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Depuis 1997, le Comité d'établissement des méthodes d'analyse (CETAMA) du CEA met régulièrement 

en œuvre des comparaisons interlaboratoires, intitulées Evaluation de la Qualité des Résultats 

d'Analyse dans l'Industrie Nucléaire (EQRAIN). Les comparaisons interlaboratoires EQRAIN U et 

EQRAIN Pu évaluent notamment la compétence à mesurer une fraction massique d’uranium (U) ou de 

plutonium (Pu) respectivement. Les laboratoires du réseau Cetama ont exprimé le besoin d'un nouveau 

matériau de référence mixte U & Pu. Par conséquent, en 2017, le Laboratoire de Métrologie des 

Matières Nucléaires (LAMMAN) de la CETAMA a produit un nouveau matériau de référence EQRAIN 

(U+Pu) avec des fractions massiques de U et de Pu garanties. Depuis 2017, deux matériaux EQRAIN 

(U+Pu) ont été produits, avec une fraction massique de U proche de 100 g/kg et avec une fraction 

massique de Pu proche de 1 g/kg pour la première production et proche de 5 g/kg pour la seconde. La 

production de ces matériaux s'effectue en plusieurs étapes : 1/ fabrication et conditionnement, 2/ 

évaluation de l'hétérogénéité, 3/ évaluation de la stabilité, 4/ caractérisation des grandeurs d'intérêt 

(fractions massiques de U et de Pu), 5/ validation de la valeur de référence provisoire par des méthodes 

de haute exactitude et 6/ détermination de la densité et de l'acidité (valeurs indicatives) du matériau. 

Parmi les méthodes de haute exactitude utilisées pour valider la valeur de référence provisoire pour le 

Pu figure la coulométrie à potentiel contrôlé, méthode dite primaire. Elle est exploitée et développée au 

LAMMAN depuis plus de vingt ans. Initialement dédiée à la mesure de fraction massique de Pu dans 

des solutions pures de nitrate de Pu (avec une incertitude inférieure à 0,1% (k=2) [1,2]), elle a été 

validée récemment pour la mesure de la fraction massique de Pu en solutions mixtes U & Pu à partir 

du premier étalon mixte fabriqué au laboratoire [3]. Pour un ratio U/Pu de 100/1 et une fraction massique 

de Pu proche de 1 g/kg, une incertitude de mesure de 0,14% (k=2) a été obtenue sur une série de 4 

mesurages. Cette méthode de coulométrie du Pu a donc été mise en œuvre pour la vérification de la 

valeur de référence provisoire du deuxième étalon mixte U & Pu et les résultats ont été satisfaisants. 
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