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RESUMO

Esta publicacao apresenta o primeiro Manual da Quali-
dade para os Laboratorios da Divisdo de Caracterizacdo de
Material Nuclear. O Manual descreve os laboratdrios desde
a estrutura organizacional, atividades desenvolvidas, pes-
soal, equipamentos, manutencdo, calibracéo e aferigdo. Sdo
abordados os aspectos essenciais na garantia da qualidade
das analises realizadas. Apresenta-se de forma detalhada a
sistematica de recebimento de amostras, processamento e .ex
pedicdo de analises. Devido ao nimero elevado de topicos,
foram gerados varios documentos em Separado, devidaménte
referenciado no texto.
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ABSTRACT

. This publication presents the first Quality Manual
for the Laboratories at the Nuclear Materials Characteri-
zation Division. The Manual describes the 1laboratories,
its organizational structure, fields of activities, per-
sonnel records, equipments, maintenance and calibration.
The main aspects concerning quality assurance in the ana-
lysis were discussed. The whole system of receiving, iden
tifying and processing analysis of the samples is shown.
Since there are many information to be contained in seve-
ral subjects of the Quality Manual, there were produced
separate documents that are cross referenced in the ma-
nual.
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NOTA PRELIMINAR

Esta publicacao apresenta o primeiro Manual da Qua
lidade para os Laboratorios da Divisao de Caracterizacio
de Material Nuclear, que descreve a sistematica de execu-
¢80 de apialises existentes nesse setor.

0 Manual da Qualidade constitui uma das primeiras
etapas em direcao a um programa da qualidade. Espera-.se,
com esta publicacao, conduzir a um maior interesse a preo
cupacdo atual que € a qualidade, seja em produtos acaba-
dos ou em servicos, anilises e atividades de pesquisa em
geral,

£ importante esclarecer, todavia, que trata-se de
um documento revisavel e, portanto, a sua publicacio tem
o carater de informar e divulgar que atividades dessa na-
tureza estao sendo implementadas no Departamento de Pro-
cessos Especiais. Uma informacao atualizada sobre qual-
quer procedimentoc do Manual da Qualidade deve ser obtida
a partir do documento original que se encontra na Divisao
de Caracterizacao de Material Nuclear, setor da Garantia
da Qualidade,

Recomenda-se aos grupos interessados na elaboracao
de um Manual da Qualidade uma consulta aos documentos com
plemetares citados na segdao 3, em especial a 1S0/Guide 49,
Guidelines for Development of a Quality Manual for a Tes-
ting Laboratory. |
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INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
COMISSAO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR

MANUAL DA QUALIDADE PARA 0S LABORATORIOS DA
DIVISAO DE CARACTERIZACAO DE MATERIAL NUCLEAR

1. ESCOPO

Este manual estabelece uma diretriz documentada e
planejada para a garantia da qualidade em analises quimi-
cas praticadas na Divisao de Caracterizacao de Material
Nuclear (MEC-IPEN/CNEN). Este documento abrange todos os
aspectos de operacgoes laboratoriais, que asseguraraoc os
resultados obtidos tanto por via quimica como instrumen-
tal.
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2. TERMINOLOGIA

Os significados dos vocabulos empregados neste docu-

mento

estao definidos abaixo (vide tambéem item 3).

Definicoes Reconhecidas Internacionalmente

2.1
z.‘.‘

2.1.4

2.2 A
2.2.1

2.2.2

A partir da ISO/IEC Guide 2:

Analise (test): Operacao tecnica que consiste na
determinacao de uma ou mais caracteristicas de um
dado produto (processo ou servigo) de acordo com um
procedimento especifico.

Nota: Neste manual a traducgao de 'test" foi parti-
cularizada para "analise".

Procedimento de analise (test method): Procedimento
técnico especifico para realizacdo de uma analise.

Relatorio de analise (test report): Documento que
apresenta os resultados e outras informagoes rele-
vantes a analise,

Laboratdrio de analises qui. cas (testing Laborato-
ry): Laboratorios que realizam analises,

partir da ISO 8402:

Politica da qualidade: intencdes e diretrizes glo-
bais de uma organizagao relativas a qualidade, for-
malmente expressa pela alta administracao,

Nota: A politica da qualidade € um dos elementos da
politica da empresa e € sutorizada pela alta
administracao.

Gestao da qualidade: parte da funcao gerencial glo-
bal que determina e implementa a politica da quali-
dade,



Sec@o: 02 Pagina: 02/03
Data de emissao: 27/12/90
Revisao: 0

Notas: 1) A obtencao da qualideade desejada exige o
comprometimento e a participacao de todos
os membros da organizacao, embora a res-
ponsabilidade pela sua gestao pertenca a
alta administracao.

2) A gestao da qualidade inclul plgz ' “amento
estratégico, alocacdo de recursos e ou-
tras atividades sistematicas para a qua-
lidade, tais como planejamento da quali-
dade, operacdes e avaliacdes.

2.2,3 Sistema da qualidade: estrutura organizacional, rei
ponsabilidades, procedimentos, processos e recursos
para implementacao da gestao da qualidade.

Notas: 1) O sistema da qualidade deve ser tao abran
gente quanto necessario para atingir os
objetivos da gualidade.

2) A demonstragao da implementacdo de ele-
mentos identificados do sistema, pode ser
requerida para fins contratuais, mandato-
rios e de avaliagao.

2.2.4 Controle da qualidade: t2caicas operacionais e ati-
vidades utilizadas para atender cos requisitos da
qualidade.

Notas: 1) Para evitar confusdo, ao se referir a 'm
sub-conjunto do controle da qualidade, de
ve-se tomar cuidado para incluir um termo
qualificativo, tal como "controle da qua-
lidade de fabricagao", do mesmo modo ao
se referir a um conceito mais abrangente
como "controle da qualidade amplo empre-
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sarial’,

O controle da qualidade envolve técnicas
operacionais e atividades direcionadas,
tanto para monitoracao de um processo
quanto para eliminacdo de causas de de-
sempenho insatisfatorio, em estagios re-
levantes do ciclo da qualidade (espiral
da qualidade) objetivando eficacia econd-
mica,

2.2.5 Garantia da qualidade: todas as acoes planejadas e
sistematicas necessarias para prover confianca ade-
quada de que um produto ou servigco atenda aos re-
quisitos definidos da qualidade.

Notas: 1)

2)

3)

A garantia da qualidade ndo sera completa,
a menos que os requisitos definidos refli
tam totalmente as necessidades do usuario.

Para ser eficaz, a garantia da qualidade
normalmente requer uma continua avaliacdo
de fatores que afetam a adequacao do pro-
;eto ou especificagdo para aplicacoes de-
sejadas, bem como verificacées e audito-
rias das operagoes de producdo, instala-
cdo e inspecao. Para prover confianca, po
de ser necessario apresentar evidéncias
objetivas,

Em uma organizacdo, a garantia da qualida
de serve como um instrumento gerencial. Em
situacoes contratuais, a garantia da qua-
lidade também serve para prover confianca
no fornecedor.
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3. DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

Alem dos documentos citados a seguir, este manual es
ta relacionado com varios outros documentos. Cada um de-
les esta referenciado no item pertinente ao assunto que o
originou.

ISO/IEC Guid2 2, General terms and definitions
concerning standardization and related activities,

ISO/IEC Guide 25, General requirements  for the
technical competence of testing laboratories.

ISO/I1EC Guide 49, Guidelines for development of a
Quality Manual for a testing laboratory.

IS0 8402, Quality - Vocabulary.

ISO/NB 9004, Gestao da Qualidade e e]ementos do Sis-
tema da Qualidade - Diretrizes.

EN 45001 (BS 7501), General «criteria for the
operation of testing laboratories.

1%
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POLITICA DA QUALIDADE

Objetivo

A garantia da qualidade tem o objetivo de indicar aos
laboratorios os caminhos para alcangar e manter a
qualidade em todos os aspectos de operagoes labora-
toriais,

A observacao rigida desse programa contribuira para
uma melhoria na prestacao de servigos e permitira in
clusive o credenciamento de determinadas analises
junto a orgdos responsaveis.

Implementacao da politica da qualidade no IPEN/CNEN

O Governo Federal esta incentivando a implementacao
da politica da qualidade (qualidade total) na  CNEN
atraves do Instituto Brasileiro de Qualidade Nuclear
(IBQN).

A implementacao da gestao da qualidade no IPEN esta
sendo feita através da assessoria da garantia da qua
lidade.

A nivel de Divisdao, ja existe uma sistematica adota-
da e a implementacao da garantia da qualidade esta
sendo realizada pelo coordenador designado.

Revisao da garantia da qualidade

A garaatia da qualidade na Divisao de Caracterizacao
de Material Nuclear deve ser sistematica e periodica
mente revisada pelo coordenador a fim de assegurar a
eficiéncia continua do arranjo a das acdes correti-
vas iniciadas. Tais revisoes sao arquivadas incluin-
do os detalhes das acoes corretivas tomadas,
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DESCRICAO DOS LABORATORIOS

Identificacao

A Divisao de Caracterizacao de Material Nuclear per-
tence av Departamento de Processos Especiais do Ins-
tituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares da  Co-
missao Nacional de Energia Nuclear  (IPEN/CNEN-SP),
situado a Travessa R; 400, Cidade Universitaria -
"Armando de Salles Olfveira" - USP (Caixa . Postal
11049 - CEP 05499).

Esta Divisdao € composta de nove laboratérios:

- Laboratdrio Analitico (LA)

- Laboratorio de Espectrografia de Emissdo (EE)
- Laboratdrio de Espectrometria de Plasma (EP)

- Laboratorio de Fluorescéncia de Raios-X (FX)

- Laboratdrio de Eletroanalitica (EL)

- Laboratorio de Gases (LG)

- Laboratorio Analitico Instrumental (LI)

- Laboratdorio de Cromatografia Liquida (CL)

- Laboratorio de Caracterizacdo Isotdépica (CI)

Campos de Atividades

Todos os laboratorios componentes da Divisdo reali-
zam, além das analises rotineiras, servigos de pes-
quisa e desenvolvimento.

5.2.1 Laboratorio Analitico

Analises quimicas de matérias-primas, fases inter-
mediarias, produtos e rejeitos das. usinas pilotos
de purificacdo de uranio, torio e zirconio empregan
do técnicas tanto por via Gmida como por via instru
mental: analises potenciométricas (titulagdes e ele
trodos ion-seletivos), espectrofotometria, UV-visi-
vel, espectrofluorimetria e Karl Fischer.
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Executam-se também analises em compostos de terras
raras, ligas metalicas, B,C, solucoes aquosas, eflu
entes e outros.

Laboratorio de Espectrografia de Emissao
Determinacao espectrografica de microconstituintes
em oxidos de uranio, torio, aluminio, zirconio, mag
nésio, zinco, hafnio, silicio, antimonio, berilio,
cobre (e todos os compostos que sejam transforma-
veis a esses Oxidos); grafita, sedimentos, ligas pa
ra superimas, cristais para varias finalidades in-
clusive lasers (LiF, KCl) e outros.

Determinacao de Na, Li e K por fotometria de Chama.

Laboratorio de Espectrometria de Plasma (ICP)
Determinacao de terras-raras para controle de pro-
cessos quimicos, determinacao de terras-raras em
concentrados purificados de terras-raras e em super
condutores; determinacdo de elementcs metalicos em
A1,0, e ligas metzlicas; analise de solugdes aquo-
sas e efluentes; determinacdo de Hf em oxidos de
zirconio nuclearmente puro.

Laboratorio de Fluorescéncia de Raios-X

Caracterizagio quimica de acos e ligas metalicas
(convencionais ou nao), de materiais ceramicos, ro-
chas e minérios., Analises de Hf, Ir e Terras-Raras.

Laboratorio de Eletroanalftica
Determinacdo voltamétrica de elementos (em geral,
uranio) a nivel de tracos em materiais variados.

Laboratorio de Gases
Determinacdo dos elementos C, S, H, N e O em mate-
riais metalicos e ceramicos por meio dos analisa-
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dores LECO (C, S) e Evolograph (H, N, 0). Determina
cao dos componentes de mistura gasosas pela técnica
de espectrometria de massa. Determinacao do volume
total das fases residuais em pastilhas Je v, por
meio de um sistema de extragao de gases. Determina-
cao da razao estequiométrica O/U em UOZ' Determina-
¢ao gravimétrica de volateis em pastilhas de Al1,0,.

Laboratorio Analitico Instrumental

Determinacao de metais e terras-raras como impure-
zas por espectrofotometria de absorcao atomica com
chama ou forno de grafita. Determinagao de produtos
volateis, ponto de fusao e umidade de compostos por
termogravimetria. Analises termogravimétricas em di
ferentes matrizes sdolidas, Determinacdao de anions
comuns em solucdes aquosas, efluentes, oxidos refra
tarios e compostos de uranio por cromatografia de
ions. Determinacao de metais alcalinos e alcalino-
-terrosos por cromatografia de Ions. Determinacéao
de viscosidade de fluidos. Separacdes pirohidroliti
cas.

Laboratorio de Cromatografia Liquida

Este laboratorio esta sendo montado e tera como me-
ta o desenvolvimento de métodos para a determinagao
de elementos terras-raras em diversos tipos de ma-
trizes por cromatografia liquida de alto desempenho
(HPLC). Realiza também a producao de acidos nitrico
e cloridrico, ultra puros pela técnica de destila-
¢ao por sub-ebuligao.

Laboratério de Caracterizacao Isotopica
Determinagdo da composigao e concentracdo isotdpica
dos elementos U, Pu, Pt, Cd, Li, B e terras-raras
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em materiais de interesse nuclear, combustiveis nu-
cleares irradiados e materiais geologicos (minérios,
rochas e sedimentos de rios), empregando a técnica
de diluigao isotopica aplicada a espectrometria de
massa ¢ espectrometria alfa. Desenvolvimento de pro
gramas de contabilidade de materiais nucleares, ban
cos de dados, medidas de queima de combustiveis nu-
cleares irradiados, estudos de simulacao e inventa-
rio isotdpico em amostras irradiadas e correlacoes
isotopicas.

5.3 Estrutura Organizacional

O Anexo A apresenta o organograma da Diretoria de
Materiais Nucleares e o anexo B apresenta o organo-
grama da Divisao de Caracterizacao de Material Nu-
clear,

5.4 Responsabilidade pela Garantia da Qualidade

5‘4.‘

5.4.2

5.4.2,
5.4.2,

Ao coordenador designado (Anexo C) cabe a responsa-
bilidade de implantar a garantia da qualidade da Di
visao de Caracterizacao de Material Nuclear, repor-
tando-.se diretamente a chefia da Divisao e suas ati
vidades envolvem os laboratorios discriminados no
item 5.1.

As atividades e responsabilidades sob sua coordena-

¢€a0 sao:

1 Realizar auditorias internas (ftem 13.2).

2 Administrar relacoes entre a Divisao e a Asses-
soria da garantia da qualidade (do IPEN/CNEN-SP)

e também com outras organizagdes envolvidas em as
suntos da garantia da qualidade,



Fal

Segao: 05 Pagina: 05/07
Data de emissao: 27/12/90
Revisao: 0

$.4.2.3 Manter o manual e documentacoes atualizados.

5.4.2.4 Documentar e divulgar atividades relacionadas com

qualificacdo de laboratdrio e testes interlabora-
toriais.

5.4.2.5 Manter os responsaveis pelos laberatdorios informa

dos sobre a garantia da qualidade.

5.5 Responsabilidade pela Area Tecnica

5.5.1 A Divisao de Caracterizacdao de Material Nuclear pos

sui um supervisor (Anexo C) que responde diretamen-
te a chefia do Departamento de Processos Especiais
e que se comunica diretamente com o coordenador da
garantia da qualidade.

5.5.1.1 As suas responsabilidades envolvem essencialmente

o gerenciamento dos laboratdrios integrantes da
Divisdo e ainda, coordenagao e elaboragao de no-
vos projetos, orientacdo em trabalhos cientificos
e publicacdes, elaboracdo de relatorios.

5.5.2 Cada laboratorio possui um responsavel (Anexo C) que

responde a chefia da Divisdo e que se ccmunica dire
tamente com o coordenador da garantia da qualidade.

5.5.2.1 As suas responsabilidades e€nvolvem as diversas

atividades do laboratorio, tais como, supervisio-
nar o psssoal do laboratdorio e as analises, dis-
tribuir servicos, emitir os resultados de anali-
ses, providenciar a manutencdo de equipamentos e
os materiais necessarios para o andamento das ati
vidades, arquivar documentacao relativa a esse la
boratorio, manter graficos de controle de anali-
ses, participar em programas de intercomparagao
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de laboratorios, redigir procedimentos de anali-
ses. Promover atividades de pesquisa e desenvolvi
mento no ambito de seu laboratorio, assim como
atuar diretamente na formacao de recursos humanos.

5.5.3 O Anexo C apresenta todos cs nomes das pessoas de-

signadas como supervisor, coordenador e responsa-
veis na Divisao de Caractcrizacao de Material Nu-
clear bem como seus substitutos.

5.6 Delegacao de Autoridade

5.6.1

5.6.2

5.6,3

5.6.4

A chefia de um laboratorio sera automaticamente pre
enchida na auséncia de seu titular por um substitu-
to previamente designado pela mesma chefia, com o
conhecimento e anuéncia da chefia da Divisao,

A chefia da garantia da qualidade sera automatica-
mente preenchida na auséncia de seu titular por wum
substituto previamente designado pela mesma chefia,
com o conhecimento e anuencia da chefia do Departa-
mento.

A chefia da Divisao de Caracterizacdo de Material
Nuclear sera automaticamente preenchida na auséncia
de seu titular por um substituto previamente desig-
nado pela mesma chefia, com o conhecimento e anuén-
cia da chefia do Departamento.

Quando ocorrer uma auséncia nao prevista, & substi-
tuicdo sera feita prontamente., No caso de ser pro-
gramada com antecedéncia ela serda devidamente noti-
ficada a Divisdo de Pessoal para que se assegure o
direito de assinatura em documentos oficiais e em
cartoes de ponto e frequencia.
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5.7 Prevencao de Influéncias Externas
O pessoal envolvido nas analises quimicas sao alheios
a qualquer aspecto comercial, financeiro ou outro
que possa influenciar o seu julgamento técnico.

Os laboratorios nao estao engajados em atividades que
comprometam a veracidade na sua independéncia de jul
gamento e integridade com relacdo as suas analises.

A remuneragio do pessoal envolvido nas analises qui-
micas ndo depende nem do numero de analises realiza-
das e nem dos resultados obtidos.



6.
6.1

6.2

Secao: 06 Pagina: 01/01
Data de emissdo: 27/12/90
Revisao 0

QUADRO DE PESSOAL

Registros Pessoais

Os dados sobre a formagao acad3mica e profissional
de todos os integrantes da Divisao de Caracterizacao
de Material Nuclear estao arquivados junto ao coorde
nador da garantia da qualidade.

0 modelo utilizado para esses registros esta no Ane-
xo D, Eles sao revisados a cada doze meses e sao
atualizados sempre que ocorrer alguma mudanca a si-
tuacdo da .pessoa. Sao mantidos por um periodo de
seis anos,

Treinamento

Todo ingressante ao laboratdrio passa por um treina-
mento intensivo acompanhado de perto pelo responsa-
vel do laboratdrio. Somente apds obter desenvoltura

na funcdo treinada, o que € avaliado pelo responsa-
vel que o supervisionou, podera responder por essa
atividade,
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7.  EQUIPAMENTOS

7.1 Inventario
Os principais equipamentos e instrumentos de medida
necessarios para realizar as anaiises descritas nes-
te manual estao relacionadcs a seguir, classificados
conforme o laboratorio no qual sao operados.

7.1.1 Laboratorio Analitico
- Espectrometro UV.-Visivel
- Espectrofluorimetro
- Analisador especifico de ions
- Karl-Fischer
- Condutivimetro
- Balanga analitica
- pHmetro

7.1.2 Laboratorio de Espectrografia de Emissao
Espectrografo de emissdo oOptica

Fotometro de chama

Densitometro

Balanc¢a analitica

7.1.3 Laboratorio de Espectrometria de Plasma
- Espectrometro de emissao com fonte de plasma (ICP)

7.1.4 Laboratorio de Fluorescéncia de Raios-X
- Espectrometro de Fluorescéncia de Raios-X
- Balanga analitica
- Microbalanga analitica

7.1.5 lLaboratorio de Eletroanalitica

Polarografo
Potencidgrafo
Bureta automatica
pHmetro
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7.1.6 Laboratorio de Gases
- Analisador de C e S
- Analisador de H, N e O
- Espectrometro de massa (quadrupolo)
- Sistema de extracao de gases
Balangca analitica

7.1.7 Laboratorio Instrumental
- Cromatografo de ions
- Espectrometro de absorcao atomica
- Analisador térmico
- Espectrofotometro UV-Visivel
- Analisador especifico de ions
- Determinador de umidade
- Viscosimetro

7.1.8 Labcratorio de Cromatografia Liquida
- Espectrometro liquido de alto desempenho (HPLC)
- Destilador de quartzo (sub-ebuligao)

7.1.9 Laboratdrio de Caracterizacdo Isotdpica
- Espectrometro de massa (termoiodnico)
- Espectrometro alfa com detectores de barreira de
surerficie
- Balanca analitica

7.2 Registros dos Equipamentos

As principais informacoes sobre os equipamentos e ins
trumentos de medida estao arquivadas junto ao coordenador
4a garantia da qualidede.

0 medels utilizado para esses registros esta no Ane-
xo £,

7.3 Manutencdo
O pessoal do prdprio laboratdrio com a orientacdo do
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responsavel realiza a manutencao geral do laboratorio, in
cluindo equipamento e, quarncéc necessario, utiliza os di-
versos grupos de apoio existentes dentro da Instituigao.
Dentro de toda a organizacao, as divisoes mais solicita-
das pela Divisao de Caracterizacao de Material Nuclear es
tao relacionadas a seguir.

a) Divisao de Oficinas

- Setor de Produgao: fundigao
- calderaria
- instalacao
- usinagem

- vidraria

- Setor de Manutencao: - mecanica
- refrigeracao
- elétrica

- Setor de Projetos: - mecanica
- civil

b) Divisao de Uficina Eletronica

A manutencao realizada por pessoal especializado (re-
presentante exclusivo do equipamento) ou servigos exter-
nos a InStituicdo sao acionados por decisao do responsa-
vel do laboratorio,

Em casos especificos, existem contratos de manutencio.

Toda ocorréncia € devidamente registrada e arquivada.
-0 responsavel pelo laboratdorio comunica a garantia da qua
lidade e envia uma copia do relatério do servigco executa-
do.

7.4 Aferigao
Todas as balangas analfcicas da Divisao sao mantidas
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segundo um programa de aferigcao. Existe um contrato com
firma especializada que vistoria, revisa e afere periodi-
camente. A firma emite um certificado de afericao relatan
do as balancas inspecionadas. Uma copia desse documento
é arquivada junto a garantia da qualidade.

7.5 Calibracgao

A calibracao dos equipamentos & feita toda vez que
eles sdo operados. Alguns equipamentos, dependendo de sua
estabilidade, sao calibrados mais vezes durante o seu uso.

Para essas calibracoes empregam-se materiais de refe-
réncia certificados cu padroes sintetizados no proprio la
boratorio. Neste caso, 0s padi:Jes sao confeccionados uti-
lizando-se substancia de alta pureza normalmente de grau
espectroscdpico ou eletrdnico.

As procedéncias dos principais materiais de referen-
cia certificados, utilizados pela Divisdo, e tao relacio-
nados a seguir.

Internacionais:

National Bureau of Standards (NBS)

Bureau of Analysed Samples (BAS)

United States Geological Survey (USGS)

International Atomic Energy Agency (1AEA)

Commissariat @ 1'energie atomique (CEA)

Central Bureau of Nuclear Measurement (CBNM)

LECO Corporation

New Brunswick Laboratory (NBL)

New England Nuclear (NEN)

Oak Ridge

Johnson Matthey (JM)

Spex Industries

Fluka
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Ventron-Alfa Product

Nacionais:
Instituto de Pesquisas Tecnologicas (IPT)
Eletrometal (Material de referencia)

7.6 Compras e procedimentos de aceitacao para equipamen-
tos e produtos de consumc

Toda decisdo de compra parte do responsivel pelo labo
ratorio que devera preencher uma requisicao de material
(RM, Anexo F). Neste documento deve-se descrever as espe-
cificacdes do material em questao. Existe um formulario
especifico para requisicbes internas de material existen-
te em almoxarifado geral da Instituicao (Anexo F1).

Todo material que chega a Divisao € inspecionado e
conferido segundo as descricoes da requisigao de material,
Uma vez que esteja em conformidade, o responsavel assina
pelo recebimento,
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8.  AMBIENTE

Cada laborztdrio possui pelo menos uma de suas salas
com ar condicionado onde estac colocados os equipamentos
que necessitam de temperatura e umidade coatroladas. Os
equipamentos que envolvem queima de amostra possuem exaus
tao instalada. A limpeza das salas, bancadas, equipamen-
tos e acessOorios é feita sistematica ou periodicamente,
conforme o caso, pelos técnicos dos laboratdrios.

0 laboratorio "limpo" classe-100, pertencentz ao La-
boratorio de Cromatografia Liquida segue a norma Federal
Standard 209B (1973). 0 acesso a esse laboratorio requer
a troca de avental e o uso de sapatilhas. Os filtros uti-
lizados (pré-filtros e filtros absolutos) estdo em confor
midade com a norma da Associacdo Brasileira de Normas Téc
nicas (ABNT) NB-10 e sao trocados periodicamente,
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9. PROCEDIMENTOS DE ANALISES QUIMICAS

Os procedimentos das analises realizadas pela Divi-
sao de Caracterizacao de Material Nuclear estao escritos
em formato padronizado.

A seguir estac relacionados os {tens (na ordem a ser
obedecida) que devem compor os procedimentos:
- Objetivo
- Documentos Complementares
- Campo de Aplicacao
- Principio do Método
- Limitagoes e Interferéncias
- Seguranca
- Equipamentos e Acessorios
- Reagentes
- Procedimento
. Preparacao de amostras
. Calibracao
. Condigoes experimentais
- Calculos
- Confiabilidade e Faixa de Determinacgao
- Data d= Vigéncia
- Referéncias Bibliograficas
- Local de Analises
- Tabelas
- Anexos

Esses procedimentos que compdem a Série de Analises
Qufmicas e Isotopicas (Série IPEN-QI) estdo arquivados
junto a chefia do Departamento de Processos Especiais e
cada laboratdrio possui copia dos procedimentos das anali
ses que realiza,
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O Anexo G apresenta os titulos dos procedimentos de
analises da Divisao.
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10. CONTROLE DE DOCUMENTOS
Todos os documentos citados neste manual sao revisa-
dos periodicamente por auditoria interna (item 13.2).

Para qualquer alteracao realizada por um laboratorio,
a garantia da qualidade é notificada e uma copia da des-
cricao da modificacao € enviada e arquivada.
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CONTROLE DAS AMOSTRAS

Amostras a serem analisadas. Tipos de analises,

0s requisitantes sao responsaveis pelo fornecimento
de informacoes precisas sobre os materiais a serem
analisados bem como pela designacao do tipo de anéli
se requerida. Entretanto, os responsaveis estao ap-
tos a dar qualquer esclarecimento sempre que consul-
tados.

0 plano de amostragem adotado € de responsabilidade
do requisitante, o que deve garantir a homogeneidade
das amostras.

Recebimento de amostras

A Divisao possui uma Central de Recebimento e Expe-
¢ " :30 de Analises onde o responsavel pelo Setor s¢
aceitara as amostras que tiverem a Solicitacao de
Servico (SS, vide item 11,3) devidamente preenchida.
O responsavel inspeciona a amostra verificando se es
ta apropriadamente identificada, se todos os dados
conferem com os descritos na Solicitacao de Servigo,
se o tipo de analise pedida € pertinente as anilises
realizaveis pela Divisao, se apresenta alguma carac-
teristica usual ou nao (coloracao, material em sus-
pensdo, forma metalica, p6, liquida, pastilha, etc).
Havendo qualquer nao conformidade a amostra nao é
aceita até ser resolvida a questao.

0 responsavel preenche o cartao de acompanhamento
(vide item 11.4). Esse formulario ja pode vir preen-
chido pelo requisitante e o responsavel apenas com-
pleta os campos relativos ao nimero de série da Di-
visao e confere os demais dados.
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0 responsavel preenche o livro de registro geral (vi
de item 11.5).

0 responsavel encaminha a amostra para o devido labo
ratorio junto com o cartio de acompanhamento.

11.2.1 Amostras externas

0 cliente externo deve inicialmente entrar em con-
tacto com a Divisao para estabelecer o tipo de ana
lise desejada. A seguir deve enviar uma carta (te-
lex, FAX) ao (SAC) pedindo um orcamento para a ana
lise estipulada. Havendo concordancia envia outra
carta (telex, FAX) solicitando a analise e avisan-
do que esta de acordo com o orcamento. Esta carta
€ protocolada pelo SAC e enviada a Divisdao  junto
com a amostra. Dai para frente a amostra segue os
mesmos passos de uma analise interna.

11.3 Solicitacao de Servigo (SS)

11.3.1 Objetivo
Este € um formulario para uso da Instituicdo que
permite indicar o requisitante da analise, autori-
zacao da chefia do requisitante, descrigao do ser-
vico a ser realizado (discriminagdo do tipo de ana
lise) e a descricao dos custos dos servicos (apos
sua conclusao) podendo haver detalhamento do mate-
rial gasto e da mao de obra envolvida.

0 anexo H apresenta esse formulario.

Nota: Para amostras externas nao € necessario o
preenchimento da Solicitacao de fervico.

11.3.2 Distribuicdo
A Solicitacdo de Servico é preenchida pelo requisi
tante em quatro vias., Apds a protocolacdo, uma via
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volta ao requisitante e as demais vao para o exe-
cutor. Apos a execucado da analise, os campos rela-
tivos a custos, servicos executados, mao de obra e
outros sao preenchidos pela Central de Recebimento
e Expedicao de Analises, e volta para o requisitan
te assinar pelo recebimento. Uma copia fica com o
requisitante, outra volta para o executor e outra
val para o processamento de custos.

Tempo de retencao
A primeira via € arquivada na Central da Garantia
da Qualidade durante seis anos.

11.4 Cartao de Acompanhamento de Analise

11.4.1

11.,4.2

11.4.3

Objetivo

A funcdo do cartao de acompanhamento de analise
(anexo I) € transmitir informacoes (sobre a amos-
tra, requisitante, tipo de analise requirido) para
o analista bem como o numero de identificacao da
amostra (ou seja, o numero de série da Central de
Recebimento e Expedicao de Analises.

Distribuigao

0 cartao de acompanhamento de analise € preenchido
em uma via. A original fica retida no laboratorio.

Tempo de retencgao
0 cartao de acompanhamento € arquivado por seis anos.

11.5 Registro Geral

11.5']

Objetivo

A funcao do livro de registro geral é manter uma
numeracdo sequencial para a identificacao das amos
tras e o registro das informacoes destas.

A seguir estao descritos os itens a serem pre-
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enchidos para uma dada amostra:

- Numeracao sequencial

- Laboratdrio executor

- Data de entrada

- Procedéncia

- Numero de amostra

- Interessado

- Telefone do interessado

- Tipo de amostra (descrigao)

- Tipo de analise realizada

- Data de saida

- Nimero da solicitacao de servigo
- Numero do relatorio de analise

- Visto do responsavel pela retirada do relatdrio
. de analise,

Os dados sao armazenados posteriormente no computa
dor central IBM.

11,6 Guarda de Amostras
Apos a execucdo da analise, a amostra retorna a Cen-
tral de Recebimento e Expedigao de Analises. Se ti-
ver algum outro tipo de analise a ser feita, a amos-
tra € levada ao laboratdrio pertinente. Caso contra-
rio, a amostra € vedada e levada ao local apropriado
para ser guardada,

As amostras liquidas sao guardadas por um més.
As demais amostras sao guardadas por seis meses,

As amostras controladas pela Salvaguarda serao reti-
das por um més. A area sera monitorada pelo setor de
Protecao Radiologica.
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12. RESULTADOS E RELATORIOS DE ANALISE

Os dados obtidos nas analises sao escritos nos for-
mularios de Resultados de Analise (ver os diversos forma-
tos no Anexo J). Estes formularios sao utilizados apenas
para uso interno,

Os resultados de analise para clientes externos sao
datilografados pela secretaria do Departamento em formato
padronizado.

Nota: Toda essa sistematica esta sendo informatizada.
Dessa forma, os Resultados de Analise serao
transcritos para os Relatorios de Analise em-
pregando-se um microcomputador,

Os Resultados de Analise serao arquivados pelos la-
boratérios.

Os Relatorios de Analise serdo enviados ao requisi-
tante e copias deles serao arquivados pela garantia da
qualidade e pelos laboratorios.

12.1 Tempo de retencao
Tanto o Resultado de Analise como o Relatorio de Ana
lise sao arquivados por seis anos.
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DIAGNOSTICO E AQOES CORRETIVAS
O objetivo desta secgao € determinar as medidas neces

sarias para a deteccao e identificacdo das nao conformida

des e o estabelecimento das medidas corretivas que podem

eliminar suas causas,.

13.1

13.2

Reclamagoes Técnicas

Qualquer duvida por parte do requisitante, relativa
aos resultados da analise que necessite uma repeti-
¢ao da analise deve ser feita dentro de um més, para
amostras liquidas, ou seis meses, para as demais,
(isto €, respeitando o tempo de guarda das amostras
na Divisao).

A necessidade de uma copia do documento de  analise
(Resultado de Analise ou Relatorio de Analise) pode
ser solicitado até seis anos desde a realizacao da
analise,

Auditoria Interna

Cada laboratorio integrante da Divisao e cujas ati-
vidades sdo abrangidas por este manual & auditada
uma vez por ano, pelo coordenador da garantia da qua
lidade.

Os itens a serem inspecionados estao discriminados a

seguir:

- Qualificacao de pessoal

- Equipamentos

- Procedimentos

- Documentacao (Solicitacdo de Servigo, Cartao de
Acompanhamento de Analise, Resultado de Analise,
Relatorio de Analise)

- Registro geral
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Reagentes

- Amostras
- Programa de qualificacao de laboratorios
Programa interlaboratorial

Nota: Esta sistematica esta sendo implantada.

Graficos de Controle

Os graficos de controle permitem estabelecer, a par-
tir de medidas de uma determinada analise, a média
dos valores medidos e os limites de controle e, ain-
da, uma vez estabelecido esses limites, verificar se
0 processo permanece sob controle.

Cada laboratorio da Divisao possui pelo menos uma
analise caracteristica representativa das atividades
desse laboratorio sob controle grafico.

As etapas a serem seguidas para a realizagao do gra-
fico de controle estao relacionadas no Anexo K. 0
centro de processamento de dados do IPEN/CNEN possui
um programa para o computador central (IBM) que per-
mite agilizar os calculos e emiss3o desses graficos,

Para avaliar se o método esta sob controle existem
critérios proprios (descritos no Juran's Quality
Control Handbook, J.M. Duran e Frank M. Gryna, 48
ed., McGraw Hill, 1988, pag. 2414).

Todo ponto fora de controle implica numa verificacdo
da causa que o originou, As agoes corretivas adota-
das sao documentadas e arquivadas,
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VERIFICACAO DE RESULTADOS

Programas de Comparacao Interlaboratoriais

As participacoes dos laboratorios em programas de
comparacao interlaboratoriais sao registradas confor
me o modelo do Anexo L. Esses registros sao arquiva-
dos junto ao coordenador da Garantia da Qualidade.

Os relatorios contendo a discussao do programa de
comparacao interlaboratoriais sao arquivados no labo
ratorio participante.

a«



2

AGRADECIMENTOS

A autora agradece ao Dr. Antonio Roberto Lordello,

chefe do Departamento de Processos Especiais, IPEN/CNEN-
-SP, pelo incentivo na realizagao deste trabalho.

Os agradecimentos sdo estendidos a Srta. Laurelisa

Nolla pela dedicagao no trabalho de datilografia.

BIBLIOGRAFIA

1)

2)

3)

4)

INTERNACIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION - INTER
NACIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION. General requi-
rements for the technical competence of testing 1labo-
ratories. Nov., 1982, (ISO/IEC Guide 25 - 1982 (E)).

INTERNACIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION - INTER
NACIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION. Guide lines for
development of a Quality Manual for a testing labora-
tory. Oct., 1986, (ISO/IEC Guide 49 - 1986 (E)).

INTERNACIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION., Qua-
lity - Vocabulary. Jn., 1986, (ISO 8402 - 1986).

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. Gestdo da
qualidade € elementos do sistema da qualidade - Dire-
trizes, Jun, 1990, (NBR 19004),



Anexo A - Organograma da Diretoria de Materiais Nucleares
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Anexo B -
Material Nuclear
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Anexo C - Lista dos nomes das pessoas designadas como Su-
pervisor, coordenador e responsaveis na Divisdo
de Caracterizacao de Material Nuclear e seus
substitutos.

1. Garantia da Qualidade
Coordenador: Susy Frey Sabato
Substituto : Ivone Mulako Sato

2. Divisao de Caracterizacao de Material Nuclear
Supervisor: Ivone Mulako Sato
Substituto: Maria Ines Costa Cantagallo

2.1 Laboratorio Analitico
Responsavel: Tania Grigoletto
Substituto : Cleide Moreira da Silva

2,2 Laboratorio de Espectrografia de Emissao
Responsavel: Susy Frey Sabato
Substituto : Antonio Roberto Lordello

2.3 Laboratorio de Espectrometria de Plasma (ICP)
Responsavel: Luiz Carlos de Paula Reino
Substituto : Ivone Mulako Sato

2.4 Laboratorio de Fluorescéncia de Raios-X
Responsavel: Vera Licia Ribeiro Salvador
Substituto : Ivone Mulako Sato

2.5 Laboratorio de Eletroanalitica
Responsavel: Maria Inés Costa Cantagallo
Substituto : Ivone Mulako Sato
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2.6

2.7

2.8

2.9

Laboratorio de Gases
Responsavel: José Oscar Willian Vega Bustillos
Substituto : Sergio Carvalho Moura

Laboratorio Instrumental
Responsavel: Maria Aparecida Faustino Pires
Substituto : Elizabeth Sonoda Keiko Dantas

Laboratorio de Cromatografia Liquida (HPLC)
Responsavel: Noémia Maria Pereira de Moraes
SUbstituto : Helena Miho Shihomatsu

Laboratorio de Caracterizagao Isotopica
Responsavel: Jorge Eduardo de Souzi Sarkis
Substituto : Mauricio Hiromitu Kakazu



Anexo D - Ficha de dados pessoais

Nome:

Data :

Formacao Academica

47

CURSO INSTITUI CAO

ANO DE CONCLUSAO

Area de Atuacao:

Anos de experiéncia na area de atuagao: desde

Fungao Atual:

Qualificagdo para o(s) método(s):

Anos de experiéncia:

Observacgao:

Treinamento ou Curso de Especializagao:

———




Anexo E - Fichas de dados de equipamentos

Nome do Equipamento:

Nome do Fabricante:

Modelo:

Numero de Serie:

Data de Recebimento:

Data de Inicio de Operagio:

Condicdes quando Recebido:
(novo,usado, recondicio-
nado)

Detalhes de Manutencgao:

Historia de algum dano, mal funcionamento, modificagao

reparo:

ou
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Formulario de Requisicao de Material
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Anexo G -

IPEN-QI-001

1PEN-QI-002

IPEN-QI-003

IPEN-QI-004

IPEN-QI-005

IPCN-QI-006

IPEN-QI-007

1PEN-QI-008

IPEN-QI-009

IPEN-QI-010

IPEN-QI-011

IPEN-QI-012

IPEN-QI-013

IPEN-QI-014

5!

Procedimentos da Série de Analises Qufmicas e
Isotopicas (Série IPEN-QI)

Determinacao espectrografica de impurezas em
uranio e seus compostos.

Determinaciao espectrografica de impurezas em
tetrafluoreto de uranio.

Determinacao espectrografica de B e Si em
UF6.

Determinacao espectrografica de Ti, Nb, Hf,
Mo, Ta, V, W e Zr em compostos de uranio.
Determinacao fotométrica de Na, Li e K em
uranio e seus compostos.

Determinacdo espectrografica de impurezas em
aluminio metalico e oxido de aluminio.
Determinacdo espectrografica de impurezas em
grafita,

Determinacio espectrografica de impurezas em
magnésio metalico e oxido de magnésio.
Determinagdo espectrografica de impurezas em
compostos de zirconio.

Determinacido espectrografica de hafnio em
compostos de zirconio.

Determinacao eSpectrogrEfica de impurezas em
compostos de hafnio. _
Determinagao espectrografica semiquantitati-
va geral usando-se oxido de germanio e gra-
fita como diluentes,

Determinacdo espectrografica semiquantitati-
va de impurezas em bifluoreto de potassio
(XF.xHF) .

Calibracdo da placa fotografica Kodak Spectrum
Analysis n? 1 (SA-1),
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IPEN-QI-015

IPEN-QI-016

IPEN-QI-017

IPEN-QI-018

IPEN-QI-019

IPEN-QI-020

IPEN-QI-021

IPEN-QI-022

IPEN-QI-023

IPEN-QI-024

IPEN-QI-025

Determinacdo de elementos lantanidicos
uranio por espectrometria de emissdo com fon
te de plasma (ICP).

Determinagcdo dos elementos lantanidicos

em
concentracao de terras raras por espectrome-
tria de emissao com fonte de plasma (ICP).
Caracterizacao das ligas samario-cobalto e
neodimio-ferro-boro por espectrometria de
emissao com fonte de plasma.

Determinacdo de hafnio em oxido de zirconio

por espectrometria de emissao com fonte de

. plasma (ICP),.

Determinacao de Al, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni e
Si em uranio metalico pela técnica de FRX,
Determinacao de Mg, Si, Ca, Cr, Fe, Ni, Sm,
Eu, Gd, Dy, Hf, Mo, Ti, C1, Br e I em alumi-
na pela técnica de FRX.

Determinacao de Mg, Si, Ca, Cr, Fe, Ni, Sm,
Eu, Gd, Dy, Hf, Mo, Ti, C1, Br e I em pasti-
lhas sinterizadas de alumina pela técnica de
FRX.

Determinacao de Fe, Si, Mn, Mg, Ti, Cu, Ni,
Zr e Cr em ligas de aluminio pela técnica de
FRX. ‘

Determinacao direta de Mn, P, Si, Cr, Ni e
Mo em aco inox tipos 304, 321 e 316 pela tég
nica de FRX.

Determinacao de carbono em urianio metalico e
nos oxidos U504 e UO,.

Determinacao de hidrogénio, nitrogénio e oxi
génio em compostos de uranio.



IPEN-QI-026

IPEN-QI-027

IPEN-QI-028

IPEN-QI-029

IPEN-QI -030

IPEN-QI-031

IPEN-QI-032

IPEN-QI-033

IPEN-QI-034

IPEN-QI-035

IPEN-QI-036

IPEN-QI-037

IPEN-QI-038

IPEN-QI-039

IPEN-QI-040

Determinacao de compostos volateis em oxido
de uranio Us0,4.

Determinacao da razao 0/U no dioxido de ura-
nio pela técnica gravimétrica.

Determinagcao do volume total dos gases oclu-
sos em pastilhas de U02.

Identificacao e determinacao dos gases oclu-
sos em pastilhas de UOz por
de massa..

espectrometria

Determinagao de hidrogénio, nitrogénio e oxi
génio em alumina - Al,0; e aluminio metalico.
Determinacao de compostos volateis em alumi-
nio.

Determinacao de carbono e enxofre em pasti-.
thas de alumina (A1,0;) e em aluminio meta-
lico. .

Determinacao de carbono e enxofre em acos.
Determinagdo de hidrogénio, nitrogénio e oxi
génio em acos.

Determinacao de carbono livre no carbeto de
boro - B,C.

Determinacao de carbono total no carbeto de
boro.

Determinacdo de gases internos das varetas
combustiveis nucleares por espectrometria de
massa,

Determinacdo da composicao isotopica de ura-
nio em compostos de uranio de grau nuclear.
Determinacdo da composigdo isotdpica de boro
em carbeto de grau nuclear,

Determinacdo da composigdo isotdpica de boro
em acido borico e boro elementar de grau nu-
clear,



IPEN-QI-041
IPEN-QI -042
IPEN-QI-043

IPEN-QI-044

IPEN-QI-045
IPEN-QI-046
IPEN-QI -047
IPEN-QI-048

IPEN-QI-049

IPEN-QI-050

IPEN-QI-051
IPEN-QI-052

IPEN-QI-053

IPEN-QI-054

.Determinacao do teor de uranio total em com-

postos de uranio por gravimetria.
Determinacao da concentracéo de uranio total
por volumetria.

Determinacao volumétrica da razao estequiomé
trica 0/U nos 6xidos de uranio U0, e U404.
vo,,
de UF,, de uranio total, de uranio IV ¢ do
anion fluoreto em tetrafluoreto de uranio.

Determinacao dos teores de UO,F,, de

Determinacao das densidades aparentes solta
e batida de amostras sdlidas na forma de po.
Determinacao do teor de acido fluoridrico 1i
yre em tetrafluoreto de uranio.

Determinagao da concentracao de uranio em so
lugoes apOs extragao com solvente.
Determinacdo da concentracao da acidez livre
em solucoes de nitrato de uranilo.

fluoreto
em compostos de uranio por eletrodos seleti-

Determinacao dos anions cloreto e

vos de ions.

Microdeterminagao espectrométrica de torio
em compostos de uranio.

Subamostragem de hexafluoreto de uranio.
Determinacdo da concentracdo de torio por
titulagao complexométrica.

Determinacao da concentragao total de terras
raras por gravimetria,

Determinacdo de uranio total pela sua redu-
¢do com sulfato de ferro (II) em acido fosfo
rico - método da titulacao redox com dicroma

to de potassio,



IPEN-QI-055

IPEN-QI-056

IPEN-QI-0S57

IPEN-QI-058

IPEN-QI-059

IPEN-QI-060

IPEN-QI-061

IPEN-QI-062

IPEN-QI-063
1PEN-QI -064

IPEN-QI-065

IPEN-QI -066

IPEN-QI -067

Determinacao de uranio em solucoes de mitra-
to de torio por voltametria de gota pendente
de mercurio. -

Determinacdo de uranio em efluentes de tri-
carbonato de amonio e uranilo por ~voltame-
tria de gota pendente de mercurio.
Determinacdo de uranio em efluentes da produ
¢io de DUA e UF, por voltametria de gota pen
dente de mercurio.

Determinacao de uranio em filtros de carviao
ativado por voltametria de gota pendente de
mercirio.

Determinacdo de urdanio retido em matrizes re
siduais provenientes da producdo de nitrato
de uranilo.

Determinacao de chumbe em reagentes destila-
dos por subebulicao por meio da técnica da
voltametria de redissolucdo anédica com ele-
trodo de mercurio.

Determinacao de cloro em UF, hidrolizado por
iodometria.

Determinacao de cloro em UFe hidrolizado por
cromatografia de ions.

Determinacao de H,0 em UOZ e U04.
Determinacao de fluor em pastilhas de alumi-
na por cromatografia de fons.

Determinacdo de cobre, cadmio, niquel e zin-
co em diuranato de amonio por voltametria de
gota pendente de mercurio,

Determinacdo de fluor em pastilhas de alumi-
na por meio de eletrodo seletivo,
Determinacdo de samirio, eurdpio,  térbio,
disprésio e ftrio em matriz de Sxido de ga-



IPEN-QI-068

IPEN-QI-069

IPEN-QI-070

IPEN-QI-072

IPEN-QI-073

IPEN-QI-076

IPEN-QI-078

IPEN-QI-079

IPEN-QI-080

IPEN-QI -081

“PEN-QI-082

1PEN-QI-083

IPEN-QI-084

dolinio.

amo -
nio-veroxo{luoranato (APOFU) por voltametria
de gota pendente de mercurio.

Determinacao de uranio em filtrado de

Determinacao de fluoreto e cloreto em carbe-
to de boro de grau nuclear.

Determinacao de ferro em reagentes por meio
da técnica voltamétrica com eletrodo de mer-
curio, .

Determinacao da concentracao de fosfato de
tri-n-butila (TBP) em misturas com varsol pe
lo método da saturacao com acido nitrico e
titulacao acido-base.

Determinacido do teor de acido fluorfdrico em
bifluoreto de potassio.

Determinagao espectrografica de impurezas em
cobre metalico e oxido de cobre.
Determinacao do teor de boro total em carbeto
de boro por voltametria.

Determinacao do teor de agua pelo método de
Karl-Fischer.

Determinacao da concentragao de amonio  por
microdifusao e titulacao.

Determinacao do teor de carbonato em tricar-
bonato de amonio e uranilo por desprendimen-
to e absorc¢do em dioxido de carbono.
Determinagdo de Co em alumina de grau nu-
clear pela técnica de fluorescéncia de raios
-X.

Determinagao espectrogrﬁfica de impurezas em
éxido de berilio.

Microdeterminagdo espectrof.tométrica de ni-
trogénio em zirconio metalico.



IPEN-QI-085

IPEN-QI-086
IPEN-QI-087

IPEN-QI-088

IPEN-QI-~089

IPEN-QI-090

IPEN-QI-091

IPEN-QI-092
IPEN-QI-093
IPEN-QI-094

IPEN-QI-095

IPEN-QI-096

IPEN-QI-097

5?7

Determinacdo fotométrica de Li em alumfnio
metalico.

Determinacdo de cloro residual em agua,
Determinacdo de matéria organica em agua
(consumo quimico de oxigénio). |
Determinacao da concentracao de oxigéniodis
solvido em agua. o
Determinacao de uranio total em efluentes
organicos da producdo de DUA e UF, por vol-
tametria com eletrodo de gota pendente de

mercurio.

Determinacdo de urdnio total em reagentesbz
ganicos volateis por técnica voltamétrica
com eletrodo de gota pendente de mercurio.
Determinacdo do teor de Boro e de Oxido de
boro soluvel em carbeto de boro por volume-
tria, ’
Determinacdo espectrofluorimétrica de cério

em compostos de tério.

Determinacao espectrofluorimétrica de zirco

nio em compostos de uranio,

Determinacdo espectrografica de impurezas em
compostos de tdrio. ,
Determinacao niao destrutiva de Ni, Cu, Fe,

Mn, Si, Al, P, Co, Ti, Cr e Mo em ligas de

monel pela técnica de fluorescéncia de raios-
-X.

Determinacdo de Si, P, Ti, Cr, Mn, Co, Ni,
Cu, Nb e Mo em acos inox pela técnica de
fluorescéncia de raios-X, |
Determinacao espectrografica de impurezas

em zinco metalico e 6xido de zinco.



IPEN-QI-098
IPEN-QI-099

IPEN-QI-100
IPEN-QI-101

1PEN-QI-102
1PEN-QI-103

IPEN-QI-104
IPEN-QI-105
1PEN-QI-106

IPEN-QI 2107

IPEN-QI-108

IPEN-QI-109

IPEN-QI-110

Determinacao espectrografica de impurezas
em silicio elementar.
Determinacao espectrografica de impurezas

em quartzo natural.

Determinacao do teor de cério por iodometria.
Determinacao voltamé€trica de uranio em se-
dimentos.

Det¢rminagcao da relacgao O/U em dioxido de
uranio - método voltamétrico.
veterminacdao de tracos de uranio em solu-
coes aquosas fortemente alcalinas.
Determinacao da concentracao de zirconio por
a de
"oxido totais" por precipitacdo com hidro-

precipitacdo com acido mandélico e

xido de amonio.

Determinacao da concentracao de zirconio por
precipitacao com acido ftalico.
Determinacao do teor de zirconio em zirconi
ta.

Determinagao da composigao de ligas metali-

cas de prata-indio-cadmio de grau nuclear
usados como material de controle em reato-
res nucleares,

Determinagdo espectrografica de  impurezas

em zinco metalico e oxido de zinco,
Determinacao de tracos de uranio em filtra-
dos 2 solugoes aquosas de rejeitos por vol-
tametria com eletrodo de gota pendente de
mercurio.

Determinacao do teor de sulfato em oxicarbo
natp de torio por gravimetria,
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Anexo 1 - Cartido de Acompanhamento de Analise
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Anexo J - Formularios dos Resultados de Anialise

wEN RESULTADO DE ANALISE "
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Anexo

Nota:

K - Graficos de Controle

Para um esclarecimento melhor, consultar a bibliogra-

fia disponivel no setor de garantia da qualidade do Depar

tamento de Processos Especiais.

Controle Estatistico de Qualidade - Ruy de C.B. Lou
renco Filho, Livros Técnicos e Cientificos Editora
S.A., 1964, 23 ed.

Apostila do Curso de Treinamento em Garantia da Qua
lidade, Nuclebras, 1977,

As principais etapas para a construcao dos graficos

de controle estao relacionadas a seguir:

1)
2)

3

4)
5)

6)

Selecionar o tipo de Analise

Selecionar o material de refereéncia a ser analisa-
do (certificado ou nao)

Estabelecer

- nimero de amostras (N)
- tamanho da amostra (n)
- periodicidade

Obter um grupo de dados

Calcular os parametros: X (média); R (amplitude);
T (média das médias); R (média da amplitude); LSCq
(1imite superior de controle da média); L1Cs (limi
te inferior de controle da média); LSCp (limite su
perior de controle da amplitude); LIC, (limite in-
ferior de control: da amplitude)

Construir os Graficos de Controle para a média e
amplitude e seus limites



. .1SC- =X + AR

7) De acordo com a periodicidade estabelecida conti-

nuar as medidas colocando os pontos X e R nos gra-
ficos ja tracados.

Expressées empregadas:

F AL
[
[ ]
-—

o
[
n

X

LSC)-(-T - A,R

2

Nota: As constantes A,, Dy, D, e d, estao indicadas
na Tabela 1.

LSCR - D4 R

LIC = D3 R

R
OI-—d;



Tabela 1 -

Tabela dos Fatores

Tamanho da | Média Amplitude Desvio-padrao

Amostra (n)| (A,) (D) ®,) (dzg
2 1,88 0 3,27 1,128
3 1,02 0 2,57 1,693
4 0,73 0 2,28 2,059
5 0,58 0 2,11 2,326
6 0,48 0 2,00 2,534
7 0,42 0,08 1,92 2,704
8 0,37 0,14 1,86 2,847
9 0,34 0,18 1,82 2,970
10 0,31 0,22 1,78 3,078




Anexo L - Dados sobre Programas de Comparacao
ratoriais

Titulo do evento:

Interlabo-

Data:

Orgao coordenador:

Laboratorio participante:

Técnica de analise empregada:

Tipo amostra analisada:

Elementos/compostos determinados:

Observacao:




