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Présentation de la CETAMA

(Commission d’Etablissement des Méthodes d’Analyses)

« Service du CEA Marcoule,

« Trois missions principales :

o Coordination du consortium de laboratoires d’analyse structuré en 10 Groupes
Thematiques (GT) : développement et validation de méthodes d’analyse,
rédaction de documents (guides, normes...),

o Deéveloppement « d’outils métrologiques » pour les laboratoires (matériaux de
référence, comparaisons interlaboratoires...), | e

. , . de recommandatio
o Expertise en métrologie. | posrToptimimtion'|
des mesures

*  Membre de 'AIEA NWAL® (réseau de laboratoires externes d’analyse) [[ERgee==res
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« Coordinateur de l'étude sur les nouveaux liquides scintillants a la
demande du GT14 (Analyse des radionucléides dans les effluents et
dechets), du GT18 (analyse de leau) et du GT 31 (Analyse des
radionucléides dans I'’environnement)

(1) : Network of Analytical Laboratories




La scintillation liguide

Qu’est ce que la scintillation liquide ?

Permet de faire la mesure du rayonnement ionisant (majoritairement 3),

Technique tres utilisée par les laboratoires pour la surveillance de
'environnement , des installations nucléaires par la mesure de leurs
effluents et/ou frottis, pour la quantification des émetteurs 3,

Principe :
o Mélange homogéne de I'échantillon aqueux a analyser avec un liquide
scintillant,

o Mesure des photons lumineux issus de I'énergie des particules, transmise au
milieu, par un photomultiplicateur,

Liquide scintillant :
o Convertisseur de rayonnement ionisant en eémission lumineuse,
o Composition : solvant + scintillateurs (primaire et éventuellement secondaire)
+ surfactant (assurant la miscibilité avec des échantillons aqueux),
Affaiblissement lumineux :
o phénomene parasite qui va limiter la collection de lumiére par le détecteur.
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Contexte géneral

La réglementation REACH* (reglement n°1907/2006), entrée en vigueur le
1°" juin 2007, est un reglement de 'union européenne qui sert a préserver la
santé humalne et l'environnement contre les produits chimiques. |l
s’applique a toutes les substances chimiques.

O DD

Nonyl Phenol Ethoxylates (NPE), surfactant de LS, est inclus dans lI'annexe
XIV de REACH le 14 juin 2017 et devra étre interdit sur le sol Européen a
partir du 4 juillet 2019.

A partir de 2017, fabrication de nouveaux liquides scintillant (sans NPE) par
differents fournisseurs et ceux-ci sont testes par divers laboratoires avec des
remontés negative en terme de stabilité.

REACH
*Registration, Evaluation, Autorisation of Chemicals oY ¢
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Contexte géneral

La CETAMA propose une étude sur les LS sans NPE, afin d’anticiper
d’éventuelles difficultés d’approvisionnement des anciens LS et du REX des
laboratoires,

Prise de contact avec les fournisseurs de LS sans NPE,

Organisation d'une eétude spécifique validée par 3 de ses Groupes
Thématiques GT, sur I'impact de la formulation des LS sans NPE vis-a-vis de
leurs performanoes analytiques,

Une comparaison avec les LS habituellement utilisés par les laboratoires,

'étude dans le cadre du consortium CETAMA se déroule en 2 phases:

- Phase 1: Screening pour définir les conditions de stabilité des mélanges échantillon/ LS
sans NPE -> septembre 2020

- Phase 2 : Performances des LS sans NPE -> novembre 2022



Organisation des tests : en deux phases

 Phase 1: « Screening » :
— Obijectif : évaluer la stabilité et I'affaiblissement lumineux des LS sans NPE,
->18 laboratoires participants

 Phase 2 : « Performances des liguides scintillants » :
— ODbjectif : Etude des paramétres d’'importance pour la mesure
o Facteur de merite
o Bruit de fond
o Efficacité de comptage
o Limite de détection
->26 laboratoires participants




Phase 1 : test sur les propriéetés physiques des LS

- Etape 1 : Définition des conditions de <+ Etape 2 : analyse des résultats des mesures
stabilité des ratios V .., e refsrence ! V Ls d’affaiblissement lumineux faite selon 2
approches

— Meélange restant stable (une seule phase

visible) et translucide : 21 ratios différents — 1ére approche : par laboratoire (modele linéaire, d’aprés

testés par les laboratoires, le guide 1SO 35),

] ; ] _ _ Valeur absolue b,
— Globalement, tous les laboratoires ont réussi tSIE (ou SQP(E)) = byt + bo f1 = (b1
a trouver au moins un meélange restant stable — 2nde approche : intercomparaison des résultats dans
et translucide suffisamment longtemps. des conditions identiques aprés normalisation du tSIE,
D, % = tSIE—TSTE o 4 0

tSIE

— Fidélité (intervalle de confiance) de la mesure du tSIE
pour les 2 LS sans NPE et LS référence est de I'ordre de
2%.

Pour les 2 LS sans NPE testés : résultats comparables au
LS de référence.

Validation des nouveaux LS et enclenchement possible de la phase 2 avec un ratio 10/10.




Phase 2 : étude des performances de LS sans NPE

Evaluation de I'impact de la formulation des nouveaux LS

« Definition d’'une méthodologie d’évaluation des performances analytiques :

- Protocole pour realiser les différents tests nécessaires a leur qualification,
- Sollicitation des 3 GT de la CETAMA pour établir un protocole commun.

« Comparaison avec le LS usuel dans les conditions de travail habituelles des laboratoires
(fenétre d’énergie, temps de comptage...)

« Méthodologie en 5 étapes pour déterminer les parametres d’'intérét :

- Le facteur de mérite,

- Le BdF pour difféerents temps de comptage,
- L'efficacité,

- Le seuil de décision et la limite de détection,
- L'exactitude (justesse et fidélité).

« Utilisation de solutions de RN B certifiées par le LNHB ) pour la réalisation des tests

) Laboratoire National Henri Becquerel du CEA-LIST




Premiers exemples de resultats obtenus

(compteur Tricarb de Perkin EImer — geometrie 10/10 - Prosafe LT+ et Ultimagold LLT)

Facteur de mérite Bruit de fond (temps court et long)

Facteur de mérite = f(seuil bas)
Suivi du bruit de fond

Facteur de mérite = f(seuil haut) Suivi du bruit de fond

uuuuuu

Affaiblissement lumineux

Courbes d'affaiblissement lumineux

Efficaeiné {%)

Les tendances :

« Gamme d’énergie de mesure identique

pour LSC avec ou NPE

* Bruit de fond temps court (15 min) identique
* Bruit de fond temps long (200 min) stable

au court du temps

» Efficacité du milieu moins bon (perte de

15%)

A confirmer par le dépouillement des fichiers fournies par les laboratoires participants



Premiers REX et consequences sur les pratiques actuelles

« Planification de cette étude en plusieurs sessions pour que les laboratoires réalisent ces tests
dans des conditions optimum bien adaptée,

— Premier RN [ testé : tritium,
— Deux domaines d’activités (installations ou environnement),

« Des préecisions doivent étre apportées dans le protocole opératoire,

* Quelques adaptations nécessaires pour les laboratoires travaillant en SQPE (compteurs
Quantulus),

« Certaines performances analytiques des nouveaux LS impactent les durées de comptage
dediées a I'analyse du tritium,

« Les pratiques analytiues devront evoluer pour garder des performances analogues avec les
LS sans NPE,




Conclusions et perspectives
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