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A participacao do CDTN em
intercomparacdes laboratoriais

O Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear (CDTN), de Belo
Horizonte (MG), vem participando, em conjunto com outras instituicdes, de
programas wnterlaboratoriais envolvendo técnicas nucleares e ndo nucleares
em amostras de dguas, sedimentos e materiais nucleares

participacdo de instituicdes de pesquisa em

programas interlaboratoriais é uma pratica

importante para o desenvolvimento cientifico e

tecnolégico em quimica, com resultados imediatos
nas dreas de meio ambiente, materiais, satide, dentre outras.
Esta atividade permite a um laboratério: melhorar a qualidade
dos resultados analiticos, detectar e reduzir erros sisteméaticos
e motivar as equipes téenicas envolvidas. E, também, uma
forma de validar metodologias analiticas e de registrar a
confiabilidade dos resultados gerados pelos laboratérios
participantes.

H4 mais de 30 anos, o Centro de Desenvolvimento da
Tecnologia Nuclear (CDTN) vem realizando trabalhos de
pesquisa em quimica analitica, dispondo de laboratérios, nos
quais sdo utilizadas técnicas baseadas em métodos nucleares
e nfo nucleares para andlise de elementos, compostos e
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radionuclideos em matrizes diversas. Contando com um
corpo técnico especializado, s80 empregadas técnicas
analiticas adequadas e calibracdes periédicas dos
equipamentos por meio da utilizacdo de materiais de
referéncia certificados procedentes de institutos, tais como:

¢ National Institute of Standards and Technology
(NIST);

e International Atomic Energy Agency (IAEA);

e Instituto de Pesquisas Tecnolégicas (IPT).

Faz parte do sistema de qualidade dos laboratérios do
CDTN, a participacao nos programas de intercomparacio
promovidos por estas instituicoes:

e International Atomic Energy Agency (IAEA);

e Agéncia Brasileiro-Argentina de Contabilidade e
Controle de Materiais Nucleares (Abace);

¢ Environmental Protection Agency (EPA);
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e New Brunswick Laboratory (NBL);

e Commission d’Etablissement des Méthodes d’Analyse
(Cetama).

No presente trabalho, sdo apresentados alguns
resultados obtidos pelo CDTN nos ultimos programas de
intercomparacio, a nivel nacional e internacional.

Programas de intercomparagao

Dentre os programas de intercompara¢do em que o
CDTN vem participando nos tltimos seis anos, destacam-se
aqueles realizados com a Abacc, Cetama, NBL, AIEA, e com
o Laboratério Limnos Hidrobiologia e Limnologia (MG).
Nestes exercicios, foram analisadas amostras de dguas,
sedimentos e materiais nucleares, em especial pastilhas de
U02. Em vista do CDTN apresentar hoje, além da nuclear,
4reas de atuacio em P&D bem diversificadas, tais como meio
ambiente, materiais, saide, faz parte da programacéo do
centro participar deste tipo de atividade de forma a conferir
sistematicamente a confiabilidade dos resultados analiticos
gerados.

S#o apresentados, a seguir alguns destes programas e
os respectivos resultados.

Programas de intercomparacdo promovidos
pela Abacc

No ambito das atividades promovidas pela Abace, o
CDTN tem participado dos seguintes programas:

Programa Cetama. Em 1987, a Cetama lancou e realizou
0 primeiro programa denominado Evaluation de la Qualité
du Resultat d’Analyse dans I'Industrie Nucléaire (Eqrain).
O segundo programa de intercomparacio foi promovido no
periodo de 1993 a 1995 e os posteriores estio sendo realizados
desde entdo, todos os anos.

O programa Eqrain tem como objetivo principal o
controle da qualidade dos resultados de andlises quimicas e
fisico-quimicas. Os procedimentos habituais envolvem:
anonimato dos laboratérios, sendo cada um identificado por
um cédigo previamente informado pela coordenacio da
Cetama e posterior envio do esquema analitico e das solugdes
para andlise.

O interesse particular deste programa tem, de um lado,
as restricoes relativas a pureza dos materiais e as
especificacoes que delas resultam para um conjunto de
materiais produzidos no setor nuclear(ciclo do combustivel.).
Por outro lado, a utilizacdo crescente de técnicas
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espectrométricas, como as espectrometrias de emissfo Gtica
e de massas com plasma indutivamente acoplado, ICP-AES
e ICP-MS, necessitam de aferi¢fio ou verificagio com respeito
ao conjunto de elementos dosados. Estas técnicas ndo devem
ser consideradas como exclusivas, e 0 emprego de métodos
complementares, como as espectrometrias de absorcéo
atomica, de absorcdo molecular e de fluorescéncia de raios
X, deve ser considerado relevante.

Os participantes do programa receberam em cada
exercicio uma solu¢io multielementar com as seguintes
caracteristicas:

¢ volume: 100 ml;

* meio: solucéio nitrica 2M;

¢ acondicionamento: frasco de polietileno;

* elementos presentes: Al, As, B, Be, Ca, Cd, Co, Cr, Fe,
Mg, Mn, Nd, Pb, U e Zn;

e concentracdo: 2 a 10 mg.l-1 (+ 0,5%).

Os elementos foram selecionados segundo a necessidade
e a solicitacfio dos laboratérios franceses.

O formuldrio de resposta sugeria o minimo de trés
tomadas de ensaios e dez medidas sobre cada um deles. Além
disso, o laboratério participante informou o método, a
aparelhagem e os materiais de referéncia utilizados. Apés o
recebimento dos resultados de um determinado laboratério,
a Cetama encaminhou imediatamente para o mesmo os
valores de referéncia.

Em média, anualmente, 30 laboratérios da América
Latina e Europa, além da Franca, envolvendo 40
equipamentos de andlise, participaram deste programa. Sio
apresentados na Tabela 1 os resultados obtidos pelo CDTN
no programa Eqrain 5, Cetama (1999), empregando-se para
a andlise a técnica da espectrometria de absorciio atomica.

Seguindo a mesma linha de trabalho, a Cetama conduziu
programas de intercomparacéo para a determinacio da
concentracdo de uranio em solugdes de nitrato de uranila,
adotando-se 0 mesmo procedimento de organizacio, com a
diferenca de que, neste programa, foram enviadas quatro
amostras a serem analisadas em espacos de tempo
previamente definidos.

Na Tabela 2, sdo apresentados os resultados obtidos pelo
CDTN no programa Eqrain “Uranium n.’8”, Cetama (1998),
onde foi utilizado o método de analise de Davies e Gray, de
titulacdo potenciométrica de uranio, Davies e Gray (1964).

Programa NBL. O New Brunswick Laboratoy - NBL é
uma unidade pertencente ao Departamento de Energia dos
Estados Unidos e tem como atribui¢io fundamental
assegurar a salvaguarda de materiais nucleares. Sua misséo
inclui a atuacio como uma extenséo téenica do Departament’s
Office of Safeguards and Security — DOE OSS na drea de
contabilidade e controle de materiais nucleares.
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Em atendimento a um programa continuo de controle de
materiais nucleares o CDTN participou em 1998 de um
exercicio de intercomparacéo laboratorial promovido pela
Abacc e pelo NBL. O programa consistiu ha andlise de uranio
em solucdes puras de nitrato de uranila na faixa de
concentracio de aproximadamente 7 a 10 mgU/.

A avaliacio do NBL mostrou que a precisdo do método
est4 satisfatéria, mas a repetibilidade das medidas tém que
ser melhoradas , NBL (1999).

Programa de intercomparacao ARCAL XXViI,
promovido pela AIEA

A Agéncia Internacional de Energia Atomica, promove
anualmente um programa bienal denominado ARCAL -
Arreglos Regionales Cooperativos para la Promocion de la
Ciencia y la Tecnologia Nucleares en America Latina y el
Caribe. Por meio da utilizacdo da tecnologia nuclear para
atender aos planos de desenvolvimento de um determinado
pafs, este programa tem como objetivos principais:

¢ identificar e solucionar as necessidades urgentes de uma
ou mais regides de um determinado pafs;

e aumentar o nivel cientifico da regido;

* promover a cooperacdo técnica entre os paises
envolvidos no programa;

o transferir a tecnologia nuclear desenvolvida para o
setor produtivo.

Neste contexto, 0 CDTN vem participando, desde 1997,
do programa ARCAL XXVI - Garantia da Qualidade nos
Laboratérios Analiticos, com o objetivo de que os
laboratérios dos paises envolvidos neste programa e que
trabalham com técnicas analiticas nucleares e correlatas,
estabelecam sistemas de qualidade com a finalidade de
adquirir credibilidade, satisfazendo, assim, as exigéncias de
seus clientes, de acordo com as normas internacionais.

Dentro das metas deste programa, ja foram realizados
dois exercicios de intercomparacéo laboratoriais. O Manual
da Qualidade e Procedimentos Analiticos de diversas
metodologias utilizadas nas rotinas laboratoriais do CDTN
foram também elaborados para a obtencio de um
credenciamento junto a AIEA.

Programa de intercomparacdo promovido
pelo CDTN e o Laboratério Limnos

O CDTN e o Laboratério Limnos realizaram, em parceria,
um trabalho de comparacio de resultados analiticos, por meio
da determinaciio de doze pardmetros fisico-quimicos da
Lagoa de Maimbd. Esta lagoa, situada entre os municipios
de Meaipe e Ubu, ES, constitui o receptor final da maior
parte das emissoes liquidas da Samarco Mineracio, sendo
utilizada como fonte de abastecimento doméstico, apds
tratamento convencional completo, e para pesca.
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Empregando-se as técnicas de espectrofotometria de
absorcio atomica, fotometria de chama, cromatografia de
troca ionica, volumetria, turbidimetria, condutimetria e
potenciometria, cada instituicfio aplicou a sua respectiva

metodologia de anglise de rotina para a determinacio de:
pH, condutividade, turbidez, alcalinidade total, dureza total,
sulfato, cloreto, s6dio, potassio, célcio, magnésio e ferro.

Resultados equivalentes (erro relativo entre 1 e 10%)
foram obtidos para: pH, condutividade, alcalinidade total,
dureza total, cloreto, sédio, potdssio, cdlcio e magnésio.
Resultados diferentes (erro relativo de 20%) foram obtidos
para o sulfato. Resultados discrepantes foram obtidos para
turbidez e ferro, Avelar (2000).

A participacio do CDTN em programas de intercomparagio
vem demonstrando até o momento ser uma atividade
imprescindivel para os laboratérios, avaliar e melhorar a
qualidade dos resultados analiticos obtidos. A experiéncia
adquirida ao longo dos anos é importante e com certeza ird
contribuir para a organizacio desta atividade no Comité de
Metrologia Quimica da Rede Mineira de Laboratérios de
Metrologia e Ensaios, do qual o CDTN participa juntamente
com outras Instituicdes do Estado de Minas Gerais. m
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