222) iNsn)? + (25)° e+ (20)" tasn? +(22) w2 (17)

Dans les cas des équations linéairefouaiee purement multiplicative, la loi de

propagation d’incertitude peut étre exprimée s fimnme simple qu’on trouve ci-dessous :

u(Ap) = Aq + \/(%)2 + (u(NST))2 n (u(AST))2 + (@)2 + (?)2 (18)

SA Nst Ast Zy

2.5. Protocole pour la validation des résultats

La validation d’'une méthode d’analyse entrainedeeigmination de plusieurs parametres:
le temps de comptage, la limite de détection, iV&ét minimale détectable et énergie de

chaque région d’intérét de comptage

2.5.1. Temps de comptage

Le temps de comptage dépend de I'activité de I'étilh@an a analyser, pour I'échantillon a

faible activité il faut 50mn au maximum.

2.5.2. Limite de détection [5]

La limite de détection est la plus basse activdérpun échantillon analysé lorsqu'’il
subit toutes les étapes d’'une méthode complétijantcle prétraitement, produit un signal
détectable, avec une fiabilité définie statistigeatndifférent de celui produit par un blanc
dans les mémes conditions.

Elle dépend du temps de comptage et bruit de flanchéthode de calcul de la limite
de détection est déterminée a partir de I'équatiovante :

LLD = 2,71+4,6t5*\/BF*t (19)

Ou
BF : Bruit de fond du scintillateur

t : temps de comptage total
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2.5.3. Activité minimale détectable

L’activité minimale détectable «AMD » dépend delitaite de détection « LD » du

scintillateur et du facteur d’enrichissemdnlie est donnée par la relation de Curie suivante :
LLD
MDA = ——— (20)
ExV*x60*Z1
avec :
V: volume de I'échantillon dans le flacon de congeta
Z;: Facteur d’enrichissement de chaque cellule.

¢ ; Efficacité de I'appareil donnée par :

CPMA
DPM

e(%) = * 100 (21)

* CPMA étant la moyenne des comptages dans larr¢@io18,6 keV]
* DPM étant I'activité du standard a la date deumes

2.5.4. Conditions optimales de comptage

Pour le choix de la région d'intérét de comptagee, sklection porte sur celle
fournissant un comptage maximum et un bruit de fenahoins élevé possible. On est amené
donc a rechercher la région du spectre béta dommaiaticteur de mérite maximum :

eff?
BF

FM =

(22)

Il'y a 3 régions d’intérét de comptage dont :
o région A(0,0-4,5),

o région B(0,5-6,0)

o etrégion C(0-2000)

2.5.5. Limite de quantification

La limite de quantification d’'une méthode est |a@entration minimale qui peut étre

quantifiée a I'aide d’'une méthode d’analyse avee fiabilité définie.
2.5.6. Exactitude

L’exactitude est la qualité d’'un appareillage desare a donner une valeur moyenne

tres proche de la valeur vraie.
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2.5.7. Précision

La précision qualifie I'aptitude du capteur a faurrdes données qui, prises
individuellement, sont proches de la valeur vrbie.capteur précis est donc a la fois fidéle et
exacte.
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Chapitre 11l : ASSURANCE QUALITE D'UN LABORATOIRE DE
TRITIUM

3.1. Programmes d’assurance qualité d'un laborato  ire de tritium

Les programmes d’'assurance qualité pour I'anatysetritium dans le laboratoire
d’hydrologie isotopique comprennent :

a) Surveillance de I'humidité atmosphérique a l'ingéiie et a I'extérieure du laboratoire.
Cela a été établie par I'exposition de I'eau duinmebévaporée jusqu’a la moitié de
son volume initial & lintérieure et a I'extérieudks laboratoire. La mesure de la
concentration en activité du tritium de ces éclilans pourra en estimer le risque de
contamination pouvant survenir aux échantillongaayser.

b) Reconditionnement des cellules électrolytiques.nAdie tracer le changement du
facteur de performance P pendant le processusciiélyse en chacune des cellules a
été effectuée avec du « spike » d’activité conmueiBum. Par conséquent, le facteur
de performance P pour chaque cellule pourrait éaleulé a partir de I'équation.
Enfin, tracer les courbes montrant la variatiorPd&vant et pendant le traitement.

c) Etalonnage de I'appareil « LSC ». Avant la meswe échantillons, il faut déterminer
I'efficacité du compteur pour le radionucléide arestion et pour la géométrie choisie.
Mais le probleme qui se pose est celui de la dépee de cette efficacité du
parameétre du « quenching » qui est le tSIE. Poueein compte, il faut mesurer des
échantillons standards de différents parametrds, t&l tracer la courbe régissant la
variation de l'efficacité en fonction du tSIE.

d) Des dossiers sur les procédures applicables et leggultats. Chaque appareil
(distillation, électrolyse, neutralisation et comage) devrait avoir une fiche de suivi
mentionnant les contréles qui doivent étre faissptocédure de ces contréles, leur
périodicité et les résultats obtenus. Cette trdigdlpermet de suivre I'évolution des
performances des appareils et de déceler d'évésdiarives dans le temps.

3.2. Qualités exigées d’'un laboratoire d’analyse du tritium

Un laboratoire d’analyse de tritium doit suivre degles strictes pour que les résultats

analytiques soient fiables. Ces regles sont leaates :
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3.2.1. Qualité de I'environnement

3.2.1.1. A l'intérieur bu laboratoire

La température a I'intérieur du laboratoire cormsp a la température ambiante de
fonctionnement recommandée par I'appareil de cogepta scintillation liquide, ainsi que
'humidité relative de fonctionnement. L'appareiledrichissement électrolytique doit étre

placé dans une salle bien aérée.

3.2.1.2. A I'extérieur du laboratoire

Le laboratoire doit étre localisé dans le milieinlde toutes sources de rayonnement
ou des déchets radioactifs, ainsi la qualité devilennement a I'extérieur du laboratoire

correspond a la norme exigée.
3.2.2. Qualité de I'équipement

3.2.2.1. Systéme de distillation et de neutralisati

Les ballons contenant les échantillons a distdlea neutraliser doivent étre placés a un
niveau plus éleveé pour avoir une pente permettaéwiter le retour de I'échantillon dans le

ballon.

3.2.2.2. Systéme du pesage

Les précisions des balances utilisées varient e d00-2 pour avoir un bon résultat sur

le calcul de facteur d’enrichissement et de pareeyénrichissement.

Les états physiques des cellules, en particulgecd¢hodes, doivent étre moins rouillées
gue possible. Le bon état de chaque cellule pediaebir un bon rendement de

fractionnement isotopique lors de I'électrolyse.

3.2.2.3. Systéme d’électrolyse

Les spécifications de tous les instruments soneld@pées en utilisant les sources
référenciées par NIST. Pour notre appareil, leésyst est controlé par un ordinateur IBM

compatible au pentium.

L’échelle de I'énergie pour chaque nucléide estésgntée comme suit :
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Tableau 2: Energie des régions pour chaque nucléide

nucléides energie (keV)
tritium 0-18,6
carbone-14 0-156
phosphore-32 5-1700
iode-125 0-70

L’efficacité donnée par I'appareil doit étre congprentre 20% a 60% pour I'analyse du

tritium et allant jusqu’a 95% pour le carbone-14.

Cette partie est bien détaillée dans la partie iaxygditale (voir chapitre |, paragraphe 1.2,
1.3 et 1.4)

3.2.3. Qualité de la préparation de I'’échantillon

3.2.3.1. Distillation

La qualité de la distillation est vérifiée par lariation de la concentration de tritium
atmosphérique a la fin du comptage. La distillaish le témoin de la contamination par le
tritium atmosphérique. La distillation ne doit eniner que si les réfrigérants sont bien secs

pour éviter la perte du tritium.

3.2.3.2. Electrolyse

La qualité de [I'électrolyse est déterminée par ilisgtion du « Spike ». En
déterminant le facteur et performance d’enrichissgnde chaque cellule électrolytique, on
peut évaluer la qualité de I'électrolyse. Un redbadnement des cellules est recommandé

s’il y a des grandes différences entre les valehtsnues

3.2.3.3. Neutralisation
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La neutralisation est une étape similaire a lalidgon, ainsi elle ne doit se terminer
gue si les réfrigérants sont bien secs aussi potarda perte du tritium. Elle peut modifier la
concentration des échantillons par la contaminaties « Spike ». Ainsi, pour éviter une
contamination, les verreries utilisées sont lavétsséchées entre deux séances de

neutralisations.

3.2.3.4. Caractéristiques de I'eau morte

Comme l'eau morte utilisée ne doit pas contenirtdiium, la variation de la

concentration de I'eau morte aprés I'enrichisseré@ttrolytique permet de déterminer :

-la qualité de I'eau morte, c’est-a-dire I'eau lgisih une eau morte s’iln'y a pas de
variation de concentration. Une variation significa pourrait suggeérer soit il y a
contamination lors de la préparation de I'échamtillsoit 'eau morte utilisée contient déja du

tritium avant I'enrichissement donc elle n’est pag véritable eau morte.

3.2.4. Qualités des mesures

La qualité des mesures dépend de l'appareil wiliggais 'avantage est que ces
appareils sont déja contrdlés et correspondenhartes internationales.

Pour avoir un maximum de détection, il faut bienlanger I'échantillon et le
cocktail et il ne faut pas exposer le mélange duaiere d’'une facon prolongée afin de
préserver la quantité du cocktail. Ceci permet oilawles mesures adéquates pendant le
comptage a scintillation liquide.
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Chapitre | : GENERALITE SUR LE LABORATOIRE
D’HYDROLOGIE ISOTOPIQUE DE L'INSTN

1.1. Historique du laboratoire d’hydrologie isotopi que a 'INSTN

1.1.1. Evolution historique de I'INSTN

L’Institut National des Sciences et Technique Naick (Madagascar-INSTN),
est I'extension du Laboratoire de Physique Nuckéairde Physique Appliquée (LPNPA)
de la

Faculté des Sciences de I'Université d’Antananaguoa été fondé en 1976 par le
Professeur

RAOELINA ANDRIAMBOLOLONA, Professeur Titulaire del@sse exceptionnelle,
actuellement Directeur Général de MADAGASCAR-INSTN.

Etant donné 'étendue des activités scientifiqueEINPA, il a été transformé en
institut national en 1992.

Cet institut a pour principales missions suivantes:

-La Formation: dispenser des enseignements spécifiques auxcesiet techniques
nucléaires.

- La Recherche: coordonner et harmoniser tous programmes nationaux
internationaux de recherche nécessitant I'utilisapacifique des sciences et techniques
nucléaires, et participer a leur élaboration etakén.

On compte a I'’heure actuelle cing départementseaude cet institut, a savoir : la
dosimétrie et radioprotection, le technique de lleorescence X et environnement,
lanalyse et technique nucléaire, la maintenanceliestrumentation nucléaire, et
I'hydrologie isotopique.

Cependant, 'INSTN participe aussi activement a alggvités de recherche dans
des disciplines connexes telles que la physiqueritiée et les systéemes énergétiques
dans le cadre de la convention de partenariat #wption de Physique Nucléaire,
Physique Théorique et Physique Appliquée du déparné de Physique de la Faculté des
Sciences de I'Université d’Antananarivo.

Cet institut coopére avec I'’Agence Internationatel’@nergie Atomique (AIEA,
Vienne, Autriche), joue le role de Bureau Natiomk® Liaison qui a pour mission
d’assurer la liaison entre I'AIEA et le gouvernerneralgache, d’'une part et d’autre part,
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d’harmoniser et superviser les projets de coomgratchnique avec I'AIEA au niveau
national, et d’assurer le suivi de leur mise enrm@uv

- La Production:mettre son savoir-faire et les techniques en sagssion au service
du public et des opérateurs économiques pour leldgvement économique du pays.

Il est & préciser que le laboratoire d’hydrologsetopique est actuellement le
dernier-né des laboratoires de 'INSTN, dont sostaliation a commencé au mois de
juillet 2007et s’est terminée au mois de janvieD20Il a été mis en place grace a la
coopération technique entre 'INSTN et 'AIEA dafes cadre du projet MAG 8/006
intitulé; « Utilisation des techniques Isotopiquers appui au programme national de
forages dans les provinces de Fianarantsoa etracljaavec l'aide des experts de 'AIEA

(Professeur Hamid MARAH, Chef du laboratoire d’myldgie isotopique du CNSTN
du

Maroc et Monsieur M. Werner (Autriche)).

Cet institut est localisé dans l'enceinte de I'Umsité d’Antananarivo, plus
précisément dans sa partie Est suivant les cooésogéographiques suivantes:

- latitude Sud : 18°54'76"S

- longitude Est : 47°33'28”S

- altitude: 1276m

1.1.2. Objectifs du laboratoire de tritium a I'INSTN

Ce laboratoire a pour objectif de déterminer laetenen tritium dans un
échantillon donné, en utilisant un compteur a gkitibn liquide en passant par la
distillation et I'enrichissement électrolytique dashantillons.

L’utilité de ce laboratoire est d’apporter des mfiations sur:

- 'age des eaux et le temps de séjour des eaugrsanes.
- la recharge et le taux de renouvellement en &auatjuifere.

- la mesure des vitesses d’'écoulement des eaugrsgmnes
1.2. Description technique du laboratoire

1.2.1. Salle d’enrichissement

La salle de mesure a pour dimension 4,75m x 4. 7Zanmilieu, on a implanté un
mur de 3m de longueur pour protéger le systemeridl@asement de la contamination

pouvant provenir de I'eau du robinet.
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Le lavabo a une profondeur de 0.45m, la profoneemmimum pour faciliter le
lavage des cellules électrolytiques en particull@utes les opérations avant la mesure
des activités sont faites dans cette salle.

1.2.2. Salle de mesure

hY

Elle contient le compteur a scintillateur liquid€ette salle mesure 4,75m de
longueur sur 2,30m de largeur. Elle est placée dafscurité afin d'éviter une
augmentation du bruit de fond par la productionpt@tons externes de la lumiere
naturelle.

Nous avons donc installé des rideaux sombres an&triss. Pour avoir de lair
renouvelé dans la chambre, l'installation de dexitxaeteurs d’air a été nécessaire, le

premier extracteur pour I'admission et le seconar févacuation.

1.3. Description des appareils et matériels utilisé s pour I'enrichissement

électrolytique
1.3.1. Distillation

1.3.1.1. Matériels de distillation

Comme tout autre mode de distillation, notre insentation est composée des
matériels suivants:

- des chauffes ballon type W 2-500, 220V-310W

- un générateur de courant réglable de puissance #@w/tension 220V

- des ballons en verre de 550mL pouvant supportetampérature jusqu'a 120°C

- des béchers 550mL pour recuelllir 'eau distillée

- des réfrigérants en verre a deux parois de 25cntomigueur, dont celui de
l'intérieur achemine la vapeur d’eau chauffée dartsllon vers le bécher et celui
de I'extérieur (couverture) assure la circulatianl@au froide introduite par un
systeme d’entrée et de sortie pour la condensation

- .des barboteurs qui sont formés par deux éléments [goler la pression a
I'intérieure du bécher.

- Les chauffes ballons sont alimentées par le générat contiennent les ballons
qui sont reliés avec un bécher de 500mL par leggékbnts. Enfin, ces béchers

sont reliés a des barboteurs.
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- Ce systéme de distillation est composé par sixgétints jouant le réle de vase
communiquant a I'aide de tuyaux d’entrée et deesadfeau.

- . Un multimétre pour mesurer la conductivité électeiqle pH, la salinité et
I'oxygéne dissout.

Figure 6: Matériels de distillation

1.3.1.2. Produits de distillation

Seuls les échantillons a analyser sont les prodaitessaires a la distillation.

1.3.2. Electrolyse

1.3.2.1. Matériels d’enrichissement électrolytique

Pour la préparation des échantillons avant I'étdgse, on utilise les matériels suivants :

Flacons en plastique de 20mL
Fiole jaugée 500mL
Bouteilles d’un litre
Entonnoirs en verre

Les matériels d’électrolyse sont formés par :

Vingt cellules formées chacune par 'anode en aicierydable immergée dans la
cathode en fer doux sont en forme de cylindre dgueur 78cm et 4cm de diamétre.
Un congélateur de capacité 1 4avec des trous dont vingt pour les cellules ekdeu
plus petits pour les thermometres.

Balance électronique avec incertitude de 0,01g.
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Micropipette de capacité de 500

Deux chariots (rack) qui ont vingt trous de cha@esurant le déplacement des
cellules.

Un générateur de courant qui délivre au maximumtansion de 70V et un courant
de 10A pour alimenter les cellules.

Un contréleur d’'unité électrolytique, programmeé peérifier le débit du courant Q
(A.h'h) délivré par le générateur et la température audes cellules. Si les cellules
ont une température en dehors de lintervalle deC—8t 5°C, ce systéme coupe
directement le courant.

Systéme d’évacuation de gaz composé de vingt bartsliés chacun a une cellule.
Dans chaque barboteur, on met de I'huile de paeaffpour contrbler le bon
fonctionnement de ces cellules. Ceci du fait questca partir du moment qu’on
apercoit des bulles d’air dans l'huile qu'on pedtiramer que les cellules sont
opérationnelles. Les barboteurs sont reliés entse au lieu de former un circuit
fermé, le premier et le vingtieme sont orientés Vertuyau d’évacuation.

Figure 7: Cellules d’enrichissement électrolytique
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Figure 8: Matériels d’enrichissement électrolytique

1.3.2.2. Produits pour I'électrolyse

- 29 de peroxyde de sodium pour éliminer les traces jproduits volatils et
augmenter la conductivité électrique.
-« spike » utilisé pour déterminer le rendementaddisiles

-« Eau morte » pour vérifier la contamination.
1.3.3. Neutralisation

1.3.3.1. Matériels de neutralisation

Les matériels de neutralisation sont identiqueslai cle la distillation. La différence
en est que le nombre des matériels utilisés condpdenunités et que leur volume est
plus petite par rapport a celle de la distillation:

- Des chauffes ballon type W 8-100, 220V-155W

- Des ballons en verre de 100mL pouvant supportetempérature jusqu’'a 120°C

- Des réfrigérants d’environ 10cm de long

- Un multimetre est utile pour mesurer le pH de cleagghantillon.
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Figure 9: Matériels de neutralisation

1.3.3.2. Produits nécessaires pour la neutralis

- 8g de Chlorure de plomb pour neutraliser le chirde sodium présent de

I'échantillon enrichi
1.4. Description du compteur a scintillateur liquid e utilisé

1.4.1. Descriptiot

Nous utilisons le compteur a scintillateur liquidie marque TF-CARB 3170/SL.
Les donnés sont visualisés et traités palogiciels «Quanta Smart» eSpectraworks».

L’appareil est équipé d’'un double systeme de rédnate bruit de fond: blindage
plomb et compteur de garde en montage-coincidence qui enveloppent la chambre
comptage.

Une électronique d’ar-coincidence est utilisée pour neutraliser les awnemes
détectés simultanément dans le compteur de garédiquide scintillant. La fialité de
ce montage est de réduire d’avantage la contributés rayonnements cosmiques dat
bruit de fond.

Le compteur & scintillation liquide comporte dedrofmmultiplicateurs entre lesque
vont se placer le flacon contenant le mélange dutikant et I'échantillon a analyse
Chaque photomultiplicateur contient une photocathatkes-a-dire une couche émissi
chargée de convertir les photons en provenanceidiillateur en électrons, lesquels s
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recus ensuite dans un systeme d’étages multiplicatgppelés dynodes. A la sortie de la
derniére dynode, le nombre d’électrons initial & multiplié par un facteur relativement
important de 105 a 109. Ce signal est ensuite mina un appareillage électronique
approprié. Les deux photomultiplicateurs recoiviest impulsions lumineuses délivrées
par le scintillateur et les transforment en sigélattrique, lesquelles aprés amplification
ont des amplitudes proportionnelles a I'énergierdgennementf” émis par le composé
radioactif. Par conséquent le nombre de photonéscet donc, le nombre de photo
électrons, est proportionnel a I'énergie du rayomemt ionisant.

Les échantillons sont mis dans des flacons eniglestde 20mL. Ces derniers
sont ensuite déposés dans des cassettes portanimiéro du drapeau qu’on leur a
associé.

Cet appareil a la capacité de contenir vingt césseatont chacune porte douze
échantillons.

Il est réfrigéré par un réfrigérant autour de 13°C.

Figure 10: compteur a scintillation liquide
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1.4.2. Principe de fonctionnement

Cette méthode est basée sur le principe que cestaimbstances émettent de la
lumiere aprés que leurs molécules aient été esci@edes collisions avec des particules
de haute énergie par exemple, lorsqu’une subst@met un rayonnemeffit le liquide
scintillant, ce dernier émet un photon qui se fianse en électrons dans la photocathode
par effet photoélectrique; le nombre d’électronisnpires est multiplié par les dynodes
secondaires émettrices a haute tension croissante.

Ce processus, appelé luminescence, se produit wlarigjuide adéquat. Pour
lanalyse de l'eau tritiée, I'échantillon est méjg@e avec un liquide scintillant ou
« cocktail »de constituants varies. Ce liquide scintillant dién se mélanger avec I'eau.
Il transfere les énergies des électrons primaireénergie fluorescente, puis en lumiére
fluorescente de basse énergie a I'intérieur daharge d’émission secondaire de la photo
électrode du photomultiplicateur.

Le signal final est proportionnel & la tension &éaergie du rayonnement émis.

1.4.3. Evaluation du bruit de fond dans le laboratwe

Etant donné le bas niveau de Tritium que nos aealgavisagent d’atteindre, la
détermination du Bruit de Fond « tritium » dansalgoratoire devient incontournable.
Celle-ci doit étre effectuée en routine et seloa procédure rigoureuse.

Les contaminations en tritium peuvent provenir tkerges sources :

- réacteurs nucléaires

- cibles utilisées dans des générateurs de neutron,

- sources de tritium utilisées en chromatographipherse gazeuse,

- expeériences médicales ou le tritium est employénsernraceur.

- quelques types de montre ancienne avec les cafllnansscents,

- tritium atmosphérique qui est le plus sdr chez nous

La mesure du tritium exige de disposer d’'une eautendont la concentration en
tritium est nulle et bien isolée de I'atmospherelahoratoire contenant des eaux a fortes
concentrations en tritium (SPIKE, étalon).

Le contrdle du niveau de tritium dans le labora&aiécessite linstallation d’'un
systeme de surveillance. La maniere la plus sirapted’utiliser comme contréleur I'eau
du robinet stockée dans un bécher pendant unedeédi® deux semaines (évaporation de

la moitié du volume initial) afin d’atteindre I'édjbre isotopique avec I'humidité
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ambiante Cette eau (eau de contrble de contamination) easuite analysée p
scintillation liquide (dans I'hnémisphé

Sud la teneur en tritium dans 'humidité atmospingei est entre 5 et 10UT). Tot
augmentation du niveau de tritium entraine I'ad@s analses et la recherche des cat
de contamination.

Le deuxieme moyen est d’analyser systématiquenemg tbutes les électrolys
deux échantillons d’eaux mortes comme indicatearsahtamination. Si la concentrati
obtenue apres enrichissement est ance, il faut arréter les analyses et faire
vérification de toutes les étapes d'analysesdifdentifier I'origine de la contaminatio

1.5. Description des appareils et matériels d’équip  ements pour I'entretient

et la sécurité

1.5.1. Description dematériels pour entretien des équipemen

Afin de réaliser ces procédures, nous utili

un chauffeeau de capacité 150L et de température jusqu’aC
- Un étuve de capacité 2 et peut chauffer jusqu’a 300°C.

- Un distillateur de capacité 2,th™.

- Un pistdet a air chaud (500°C

- Un réfrigérateur.

Etuve de séchage iDaseur

Figure 11: Matériels d’entretien
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1.5.2. Description des matériels pour entretien da salle

- Un aspirateur, et des matériels de nettoyage.

1.5.3. Description des matériels pour la sécurité

L'utilisation de gants et masques est nécessairelpaadioactivité et les acides.

Des panneaux de signalisation de « défense de futngfie radioactif » sont
obligatoires a l'intérieur et a I'extérieur du |labtoire.

Le port de dosimetre individuel est indispensabteurpchaque personnel du

laboratoire, et la vérification du laboratoire avecdosimetre est faite systématiquement.
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Chapitre 11 : APPLICATION DE L'ASSURANCE QUALITE AU
LABORATOIRE D’ANALYSE DE TRITIUM DE
L'INSTN

2.1. Procédures

Dans ce qui suit, les procédures mis en jeu camgish poser les étapes et
objectifs pour effectuer normalement le systemenalyse. Les étapes des procédures

sont décrites comme suit:

2.1.1. But

Le principal but de l'installation du laboratoule tritium est de déterminer

guantitativement la concentration de tritium dangahantillon d’eau donné.

2.1.2. Domaines d’application

La détermination quantitative de la concentratian tdtium est faite dans le
laboratoire d’analyse du tritium du départementydiologie isotopique de Madagascar-
INSTN.

La concentration de tritium peut étre déterminéensdaifférents types
d’échantillons :

Eaux souterraines superficielles ou profondes

Eaux de pluie

Eaux de surfaces (rivieres, lacs,...)

Les activités sont réalisées dans différents doesain

Recherche : coopération technique entre INSTN etllebes de fond
internationaux, partenariat entre INSTN et lesiabns publiques ou privées.

Production : prestation de service ;

Formation : travaux de laboratoire pour les étudianéparant le DEA et la thése

2.1.3. Responsabilités

Le chef de département assure le suivi et la coatidin des activités menées dans
le laboratoire.

Le chef de département a pour réle :

-de définir un plan de travail annuel du laboratoir

-d’établir le budget annuel du laboratoire
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-d’évaluer les résultats d’analyses (méthode etqusus utilis€)

-d’assurer le bon fonctionnemént du laboratdire terme d’équipement, des

consommables. Il désigne un responsable du labagbour assumer les suivis des
analyses et évaluer l'efficacité des méthodes etgssus utilisés. Le technicien du
laboratoire a pour fonction d’exécuter les analydes eaux et enregistre les résultats

obtenus.

2.1 .4. Définitions

Voici quelques définitions appliquées durant I'@ediion de ce manuel

d’assurance qualité :

Assurance de la qualitétEnsemble des activités préétablies et systémegigqise en
ceuvre dans le cadre du systeme qualité et démsr@ré@ant que de besoin pour donner
la confiance appropriée en ce qu’une entité safisfex exigences pour la qualité (ISO
8402)

Enregistrement Document qui fournit des preuves tangibles deéwitis effectuées

ou des résultats obtenus.

ISO: International for Standardization Organization.

Fédération mondiale d’organismes nationaux de niigaten de quelques cent
pays membres.

L’ISO est a l'origine de la publication d’'un ensdmide normes qui font référence,
au plan international, pour I'assurance qualigésérie des normes ISO 9000.

Méthode: Ensemble plus ou moins structuré de principeogantent les démarches
et les techniques employées pour parvenir a urtaésu

Norme: Spécification technique établie en coopératicavet I'approbation générale
de toutes les parties intéressées. Elle est fanatdes résultats conjugués de la science,
de la technologie et de I'expérience.

Procédure / ProtocoteManiéere spécifiee d’accomplir une activité pae wescription

logique d’une suite d’actions.
Doit répondre aux questions : QUOI, QUI, OU, QUANDDMMENT,
POURQUOI
ProcessusEnsemble des moyens et des activités liés qusfivament les éléments
entrants en éléments sortants.
Toute activité qui génere un produit ou un ser&s® un Processus ou un

enchainement de processus.
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Ces moyens peuvent inclure le personnel, les fegHres installations, les
éguipements, les techniques et les méthodes.

Tracabilité: Aptitude a retrouver I'historique, I'utilisatiom la localisation d'une

entité au moyen d'identifications enregistrées.

2.1.5. Mode opératoire

La détermination quantitative de la concentratiantrdium dans les échantillons d’eau
comporte les différentes étapes suivantes :

Réception des échantillons

»)
<

\4

Distillation

l

N
0
Enrichissement électrolytique
y
Distillation finale
N
Volume > 10 ol8mL
0]
v
Comptage par scintillatioliquide < Dulition

\4

Résultats finaux
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Figure 12: schéma du déroulement de I’analyse (tracabilité des mesurages)

2.1.5.1. Distillation

Objectifs
La distillation des échantillons, avant de les passla phase d’électrolyse, a pour
principal objectif :
-réduire la conductivité électrique des échantglarsqu’ a 5QS/cm
-enlever les sels pouvant corroder ou empoisoreouche de la cathode
Le volume d’eau distillée nécessaire pour I'éldgse est de 500mL.
Principe
Tous les échantillons sont prétraités pour emlemgtes les espéces ioniques en
appliquant
La distillation ne supprime pas les traces de tlgsi organiques volatiles, qui
peuvent étre présentes dans les échantillons, iepapvent causer la corrosion des
électrodes. La présence de ces liquides, est nmisévielence par une effervescence
excessive lors de l'addition du peroxyde de sodium.
Protocole
1. Placez devant chaque poste de distillation,h&étillon et une bouteille de
stockage d'un litre (utilisez une verrerie lavéeséthée, vérifiez s’il y a les joints
d’étanchéités des bouteilles d’'un litre)
2. Vérifiez si les systemes de distillation somrbtonnectés
3. Versez 550mL d’eau de chaque échantillon daballen correspondant
4. Vérifiez s’il n’y a pas d’air dans les réfrigéta lors de la circulation d’eau
5. Utilisez un marqueur non soluble pour reportercbde échantillon sur les
bouteilles d’un litre.
6. Démarrer la distillation (Position 7)
7. Distillez jusqu'a quelques éren commencant par la position 3 du générateur du
courant pendant 30mn et changer au position 7 usi pl
8. Mesurez la conductivité des échantillons désillS’elle est supérieure a 50us/cm
distillez I'échantillon une deuxiéme fois (utilisede I'eau morte pour rincer le
conductimeétre apres chaque mesure).
9. Stockez les échantillons distillés a I'abri déumiere
10. Lavez la verrerie (HCl 10% pour les ballonspeehaudes (6 fois), rincage avec
de I'eau distillé et étuvage a 110°C)
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2.1.5.2. Electrolyse

Obijectifs
L’enrichissement électrolytique consiste a extrainepetit volume d’eau, environ
15mL pour un échantillon de 500mL, et €liminer fetpn et le deutérium contenant dans
'échantillon. Ce volume suffit pour I'analyse drtitm par comptage a scintillation
liquide.
Principe de I'électrolyse

L’électrolyse se fait par application d’un couréngs élevé «10A». Le fort courant
de réduction entraine une montée en températureriame des électrodes par effet
joule. Pour compenser les pertes d’eau par évapordes cellules sont installées dans
une cuve réfrigérée et maintenue a une températuoer de 0°C.

Une fois que les cellules ont atteint une tempéeatie 0°C dans l'unité de
refroidissement. Une charge électrique de 1426Ahappliquée par palier pendant 7
jours :

. 3,5A pour 24 heures

. 6A pour 24 heures

. 10A pour 5 jours

. finalement 3A-4A (atteindre 1426Ah le long demai®ha

Lors du passage du courant, les demi-réactionsnagdEse au niveau des deux
électrodes sont les suivantes:

Au niveau de I'anode : 2 OB HyO + 2€ + 1/2Q.
Au niveau de la cathode : 26+ 26 > 2 OH + H;
Bilan : 2H0-2> 2H, + O,

Le bilan de I'électrolyse fait apparaitre que I'es@udécompose en oxygene et en
hydrogéne en proportion 1/3 et 2/3. L'isotope diogéne lourd®*H a généralement
tendance a réagir plus lentement que l'isotoper lgeayant les atomes légers passent
plus facilement dans la phase vapeur que les isstdpurdes®H on obtient un
enrichissement.

Protocole

1. Démarrer le réfrigérateur (fermez les trousaftigérateur par des bouchons)
2. Pesez dans les petits flacons de comptage Rige@e (1,999 a 2,019)

3. Placez sur la table les 20 fioles (15 échantl|@ SPK, 2 DW)
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4. Placez devant chaque fiole (I'échantillon, 2dg\NdgO-, entonnoir)

5. Utilisez le tableau N°1 (Numéro de la cellulepdé échantillon, code labo,
Observation....)

6. Les échantillons d'eaux distillées (échantillonBKSet DW) et le peroxyde sont
mélangés dans une fiole jaugée 500mL. Environ 25@héichantillon est ajouté au
peroxyde de sodium (2g de peroxyde de sodiupONa chaque échantillon distillé). Les
flacons sont secoués a des intervalles pour dissdeigheroxyde; ensuite les flacons sont
remplis jusqu’a 500mL (+/- 0,1mL).

N.B travaillez dans cette ordre: DW, Echantillohg®fin SPK

7. Assemblez les cellules en mettant un petit pleuilé de paraffine sur les joint des
cathodes (vérifiez si les numéros des anodes, deshgoints de téflon et positions dans
le rack sont les mémes)

8. Pesez les cellules vides (utilisez la table N° 2

9. Transférez les eaux des fioles dans les anamesniencez par le SPIKE, Eau
Morte et enfin les échantillons)

10. S’assurez que les 500mL sont transférés daratales

11. Introduisez les cathodes dans les anodes demtem

12. Fermez les cellules par les bouchons

13. Enlevez les bouchons et pesez les cellulepanene (Utilisez le tableau N° 2)

14. Placez les cellules dans le réfrigérant eneiapt la numérotation (1 a 20)

15. Connectez les cellules avec les tubes au sgs@évacuation des gaz en
respectant la numérotation de 1 a 20

16. Connectez les cellules au générateur de courant

17. Vérifiez les polarités (deux fois)

28. Sélectionnez la charge Q (1426Ah)

19. Apres une heure de refroidissement des cell@estch On le générateur de
courant et le systeme de contrdle

20. Augmentez doucement le courant (Utilisez léctaib N°3)

21. Vérifiez si les 20 cellules sont en marchesb{Bers !)

22. Notez les différentes infos (Utilisé le tablédiB)

23. Appliquez les différentes étapes de couraritigelz le tableau N°5)

24. Vérifiez deux fois par jour (minimum) si les 2@llules sont en marches, systéeme

d’évacuation, systeme défrigérationcourant, tension, température....
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Dans le cas ou (une cellule ou plusieurs ne mapakele systéme défrigeration
n'est pas en marche, voltage tres élevé, problarae ke générateur de courant) il est

recommandé de stopper immédiatement I'électro{gseindre le générateur de courant)

et vérifier quel est la source du probleme. Darelgue cas il est recommandé de sortir

les cellules et les pesés une par une ensuitel@rdecsource du probléme.

2.1.5.3. Neutralisation

Objectifs
L’objectif de la neutralisation est d’éliminer I'tljoxyde de sodium restant avec

'échantillon, et de réduire le pH pour le comptagar scintillation liquide soit
acceptable. Cette valeur doit étre comprise en&r@ 5

Principe

Les échantillons enrichis sont neutralisés avechdarure de plomb (8g) pour
éliminer les sels (NaCl). Les réactions observées s
PbCh + 2NaOH ——— Pb(QH) 2NacCl
Pb(OH), e, PbO + 40

Protocole

1. Eteindre l'unité de réfrigération, générateur abeirant, systeme de contrdle et
laisser le systeme de ventilation en marche

2. Fermez les cellules par les bouchons

3. Retirez les cellules du systeme de refroidissgmieséchez a température ambiante
dans le Rack

4. Ouvrez le réfrigérant en laissant le systemeeaidilation en marche pendant une
heure environ

5. Pesez les cellules une par une en remplissdabla n°3 (enlevez le bouchon lors
de la pesée et le remettre aprés)

6. Placez 10 systemes de neutralisation (numémte a 10) en mettant dans chaque
ballon 8g de PbGl

7. Ouvrez la cellule N° 1 (en utilisant la clé)saite retirez la cathode en s’assurant
gue toute I'eau enrichie est restée dans I'anode

8. Placez la cathode dans le rack

9. Versez doucement I'eau de I'anode dans le balloposte N° 1

10. Fermez le ballon avec le bouchon et remuezjastissolution du Pbgl

53



Application de I'assurance qualité au laboratoire d’analyse de tritium de 'INSTN

11. Placez devant chaque poste de neutralisation, un flacon de 20mL portant le
numéro de la cellule 1 a 20. (Utilisez un marqueur non soluble pour noter les numéros des
cellules).

12. Vérifiez si les systemes de distillation sont bien connectés (utilisez le téflon et la
graisse pour une bonne étanchéité)

13. Vérifiez s’il n’y a pas d’air dans les réfrigérants lors de la circulation de I'eau

14. Démarrer la distillation (Position 7)

15. La distillation se fait entre 30 et 45mn, commencez par la position 7 et réduire a 3
durant les cing dernieres minutes.

16. Versez le distillat dans des flacons de 20mL (NEWS) numérotez de 1 a 10,
vérifiez le pH (Utilisez le tableau N°4)

17. Répétez les étapes 6-16 pour les 10 autres cellules

18. Les 20 flacons sont stockés dans le réfrigérateur jusqu’au jour du comptage

19. Lavez les cellules et la verrerie

2.1.5.4. Comptage a scintillation liquide

Obijectifs
LSC est la plupart de technique trés connue utilisée pour la détection et la
guantification de radioactivité beta. Cette technique analytique mesure l'activité des
radionucléides a partir de taux des photons lumineux émis par le scintillant dans
I'échantillon liquide.
Principe
Apres distillation, une solution scintillante est ajoutée a I'échantillon. Le
rayonnement émis par le tritium excité les molécules du scintillateur. Ces molécules
reviennent a leur énergie d’équilibre en émettant des photons. La fluorescence émise par
la molécule scintillante est située dans les longueurs d'ondes du bleu et du proche
ultraviolet
L’intensité du signal lumineux est proportionnelle a I'énergie de la particule
radioactive. Une photocathode transforme ce signal lumineux en une impulsion électrique
proportionnelle & I'énergie de la particfiie
Un des facteurs limitant des comptages de la radioactivité est le bruit de fond noté
ogr. Il est d aux rayonnements cosmiques, a la radioactivité de I'environnement, mais
aussi aux ustensiles utilisés et a [I'électronique. Ce bruit de fond masque toute

radioactivité qui lui est inférieure.
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C’est la raison pour laquelle on estime que l'ordetecté une radioactivité
lorsqu’elle est deux fois plus importante que leuitorde fond (critere &sp).
Arbitrairement, on n’accepte la mesure que lordguadioactivité de I'échantillon est au
moins de I'ordre dedkr.

Protocole

1. Préparation des mélanges scintillants : 20 éilwans enrichis, 2 SPIKE non
enrichis, 2 eaux mortes non enrichies, 2 stand&as,de contrdle de contamination a
l'intérieur et a I'extérieur du laboratoire soneparés pour le comptage.

2. Ajout des échantillons neutralisés dans desflade 20mL. Le volume nécessaire
est de 8g d’échantillon correspondant a 10g dedeyscintillant ou 10g d’échantillon
pour 129 de liquide scintillant.

3. Si la masse de I'échantillon disponible est filsante, on la compléte avec de
'eau morte en calculant le facteur de dilution

4. Fermeture des flacons

5. Emplacement des 28 flacons dans les 3 cassettes

6. Emplacement des échantillons dans le comptestirdillateur liquide pendant
guelques heures avant le démarrage du comptage

7. Création d’'un protocole pour les 28 échantill@rs utilisant les paramétres
suivants:

- 10 cycles de 50mn chacun

- Fenétre (énergie de chaque région d’intérét deptage): A (0,0 —4,5) ; B (0,5-

6,0) ; C (0-2000KeV)

- Coincidence: 20ns

- Temps de repos avant le comptage: 3mn

- Choix du mode de comptage: faible activité

8. Toutes les comptages doivent commencer par &al@ns {H, *‘C, BG) d’origine
avec l'appareil et un flacon vide, portés par lapauméro SNC

2.1.6. Enregistrements relatifs a la qualité

Le type d’enregistrement correspondant a chaquoe étst détaillé ci-apres.
Toutes les informations ou observations conforndefdmeélioration de la qualité
doivent étre mentionnées dans les fiches de résultalog book, pour chaque processus.
Cela nous permet de détecter les erreurs lors dmalaipulation et de conclure ou

résoudre le probléme convenablement.
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2.1.6.1. Réception des échantillons

Les échantillons sont enregistrés dans l'ordinasteuiune base de données ou le
code est unique ou propre pour chaque laboraaes le laboratoire d’hydrologie
isotopique d’analyse du tritium a I'Institut Naterdes Sciences et Techniques
Nucléaires a Madagascar, nous proposons le codmeauit XXxxxxM dont
I'indication est telle que :

- XX est I'année en cours de I'analyse, puisqu’onitaa@mmencé par cette année

2008 d’'ou le début de la code par 08

- xxxx est le nombre consécutif d’analyse fait &aotatoire. Donc la premiere

analyse a été affectée par le numéro 0001.

- lalettre M signifie que I'analyse a été faite addgascar par le biais du
laboratoire de tritium au Madagascar-INSTN.

Au moment de la réception des échantillons, on doiter les observations
suivantes pour assurer la qualité lors des échamidges et le transport jusqu’au temps
pour faire l'analyse :

-bouteille mal fermée
-bouteille avec fuite
-bouteille sans étiquette

-volume d’échantillon inférieur & 500mL.

2.1.6.2. Distillation

Le log book de la distillation comporte cing colesreprésentées dans le tableau
ci-dessous:

- le code échantillon a été complété par I'échamiiileur. Les échantillons doivent
étre étiquetés au moment de I'échantillonnage exwaih. Ceci est contrdlé avant
de faire I'analyse.

- le code laboratoire est choisi par le technicierlathwratoire (ex : 08001M pour
notre laboratoire).

- la troisieme colonne est réserveée a la mesure dmrductivité électrique de

I'échantillon juste avant de le distiller.
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apres la distillation, no doit mesurer encore leanductivité électrique pour
savoir s'il est acceptable a I'enrichissement. €eatéleur est placée dans la
guatrieme colonne.

si une deuxieme distillation est recommandée, @edite leur conductivité reste
toujours supérieure a 50uS/cm, on note la valeatdidans la derniere colonne.
On note toujours la date de I'opération au dessus.

Lors de la distillation, quelques fausses manijputat peuvent arriver et parfois

on doit recommencer la distillation. Dans le piss,cl’échantillon peut étre contaminé.

Pour cela, on doit mentionner les observations riectes pour pouvoir contrbler

simultanément les erreurs survenues a des résidiiess que :

coupure de courant

coupure de I'eau de robinet

conductimétre non lavé a I'eau distillée

débit de I'eau insuffisant

mélange de I'huile de paraffine avec I'échantiltbstillé
fuite sur le ballon ou/et bécher

ballon caché

2.1.6.3. Enrichissement électrolyse

L’enregistrement des résultats obtenus lors dei€bissement électrolytique doit

étre mentionné dans les tableaux suivants:

Le tableau n°1(voir page annexe) est réservé paurahgement ou I'emplacement

des 15 échantillons, les « spike» et les eaux mqfbeed Water) dans les cellules

d’enrichissement. Ce tableau comporte 4 colonnat do

le numéro de la cellule, le code laboratoire, Idecéchantillon et I'observation
s’il y a lieu.

La fiche doit étre datée et porte le numéro decttblyse.

Le tableau n°2 (voir page annexe) est consacré&sultat de la masse de chaque

cellule. Il est divisé en 4 colonnes dont:

le numéro de la cellule
la masse de la cellule vide
la masse de la cellule remplie d’échantillon justant I'électrolyse

enfin, la masse de la cellule contenant I'échamtitipres I'électrolyse.
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Le tableau n°3 (voir page annexe) est réservé pouwontrble de l'appareil
d’enrichissement. Il est toujours porté la date ldpération suivi le numéro de
I'électrolyse. Ce tableau contient les indicatisng/antes:

- la date et I'heure de contréle (du début de dérgarde I'appareil jusqu’a la fin)

- la charge passée et restante a chaque moment ti@éleon

- le courant appliqué et la tension indiquée au marmeriaire le contrdle

- les températures respectivement a l'intérieur dugérant, et a chaque cété
(gauche et droite) de cet appareil a chaque modeeobntrole

- la derniere colonne est réservée pour I'observation

Pour I'électrolyse, ces remarques doivent étrevigea dans le log book en cas de
défaillance lors de la manipulation:

- volume de I'échantillon inférieur a 500mL
- cellule défectueux
- coupure de courant

- thermometre insensible

2.1.6.4. Neutralisation (distillation finale)

Ce tableau n°4 (voir page annexe) concerne lesltaésuwbtenus aprés la
distillation finale ou neutralisation. Les valewts pH pour chaque échantillon doivent
étre notées dans cette fiche. Elle est partagéeaonnes telle gu’on retrouve dans le
tableau ci-apres :

- le numéro de la cellule

- lavaleur de pH mesurée
- le code échantillon

- l'observation s’il y a lieu.

Il porte toujours la date de I'opération.

Cette manipulation est similaire a celle de laikhsion, sauf la différence
demeure sur la capacité des matériels utiliséesce probléme qu’on peut rencontrer

est pareil a part de I'utilisation de la balanc&egiroduit nécessaire.

2.1.6.5. Comptage par scintillation liquide

Les résultats durant la préparation des échantikmant le comptage sont notés
dans le tableau n°5 (voir page annexe). L’entéteette fiche se compose comme suit:
- le numéro de la mesure pour LSC

- le numéro de I'électrolyse et la date de la préparavant le comptage.
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En effet, ce tableau est partagé en 28 lignesetdhnes représenté comme suit :

- les lignes contiennent le nombre des flacons aqurertiette dans le rack. Il
comporte le n°1 jusqu’a 28.

- les colonnes contiennent le numéro de la cellelepte laboratoire, la position
dans le rack du LSC ou numéro du flacon, la magdtadon vide, la masse de
I'échantillon et le facteur de dilution en cas detibn.

Les résultats du comptage seront imprimés direateaeartir de I'ordinateur et
ils ont été transférés dans la base des donnéeiseepsur avoir les résultats finaux.

Préparation avant comptage

La préparation du cocktail nécessite une véritgiiécision car l'incertitude
acceptable reste toujours a 0,01 pour la balanitieéet L'excés ou linsuffisance du
volume de I'échantillon pourrait fausser le rédufiaal lors du comptage. Pour cela, on
doit noter toutes les observations sur le log detks que:

- volume de I'échantillon pour calculer le facteurdileition
- flacon mal fermé
Comptage

S’il y a une coupure de courant durant le comptagejoit enregistrer le temps de
l'interruption du comptage dans le log book.

Organisation de données

Toutes les données sont traitées dans l'ordinaieer le logiciel Excel pour avoir

les résultats finals et y sont enregistrés.

2.1.7. Références

Pour les analyses au laboratoire, les référengagcaples correspondent a la norme
suivante:
-CEINISO 17025:Prescriptions générales concernant la compéteesdatboratoires

d'étalonnages et d’essais.

2.1.8. Annexes

Pour le moment, les annexes ne sont pas encorbestalar on est en cours

d’élaboration.
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2.2. Controle qualité des analyses

2.2.1. Distillation

Pour éviter tout fractionnement isotopique, desegedte verre sont employées
pour diminuer I'effet de I'effervescence pendandistillation.

Le débit de I'eau circulant dans le réfrigéranttditre suffisant pour éviter le
réchauffement de vapeur d’eau qui coule vers ladréenviron 1.5L/mn.
L’intensité du courant alimentant le chauffe balldoit étre augmenté par
séquence en commencant par la position 3 du généransuite a la position 7
pour avoir I'équilibre de température entre le tallet la chauffe ballon.
L’augmentation brusque de I'eau dans le ballonvpgoe un déplacement de
I'echantillon non distillé vers le béchei.a distillation continue jusqu'a ce que
I'échantillon devienne complétement sec.

Pour ne pas se tromper sur la mesure de la comdécil faut toujours rincer le
multimétre avec de I'eau distillée.

Analyser I'eau de robinet comme indicateur de [llidité & lintérieur et a
I'extérieur du laboratoire en les laissant s'évapgusqu’a la moitié de son

volume initial pour la contréle de contamination.

En effet pour minimiser la contamination des éclians par le tritium

atmosphérique lors de la distillation, isolonsdiesson environnement par un barboteur

rempli d’huile de paraffine.

2.2.2. Enrichissement électrolytique

Dans chaque enrichissement, on utilise trois @dlilvec une eau d’activité
connue (SPIKE) et deux cellules remplies par unerearte (activité du tritium
nulle). La premiere catégorie de cellules estadtéi pour le calcul du facteur
d’enrichissement c'est-a-dire le rapport des a@&$/i avant et aprés
enrichissement, la deuxieme catégorie pour savibiy 8 eu une contamination
des échantillons lors de la préparati@n peut atteindre par cette méthode un
facteur d’enrichissement variant entre 18 a 38.

L'utilisation de I'eau morte est indispensable pérircontrole de contamination

afin de vérifier la fiabilité de la technique demaulation.

60



Application de I'assurance qualité au laboratoire d’analyse de tritium de 'INSTN

- Une fois le courant coupé, les cellules sont im@édnent enlevées du systeme
de refroidissement et séchées a température arapans pesées. L'eau enrichie
restante est récupérée dans des ballons de 100sulteeneutralisée.

- Pour minimiser le dégagement de I'oxygene, au cdarfaddition de peroxyde
de sodium, les fioles doivent étre débouchées eloneent pas rester longtemps

(pas plus de 30mn), car ceci peut diminuer la mdsd&chantillon.

2.2.3. Neutralisation

- Pour avoir un maximum de volume d'eau, il faut s&clhien la solution
(échantillon + PbG). Ceci est marqué par la déviation de la coulauoeage.
- Utiliser plusieurs micropipettes pour chaque étlan pour éviter la confusion

et le risque de contamination avec le «spike».

2.2.4. Comptage a scintillation liquide

Afin d’assurer un controle des résultats fournislpacompteur a scintillation liquide
et vérifier ainsi qu’il N’y a pas eu les probléntEspréparation et d’analyse sur un flacon,
il semble intéressant de prévoir le dispositif aniv

- Analyser des blancs laboratoires (utilisation dasxemortes) pour déterminer le

bruit de fond de I'appareil

- Mesurer en méme temps le taux de comptage desrearigs enrichies et non

enrichies de facon a comparer les résultats pounaitre I'existence de la
contamination au cours de la préparation de I'Gisgement du tritium

- Utiliser des standardaH et'“C) pour étalonner I'appareil
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CHAPITRE Ill: EXPLOITATION DES RESULTATS ET
INTERPRETATIONS

3.1. Résultats des analyses

Notons que les échantillons analysés proviennentf@@ges (eaux souterraines)
de la région sud de Madagascar. L'échantillonnagees quinze échantillons a été fait au
mois de mai 2008 par I'équipe de 'INSTN en colledimn avec le projet d’Alimentation

en Eau Potable et Assainissement dans les miligaxx.

3.1.1. Réception des échantillons

Lors de la réception des échantillons, on a vériéé bouteilles (volume,
fermeture, code) et on a contrélé les informatigmsles parameétres physiques mesurées
sur terrain dans le log book terrain. Aucune obestzn n’'a été faite.

3.1.2. Enrichissement électrolytique

3.1.2.1. Distillation

Les résultats de la distillation sont notés darnaléeau suivant :
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Tableau 3: Résultat de la distillation initiale

Date ....... 08/06/08.........
Code Code CE avant CE apres CE apres
échantillon laboratoire distillation 1% distillation | 2*™distillation

(uS/cm) (uS/cm) (uS/cm)

B2 08001M 2930 30

B4 08002M 304 16

B5 08003M 218 10

B6 08004M 432 8

B10 08005M 1982 45

Bl1l 08006M 212 5

B12 08007M 1424 12

B13 08008M 1595 43

B14 08009M 234 5

B15 080010M 422 32

B16 080011M 1374 10

B16bis 080012M 3240 89 41

B17 080013M 604 41

B18 080014M 306 8

B19 080015M 119
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3.1.2.2. Electrolyse

L’enrichissement électrolytique comporte trois ésmpont les résultats de chaque

étape sont regroupés dans chaque tableau ci-dessous

Tableau 4: Emplacement des échantillons dans les cellules

N° Cell Code laboratoire Projet/ code échantillon Observation
1 08001M B2
2 08002M B4
3 SPK
4 DW
5 08005M B10
6 08006M B11
7 08007M B12
8 08008M B13
9 08009M B14
10 SPK
11 DW
12 080012M B16bis
13 080013M B17
14 080014M B18
15 08015M B19
16 08003M B5
17 SPK
18 08004M B6
19 080010M B15
20 080011M B16

64




Exploitation des résultats et interprétations

Tableau 5: Emplacement des échantillons dans les cellules

Date ....... 08/06/08..........

Cell Masse de la cellule Masse de la cellule plus Masse de la cellule
N° Vide échantillon “avant électrolySe| plus échantillon “aprés
électrolysé
1 2507,68 3008,07 2522,76
2 2502,45 3002,88 2517,85
3 2515,18 3016,00 2530,37
4 2532,53 3033,12 2546,44
5 2518,45 3018,79 2531,12
6 2516,46 3017,01 2528,49
7 2520,7 3021,51 2533,59
8 2505,85 3006,38 2519,7
9 2512,44 3013,11 2526,99
10 2486,38 2987,11 2500,78
11 2512,32 3012,42 2527,55
12 2513,05 3013,31 2527,79
13 2497,1 2996,47 2512,47
14 2542,33 3043,3 2558,58
15 2511,8 3012,54 2528,65
16 2498,42 2999,11 2514,73
17 2510,42 3011,51 2524,28
18 2504,84 3004,51 2518,59
19 2515,68 3016,33 2529,68
20 2540,42 3041,19 2552,89
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Tableau 6: Fonctionnement de I'appareil pendant I'enrichissement électrolytique

Electrolyse N°:04

De:....10/06/08..................... a.....16/06/08...................
"Q" AH:.....1420............. Volume ml: 500
Date Heure Courant Tension Temp|thermometre | Observation
"Q" /AH/ enA |enV |enC°/N°1 N°2
Charge |Charge
restante |passée
10/06/08| 12 hOQ 1420 00 3,5 32,6, 0,5 00 00
10/06/08| 15h 15 1408 12 6 52,5 1,5 1,00 1,0
11/06/08| 09h14 1300,10 119,90 10 56,5/ -1,4/ -2,00 -2,0
12/06/08| 10h 33 1048,3§ 371,62 10 54,1 -1.1 -2,0, -3,0
13/06/08| 08h 53 825 595 10 53,00 1.8 1,00 20
16/06/08| 11h 37 78,55 1341,45 6 46,3] 1,9 1,00 20
16/06/08| 17h 0OC 46,96/ 1373,04 35/ 448 10 -10 -2,0
17/06/08| 08h 0( 00 1420 00 00| -1,2 -2,00 -2,0
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3.1.2.3. Neutralisation

Tableau 7: pH des échantillons apres la neutralisation

Exploitation des résultats et interprétations

Le tableau ci-dessous indique les résultats obtapres la neutralisation :

Date....17/06/08

N° Cellule pH Code échantillon Observation
1 6,95 08001M
2 6,54 08002M
3 5,96 SPK
4 6,78 DW
5 6,25 08005M
6 6,58 08006M
7 6,48 08007M
8 5,98 08008M
9 6,25 08009M

10 6,38 SPK
11 6,74 DW

12 6,84 080012M
13 5,88 080013M
14 6,59 080014M
15 6,34 08015M
16 6,95 08003M
17 6,77 SPK
18 5,66 08004M
19 5,98 080010M
20 6,48 080011M
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3.1.3. Comptage par scintillation liquide

Le tableau suivant contient les résultats lorsageré€paration du cocktail avant le

comptage.

Tableau 8: Emplacement des flacons dans I'appareil pour comptage

LSC mesure N°: ...04................

Electrolyse N°: ...... 04

Préparation des échantillons le: ......10/06/08..............
N° Code Position Masse Masse de Facteur
cellule laboratoire dans le rack| du flacon | I'échantillon | de dilution
du LSC (N° vide (g) (9) *
du flacon)
1 08001M 1 6,45 10 1
2 08002M 2 6,68 10 1
3 SPK_AE 3 6,30 10 1
4 DW_AE 4 6,68 10 1
5 08005M 5 6,63 9,86/10,12 1,02
6 08006M 6 6,66 8,79/10 1,13
7 08007M 7 6,63 9,85/10 1,01
8 08008M 8 6,60 10 1
9 08009M 9 6,72 10 1
10 SPK_AE 10 6,23 10 1
11 DW_AE 11 6,30 10 1
12 080012M 12 6,59 10 1
13 080013M 13 6,28 10 1
14 080014M 14 6,38 10 1
15 08015M 15 6,69 10 1
16 08003M 16 6,65 10 1
17 SPK_AE 17 6,58 10 1
18 08004M 18 6,71 10 1
19 080010M 19 6,65 10 1
20 080011M 20 6,29 9,72/9,99 1,02
DW_BE 21 6,51 10 1
SPK_BE 22 6,42 10 1
STD 23 6,64 10 1
DW_BE 24 6,62 10 1
SPK_BE 25 6,29 10 1
STD 26 6,55 10 1
Hum_int 27 7,25 10 1
Hum_ext 28 7,07 10 1
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Tableau 9: Résultats des taux de comptage des échantillons

C y C I e
N° Code labo | N°flac 1 2 3 4 5 6 7 8 9| 10
1 08001M 1955 | 732 | 658 | 664 | 722 955 732 | 658 | 664 | 722
2 08002M 21999 | 1029 | 1027 | 1015 | 1043 999 1029 | 1027 | 1015 | 1043
3 SPK_AE 3 |871 | 898 | 882 | 875 | 889 871 898 | 882 | 875 | 889
4 DW_AE 4 2 1 2 1 1 1 1 1 1 1
5 08005M 5 2 2 1 1 1 1 1 1 1 1
6 08006M 6 2 1 2 1 1 2 1 1 1 1
7 08007M 7 2 2 1 1 1 2 1 1 1 1
8 08008M 8 2 2 1 2 1 2 2 1 2 1
9 08009M 9 2 2 2 2 1 2 2 2 2 1
10 SPK_AE 10 2 2 1 1 2 2 2 1 1 2
11 DW_AE 11 2 2 1 2 1 2 2 1 2 1
12 080012M 12 2 3 3 2 2 2 3 3 2 2
13 080013M 13 3 2 2 2 2 3 2 2 2 2
14 080014M 14 3 2 1 1 1 3 2 1 1 1
15 08015M 15 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
16 08003M 16 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
17 SPK_AE 17 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
18 08004M 18 3 2 2 2 2 3 2 2 2 2
19 080010M 19 3 2 2 2 2 3 2 2 2 2
20 080011M 20 3 3 2 3 2 2 3 2 2 2
DW_BE 21 2 1 1 1 1 1 1 1 1 1
SPK_BE 22| 38 38 40 40 38 38 | 38 40 40 38
STD 23| 415 | 416 | 421 | 421 | 420 415 416 | 421 | 421 | 420
DW_BE 24 1 1 1 1 1 1 1 1 2 1
SPK_BE 25| 39 39 38 38 40 39| 39 38 38 40
STD 26| 415 | 416 | 421 | 421 | 420 415 416 | 421 | 421 | 420
Hum_int 27 1 2 1 2 1 1 1 1 1 1
Hum_ext 28 1 2 1 1 1 1 1 1 1 1
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Tableau 10: Résultats finaux d’analyses des échantillons

Code Facteur Activité Facteur de Résultats
échantillon d’enrichissement AT dilution corrigés
08001M 22.4473859 0.27 1 0,26572374
08002M 22,0389982 0.28 1 0,27515916
08005M 26,1779233 0,92 1,02 0,93646516
08006M 27,4006983 1,25 1,13 1,41732258
08007M 25,7178834 0,90 1,01 1,34334762
08008M 24,1639778 0,94 1 0,93922267
08009M 23,1263973 2,97 1 2,97000891
08012M 22,9107147 2,50 1 2,5012148
08013M 22,1854732 1,04 1 1,0448594
08014M 20,9924651 2,21 1 2,20737665
08015M 20,374867 2,28 1 2,2816683
08003M 20,9531281 2,21 1 2,21163726
08004M 24,4202599 2,33 1 2,3311878
08010M 23,9222469 2,39 1 2,38515507
08011M 26,4976052 2,66 1,02 2,71801137

3.2. Contrdle des qualités de résultats

3.2.1. Résultat du contrdle d’humidité atmosphérige

Apres avoir analysé I'eau du robinet exposé adtieur et a I'extérieur du laboratoire

évaporée jusqu’a la moitié de son volume initiale,a obtenu la valeur moyenne du

teneur en tritium atmosphérique 1,25UT. Cette val€ast autre que la concentration

moyenne du tritium atmosphérique dans la ville d&anarivo [16]. On pourra dire que

I’lhémisphére sud est moins pollué par le tritium goport a 'hémisphére nord a cause

des plusieurs test nucléaires qui y a lieu au mities années 60.




Exploitation des résultats et interprétations

3.2.2. Résultat du controle de contamination

L’activité d’eau morte enrichie donne une valearQj13UT. Cette valeur est minime
par rapport a la valeur da l'activité de chaqueaétiion analysé. Donc, le risque de
contamination est négligeable, on dirait que I'gsal se déroule dans les conditions

normales.

3.2.3. Résultat du blanc laboratoire

La figure ci-dessous montre la variation de I'atéi\du bruit de fond de I'appareil en
CPM.
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Figure 13: variation de bruit de fond

Cette courbe a tendance de se décroitre de fagpmmentielle jusqu’a obtenir le bruit
de fond normal de appareil qui est de valeur ageés 0,8cpm. Pour notre analyse, le
bruit de fond de l'appareil détecté a été d'unkwaenviron 1,1cpm. Cette valeur ne
différe pas trop de la valeur idéale de I'appadokc on peut I'accepter.

3.2.4. Résultat du contrdle de fonctionnement degltules électrolytiques

La figure suivante montre la variation du factetuendchissement Z de chaque
cellule entre deux analyses différentes.
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Figure 14: variation de facteur d’enrichissement

Dans la premiére analyse (bleu), les cellules semplies de «spike» seulement, en
calculant le performance d’enrichissement P, ammave une valeur moyenne de 0,89 et
la valeur moyenne du facteur Z a été 24,24.

Pour notre analyse, trois cellules seulement oitrémplies de “spike”, la valeur
moyenne de la performance P obtenue a été 0,88alkar moyenne du facteur Z pour
chaque cellule est de 23,89.

En comparant ces différentes valeurs, on constageles deux analyses sont a peu
pres identiques, c’est-a-dire les valeurs obtenegegarient pas trop. Donc, la préparation
des échantillons a été faite dans la durée normale.

3.2.5. Résultat du fonctionnement de I'appareil deomptage LSC

La figure ci-dessous montre la variation de l'atéivdu «spike » au cours de quatre
analyses consécutives faites dans le laboratoitgtiden a 'INSTN.
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Figure 15: variation de I'activité du «spike»

La courbe 1 est la variation de l'activité calculéepartir de la formule de
décroissance radioactive (valeurs théorigues).

La courbe 2 donne la variation de I'activité duikep pendant les quatre analyses
faites au laboratoire, donc ce sont des valeurérexpntales.

En analysant ces deux courbes, on peut concluslegiont la méme structure mais
la difféerence demeure sur la qualité ou la faildeds la quantité de nombre des coups
enregistrés par I'appareil. Cette incertitude paitirétre due a la dilution avec de I'eau

distillée lors de la préparation du «spike».

3.3. Interprétation des résultats

3.3.1. Distillation

D’aprés le tableau 3 montrant les résultats deidélldtion, nous pouvons en
déduire les constatations suivantes:

- Tous les échantillons distillés ont des condud@g/inférieures a b6/cm apreés la
premiére distillation, sauf I'échantillon B16bis@®M a cause de sa forte
conductivité au départ.

- Le volume nécessaire pour I'électrolyse est atteint

- Aucun risque d’accident ne s’est passé pendanédajn (court circuit, verre

caché), ni interversion des bouteilles.
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- Tous les échantillons ont commencé a bouillir ppesg méme temps (15mn
apres le changement du générateur a la position 7).
En effet, on peut confirmer que la distillationst’eléroulée normalement et sans
risque de contamination. Donc, on peut assuraallité des résultats obtenus.
On n’a pas arrété la neutralisation qu’aprés Iéage compléete du réfrigérant, on

n’'a pas de souci pour la perte de tritium.

3.3.2. Electrolyse

La valeur moyenne (écart type) de la masse desmlbhias avant I'électrolyse,
c'est-a-dire durant [l'addition du peroxyde de sodiu est respectivement
(498,91+0,415)g. La valeur de I'écart type montre dous les échantillons ont étés
préparés en méme temps.

D’aprés le tableau 4 contenant les résultats dessesades échantillons apres
I'électrolyse, la valeur moyenne des échantilloss @e lI'ordre de 12,84 avec une
variance de 1,31. Ceci signifie que le risque dévation par effet joule pendant
I'enrichissement est négligeable, donc la méthqidigquée était favorable, c'est-a-dire le
réglage de l'appareil d’enrichissement suivant leden opératoire est respecté (voir
tableau n°4 de I'électrolyse).

Le volume des échantillons ne s’écarte pas tropvalume de I'échantillon
contenant le peroxyde de sodium. Ce qui veut dieelg temps de préparation juste avant
de les verser dans les cellules est tres couriecarlume du gaz dégagé est acceptable
(environ 1g).

Aucune observation particuliere n’'a pas eu consthtéant I'enrichissement
électrolytique. Le temps estimé pour faire I'élebtse est environ 7jours, donc dans les
normes. Ce qui marque le bon déroulement de I'eissement électrolytique.

Durant I'électrolyse, la température a l'intériedu congélateur est toujours
maintenue entre -3 a 3°C. Ce qui veut dire quyl a’aucun risque d’évaporation par
effet joule se produisant a I'intérieur de chagekute.

En calculant le facteur d’enrichissement Z, on ¥ewne valeur moyenne de
23,89. Cette valeur est proche de la valeur deegé@ de chaque cellule. La valeur
moyenne de la performance d’enrichissement P ebbrdiee de 0,88, on peut donc dire
que les performances des cellules sont relativeomafdarmes.

Finalement, on peut conclure que les échantillons lsien préparés et la méthode

indiquée dans le mode opératoire est respectée.
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3.3.3. Neutralisation

Les résultats enregistrés dans le log bookeptést les valeurs de pH apres la
distillation finale donnent des valeurs compriseBee5 a 7. Cette valeur est acceptable
pour le comptage.

Le volume exigé (8mL ou 10mL) pour le mélange sikamit & introduire dans le
compteur a scintillation liquide est obtenu, cetaitvdire que la neutralisation a été bien
faite. La dilution des échantillons apres la ndigation n’est plus nécessaire, donc il n'y
a pas de risque de contamination avec I'eau distill

L’enregistrement de chaque résultat est toujouspaeté, cela veut dire que la
fiabilité des résultats est maintenue.

3.3.4. Comptage a scintillation liquide

D’apreés le tableau des résultats des comptagas,pauvons conclure:

- La valeur moyenne du comptage de coups détectésales mortes non
enrichies (position 21 et 24) est 1,10cpm, ce guiéguivalent au bruit de
fond du compteur a scintillateur liquide.

- La valeur moyenne du comptage de coups détectésadesmortes enrichies
(position 4 et 5) est 1,20cpm (0,24UT), cette waleous confirme qu’elles
sont exactement idéales a notre analyse. La comddiom est donc
négligeable.

- La valeur moyenne du nombre de coups détectés détaloh N°1 est
418,60cpm lorsque son activité était 24000,18UTa aldte de préparation
(22/06/2008). On en déduit I'efficacité de I'apphopii est de 24,38% lors de
cette analyse. Ce résultat permet de calculer Ilds/ites des autres
échantillons.

- Les activités de I'eau de contrble de contaminadidimtérieur et a I'extérieur
du laboratoire (position 27 et 28) sont respectmetr0,7cpm (0,13UT) et
0,9cpm (0,15UT), ces valeurs sont presque égales,dbn’y a pas de
contamination a [lintérieur du laboratoire. Cettaleur est lactivité
atmosphérique du tritium a Antananarivo.

- L’écart type de 10 cycles de comptage pour chaghardillon a forte activité
standard et «spike» est en moyenne 2,85 et 0,4llgméchantillons a faible
activité, ce qui nous permet de déduire que lesptages pour chaque

échantillon sont stables.
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3.4. Validation des résultats des analyses

Comme on a mentionné que la validation des rdsullfzanalyse dépend de
plusieurs parametres tels que:
- le temps de comptage
- lalimite de détection
- l'activité minimale détectable
- I'énergie de chaque région d’intérét.
On pourra déduire les conclusions suivantes:

Le tritium direct a pour limite de détection (LLEg 6UT, avec une précision de
+7 a 8UT, dépendant le temps de comptage et lentricontenu actuel. Pour le tritium
enrichi, la limite de détection est 0,8UT avec emeur de +0,8UT.

Pour notre analyse, nous avons trouvé en appligadormule (19) calculant la
limite de détection, le résultat suivant: LLD=0,84@8UT et a partir de la formule (21),
on a efficacité =24,38%. Ce qui signifie que le ighdu temps de comptage est
convenable a notre mesure.

Le tableau 9 montrant les résultats finaux des rédluans donnent de valeur
minimale d’activité du tritium évaluée a 0,27UT.t@evaleur est relativement supérieure
a la valeur de la limite de détection, donc on g que les résultats sont fiables et
acceptables.

Concernant la déviation standard pour chaque cayapthvarie de 0 a 0,52 pour
les échantillons. Quand on appligue la réjectionpdmscédure, toutes les analyses des
échantillons dont la différence entre le taux denptage individuel Net la valeur
moyenne du taux de comptage N en valeur absoluafésieure a 2,8u seront rejetes.
Or, la valeur maximale de cette différence ne depaas 2.8upour tous les comptages,
d’aprés le tableau ci-dessous. Cela veut dire que les résultats des comptages sont
tous acceptables.
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Tableau 11: Comparaison entre la valeur maximale de N-N;pour chaque comptage

avec la valeur de 2.8*uy

Abs(N-N) 2.8*U,

208,80 320,395267
20,40 43,6017533
15,00 28,6154581
0,80 1,18058366
0,80 1,18058366
0,70 1,3525285
0,70 1,3525285
0,40 1,44591378
0,20 1,18058366
0,40 1,44591378
0,40 1,44591378
0,60 1,44591378
0,80 1,18058366
1,40 2,36116732
0,00 0
0,00 0
0,00 0
0,80 1,18058366
0,80 1,18058366
0,60 1,44591378
0,90 0,88543774
1,20 2,89182757
2,40 7,60537821
0,90 0,88543774
1,20 2,20866979
2,40 7,60537821
0,10 0,8854265
0,30 1,3525285
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CONCLUSION

La présente étude effectuée a I'Institut Nationaebk Sciences et Techniques
Nucléaires au département d’hydrologie Isotopigaepu montrer la fiabilité de la
technique utilisée et la slreté des résultats obtenla fin des analyses suivant les

procédures d’enrichissement électrolytique duutmitj

Ces techniques sont basées sur I'assurance attid®leode qualité des mesures et

le savoir-faire,

D’aprés l'analyse des «spike», nous avons consja¢ela valeur moyenne du
facteur d’enrichissement est de 23,55 et celle atarpétre d’enrichissement est de 0,88
pour notre analyse, Ces valeurs montrent le boatifmmement des cellules, Les écarts
types sont respectivement 2,16 et 0,02, ce qui geatque les cellules ont la méme
performance, Par conséquent, on peut confirmeotaéd préparation de nos échantillons

et la bonne manipulation de I'appareil d’enrichiesat électrolytique,

Le comptage des eaux mortes a donné un bruit dbdesez faible, étant égal a
1,10cpm, Donc, on a bien choisi la référence exig€analyse des eaux de
contamination a I'intérieur et a I'extérieur du dmtoire donnent des valeurs respectives
de 0,7 et 0,9cpm, Ces valeurs correspondent ankuiteen tritium atmosphérique dans
notre hémisphere, Cela signifie qu’il n'y a pas centamination a l'intérieure de
laboratoire durant les séquences d’analyse ogne ldu tritium,

Cette étude liée a la mise en place d’'un systeamsdiance qualité pour I'analyse
de tritium nous a permis d’assurer la sOreté dedanique utilisée pour accomplir les
étapes de la détection du tritium dans les eauxesaines, Nous espérons que
I'élaboration du présent mémoire servira de bagesaétudes plus approfondies et puisse
contribuer a 'amélioration de la qualité des réstslobtenus lors d’une analyse qui est la

base des parametres physico-chimiques utiliséydnodeologie,

En général, les eaux souterraines dans le sud daddacar sont composées d’un
mélange d’eaux récentes et anciennes si on obsesveisultats obtenus, Concernant
l'estimation de la recharge, elle dépend plusiquasametres tels que I'épaisseur des

nappes aquiféres, la porosité du sol et la teneurittim-interface, Une autre étude doit
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étre menée pour I'évaluer, Mais pour le momentsdaotre cas, on peut estimer que la

recharge a eu lieu pour d’autres forages ayantemaur en tritium supérieur a 2UT.
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ANNEXE |: comparaison entre ISO 9000 et ISO/CEI 1705

Annexes

ISO 9000/94

ISO/CEI 17025

COMPARAISON

1. DOMAINE D’APPLICATION

1. DOMAINE D’APPLICATION

-L’ISO 9000 traite le fournisseur d'un
maniere générale, ''SO/CEI 17025 spéc
les domaines suivantes: essais, étalonna
échantillonnage et traite en plus l'exigern
en matiere de compétence technique.

e
fie
e et
ce

2. REFERENCE NORMATIVE

2. REFERENCE NORMATIVE

3. DEFINITIONS

3. TERMES ET DEFINITIONS

-ISO 900fait référence a la norme IS
8402

-ISO / CEIl 17025 fait référence a ISO /
2 et leVIM

O

El

4.1.1. POLITIQUE QUALITE

4.2. SYSTEME QUALITE**4 2**

-La politique qualité est détaillée, doit aw(
contenir les éléments suivants: engagen
de la direction a assurer de bonne pratig
professionnelles, les objectifs qualitg
engagement de la direction a se conform
la présente norme internationale.

)
nent
ues
83,

or a

4.1.2.1. RESPONSABILITE ETAUT

ORITE

4.1 ORGANISATION**4.1.5,A),F),H),
424,49.1A),4.10.1 ET 5.2.5**

ldentique

4.1.2.2 MOYENS

4.1 ORGANISATION**4.15 A), G),H) **

5.5 EQUIPEMENT** 5.5.5**

ldentique, sauf que la fonction moyenne
plus spécifiée et détaillée dans I''SO / C
17025

est
El




4.1.2.3 REPRESENTANT
DIRECTION

DE LA

A4.1 ORGANISATION** 4.1.5, I) **

Identique

4.1.3 REVUES DE DIRECTION

4.14. REVUES DE DIRECNO

ISO / CEI 17025 spécifie ce que d
contenir une revue de direction :*pertiner
des politiques et procédures, rapport
personnel d’encadrement, résultats d’'au
internes récents, actions correctives
préventives, audits externes, résull
d’essais inter laboratoire, réclamations*

Dit
ce
du

dits

et
ats

4.2. SYSTEME QUALITE
4.2.1. GENERALITE

4.2.2. PROCEDURES DU SYSTEM
QUALITE

4.2. SYSTEME QUALITE
421, 4.22ET4.2.3

E

ISO / CEl 17025 spécifie ce que d

DIt

contenir une politique qualité:* engagement

de la direction & assurer de bonne pratic
professionnelles et a se conformer a

ues
la

présente norme internationale, les objectifs

du systéeme qualité.** (référence normale)

4.2. SYSTEME QUALITE

4.2.3. PLANIFICATION DE LA QUALITE

4.2. SYSTEME QUALITE**4.2.1, 4.2.2**

4.3. REVUE DE CONTRAT

4.4. REVUE DES DEMANDES. APES
D’'OFFRES ET CONTRATS

Identiqgue sauf quelques spécifications d

ans

ISO / CEI 17025, * La revue doit également
porter sur tout travail sous-traité, le client

doit étre informé de tout écart par rapport
contrat...*

au

4.4. MAITRISE DE LA CONCEPTION

5.4. METHODES D’ESS ET
D’ETALONNAGE ET VALIDATION
DES METHODES

Conception spécifiee au laboratoire

Annexes
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5.4.1. GENERALITES
5.4.2. SELECTION DES METHODES

5.4.3. METHODES DEVELOPPES PA
LE LABORATOIRE

5.4.4. METHODES NON NORMALISEES

R

U

4.5. MAITRISE DES DOCUMENTS ET4.3. MAITRISE DE LA

DONNEES.

DOCUMENTATION

5.4.7. MAITRISE DES DONNEES

ldentique

4.6 ACHATS 4.6. ACHATS DE SERVICE ET DEldentique
FOURNITURES

4.6.1 GENERALITES

4.6. ACHATS 4.6. ACHATS DE SERVICE ET DEldentique
FOURNITURES

4.6.2. EVALUATIONS DES SOUS +

CONTRACTANTS 4.5. SOUSTRAITANCE DES ESSAIS ET
ETALONNAGES

4.6. ACHATS 4.6. ACHATS DE SERVICE ET DEldentique
FOURNITURES

4.6.3. DONNEES D’ACHAT

4.6. ACHATS 4.5. SOUS-TRAITANCE DES ESSAIS E[Tidentique

4.6.4. VERIFICATION DU PRODUIT
ACHETE

ETALONNAGES

FOURNITURES **4.6.4**

4.6. ACHATS DE SERVICE ET DE
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4.7. SERVICES A LA CLIENTELE

5.5. EQUIPEMENT ** 5.5.2**

4.7. MAITRISE DU PRODUIT FOURN
PAR LE CLIENT.

5.8. MANUTENTION DES OBJETS
D’ESSAI ET D’ETALONNAGE.

5.10.6. RESULTATS D’'ESSAI EI]
D'ETALONNAGE OBTENUS AUPRES
DES SOUS TRAITANTS

5 Identique. sauf quelques spécifications d
'NsO [/ CElI 17025* étalonnage ¢
échantillonnage*

ans
ot

4.8 IDENTIFICATION ETTRACABILITE
DU PRODUIT

5.5. EQUIPEMENT **5.5.4**

5.8. MANUTENTION DES OBJETS
D’ESSAI ET D’PETALONNAGE.

La procédure d’identification du produit ¢
la réception jusqu'a linstallation est u
> exigence des deux normes, sauf
'ISO/CEI 17025 met plus laccent s
I'enregistrement de I'identification.

ne
Jue
ar

4.9. MAITRISE DES PROCESSUS

4.12. MAITRISES
ENREGISTREMENTS

D

5.3. INSTALLATIONS ET CONDITIONS
AMBIANTES

5.4. METHODES D’ESSAI ET
D’ETALONNAGE ET VALIDATION
DES METHODES

5.5. EQUIPEMENT

5.8.
D’ESSAI ET D’ETALONNAGE

5.9. ASSURER LA QUALITE DES

MANUTENTION DES OBJETS

Efa norme ISO 9000 exige lidentificatig
des processus de production, d’'installatio
les processus relatifs aux prestati
associées, Elle exige que ces proce
comprennent des  procédures  écr
définissant les pratiques de producti
d’installations et les pratiques relatives
prestations associées, elle exige a
I'utilisation d’équipement adéquate pour
production.

~

g

-ISO / CEI 17025 exige :

D

n

N et
DNS
5SUS
tes

IUX
SSI
la

* L'établissement et la mise a jour
procédures d’identification,

d’'indexation, d'acces, de stockage,

de collecte,

des
rde




RESULTATS D’ESSAI ET| conservation et d’éliminatio
D’ETALONNAGE d’enregistrement technique et relatifs a
qualité
* Que le laboratoire surveille, maitris
enregistre les conditions ambiantes *
4.10. CONTROLE ET ESSAIS 5.4. METHODES D’'ESSAI ET Identique
D'ETALONNAGE ET VALIDATION
4.10.1 GENERALITES DES METHODES
4.10. CONTROLE ET ESSAIS 4.5. SOUSTRAITANCE DES ESSAIS E[Tidentique
R ETALONNAGES
4.10.2. CONTROLE ET ESSAIS A LA
RECEPTION 4.6. ACHATS DE SERVICE ET DE
FOURNITURES
5.5. EQUIPEMENT **5.5.2 **
5.8. MANUTENTION DES OBJETS
D’ESSAI ET D’ETALONNAGE
4.10. CONTROLE ET ESSAIS 4.9. MAITRISE DES TRAVAUX| Identique
D'ESSAI ET /OU D’ETALONNAGE

4.10.3. CONTROLE ET ESSAIS E
COURS DE REALISATION

NNON CONFORMES

5.5. EQUIPEMENT ** 5 5.9.**

5.9. ASSURER LA QUALITE DES

5.8. MANUTENTION DES OBJETS
D’ESSAI ET D’ETALONNAGE
**5.8.3.%*

€,
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RESULTATS D’ESSAIS ET
D’ETALONNAGE
4.10. CONTROLE ET ESSAIS 5.4.7. MAITRISES DES DONNEES ldentique

4.10.4. CONTROLE ET ESSAIS FINAUX

5.9. ASSURER LA QUALITE DES

4.10. CONTROLE ET ESSAIS

4.10.5.  ENREGISTREMENTS
CONTROLES ET ESSAIS.

DE

S

RESULTATS D’ESSAI ET
D’ETALONNAGE

5.10. RAPPORT SUR LES
RESULTATS*5.10.1**

4.12.2. ENREGISTREMENTS
TECHNIQUES

ldentique

4.11. MAITRISE DES EQUIPEMENTS D}
CONTROLE, DE MESURE ET D’ESSAI

4.11.1. GENERALITES

4.11.2. PROCEDURES DE MAITRISES

=5.5. EQUIPEMENTS

5.6. TRACABILITE DU MESURAGE

5.4. METHODE D’ESSAI  ET]
D’ETALONNAGE ET VALIDATION
DES METHODES

5.3. INSTALLATIONS ET CONDITIONS
AMBIANTES

-La norme ISO 9000 exige I'établissement
des procédures écrites pour maitriger,
étalonner et maintenir en état les
equipements de contrble, de mesure| et
d’essai, Elle insiste que les équipements de
mesure doivent étre utilisés de facon a
assurer que lincertitude de mesure soit
connue.

- 1SO / CEI 17025 exige :

*I'application  des méthodes t
procédures appropriées pour tout les essais et
/ou les étalonnages relevant de son domgaine
de compétences ;

Vi



*Utilisation des méthodes d ‘essai et
d’étalonnage, y compris les méthod
d’échantillonnage répondant aux besoins
client ;

*La sélection des méthodes a utiliser ;

*L'utilisation de méthode non normalis
doit faire I'objet d’'un accord préalable av
le client ;

Cette rubrique est tres développée d

ou
es
du

é

ans

ISO / CEI 17025 mais le contenu est toujours

existe dans 1SO 9000...

Un article plus spécifique au
laboratoires (étalonnage, échantillonna
essai ..,)

ge,

4.12. ETAT DES CONTROLES ET DE
ESSAIS

5.5. EQUIPEMENTS **5.5.12**

5.8.
D’ESSAI ET D’ETALONNAGE

5.9. ASSURER LA QUALITE DES

RESULTATS D’ESSAI
D’ETALONNAGE.**5.9.2**

MANUTENTION DES OBJETS

ET

-Le contenu est le méme.

vii
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4.13. MAITRISES DE PRODUIT NON
CONFORME

15.9. ASSURER LA QUALITE DES
RESULTATS D’ESSAI
ETD’ETALONNAGE

-La norme ISO 9000 exige I'établissement

des procédures écrites afin d’assurer que
produit non conforme aux exigeng
spécifiés ne puisse étre utilisé de fa
intentionnelle, Cette maitrise
comprendre I'identification,

tout
es
con

doit
la

documentation, I'évaluation et la notification

aux fonctions concernées.

-ISO / CEI 17025 exige I'établissement @
procédures de maitrise de la qualité p
surveiller la validité des essais et
étalonnages entrepris.

D’apres les deux textes ISO 9000 est [
détaillé mais le contenu est le méme.

es
our
les

lus

ge
un
du

4.14. ACTION CORRECTIVES ET4.10. ACTION CORRECTIVES -ldentique, sauf que I'ISO/CEI 17025 exi

PREVENTIVES en plus un audit complémentaire suite a
4.11. ACTION PREVENTIVES écart par rapport aux objectives

laboratoire et a la politique qualité définies.

4.15. MANUTENTION, STOCKAGE, 5.9. ASSURER LA QUALITE DES-La norme ISO 9000 exige I'établissemg

CONDITIONNEMENT, PRESERVATION
ET LIVRAISON

RESULTATS
D’ETALONNAGE,

D’ESSAI ET

des procédures écrites pour la manutent
le stockage, le conditionnement,
préservation et la livraison du produit, E
insiste aussi sur la prévention d’un moyen
manutention, ['utilisation des aires
stockage et sur la maitrise des procéd
d’emballage.

-ISO / CEI 17025 exige I'établissement @

2Nt
ion,
la
lle
de
e
res

es

procédures de maitrise de la qualité p

viii

our



surveiller

‘enregistrement des résultats ainsi
l'utilisation de techniques statistiques
'examen des résultats.

Ainsi, une premiére analyse de
comparaisons montre que le but

er eme
identique, le 1 est plus général, le 2 est
spécifié aux laboratoires.

q

la validité des essais et des
étalonnages entrepris, Elle insiste aussi s

ur |

que

es
est

4.16. MAITRISE
DESENREGISTREMENTS RELATIFS A
LA QUALITE

4.12. MAITRISE
AENREGISTREMENTS

DES

ldentique

4.17. AUDIT QUALITE INTERNES

4.10.5. AUDIT COMPLEENTAIRES

4.13. AUDIT INTERNES

-Méme exigence de la norme concernan
planification et la réalisation du plan d’au
et I'enregistrement des résultats d’audit.

-ISO/CEI 17025 exige l'information d
client, des actions correctives mise en pla

it la
it

u
Ce.

4.18. FORMATION

5.2. PERSONNEL

5.5. EQUIPEMENTS **5.5.3**

-La norme ISO 9000 exige I'établissement

d’'une procédure pour identifier le besoin

formation et exige I'enregistrement de celle-

Cl.

-ISO / CEI 17025 exige une formulation d
objectifs en ce qui concerne la formation.

en

es

4.19. PRESTATIONS ASSOCIEES

4.7. SERVICES A LA ENITELE.

Identique mais la formulation est diffiére :

-La norme ISO 9000 exige I'établissemg

2Nt
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5.10.5. AVIS ET INTERPRETATIONS

de procédures tesripour effectuer, vérifig

Annexes

r

et rendre compte que ces prestations sont

conformes aux exigences spécifiées.

-ISO / CEIl 17025 exige de coopérer ave¢

client et donner des avis et interprétations

4.20. TECHNIQUES STATISTIQUES

5.9. ASSURER LA QURE DES
RESULTATS D’ESSAI
ETD’ETALONNAGE

-La norme 1SO 9000 exige l'identification ¢
besoin en techniques statistique et
rédaction d’'une procédure écrite pour la n
en place de celle-ci.

- ISO / CEIl 17025 exige I'établissemsg
d’'une procédure de maitrise de la qua
pour surveiller la validité des essais
conseille [l'utilisation des techniqué
statistiques tant que ca si possible.

le

lu
la
ise

nt

lite
et

2S
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ANNEXE II: Définitions en norme ISO/CEI 17025
Assurance de la qualittEnsemble des activités préétablies et systémegignise en ceuvre

dans le cadre du systeme qualité et démontréeantmiie de besoin pour donner la confiance
appropriée en ce qu’'une entité satisfera aux egggepour la qualité (ISO 8402)

Démarche gualité Mise en ceuvre de moyens de prévision, de prévestiae contrdle de

maniéere progressive afin d’atteindre les objedtidss de qualité.
Enreqistrement Document qui fournit des preuves tangibles dewitds effectuées ou des

résultats obtenus.
ISO: International Organization for Standardization.
Fédération mondiale d'organismes nationaux de nigaimn de quelques cent pays
membres.
L’ISO est a l'origine de la publication d’'un ensdmidle normes qui font référence, au
plan international, pour I'assurance qualité :deaesdes normes ISO 9000.

Manuel qualité: C’est «l'image écrite de la politique Qualité lamtreprise». En effet, en

matiére de politigue Qualité, il décrit I'organisat mise en place pour respecter cette politique.
En interne, c'est le document de référence poardeagement de la Qualité. Il atteste du niveau
d'assurance de la qualité atteint et sert a gdgreenfiance du client.

Méthode: Ensemble plus ou moins structuré de principesogeintent les démarches et les
techniques employées pour parvenir a un résultat.

Norme : Spécification technique établie en coopératioraxetc I'approbation générale de
toutes les parties intéressées. Elle est fondédesurésultats conjugués de la science, de la
technologie et de I'expérience.

Obijectif qualité: ce qui est recherché ou vise, relatif a la géali

Outil qualité: Moyen concu pour réaliser de facon efficace utagetype d’action. Il s'inscrit
généralement dans le cadre d’une méthode.

Politique Qualité: orientations et intentions générales d'un orgiae relative a la qualité

telles gu’elles sont officiellement formulées padirection

Procédure / ProtocoleManiére spécifiee d’accomplir une activité pae utescription logique

d’une suite d’actions.
Doit répondre aux questions : QUOI, QUI, OU, QUANEDMMENT, POURQUOI
ProcessusEnsemble des moyens et des activités liés qusfivrament les éléments entrants en
éléments sortants.
Toute activité qui génere un produit ou un sengseun processus ou un enchainement

de processus.

Xi
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Ces moyens peuvent inclure le personnel, les femgnes installations, les équipements, les
techniques et les méthodes.

Qualité : Aptitude d'un ensemble de caractéristiques is&rqques a satisfaire des exigences
(ISO 9000 : 2000)

Aptitude d’un produit ou d’'un service a satisfdee besoins des utilisateurs (NF X 50-1979)

Ensembles des caractéristiques d’'une entité quidofere I'aptitude a satisfaire des besoins
exprimeés ou implicites (ISO 8402)

QQOQCP: Outil qualité qui améne a répondre aux questioriduoi, Qui, Ou, Quand,
Comment, Pourquoi

Référence Enoncé d’une attente ou d’une exigence technigueomportementale permettant
de satisfaire la délivrance de soins ou de presitatile qualité.

Systeme de managementsysteme permettant d’établir une politique et dbjectifs et
d’atteindre ces objectifs.

Tracabilité : Aptitude a retrouver ['historique, I'utilisatiasu la localisation d'une entité au
moyen d'identifications enregistrées.
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ANNEXE IlI: Fiche des résultats de la distillation initiale des échantillons

TABLE N°1:
Distillation date:
Code échantillon | Code laboratoire | EC avant EC apres ¢ EC apres 2
distillation distillation distillation
(nS/cm) (nS/cm) (nS/cm)
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ANNEXE IV: Fiche d’emplacement des échantillons das les cellules

TABLE N°2:

Electrolyse N°:

Annexes

N° Cellule

pH

Code échantillon

Observation

O 0| N| O g1 | W N|

[
o
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-

=
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=
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(63}
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=
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ANNEXE V: Fiche de résultats des masses des échdlotis avant et aprés électrolyse

TABLEAU N°3:

Electrolyse N°: date:

Cell Masse de la cellule Masse de la cellule plus Masse de la cellule

117

N° Vide échantillon «avant électrolyse| plus échantillon «aprés

électrolyse »

O 00| N O g | W N|

[EEN
o

[EEY
[EEY

[EEN
N

[ERN
w

[ERN
I

[EEN
a1

[EEN
»

[EEN
\l

[EEN
<o

[EEN
O

N
o
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ANNEXE VI: Fiche de suivi du fonctionnement de I'appareil d’enrichissement
électrolytique

TABLEAU N°4:

Electrolyse N°: date
[0 7 R
"Q" AH: 1420 Volume mL: 500
Date Heure Courant tension | Temp| Thermometre| Observation
"Q" /AH/ enA |enV |enC° N°1 N°2
Charge |Charge therm
restante |passée

XVi



ANNEXE VII: Fiche des résultats de la neutralisatiom

TABLEAU N°5:

Neutralisation:

Date:

Annexes

N° Cellule

pH

Code échantillon

Observation

[ —

Ol O Nl o g | WO N

[EEN
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~
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[EEN
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ANNEXE VIII: Fiche d’emplacement des flacons conteant le standard, les «spike», les
eaux mortes et les échantillons dans I'appareil deomptage a scintillation

liquide

TABLE N°6 :

Comptage par scintillation liquide

LSC mesure N° @ ......cooenen e,
Electrolyse N° : .....covviviniiniin

Préparation des échantillons le: ..................

Cellule N°| Code labo| Position dans |léMasse du
rack (N° du| flacon vide (g)
flacon)

Masse
I’échantillon (g)

de

Facteur
dilution *

de

OO (N[OOI W N
OO N[OOI WIN|F

DW_BE 21

SPK_BE 22

STD 23

DW _BE 24

SPK_BE 25

STD 26

Hum_int 27

Hum_ext 28
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ANNEXE IX: Etalonnage du compteur a scintillation liquide

Le compteur a scintillation liquide doit étre étah@ avec des standards d’activité connue.

L’étalonnage de I'appareil LSC est fait a partinme source mere «NIST» certifiee par
'AIEA dont leur préparation au laboratoire avalet!'utiliser, leur activité est déduite a parte d
la formule suivante:

Nn* V= Ns* (Vn+ Vs)
Avec :
Nn : Activité de I'étalon NIST
Vn : Volume de I'étalon NIST
Ns : Activité de I'eau distillée

Vs : Volume de I'eau distillée

XiX



Résumeé

Aprés l'installation et la mise en marche de latebade détection de tritium dans l'eau au
Madagascar-INSTN, le Département d’hydrologie ipmjoe poursuit le développement de son
laboratoire. Cette étude se propose de mettre ae @'un systéeme d’assurance qualité en appliqaant
norme ISO/CEI 17025 pour rendre acceptable lesltaésuwbtenus et les rendre ainsi compétitifs par
rapport aux autres laboratoires existant dans ledewo

L’application de cette norme s’est faite en analyspinze échantillons d’eaux souterraines provenan
des forages du Sud de Madagascar. Les résultaenusbindiquent que le facteur et la performance
d’enrichissement sont respectivement 24,38 et @,88eneur en tritium de ces échantillons varie @&y
UT a 2,97UT. Nous avons obtenu une valeur de lauieern tritium atmosphérique égale a 1,25UT qui
n’'est autre que la teneur en tritium atmosphérigida ville d’Antananarivo. La concentration ddidmn
enrichi et celle de non enrichi sont presque égales

En général, I'objectif de la mise en place d'unt&yse d’assurance qualité au laboratoire d’analgse d
tritium au MADAGASCAR-INSTN est atteint car on ativé presque les valeurs attendues.

Mots clés : assurance qualité, contrble qualité, laboratoiee tdtium, norme ISO/CEIl 17025,

Madagascar-INSTN

Abstract

After installing and operating the MADAGASCAR-INSTkitium line for tritium analysis in water |,
the isotope hydrology department continues with daeelopment of its laboratory. The purpose of this
study is to set up a quality assurance system uka¢SO/CEI 17025 norm in order to get reliablguits,
which then become competitive among those of therotaboratories around the world.

The ISO/CEI 17025 norm was applied by analyzintpdéih (15) groundwater samples collected from
different borehole in the South of Madagascar. Tésults showed that the enrichment factor and the
performance factor are respectively 24,38 and O3 trittum concentration of the different samples
varies from 0,27TU to 2,97TU. The atmosphericunticoncentration is 1,25TU which is similar tottha
approximatively the same, indicating the use ofaddwater of good quality.

The set up of the quality assurance system inritient laboratory af MADAGASCAR-INSTN was

successful since all the exported results weremdda
Keywords: quality assurance, quality control, tritum laborg, ISO/CEI 17025 norm,
MADAGASCAR-INSTN
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