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RESUMEN 

 
 
Los combustibles nucleares, empleados en los reactores de potencia de la Argentina, utilizan 

como material físil el dióxido de uranio. Las impurezas presentes en él afectan el desempeño de 

dichos combustibles, lo cual pone de manifiesto la importancia de su medición y correcta 

determinación.  

En nuestro país, la cuantificación de este parámetro es llevada a cabo por distintos laboratorios de 

la Comisión Nacional de Energía Atómica (CNEA), los cuales emplean diversas técnicas para ello. 

Es sabido que para la acreditación de un laboratorio bajo la norma IRAM-ISO/IEC 17025:2017 

(Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibración), es 

requisito necesario asegurar la validez de sus resultados mediante el seguimiento de su 

desempeño realizando una comparación con otros laboratorios, participando de ensayos de 

aptitud o comparaciones interlaboratorios. 

Según la norma IRAM-ISO/IEC 17043:2014 (Evaluación de la conformidad. Requisitos generales 

para los ensayos de aptitud), se define: 

- Comparaciones interlaboratorio: abarca la organización de mediciones o ensayos sobre el 

mismo ítem o ítems similares y la posterior evaluación de los resultados obtenidos. Los 

ensayos son llevados a cabo bajo condiciones preestablecidas y son las mismas para 

todos los laboratorios participantes, los ítems pueden ser muestras de algún material o un 

equipo a calibrar.  

- Ensayos de aptitud: son una herramienta de control de calidad cuyo objetivo es la 

evaluación del desempeño de los participantes de comparaciones interlaboratorios. 

Para llevar a cabo el mencionado seguimiento de su desempeño, CNEA ofrece a sus laboratorios, 

desde la División Gestión de Interlaboratorios (INTERLAB) perteneciente a la Gerencia Gestión de 

la Calidad, el servicio de realización de ensayos de aptitud por comparaciones interlaboratorio. 

De este modo, el objetivo del trabajo que se propone como tesina para la carrera de 

Especialización en Reactores Nucleares y su Ciclo de Combustible es plantear un programa 

donde se establezcan las condiciones en las que se llevarán a cabo las mediciones de impurezas 

en dióxido de uranio, generar la documentación correspondiente según el sistema de gestión de 

calidad de INTERLAB, desarrollar el ensayo de aptitud por comparaciones interlaboratorio y 

evaluar los resultados que obtienen los participantes a fin de determinar su desempeño. 
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ABSTRACT 

 
 

The nuclear fuels used in Argentinian nuclear reactors use uranium dioxide as fissile material. 

Impurities present in them affect their performance. This is why its measurement and correct 

determination is a very relevant topic nowadays. 

In our country, the quantification of this parameter is performed by different laboratories of the 

Comisión Nacional de Energía Atómica (CNEA), which use a wide range of techniques and 

methods that may lead to different results. 

Every laboratory that aims to achieve the IRAM-ISO/IEC 17025:2017 standard accreditation 

(General requirements for the competence of testing and calibration laboratories) needs to 

guarantee the validity of its results by monitoring its measurement performance. This process 

consists in comparing the results of different laboratorios. This means they have to participate in 

aptitude tests or interlaboratory comparisons. 

According to the IRAM-ISO/IEC 17043:2014 standard (Conformity assessment. General 

requirements for proficiency testing), the following is defined: 

- Interlaboratory comparisons: covers the organization of measurements or tests on the same item 

or similar items and the subsequent evaluation of the results obtained. The tests are carried out 

under pre-established conditions and are the same for all participating laboratories, the items can 

be samples of some material or equipment to be calibrated. 

- Proficiency tests: they are a quality control tool whose objective is the evaluation of the 

performance of the participants of interlaboratory comparisons. 

To carry out the aforementioned, CNEA Interlaboratory Management Division (INTERLAB), which 

belongs to the Quality Management Department, offers other laboratorios a service that consists in 

executing aptitude tests for interlaboratory comparisons. 

In this way, the objective of this work, proposed as a thesis for the Nuclear Reactors and Fuel 

Cycle Specialization course, is to design a procedure to perform the uranium dioxide impurities 

measurement interlaboratory. This also involves generating the corresponding documentation 

according to INTERLAB quality management system, develop the aptitude test for interlaboratory 

comparisons and evaluate the results obtained by the participants in order to determine their 

performance.
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CAPÍTULO 1 

 
 

INTRODUCCIÓN 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
En este capítulo se presenta brevemente el  ciclo del combustible nuclear en Argentina, se marca 

la importancia de las impurezas presentes en los combustibles nucleares y la necesidad de 

cuantificar debidamente las mismas. En este punto, se introduce a INTERLAB como proveedor de 

Ensayos de Aptitud. 

Finalmente, se establecen los objetivos a cumplir y se detalla la organización de este trabajo. 
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1.1 INTRODUCCIÓN 

1.1.1 Ciclo de combustible nuclear argentino 

En la Argentina el ciclo de combustible nuclear (Figura 1.1) comienza con la importación del 

concentrado de uranio (U3O8). A partir de este material, y mediante un proceso de seis etapas, 

que incluye la disolución, purificación, evaporación, precipitación, conversión y homogeneización, 

Dioxitek obtiene el polvo de UO2 natural. A este producto se le realizan estrictos controles de 

calidad previamente a su despacho. 

A partir de este material, CONUAR fabrica las pastillas combustibles. Para ello, homogeneiza el 

polvo de UO2 con formadores de poros y otros aditivos, luego prensa esta mezcla formando 

pequeñas pastillas cerámicas de forma cilíndrica, cuyo tamaño varía entre 10,5 mm a 12 mm de 

diámetro, y 12 mm a 14 mm de longitud. Asimismo, las pastillas fabricadas se diferencian en su 

isotopía, pudiendo ser de UO2 natural (CNE y CNA-2) o de UO2 levemente enriquecido en 235U 

(CNA-1). En este último caso, se debe añadir el polvo de UO2 enriquecido en 235U como aditivo al 

polvo de UO2. 

Las pastillas combustibles así fabricadas, a similitud del polvo de UO2, se someten a los controles 

de calidad físicos y químicos establecidos en la especificación de CNEA para cada producto.  

 

 

Figura 1.1 Ciclo de combustible nuclear argentino 
(https://dioxitek.com.ar/actividades/) 
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Posteriormente, las mismas se cargan apilándose en el interior de unas vainas de Zircaloy-4 

fabricadas por la división FAE, perteneciente actualmente a CONUAR. Las vainas que contienen 

el material combustible, se denominan barras combustibles y son sostenidas por distintos 

elementos estructurales, conformando el elemento combustible. El largo de éstos es variable, 

desde los 0,5 m para canales horizontales (CNE) hasta aproximadamente los 6 m para canales 

verticales (CNA-1 y CNA-2). En ambos casos, únicamente parte de esta longitud es ocupada por 

el material combustible. 

De este modo, se fabrican elementos combustibles que se diferencian entre sí en sus 

dimensiones y en la isotopía del material combustible que contienen. 

 

La Argentina cuenta actualmente con tres reactores de potencia para la generación de energía 

eléctrica, la central nuclear Embalse (CNE), ubicada en la provincia de Córdoba, y las centrales 

nucleares Atucha 1 y 2 (CNA-1 y CNA-2), ubicadas en la provincia de Buenos Aires. Las tres son 

operadas por NA-SA y sus principales características se resumen en la Tabla 1.1: 

 

CARACTERÍSTICA 
CENTRAL 

EMBALSE ATUCHA 1 ATUCHA 2 

Tipo CANDU PHWR (vertical) PHWR (vertical) 

Potencia eléctrica 
(MWe) 

648 357 745 

Refrigerante y 
Moderador 

D2O 

Material combustible UO2 

Largo aproximado del 
elemento combustible 

(m) 
0,5 6 

Enriquecimiento Natural (0,71 %) ULE (0,85 %) Natural (0,71 %) 

Tabla 1.1 Principales características de las centrales nucleares argentinas 

 

1.1.2 Impurezas en el material combustible 

El polvo de UO2 producido por DIOXITEK y las pastillas combustibles fabricadas por CONUAR, 

contienen impurezas en su composición. Ambas empresas realizan estrictos controles de calidad 

previos a la liberación de sus productos, entre los cuales se incluye el análisis de las impurezas 

presentes y su cuantificación. En la Tabla 1.2 se detallan los elementos analizados como 

impurezas en polvo y pastillas combustibles, los límites se establecen en la especificación de 

CNEA para cada producto. 
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ELEMENTO 

Aluminio Cromo Manganeso 

Boro Disprosio Molibdeno 

Cadmio Flúor Níquel 

Calcio Gadolinio Nitrógeno 

Carbono Hafnio Plata 

Cloro Hierro Silicio 

Cobre Magnesio Torio 

Tabla 1.2 Impurezas analizadas en polvo de UO2 y pastillas 
combustibles 

 

La determinación de estas impurezas es llevada a cabo por el laboratorio de DIOXITEK, en el 

caso del polvo de UO2, y por el laboratorio de CONUAR y laboratorios de CNEA, en el caso de las 

pastillas combustibles. 

En ambos casos, resulta de primordial interés la determinación de las impurezas presentes, 

debido a que, como se desarrollará más ampliamente en el Capítulo 2, las mismas generan los 

siguientes efectos en los combustibles durante su uso en el reactor nuclear: 

- Modificación del coeficiente de difusión de los gases de fisión 

- Alteración de la estabilidad mecánica de las pastillas combustibles 

- Cambio en la economía neutrónica por presencia de venenos neutrónicos 

 

1.1.3 Rol de INTERLAB como aporte a CNEA 

Dado los efectos mencionados de las impurezas en los combustibles, se considera que su 

correcta medición es de primordial importancia. Por ello, los laboratorios involucrados en su 

cuantificación deben asegurar la validez de sus resultados. Para lo cual participan de Ensayos de 

Aptitud o Comparaciones Interlaboratorios que les permiten realizar el seguimiento de su 

desempeño, la norma [1] define estas herramientas de control de calidad. 

Para llevar a cabo lo mencionado, INTERLAB-CNEA, grupo interdisciplinario compuesto por 

profesionales de distintas áreas, ofrece a los laboratorios el servicio de realización de ensayos de 

aptitud por comparaciones interlaboratorio. 
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1.2 ANTECEDENTES 

En relación al desarrollo de un ensayo de aptitud relativo a la cuantificación de impurezas 

presentes en el polvo de UO2, INTERLAB llevó a cabo una primera ronda durante el año 2016. En 

la misma participaron dos laboratorios de pertenecientes a la CNEA dos externos. 

En dicho ejercicio se le entregó a cada uno de los cuatro participantes una muestra a medir, 

denominada ítem de ensayo, la cual fue preparada a partir de soluciones patrones de un conjunto 

de las impurezas detalladas en la Tabla 1.2, que incluía a aquellas cuya presencia afecta más 

fuertemente el comportamiento de los combustibles. Esta muestra fue elaborada por un 

laboratorio experto, seleccionado por INTERLAB con un criterio preestablecido.  

La implementación del ensayo puso de manifiesto la dificultad que presentan los distintos 

laboratorios en la medición de algunas de las impurezas, principalmente en la cuantificación del 

Boro, y las diferencias en los valores que obtienen partiendo de una misma muestra. 

Por lo tanto, considerando estas discrepancias y conociendo el efecto de las impurezas en los 

combustibles nucleares, resulta necesario proveer a dichos laboratorios de un Ensayo de Aptitud 

que les ayude a determinar los factores que les impiden obtener un resultado satisfactorio. 

 

1.3 OBJETIVOS 

El objetivo principal de este trabajo es proveer a aquellos laboratorios pertenecientes a la CNEA 

que realizan determinaciones de impurezas en uranio, de una herramienta para la evaluación de 

su desempeño: un Ensayo de Aptitud. Lo cual permitirá a estos laboratorios, ofrecer resultados 

más confiables y, a los fabricantes de combustibles, un análisis del comportamiento de los mismos 

más acertado. 

Asimismo, el presente trabajo cuenta con los siguientes objetivos secundarios: 

- Desarrollar de un ítem de ensayo adecuado a las necesidades de los participantes para la 

realización del Ensayo de Aptitud considerado. 

- Evaluar las etapas del proceso de cuantificación de impurezas de uranio. 

- Iniciar el proceso de desarrollo de un Material de Referencia. 

- Poner a punto la documentación asociada al Ensayo de Aptitud. 

- Formar a la alumna como Coordinadora Técnica en el Ensayo de Aptitud para la 

determinación de impurezas de uranio. 

- Formar a la alumna como Evaluadora Estadística en INTERLAB. 
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1.4 ESTRUCTURA DEL TRABAJO 

Este trabajo fue organizado en cinco capítulos, siendo el primero de ellos el presente. Los demás 

se describen a continuación: 

- Capítulo 2: Impurezas en el polvo de UO2  

En este capítulo se detallan las impurezas mayoritarias que se encuentran presentes en el 

polvo de UO2 disponible en la Argentina para la fabricación de combustibles nucleares. 

Luego, se describe cómo afecta su presencia a las características de las pastillas 

combustibles fabricadas a partir de él. Posteriormente se relacionan estas características 

con el desempeño de los combustibles en los reactores nucleares. 

Finalmente, se mencionan las técnicas que emplearon los laboratorios participantes en la 

cuantificación de las impurezas en el ítem de ensayo asociado al presente Ensayo de 

Aptitud. 

- Capítulo 3: Mejora propuesta en el Ensayo de Aptitud por comparaciones interlaboratorio 

para la determinación de impurezas de uranio 

Inicialmente, el capítulo define los Ensayos de Aptitud, realiza una introducción en relación 

con la metodología de trabajo de INTERLAB y describe la documentación que se genera 

para llevar a cabo un ensayo de este tipo.  

Posteriormente, detalla los resultados obtenidos en la primera ronda del Ensayo de Aptitud 

para la determinación de impurezas de uranio y explica el análisis realizado a los mismos. 

Finalmente, plantea la mejora a implementar y la reformulación del ítem de ensayo. 

- Capítulo 4: Ensayo de Aptitud por comparaciones interlaboratorio para la determinación de 

impurezas de uranio 

Este capítulo resume la aplicación de la mejora propuesta en el capítulo anterior y define el 

análisis estadístico de los resultados obtenidos durante el desarrollo de la segunda ronda 

del Ensayo de Aptitud. 

- Capítulo 5: Resultados y conclusiones 

Este capítulo muestra, en primer lugar, los Informes de homogeneidad y estabilidad. Luego 

se presentan los valores de los parámetros estadísticos: el valor asignado y su 

incertidumbre estándar, la desviación estándar del ejercicio, el z'-score y el En. 

Finalmente, detalla las conclusiones de este trabajo, presenta los resultados de la 

Encuesta de satisfacción de los clientes y plantea los próximos desarrollos relacionados a 

este Ensayo de Aptitud. 
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CAPÍTULO 2 

 

 
IMPUREZAS  

EN EL POLVO DE UO2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
En este capítulo se detallan las distintas impurezas que se pueden encontrar en el polvo de UO2 y 

se describe cómo afecta su presencia a las propiedades de las pastillas combustibles fabricadas a 

partir de él. Posteriormente, se detalla la influencia de dichas propiedades en la performance de 

los elementos combustibles en los reactores nucleares.  

Finalmente, se describen los métodos que los laboratorios participantes de este Ensayo de Aptitud 

emplean en su rutina de trabajo para identificar impurezas y cuantificarlas.  
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2.1 IMPUREZAS EN EL POLVO DE UO2 Y SUS EFECTOS EN LAS 
CARACTERÍSTICAS DE LAS PASTILLAS COMBUSTIBLES 

La cuantificación de las impurezas en el dióxido de uranio resulta de interés para la producción de 

combustibles nucleares. Algunas de las impurezas en el polvo de UO2 y en las pastillas 

combustibles son introducidas durante el proceso de producción del ciclo del combustible nuclear 

[3], otras pueden llegar a ser removidas en él y algunas, como las tierras raras, pueden 

permanecer luego del procesamiento, aportando indicios del origen del mineral de uranio, lo cual 

resulta de importancia en el campo forense nuclear [4]. 

Tanto el dióxido de uranio empleado para la fabricación de las pastillas combustibles como éstas, 

deben cumplir con su propia especificación. Existen numerosas impurezas en el polvo de UO2. En 

la referencia [5] se informa la Tabla 2.1, donde se presentan varias de ellas. Se observa que las 

concentraciones son muy diversas, pudiendo variar desde menos de 1 µg/g (ppm) hasta 500 µg/g 

(ppm).   

 

IMPUREZAS EN POLVO DE UO2 

Aluminio (Al) Cromo (Cr) Plata (Ag) 

Antimonio (Sb) Estaño (Sn) Plomo (Pb) 

Arsénico (As) Flúor (F) Potasio (K) 

Berilio (Be) Fósforo (P) Silicio (Si) 

Bismuto (Bi) Hierro (Fe) Sodio (Na) 

Boro (B) Litio (Li) Titanio (Ti) 

Cadmio (Cd) Magnesio (Mg) Vanadio (V) 

Calcio (Ca) Manganeso (Mn) Zinc (Zn) 

Carbono (C) Molibdeno (Mo) Zirconio (Zr) 

Cobalto (Co) Níquel (Ni)  

Cobre (Cu) Nitrógeno (N)  

Tabla 2.1 Impurezas en polvo de UO2 
 

Asimismo, según [6], en el polvo de UO2 empleado en los reactores KAERI, se encontraron 

impurezas como Disprosio (Dy), Gadolinio (Gd) y Torio (Th), además de varias de las 

mencionadas en la tabla anterior. Las mismas presentan valores máximos, los cuales van en 

sintonía con las concentraciones anteriormente citadas. Adicionalmente, en reactores de agua 

pesada pueden encontrarse impurezas de Azufre (S), como se informa en [7].  

La concentración de estas impurezas en las pastillas combustibles, si se superan determinados 

límites, puede afectar el desempeño de los elementos combustibles utilizados en los reactores 
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nucleares. Estos efectos varían dependiendo de cada impureza. Por ejemplo, en [8] se informa 

que la presencia de Boro (B) y Gadolinio (Gd) puede afectar la economía neutrónica, ya que 

actúan como venenos neutrónicos, dificultando la operación del reactor. Debido a ello, se les fijó 

una concentración de 0,6 y 0,2 µg/g (ppm) como máximo límite tolerable. Este es el caso también 

del Cadmio (Cd) y el Samario (Sm) que son fuertes absorbedores de neutrones, y cuya 

concentración en el combustible nuclear se debe mantener bajo cierto límite [9]. Además, pueden 

afectar las propiedades mecánicas de las pastillas combustibles, como la tensión a la fractura, de 

acuerdo a lo señalado en [5].  

Este requerimiento de minimización de la absorción neutrónica en el reactor determina la pureza 

química del polvo de UO2. En [7] se establece que, en reactores de agua pesada, ésta es un 

factor determinante en la performance del mismo, siendo la microestructura y la densidad otros de 

los parámetros clave  

Sin embargo, no todas las impurezas tienen efectos indeseados. Al polvo de uranio se le suelen 

agregar aditivos para mejorar las propiedades del combustible. En [10] se observó que el 

coeficiente de difusión del Xenón (Xe), veneno neutrónico generado durante el proceso de fisión, 

guarda relación con las vacancias en el UO2, que a su vez depende significativamente de la 

concentración y valencia de las impurezas disueltas en él, así como de la relación metal – oxígeno 

de dicha impureza. Por ejemplo, se midió que una pastilla de UO2 dopada con Cr2O3 aumenta 

hasta tres veces el coeficiente de difusión del Xenón. Además, en este mismo trabajo se informa 

que al agregar Al2O3 o MgO se aumenta el tamaño de grano a aproximadamente el doble del valor 

correspondiente al uranio sin dopar.   

De todo esto se puede inferir que los tipos de impurezas, su concentración y los límites tolerables 

son muy diversos. Además, dependen de cada tipo de reactor y tipo de polvo que utilicen. Todo 

esto lleva a que el proceso de determinación y cuantificación de las impurezas sea largo y 

dificultoso. 

   

A continuación se detallan los efectos en las pastillas combustibles de algunas de las impurezas 

que pueden presentarse en el polvo de UO2: 

- Aluminio: La presencia de óxido de Aluminio (Al2O3) no tiene ninguna influencia en el 

coeficiente de difusión de los gases de fisión [10] pero logra incrementar el tamaño de 

grano de las pastillas combustibles, como corrobora [11]. 

- Azufre: Se ha encontrado que niveles de Azufre de 20 µg/g (ppm) en el UO2 conduce al 

crecimiento exagerado del grano, al astillado y al agrietamiento de las pastillas 

combustibles, tal como se describe en [7]. 
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- Bario: El Bario, así como el Estroncio, incrementan la porosidad de la pastilla. Esto puede 

ser perjudicial para la estabilidad de esta, por lo que en [12] se desaconseja su uso. 

- Calcio: Según lo observado en [13], el Calcio (así como el Niobio, Vanadio y el Titanio) 

puede aumentar la densidad de la pastilla, así como el tamaño de grano, la porosidad y el 

camino libre medio de difusión de los gases de fisión [12]. 

- Cromo: La presencia de óxido de Cromo (Cr2O3) incrementa el coeficiente de difusión de 

los gases de fisión [10] y el tamaño de grano en la pastilla [11].  

- Magnesio: La presencia de óxido de Magnesio (MgO), según se informa en [10], logra 

incrementar el tamaño de grano de las pastillas combustibles. Además, no tiene ninguna 

influencia en el coeficiente de difusión de los gases de fisión, lo cual se atribuyó a un 

efecto de captura de los gases por los pequeños precipitados de óxido en los granos.  

- Silicio: La presencia de óxido de Silicio (SiO2) disminuye el coeficiente de difusión de los 

gases de fisión, según lo estudiado en [10]. 

 

2.2 CORRELACIÓN ENTRE LAS CARACTERÍSTICAS DE LAS PASTILLAS 
COMBUSTIBLES Y EL DESEMPEÑO DE LOS COMBUSTIBLES NUCLEARES 

Resumiendo lo mencionado en la sección anterior, la presencia de impurezas en el polvo de UO2 

empleado en la fabricación de pastillas combustibles afecta principalmente las siguientes 

características de las mismas: 

- Absorción neutrónica 

- Tensión de fractura 

- Densidad y porosidad 

- Tamaño de grano 

- Coeficiente de difusión 

 

En las secciones siguientes se detalla cómo afecta cada una de estas características al 

desempeño de los combustibles nucleares. 

 

2.2.1 Absorción neutrónica 

La presencia de impurezas puede modificar la economía neutrónica del reactor, al verse 

modificada la capacidad de absorción de neutrones del combustible nuclear. Esta alteración será 
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función de las impurezas presentes en las pastillas combustibles, ya que depende de la sección 

eficaz de captura de éstas. Así por ejemplo, el Silicio, el Aluminio y el Magnesio afectan en menor 

medida el desempeño del reactor en este aspecto, ya que tienen bajas secciones eficaces de 

captura neutrónica [10]. 

 

2.2.2 Tensión de fractura 

La resistencia a la fractura de las pastillas combustibles puede afectar el PCMI (Pellet-Cladding 

Mechanical Interaction), la liberación de gases de fisión y el hinchamiento de las pastillas. En [14] 

se presentan distintos modelos para determinar esta característica. Por ejemplo, se predice una 

relación exponencial entre la resistencia a la fractura (𝜎𝑓) y la porosidad (P): 

 

 

Gráfico 2.1 Relación entre la porosidad 
y la tensión de fractura [14] 

 

Además, se llega a un modelo matemático que relaciona el tamaño de grano promedio (GS), el 

tamaño de poro más grande (PS) y la porosidad (P) con la resistencia a la fractura (𝜎𝑓).  

𝜎𝑓 = 626 ∗ (𝑃𝑆 + 1
2⁄ 𝐺𝑆)

−1 2⁄
exp⁡(−0.057 ∗ 𝑃) 

 

2.2.3 Densidad y porosidad 

Como se mencionó previamente, la presencia de ciertas impurezas puede lograr el aumento de la 

densidad de las pastillas. A su vez, este incremento conduce al aumento de la resistencia de las 

pastillas de UO2, cuyos efectos fueron mencionados en 2.2.2. 
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Dada la relación inversa entre la densidad y la porosidad, la resistencia a la fractura se ve 

reducida cuando aumenta la porosidad y el tamaño de poro [14].  

 

 

Gráfico 2.2 Relación entre la porosidad y la 
densidad en las pastillas combustibles [15] 

 

La porosidad total de las pastillas incluye a la porosidad cerrada (poros no conectados con la 

superficie) y la porosidad abierta (poros conectados con la superficie). La porosidad abierta puede 

absorber fácilmente la humedad ambiente, lo cual degrada la funcionalidad de los combustibles 

durante su operación. En [15] se ha observado que la porosidad abierta disminuye linealmente 

hasta el 95 % de la densidad teórica, por encima de ésta la porosidad abierta disminuye 

rápidamente y cerca del 96 %, prácticamente todos los poros superficiales fueron eliminados. Por 

lo tanto, para evitar la absorción de humedad en la superficie de la pastilla, es necesario fabricar 

pastillas cuya densidad sea al menos el 96 % de la teórica.  

 

2.2.4 Tamaño de grano 

La presencia de óxidos de Niobio, Titanio, Cromo y Magnesio, los cuales se usan para dopar el 

material combustible, aumenta el tamaño de grano de las pastillas, logrando una mayor retención 

de gases dentro de ellas. Esto es debido a que los gases de fisión degradan la conductividad 

térmica del gas del gap (espacio entre las pastillas combustibles y la vaina) de un elemento 

combustible, llevando a mayores temperaturas en el mismo. 

En particular, en [11] y [16] se muestra que el aumento del tamaño de grano por encima de los 30 

μm incrementa la longitud del camino de difusión de los gases de fisión hasta el borde de grano, 

donde se liberan de la pastilla. De este modo, el aumento del tamaño de grano lleva a la 

disminución de la liberación de gases y del hinchamiento de la pastilla durante la irradiación de los 

combustibles, mejorando el desempeño de los mismos.  
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2.2.5 Coeficiente de difusión 

La presencia de impurezas en las pastillas combustibles afecta el coeficiente de difusión del 

Xenón. De acuerdo a lo informado en [10], la presencia de Cromo mejora el coeficiente de difusión 

del 133Xe, mientras que el Silicio lo disminuye. Otras impurezas como el Aluminio y el Magnesio no 

tienen un efecto considerable en la liberación de este gas. 

La liberación de los gases de fisión aumenta la presión interna de los combustibles, lo cual puede 

afectar la vida útil de éstos. Además degradan la conductividad térmica del gas del gap (espacio 

entre el material combustible y la vaina), lo cual eleva la temperatura del combustible. Por otra 

parte, el hinchamiento de la pastilla debido a la liberación de los gases de fisión puede conducir al 

aumento de la interacción mecánica pastilla-vaina, lo cual puede causar la rotura de la vaina [10]. 

 

2.3 DETERMINACIÓN DE IMPUREZAS EN UO2 

Diversos métodos analíticos fueron desarrollados para la cuantificación de las impurezas 

presentes en el polvo de UO2, a continuación se describen las empleadas por los participantes del 

Ensayo de Aptitud del presente trabajo. 

 

2.3.1 Fluorescencia por rayos X por reflexión total (TXRF) 

La Fluorescencia por rayos X por reflexión total es una técnica micro-analítica, debido a que 

permite analizar sólo pequeñas cantidades de muestra, depositada adecuadamente sobre un 

reflector. Es una variante de la fluorescencia de rayos X dispersiva en energía que permite 

alcanzar niveles de detección sensiblemente menores que la fluorescencia convencional [17]. 

En esta técnica el haz de excitación, proveniente de un tubo de rayos X incide sobre la muestra 

depositada en un reflector, en forma de capa delgada, con un ángulo menor que el ángulo crítico 

de reflexión total [18]. De este modo, la radiación primaria prácticamente no interactúa con el 

soporte de la muestra y los efectos de absorción y excitación secundaria son mínimos, 

pudiéndose desestimar, en la mayoría de los casos, el efecto matriz [17]. 

Este procedimiento tradicionalmente permite determinar todos los elementos presentes con un 

número atómico mayor a 13 con una excelente sensibilidad, según se demuestra en [18]. Sin 

embargo, con el fin de ampliar el rango elemental de la técnica a elementos más ligeros, se han 

desarrollado modificaciones en los equipos logrando analizar elementos como Boro, Carbono, 

Nitrógeno, Oxígeno, Flúor, Sodio y Magnesio [17]. 
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Otra ventaja que presenta esta técnica es que permite analizar fases líquidas o sólidas 

directamente, pudiéndose conocer de dónde se parte en la muestra analizada, qué sucede con la 

muestra en el proceso de preparación y/o manipulación química y a dónde se llega en el análisis 

final [17]. 

 

2.3.2 Espectrometría de masa por acoplamiento de plasma inductivo (ICP-MS) 

La espectrometría de masas de plasma acoplada inductivamente (ICP-MS) es una técnica 

analítica instrumental basada en el uso de una fuente de ionización de alta temperatura a presión 

atmosférica (ICP) acoplada a un espectrómetro de masas (MS). 

La muestra líquida es transformada en un fino aerosol que es dirigido hacia un plasma de Argón 

(Ar), cuya temperatura llega a alcanzar los 10000 K. El aerosol es sometido a procesos de 

desolvatación, vaporización, atomización e ionización. Los iones generados pasan al 

espectrómetro de masas a través de una interfase de acondicionamiento y, posteriormente, son 

focalizados y dirigidos hacia la celda de colisión-reacción y al analizador, normalmente tipo 

cuadrupolo, donde son separados por su relación masa/carga (m/Z). Finalmente, llegan al 

detector, que cuantifica los iones que han sido previamente separados transformándolos en 

señales eléctricas, cuya amplitud está relacionada con el número de ellos que alcanzan el detector 

[19]. 

 

 

Figura 2.1 Esquema de funcionamiento del ICP-MS [19] 
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Esta técnica analítica es una alternativa superadora a la espectrometría por emisión atómica por 

acoplamiento de plasma inductivo (ICP-OES), ya que presenta mayor sensibilidad, mayor 

producción de muestra, mayor rango dinámico, menor límite de detección, un espectro más simple 

y mayor facilidad de operación [20, 21] además de la posibilidad de analizar múltiples elementos 

simultáneamente [22]. Sin embargo, también presenta sus limitaciones debido a la existencia de 

interferencias espectrales derivadas de la matriz, las cuales han intentado ser salvadas mediante 

distintas alternativas como las mencionadas en [20] y [21]. 

Estudios realizados empleando un material de referencia certificado han corroborado la 

simplicidad y rapidez de medición de esta técnica. Asimismo, se ha observado la limitación 

mencionada en la determinación de algunas impurezas (Sodio, Magnesio, Aluminio, Silicio, Calcio 

y Hierro), las cuales no pueden ser determinadas con un nivel aceptable de reproducibilidad y 

exactitud [20]. 

Por otra parte, las muestras de UO2 no pueden ser medidas directamente por ICP-MS, ya que 

sufren una fuerte interferencia en su espectro, debido a que el alto contenido de uranio en la 

matriz suprime la señal. Por ello, se debe realizar previamente una separación del uranio en las 

muestras a medir. En los últimos años se ha empleado extensamente el uso de columnas 

cromatográficas para ello [22]. 

Distintos métodos de cuantificación se han estudiado asociados a esta técnica analítica, como por 

ejemplo correspondencia de matriz, adición de un estándar y dilución isotópica [20, 3, 4]. 

 

2.3.3 Espectroscopía de Emisión Atómica con Plasma de Acoplamiento Inductivo 
(ICP-OES) 

La espectrometría de emisión es una técnica utilizada para la identificación y cuantificación de la 

muestra. La misma se basa en el principio de que los electrones de un átomo se encuentran 

distribuidos en distintos niveles de energía. Eventualmente, algunos de ellos pasan a un nivel de 

energía superior, por lo que el átomo pasa del estado fundamental al estado excitado. Cuando 

vuelven al estado fundamental, la diferencia de energía entre ambos niveles se emite como un 

fotón. Así, cada elemento emite un conjunto característico de longitudes de onda discretas que 

dependen de la estructura electrónica. De este modo, conociendo las longitudes de onda, se 

puede determinar qué elemento las emitió. Una descripción más detallada de este fenómeno se 

encuentra en [23]. 

Los pasos que utiliza esta técnica para excitar los átomos se describe a continuación, en este 

ejemplo se supuso que la muestra se encuentra disuelta en una fase acuosa, pero el proceso es 
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similar para una mezcla líquida o sólida. Una descripción más detallada de los mismos se puede 

encontrar en [24]. 

1. Creación de la muestra: La misma se encuentra en una solución acuosa. 

2. Si la muestra se encuentra disuelta en un líquido (generalmente acuoso), se debe 

nebulizar la misma y generar microgotas. 

3. Se vaporiza el solvente por medio de una llama (temperaturas superiores a 1700 °C). 

4. Los iones de la muestra se vaporizan y atomizan. 

5. La energía de la llama genera la excitación de algunos de los átomos de la muestra. 

6. Finalmente, se produce la desexcitación de los átomos, lo cual produce la emisión de 

fotones.   

 

Una vez que se logró esto, la luz es transmitida a través de un filtro óptico y captada por un 

detector, el cual mide la intensidad de la misma. Así, se obtiene una señal eléctrica que es 

proporcional a la cantidad del elemento en la muestra.  

Además, esta técnica permite el uso de un ICP (acoplamiento por plasma inductivo) en lugar de 

una llama. Esto permite un menor límite de detección y una mayor cantidad de átomos excitados 

(técnica ya descripta en la sección anterior). 
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CAPÍTULO 3 

 
 

MEJORA PROPUESTA EN EL 
ENSAYO DE APTITUD POR 

COMPARACIONES 
INTERLABORATORIO PARA LA 

DETERMINACIÓN DE IMPUREZAS 
DE URANIO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Este capítulo inicialmente resume la metodología de trabajo de INTERLAB. Luego describe la 

primera ronda del Ensayo de Aptitud para la determinación de impurezas de uranio llevada a cabo 

en el año 2016 y, finalmente, plantea las modificaciones realizadas en la presente ronda. 

 



 

26 

 

3.1 METODOLOGÍA DE TRABAJO DE INTERLAB 

La norma [1] plantea los requisitos generales para los Ensayos de Aptitud, en ella se pueden 

encontrar también las definiciones de la terminología asociada. Los Ensayos de Aptitud permiten 

evaluar el desempeño de los laboratorios y la confiabilidad de sus mediciones, lo cual es de 

interés, no sólo para los laboratorios, sino también para sus clientes y los organismos de 

acreditación. 

El desarrollo del presente Ensayo de Aptitud inició con una primera etapa de investigación, relativa 

al efecto de las impurezas en UO2 (Capítulo 2). A continuación se desarrolló el ítem de ensayo y el 

procedimiento de evaluación del mismo, acordando con los laboratorios sus características a fin 

de que sus necesidades se vean cubiertas.  

Luego, se definió al personal involucrado en el desarrollo del Ensayo de Aptitud que incluye al: 

- Coordinador Operativo (CO): quien genera la documentación, coordina la gestión y el 

desarrollo del PEA 

- Coordinador Técnico (CT): quien brinda apoyo técnico al CO. Además, define los requisitos 

operacionales, evacúa las dudas técnicas de los participantes y establece las condiciones 

de tratamiento de los ítems de ensayo 

- Evaluador Estadístico (EE): quien realiza la evaluación estadística de los resultados del 

PEA 

 

En el caso del presente trabajo la coordinación operativa y la evaluación estadística, estuvieron a 

cargo de la alumna. Sin embargo, dado que el personal de INTERLAB no cuenta con el suficiente 

conocimiento y experiencia técnica en relación a la cuantificación de impurezas, se ha realizado la 

coordinación técnica en conjunto con el Responsable Técnico del LADCU. Con esto, se ha 

capacitado a la alumna para esta tarea. 

Una vez definido lo anterior se generó la documentación acompañante, apoyándose en los 

conocimientos del CT del LADCU. Según la norma [1], la misma debe constar principalmente de 

los siguientes documentos: 

- Planificación del Ensayo: formulario en el que se resumen las principales características 

del Ensayo de Aptitud (ítem de ensayo, cantidad de participantes, personal involucrado, 

ensayos de caracterización del ítem, etc.) 

- Protocolo de participación (Programa): donde se detalla el procedimiento para la 

participación en el Ensayo de Aptitud, el ítem de ensayo, las condiciones en las que se 
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llevarán a cabo las mediciones de impurezas en UO2, el cronograma de fechas, el 

procedimiento de análisis de resultados, entre otros. 

- Planilla para informe de resultados: formulario que permite la carga de los resultados que 

deben informar los participantes. 

 

Al mismo tiempo, la alumna, en su rol de CT; se encargó de la subcontratación de los servicios de 

preparación de los ítems de ensayo y de los análisis asociados a los mismos. 

Posteriormente, se contactó a los potenciales participantes y se coordinó la Reunión de Apertura, 

en la cual se les comunicó a éstos las pautas de participación y se les informaron los detalles del 

PEA. De este modo inició la ronda de ensayos. 

Finalmente, se llevó a cabo la evaluación de los resultados obtenidos por los participantes, a fin de 

determinar su desempeño. El cual fue informado a los mismos mediante un Informe Final y 

discutido en una Reunión de cierre del ejercicio, en la que además se atendieron las consultas y 

dudas de cada participante. 

 

En el caso del Ensayo de Aptitud por comparaciones interlaboratorio en determinación de 

impurezas de uranio (N-IU), se ha realizado hasta el momento una primera ronda en el año 2016. 

En este trabajo se plantea el desarrollo de la segunda ronda, con mejoras respecto de la anterior. 

Las características de ambas se detallan en los apartados siguientes. 

 

3.2 ANTECEDENTES: N-IU-01  

La primera ronda del Ensayo de Aptitud para la determinación de impurezas de uranio (N-IU-01) 

fue realizada durante el año 2016 e involucró a cuatro laboratorios, dos pertenecientes a CNEA y 

dos externos. El interlaboratorio se llevó a cabo en forma simultánea, es decir, se entregó el ítem 

de ensayo y las mediciones fueron realizadas paralelamente por los participantes. 

A continuación, se desarrolla un análisis de las principales características del ítem de ensayo y de 

los resultados obtenidos. 

 

3.2.1 Ítem de ensayo  

El ítem de ensayo fue obtenido mediante la mezcla de soluciones de referencia de impurezas 

presentes en óxido de uranio. Las mismas se detallan en la Tabla 3.1, junto al número de artículo 
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y lote correspondiente. Los certificados de análisis se adjuntan como anexo al presente capítulo 

(punto 3.4.1 del Anexo). 

 

ELEMENTO Nº ARTÍCULO Nº LOTE 

Aluminio CL01.0106 22.0721206.50 

Boro CL01.0237 21.1341505.10 

Cadmio CL01.0306 22.4112907.50 

Disprosio CL01.0431 20.0920705.5 

Gadolinio CL01.0701 20.1851709.5 

Hierro CL01.0906 22.1971010.50 

Molibdeno CL01.1336 22.2901807.20 

Silicio CL01.1936 22.3462403.30 

Tabla 3.1 Materiales de referencia empleados para la 
preparación del ítem de ensayo N-IU-01 (marca CHEM-LAB) 

 

Para esta ronda se entregaron a los participantes tres ítems de ensayo (MUESTRA A, MUESTRA 

B Y MUESTRA C) y un blanco de reactivos. Los ítems de ensayo se prepararon a partir de la 

mezcla de distintos volúmenes de los materiales de referencia. De este modo, INTERLAB no sólo 

definió las impurezas que contendrían los ítems de ensayo, sino también la concentración de cada 

una de ellas.  

A fin de determinar el desempeño de los participantes, a los ítems de ensayo se les asignó un 

valor de referencia, obtenido mediante formulación, según los procedimientos internos de 

INTERLAB. En el punto 3.4.2 del Anexo se detallan los valores asignados y sus incertidumbres 

para cada una de las impurezas. La elaboración de estas soluciones fue realizada por INTERLAB 

en un laboratorio de la CNEA, al cual se le subcontrató sus instalaciones. 

Una vez preparadas las mismas, se evaluó su homogeneidad, midiendo la concentración de las 

impurezas en cada una de ellas, posteriormente a su fraccionamiento, tal como se requiere en [1]. 

Asimismo, se evaluó la estabilidad de los ítems de ensayo midiendo la concentración de una 

muestra testigo al inicio y al final de la ronda. Tanto la prueba para la determinación de la 

homogeneidad como la estabilidad, se subcontrataron a un laboratorio de la CNEA. En ambas 

pruebas se midió únicamente el contenido de Hierro como indicador, ya que el instrumental 

empleado por el laboratorio no detectaba los demás elementos en las concentraciones 

establecidas. 

Por otra parte, como se mencionó inicialmente, se entregó a los laboratorios participantes un 

blanco de reactivos, con el objetivo de que pudiesen definir la matriz de impurezas para la 

medición de los ítems de ensayo. 
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En el apartado siguiente se muestran los resultados obtenidos por los participantes y se realiza el 

análisis correspondiente. 

 

3.2.2 Resultados obtenidos y análisis de los mismos 

En el protocolo de ensayos correspondiente a este ejercicio se les informó a los participantes el 

rango de concentración de cada una de las impurezas contenidas en los tres ítems de ensayo 

entregados (Tabla 3.2). Cada participante debió emplear las técnicas analíticas y el equipamiento 

que utiliza en su rutina de trabajo para realizar las determinaciones. 

 

ELEMENTO 
CONCENTRACIÓN 

MÍNIMA (µg/L) 

CONCENTRACIÓN 

MÁXIMA (µg/L) 

Aluminio 100 2000 

Boro 2 50 

Cadmio 2 50 

Disprosio 2 50 

Gadolinio 2 50 

Hierro 100 2000 

Molibdeno 50 1000 

Silicio 100 20002 

Tabla 3.2 Concentraciones mínimas y máximas para cada una de las 
impurezas presentes en los ítems de ensayo 

 

Una vez finalizada la etapa de medición, INTERLAB recibió las Planillas de resultados con los 

valores que registraron los participantes. De acuerdo con sus capacidades, no todos los 

participantes midieron la totalidad de las impurezas presentes en las muestras entregadas. Las 

tablas con los resultados se detallan en el punto 3.4.3 del Anexo de este capítulo. 

A fin de evaluar los resultados obtenidos por los participantes, INTERLAB realizó en primer lugar 

un análisis de consistencia en el cual comparó los resultados entre participantes para cada una de 

las impurezas. 

Este tipo de análisis permite establecer la proximidad de los resultados obtenidos entre los 

participantes, discriminando aquellos que resultan alejados del conjunto, a fin de estudiarlos 

separadamente. 
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En el análisis se observó que uno de los laboratorios obtenía numerosos valores inconsistentes 

con el resto de los participantes. Asimismo, al momento de evaluar el error normalizado de cada 

participante, dicho laboratorio entregó valores por fuera de los críticos en la determinación de 

todos los elementos. Estos resultados se pudieron asociar a dificultades del laboratorio al 

momento de realizar los cálculos correspondientes a la determinación de la incertidumbre.  

Por otra parte, se observó que todos los laboratorios detectaron valores alejados del valor 

asignado para el elemento Boro. Se supuso que ello se debió a que las soluciones de referencia 

fueron preparadas empleando material de vidrio de borosilicato, y parte del Boro presente en el 

vidrio pasó a la solución, ya que todos los participantes midieron por exceso. Se descartó la 

contaminación durante la preparación de las muestras dado que INTERLAB la realizó en material 

de plástico. 

 

3.3 MEJORA INTRODUCIDA: N-IU-02  

De acuerdo a la metodología de INTERLAB, la primera ronda de este Ensayo de Aptitud fue una 

prueba piloto que sirvió como base para el desarrollo del ejercicio. Y en función de las dificultades 

presentadas al utilizar el ítem de ensayo descripto en 3.2.1, se planteó para esta nueva ronda del 

Ensayo de Aptitud para la determinación de impurezas de uranio (N-IU-02), el empleo de dos 

ítems de ensayo: un conjunto de soluciones obtenido por un único laboratorio a partir de la elución 

de un material de referencia con impurezas y una pastilla combustible de UO2. 

De este modo, se lograba evaluar las dos etapas del proceso de medición de impurezas que 

llevan a cabo los laboratorios, pudiéndose realizar el análisis de la Figura 3.1, a partir del ítem de 

ensayo Nº 1, y el análisis de la Figura 3.2, a partir del ítem de ensayo Nº 2. Éstos permitían 

determinar si alguna de las dos etapas que emplean los laboratorios para la medición de 

impurezas en UO2, o el proceso en su conjunto, era llevado a cabo satisfactoriamente o no. 
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Figura 3.1 Análisis planteado a partir del empleo del ítem de ensayo Nº 1 
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Figura 3.2 Análisis planteado a partir del empleo del ítem de ensayo Nº 2 

 
En función de esto, el interlaboratorio se subdividió en dos partes, cada una con su objetivo 

particular y su ítem de ensayo. 

 

3.3.1 Parte 1 

La etapa inicial de este Ensayo de Aptitud tenía como objetivo la comparación del resultado de 

cada participante con el valor asignado al ítem de ensayo, utilizando la propia incertidumbre de 

medición del participante. Para ello se empleó como ítem de ensayo Nº 1 eluídos obtenidos a 

partir de un material de referencia certificado y un blanco, que definió la matriz de impurezas para 

la medición de los primeros. 

Este ítem de ensayo lograba: 



 

33 

 

- El uso de un único material de referencia certificado para la medición de impurezas: En la 

presente ronda se planteó que el valor de este ítem de ensayo fuera asignado por el 

certificado del material de referencia, a fin de evitar errores en el establecimiento del 

mismo. 

- Mayor control sobre el ítem de ensayo: Se le indicó al laboratorio subcontratado para la 

preparación de las muestras, el empleo de envase plástico. Además, se emplearon 

botellas de Nalgene HDPE para el traslado de las muestras: De este modo, se buscaba 

reducir el riesgo de contaminación con Boro, ocurrido en la ronda anterior. 

 

3.3.2 Parte 2 

En la segunda parte del Ensayo de Aptitud se planteó comparar el resultado de un participante 

con los resultados combinados de un grupo en la misma ronda y los límites determinados por la 

variabilidad de los resultados de los participantes. Para lo cual se entregó a cada participante el 

ítem de ensayo Nº 2, una pastilla combustible de UO2 sin Gadolinio, todas provenientes de un 

mismo lote de polvo. 

Este ítem de ensayo permitía: 

- El uso de una matriz similar a la empleada por los laboratorios: dado que en su rutina de 

trabajo los participantes realizan mediciones de impurezas en pastillas combustibles, el 

empleo de una como ítem de ensayo resultaba más representativo de su actividad diaria. 

- La evaluación del proceso completo de medición de impurezas: ya que los laboratorios 

debían hacer un pretratamiento de la pastilla combustible y, posteriormente, realizar las 

dos etapas del proceso de cuantificación de impurezas, la obtención de la solución y la 

medición de la misma.  
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3.4 ANEXO DEL CAPÍTULO 

3.4.1 Certificados de análisis de las soluciones de referencia 
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3.4.2 Valores asignados e incertidumbres asociadas 

 

ELEMENTO 

MUESTRA A MUESTRA B MUESTRA C 

V.A. 
(µg/L) 

U 
(k=2) 
(µg/L) 

V.A. 
(µg/L) 

U (k=2) 
(µg/L) 

V.A. 
(µg/L) 

U (k=2) 
(µg/L) 

Aluminio 916 38 1561 21 1561 21 

Boro 20,1 1,3 40,1 2,2 40,1 2,2 

Cadmio 20,1 1,3 39,5 2,1 39,5 2,1 

Disprosio 10,0 0,8 19,9 1,1 19,9 1,1 

Gadolinio 10,0 0,8 19,9 1,1 19,9 1,1 

Hierro 911 38 1532 20 1532 20 

Molibdeno 407 17 827 20 827 20 

Silicio 1007 42 2038 22 2038 22 

Tabla 3.3 Valores de referencia asignados (V.A.) e incertidumbres 
expandidas (U) de cada impureza 

 

 

3.4.3 Resultados obtenidos por los participantes del N-IU-01 

 

 

MUESTRA A 

PARTICIPANTE 1 2 3 4 

ELEMENTO 
VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

Aluminio 923 186 1000 100 999 8 917 90 

Boro - - 25 3 24,5 0,2 23 2 

Cadmio 21,4 1,1 23 2 24,7 0,1 22 2 

Disprosio - - 10 1 8,9 0,1 11 1 

Gadolinio - - 10 1 8,97 0,04 10 1 

Hierro 1145 343 1000 100 983 7 865 87 

Molibdeno - - 360 40 360 3 399 40 

Silicio - - 1100 100 1045 45 - - 

Tabla 3.4 Resultados obtenidos por los participantes en la medición de la MUESTRA A.       
VM: Valor Medido, U: incertidumbre expandida 
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MUESTRA B 

PARTICIPANTE 1 2 3 4 

ELEMENTO 
VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

Aluminio 1468 294 1700 200 1609 18 1482 150 

Boro - - 45 5 45,2 0,6 43 4 

Cadmio 41,8 2,1 45 5 46,9 0,5 44 4 

Disprosio - - 19 2 17,4 0,2 21 2 

Gadolinio - - 20 2 17,6 0,2 20 2 

Hierro 1752 526 1600 200 1612 8 1450 145 

Molibdeno - - 700 70 700 5 770 80 

Silicio - - 2100 200 2010 40 - - 

Tabla 3.5 Resultados obtenidos por los participantes en la medición de la MUESTRA B.       
VM: Valor Medido, U: incertidumbre expandida 

 
 

MUESTRA C 

PARTICIPANTE 1 2 3 4 

ELEMENTO 
VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

VM 

(µg/L) 

U 

(µg/L) 

Aluminio 1478 296 1600 200 1603 19 1482 150 

Boro - - 45 5 45,7 0,3 44 4 

Cadmio 42,0 2,1 45 5 47 0,3 42 4 

Disprosio - - 19 2 17,3 0,2 21 2 

Gadolinio - - 20 2 17,4 0,2 20 2 

Hierro 1700 510 1600 200 1600 10 1448 145 

Molibdeno - - 670 70 705 2 771 80 

Silicio - - 2000 200 1999 48 - - 

Tabla 3.6 Resultados obtenidos por los participantes en la medición de la MUESTRA C.        
VM: Valor Medido, U: incertidumbre expandida 
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CAPÍTULO 4 

 
 

ENSAYO DE APTITUD POR 
COMPARACIONES 

INTERLABORATORIO PARA LA 
DETERMINACIÓN DE IMPUREZAS 

DE URANIO 
 

 

 

 

 

 

 

 

 
En el presente capítulo se detalla la segunda ronda del Ensayo de Aptitud por Comparaciones 

Interlaboratorio en Determinación de Impurezas de Uranio, N-IU-02. Se describen los objetivos 

planteados inicialmente, los ítems de ensayo y la gestión del Ensayo de Aptitud.  

Finalmente, se establece el tratamiento estadístico de los resultados que informan los 

participantes y el cálculo de los parámetros involucrados en él. 



 

45 

 

4.1 OBJETIVO 

Como se mencionó en el capítulo anterior, el presente interlaboratorio constó de dos partes. Cada 

una de ellas con su objetivo particular: 

- Parte 1: Comparar el resultado de un participante con el valor asignado al ítem de ensayo, 

utilizando la propia incertidumbre de medición del participante.  

- Parte 2: Comparar el resultado de un participante con los resultados combinados de un 

grupo en la misma ronda y los límites determinados por la variabilidad de los resultados de 

los participantes. 

 

Además, el Ensayo de aptitud tenía el objetivo general de dar a los laboratorios la posibilidad de 

demostrar su competencia y ayudar a identificar problemas, si los hubiera, relacionados con el 

desempeño del personal, la calibración de los equipos y la adecuación de métodos. 

 

4.2 ÍTEMS DE ENSAYO 

En el capítulo anterior se mencionaron brevemente cada uno de los ítems de ensayo empleados 

en el interlaboratorio. En esta instancia se describen más ampliamente, se indica el parámetro 

medido, los cuidados en su manipulación, etc. 

Tal como se indicó, cada una de las partes que compusieron este Ensayo de Aptitud, contó con un 

ítem de ensayo propio. 

 

4.2.1 Descripción  

4.2.1.1 Ítem de ensayo Nº 1 

Este ítem de ensayo consistía en 4 (cuatro) soluciones obtenidas a partir de un material de 

referencia certificado y un blanco de reactivos. 

El MRC fue provisto por el Laboratorio de Compuestos de Uranio (LADCU-CNEA), quien cuenta 

con el set de MRC del Laboratorio New Brunswick, CRM 123 (1-7) Uranium (Normal) Oxide-U3O8 

In Powder Form (ver Anexo 4.5.1). El mismo es un estándar de impurezas empleado para la 

determinación del contenido de impurezas no volátiles en óxido de uranio, e incluye un set de 

siete MRC de concentración de impurezas variadas.  
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Para el desarrollo de esta segunda ronda del N-IU se seleccionó el MRC Nº 123-2, considerando 

que la concentración de Boro debía ser lo suficientemente alta como para que los laboratorios 

pudiesen detectarlo.  

Según el procedimiento del laboratorio LADCU, se tomaron 2 g del MRC y se disolvieron en agua 

regia, calentándose en plancha calefactora. Posteriormente, se continuó el calentamiento hasta 

evaporación total, para obtener el nitrato de uranilo sólido. Éste se disolvió en ácido HNO3 para 

ser pasado por una columna cromatográfica. 

Se empleó una columna de Kel-F con tributilfosfato (TBP), ya que interactúa con los compuestos 

de uranio, reteniéndolos. Para eluir las impurezas retenidas, se pasó por la columna cuatro 

soluciones de ácido HNO3. La acidez de las soluciones se indican en la siguiente tabla: 

 

MUESTRA pH 

BLANCO 5,5 

A 5,5 

B 4,5 

C 3,5 

D 3,5 

Tabla 4.1 pH de las muestras entregadas 

 
Estas muestras correspondían a los 4 (cuatro) eluídos obtenidos a partir del material de referencia 

y el blanco. Los eluídos fueron rotulados como MUESTRA A, MUESTRA B, MUESTRA C y 

MUESTRA D. Siendo el primer eluído la MUESTRA A, y así sucesivamente. 

De cada una de ellas se obtuvieron 50 ml, por lo que, dada la cantidad de participantes, fue 

necesario repetir este procedimiento. De este modo, las dos eluciones del material de referencia 

se mezclaron y, posteriormente, se determinó su homogeneidad, según lo que se indica en la 

Sección 4.2.5 de este capítulo. 

De acuerdo a la capacidad de la técnica empleada para la preparación de las muestras, el 

laboratorio encargado de ello indicó que dos de los elementos presentes en el MRC se perderían 

en el proceso de elución, el Silicio y el Estaño. 

 

4.2.1.2 Ítem de ensayo Nº 2 

Este ítem de ensayo  consistía en una pastilla combustible de UO2 sin Gadolinio entregada a cada 

participante, éstas pertenecían a un mismo lote de pastillas y fueron fabricadas a partir del lote de 
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polvo N° 1094/14. Por lo tanto, se estimó que podían ser consideradas homogéneas, aunque no 

se descartó la posibilidad de cierta variación en la concentración de impurezas entre una y otra.  

Estas pastillas combustibles fueron fabricadas por el Departamento de Combustibles Avanzados 

de CNEA, según su procedimiento. Las mismas eran pequeñas pastillas cilíndricas de 8 mm de 

alto y 8 mm de diámetro, con una masa promedio de 4,07 g. 

Las pastillas utilizadas contaban con los ensayos sobre la carga de polvo de UO2, realizado por 

DIOXITEK, y sobre las pastillas combustibles, realizado por distintos laboratorios de CNEA. Los 

ensayos sobre el lote de polvo incluían:  

- % U 

- % H2O 

- Densidad aparente  

- Fluidez 

- Superficie específica 

- Tamaño de partícula 

- Relación Oxígeno / Uranio 

- Contenido de Calcio 

- Contenido de Hierro 

- Contenido de Silicio 

Mientras que sobre el lote de PC se evaluaron: 

- % U 

- Contenido de Hidrógeno 

- Composición isotópica del Uranio 

- Contenido de impurezas (según la Tabla 4.3) 

 

Los resultados de dichos análisis fueron satisfactorios de acuerdo a las especificaciones 

correspondientes al polvo de UO2 y a las pastillas combustibles. Los mismos se adjuntan en los 

puntos 4.5.2 y 4.5.3 del Anexo de este capítulo.  
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4.2.2 Parámetro a medir 

4.2.2.1 Ítem de ensayo Nº 1 

En el ítem de ensayo Nº 1 cada participante midió la concentración en microgramos del elemento 

por mililitro de solución (µg/ml) en cada una de las muestras y el blanco. Las mediciones debieron 

realizarlas empleando el equipamiento y la técnica que utilizan en su rutina normal de trabajo. 

Previamente al inicio de la ronda, a los participantes se les informaron los rangos de 

concentración de las soluciones a medir (Tabla 4.2), a fin de que determinasen si podían llevar a 

cabo la medición: es decir, evaluasen si el volumen que se les entregaría les resultaría suficiente 

para la técnica que empleaban, y si las impurezas se encontraban en el rango de detección de su 

técnica para cada elemento. 

 

ELEMENTO 
CONCENTRACIÓN 

MÍNIMA (µg/ml solución) 

CONCENTRACIÓN 

MÁXIMA (µg/ml solución) 

Aluminio 1,8 8,4 

Boro 0,04 0,3 

Cadmio 0,04 0,2 

Calcio 1,9 9,2 

Cobre 0,3 2,3 

Cromo 0,9 4,5 

Hierro 2,3 8,6 

Magnesio 0,8 4,2 

Manganeso 0,4 2,2 

Molibdeno 0,8 4,2 

Níquel 2,1 8,3 

Plomo 0,3 2,1 

Sodio 3,1 16,0 

Vanadio 0,3 2,1 

Zinc 1,9 9,1 

Zirconio 1,8 11,8 

Tabla 4.2 Concentración de las impurezas presentes en el ítem de ensayo Nº 1 

 

Los participantes debían medir la concentración de las impurezas detalladas en la tabla anterior 

en cada una de las muestras y el blanco en microgramos por mililitro de solución (μg/ml de 
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solución). Además, debían informar la concentración total de cada impureza, determinada como la 

sumatoria de la concentración en cada uno de los eluídos, en microgramos del elemento por 

gramo de uranio (µg/gU).  

Para llevar a cabo la conversión de μg/ml de solución a µg/gU, se les proporcionó a los 

participantes el factor de dilución. El mismo fue calculado considerando: 

- el volumen de cada eluído (𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛⁡𝑒𝑙𝑢í𝑑𝑜),  

- la masa de material de referencia empleada (𝑀𝑎𝑠𝑎𝑈3𝑂8) y  

- que por cada gramo de U3O8 tenían 0,848 g de U, según el Certificado de análisis adjunto 

en el punto 4.5.1 del Anexo de este capítulo. 

 

Los datos de partida fueron: 

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛⁡𝑒𝑙𝑢í𝑑𝑜 = 100⁡𝑚𝑙 

𝑀𝑎𝑠𝑎𝑈3𝑂8 = 4,22834⁡𝑔 

 

En primer lugar se determinó la masa de Uranio (𝑀𝑎𝑠𝑎𝑈): 

 

𝑀𝑎𝑠𝑎𝑈 =⁡𝑀𝑎𝑠𝑎𝑈3𝑂8 ∗ 0,848
𝑔𝑈

𝑔𝑈3𝑂8
⁄  (1) 

 

𝑀𝑎𝑠𝑎𝑈 = ⁡3,58563⁡𝑔𝑈 

 

Y finalmente, se calculó el factor de dilución como: 

 

𝐹𝑎𝑐𝑡𝑜𝑟⁡𝑑𝑒⁡𝑑𝑖𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛 =
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛⁡𝑒𝑙𝑢í𝑑𝑜

𝑀𝑎𝑠𝑎𝑈⁡
 

 

(2) 

𝑭𝒂𝒄𝒕𝒐𝒓⁡𝒅𝒆⁡𝒅𝒊𝒍𝒖𝒄𝒊ó𝒏 = 𝟐𝟕, 𝟖𝟖𝟗𝟏⁡𝒎𝒍
𝒈𝑼⁄  

 

De este modo, cada participante debía afectar la sumatoria de la concentración medida en cada 

muestra por 27,8891 ml/gU, a fin de informar el resultado en µg/gU, de acuerdo a lo solicitado. 
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4.2.2.2 Ítem de ensayo Nº 2 

En el caso del ítem de ensayo Nº 2, el participante midió la concentración en microgramos del 

elemento por gramo de uranio (µg/gU). 

Los rangos de concentración para el ítem de ensayo Nº 2 variaban para cada elemento de 

acuerdo a la siguiente tabla: 

 

 

ELEMENTO 
CONCENTRACIÓN 

MÍNIMA (µg/gU) 

CONCENTRACIÓN 

MÁXIMA (µg/gU) 

Aluminio 10 30 

Boro 0,15 0,45 

Cadmio 0 0,15 

Calcio 27 81 

Carbono 14 42 

Cobalto 0,25 0,75 

Cromo 0,5 1,5 

Disprosio 0 0,15 

Europio 0 0,15 

Gadolinio 0 0,15 

Hierro 5 15 

Magnesio 4,5 13,5 

Nitrógeno 22 66 

Níquel 0,5 1,5 

Samario 0 0,15 

Silicio 0 75 

Torio 0 0,15 

Tabla 4.3 Concentración de las impurezas presentes en el ítem de ensayo Nº 2 

 

Estos valores fueron tomados de los resultados de los ensayos realizados inicialmente en el lote 

de pastillas, ampliando el rango en un 50 % a fin de abarcar posibles errores de medición. 
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4.2.3 Embalaje y etiquetado  

De acuerdo a lo mencionado en la sección 3.3.1, a fin de evitar la posible contaminación con Boro, 

todos los ítems de ensayo se entregaron contenidos en botellas Nalgene de HDPE.  

Antes de dar inicio a la ronda, se les consultó a los laboratorios el volumen de muestra que 

necesitaban para la Parte 1 del ejercicio; de este modo, con ello en consideración, y teniendo 

presente que el volumen libre en las botellas debía ser mínimo, se seleccionaron botellas de boca 

estrecha de 15 ml de capacidad.  

Una vez introducidas las muestras en las botellas, las mismas se cerraron firmemente y se selló 

su tapa empleando cinta aisladora, luego se embalaron por separado en envase plástico 

termosellado. Finalmente, los ítems de ensayo así embalados se colocaron dentro de una caja de 

cartón con la identificación del participante (nombre del laboratorio, contacto. etc.) (Figura 4.1). 

 

 

 

 

Figura 4.1 Embalado de los ítems de ensayo 
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Cada muestra llevaba una etiqueta (Figura 4.2), donde se indicaba lo siguiente y en este orden: 

- Código del formulario 

- Código del Ensayo de Aptitud 

- Muestra / Ítem de ensayo 

- Número de muestra  

 

 

Figura 4.2 Etiquetas empleadas en los ítems de ensayo 

 

En estas etiquetas se empleó además un código de colores, a fin de minimizar posibles errores 

por parte de los participantes, donde: 

ITEM N° 1 BLANCO (color blanco) 

MUESTRA A (color verde) 

MUESTRA B (color rojo) 

MUESTRA C (color amarillo) 

MUESTRA D (color azul) 

ÍTEM Nº 2  (color violeta) 

 

4.2.4 Distribución  

Una vez que los participantes se inscribían al interlaboratorio de acuerdo al procedimiento 

detallado en la Sección 4.3, se coordinaba la fecha de envío o entrega de los ítems de ensayo. La 

misma se debía realizar dentro de los plazos indicados en el Programa entregado a los 

participantes. 

Aquellos laboratorios que medían el ítem de ensayo Nº 2, previamente al envío del mismo, debían 

informar el Área de Balance y el Código de Área de su laboratorio, a fin de que se pudiese 

gestionar la boleta de transferencia de dicho material. Esta información corresponde a un 

requerimiento de la IAEA para el movimiento de material radioactivo entre sus instalaciones. 
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4.2.5 Pruebas de homogeneidad  

De acuerdo a lo que plantea la norma [1], el proveedor del Ensayo de Aptitud debe asegurar la 

homogeneidad de los ítems de ensayo que entrega a los participantes. A continuación se describe 

el procedimiento seguido para cada uno de ellos. 

Además, en el caso del ítem de ensayo Nº 1, se determinó si la mezcla de las soluciones 

obtenidas a partir de la elución de dos porciones del MRC, resultó homogénea. 

 

4.2.5.1 Ítem de ensayo Nº 1 

Como se mencionó previamente, dada la cantidad de participantes y el volumen que requerían 

cada uno de ellos, la cantidad de eluído que se obtenía luego de cada pasada por columna (50 ml) 

resultaba insuficiente. Por lo tanto, fue necesario realizar por duplicado el proceso de elución del 

material de referencia, a fin de obtener un volumen que alcanzase para todos los inscriptos.  

Estas soluciones se mezclaron y se realizaron las mediciones y los cálculos necesarios que 

aseguraron la homogeneidad de la muestra a repartir (100 ml). 

Las mediciones fueron llevadas a cabo por personal del Laboratorio Control Físico y Químico de la 

CNEA, según su instrucción de trabajo. La técnica de medición empleada fue Fluorescencia de 

Rayos X dispersiva en energía por Reflexión Total (TXRF).  

Dado que esta técnica tiene baja sensibilidad para los elementos más livianos, es decir detecta los 

elementos a partir del Al, y que la concentración de la muestra es a nivel de trazas, el laboratorio 

no pudo informar los elementos de bajo número atómico. Por otra parte, como se observa en la 

Figura 4.3, la sensibilidad de la técnica aumenta a partir del Silicio (Si), para las líneas K, y a partir 

del Zirconio (Zr), para las líneas L. 

 



 

54 

 

 

Figura 4.3 Sensibilidad de la técnica TXFR por elemento (Gráfico del manual del equipo) 
 

 

De este modo, teniendo en cuenta la sensibilidad, el número atómico y las impurezas presentes 

en el MRC, el laboratorio informó únicamente 8 (ocho) de los elementos presentes en éste: Cobre, 

Cromo, Hierro, Manganeso, Níquel, Plomo, Vanadio y Zinc (Tabla 4.4). 

 

ELEMENTO 
NÚMERO 

ATÓMICO 
SENSIBILIDAD INFORMADO 

Aluminio 13 SD NO 

Boro 5 SD NO 

Cadmio 48 0,050 NO 

Calcio 20 0,099 NO 

Cobre 29 0,776 SÍ 

Cromo 24 0,331 SÍ 

Hierro 26 0,390 SÍ 

Magnesio 12 SD NO 

Manganeso 25 0,413 SÍ 

Molibdeno 42 0,014 NO 

Níquel 28 0,702 SÍ 
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Plomo 82 1,064 SÍ 

Sodio 11 SD NO 

Vanadio 23 0,257 SÍ 

Zinc 30 0,874 SÍ 

Zirconio 40 0,005 NO 

Tabla 4.4 Selección de elementos a informar para la evaluación de la 
homogeneidad y estabilidad, de acuerdo a la sensibilidad de la técnica 

SD: Sin datos 
 

Una vez que el laboratorio entregó las mediciones, se realizaron los cálculos para la 

determinación de la homogeneidad de la muestra a repartir, los mismos se detallan en el punto 

4.5.4 del Anexo. Según los resultados, no hay evidencia objetiva de que la muestra obtenida luego 

de homogeneizar las eluciones de las dos porciones del MRC eluído, sean estadísticamente 

distintas. 

 

Posteriormente, de acuerdo a lo requerido por la norma [1], se determinó la homogeneidad luego 

del fraccionamiento de las muestras, a fin de asegurar que el producto entregado a cada 

participante era el mismo.  

Dado que la MUESTRA A, correspondiente al primer eluído, tenía una mayor concentración de las 

impurezas, únicamente se llevó a cabo en ella el estudio de la homogeneidad. Para ello, el 

laboratorio subcontratado midió por duplicado e informó la concentración de los 8 (ocho) 

elementos indicados en la cuarta columna de la Tabla 4.4. Luego se realizó la evaluación de la 

homogeneidad empleando el procedimiento descripto en los documentos internos de INTERLAB, 

el cual está en concordancia con lo planteado en el punto B.3 del Anexo B de la norma [2].  

En primer lugar se determinó el promedio de las muestras y la varianza como: 

 

𝑥̅𝑡 =
1

𝑚
∑ 𝑥𝑘

𝑚

𝑘=1
 

(3) 

 

 

 

𝑠𝑡
2 =

1

𝑚
∑ (𝑥𝑘 − 𝑥̅𝑡)

2
𝑚

𝑘=1
 

(4) 

 
 

Donde: 

𝑥𝑡̅ es el promedio del ítem de ensayo 

𝑠𝑡
2 es la varianza del ítem de ensayo 
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𝑚 es la cantidad de replicados 

𝑘 representa la porción del ensayo 

 

Luego se estimó la varianza entre muestras como: 

 
 

𝑤𝑡
2 =

1

(𝑚 − 1)
∑ (𝑥𝑘 − 𝑥̅𝑡)

2
𝑚

𝑘=1
 

(5) 

 

 
Y se calculó el promedio general: 

 

𝑥̿ =
1

𝑔
∑ 𝑥̅𝑡

𝑔

𝑡=1
 

(6) 

 

 
Donde la sumatoria es sobre las muestras (𝑡 = 1, 2, … , 𝑔). 
 
A partir del cual se determinó la varianza del promedio de muestra: 

 
 

𝑠𝑥̅
2 =

1

(𝑔 − 1)
∑ (𝑥̅𝑡 − 𝑥̿)2

𝑔

𝑡=1
 

(7) 

 

 
Y la desviación estándar intra-muestra: 

 

 

𝑠𝑤
2 =

1

𝑔
∑ 𝑤𝑡

2
𝑔

𝑡=1
 

(8) 

 

 
Luego se estima la variancia combinada de 𝑠𝑠 y 𝑠𝑤: 
 

 

𝑠𝑠,𝑤
2 =

1

(𝑔 − 1)
∑ (𝑥̅𝑡 − 𝑥̿)2

𝑔

𝑡=1
+ (1 −

1

𝑚
) 𝑠𝑤

2 =⁡ 𝑠𝑠
2 + 𝑠𝑤

2  
(9) 

 
 
Y a partir de ésta, se calculó la varianza entre muestras como: 

 

 

𝑠𝑠
2 =⁡ 𝑠𝑠,𝑤

2 − 𝑠𝑤
2 =

1

(𝑔 − 1)
∑ (𝑥̅𝑡 − 𝑥̿)2

𝑔

𝑡=1
−
1

𝑚
𝑠𝑤
2  

(10) 
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Finalmente, la evaluación de la homogeneidad se realizó de acuerdo al punto B.2.2 del Anexo B 

de la norma [2], donde se plantea que pueden considerarse homogéneas las muestras si se 

cumple que: 

 

𝑠𝑠 ≤ 0,3⁡𝑠∗ (11) 

 
Donde: 

𝑠∗⁡es la desviación estándar del ensayo de aptitud determinada según el punto 4.4.2 

 

Estos cálculos fueron realizados para cada uno de los elementos analizados. El estudio de 

homogeneidad se llevó a cabo empleando un formulario interno validado (hoja de Excel) que 

permite la carga de los valores medidos, su evaluación de acuerdo al criterio de aceptación y 

proporciona un resultado. Los mismos se muestran en la sección 5.1.1.  

 

4.2.5.2 Ítem de ensayo Nº 2 

En el caso del ítem de ensayo Nº 2 no fue necesario determinar la homogeneidad, ya que las 

pastillas combustibles pertenecen a un mismo lote y fueron fabricadas a partir de un mismo lote de 

polvo siguiendo un procedimiento calificado, y por lo tanto se consideraron homogéneas. Por otra 

parte, como se detalla en el punto 4.5.2 del Anexo, el polvo de UO2 es un producto conforme, ya 

que cumple con lo especificado para éste. En el caso de las pastillas combustibles, se han 

comparado los resultados de los análisis provistos por el Departamento de Combustibles 

Avanzados de CNEA con los de la especificación correspondiente. De acuerdo a ella, éstas 

cumplen con lo especificado. 

 

4.2.6 Pruebas de estabilidad  

En el punto 4.4.3 de la norma [1] se plantea que deben llevarse a cabo las pruebas de estabilidad 

de las muestras entregadas, a fin de corroborar que los ítems de ensayo que se entregan a los 

participantes no sufran alteraciones durante el desarrollo de la ronda. En este caso, sólo fue 

aplicable al ítem de ensayo Nº 1, ya que las pastillas combustibles pueden considerarse estables. 

A fin de establecer la estabilidad del ítem de ensayo Nº 1, se realizó la medición de la 

concentración de los 8 (ocho) elementos indicados en la cuarta columna de en la Tabla 4.4 en una 

contramuestra de cada una de las muestras entregadas a los participantes. Dicha medición se 

realizó al inicio y al final de la ronda del Ensayo de Aptitud.  
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Las muestras se considerarían estables si se cumplía que: 

 

|𝑦̅1 − 𝑦̅2| ≤ 0.3𝑠∗ (12) 

 

Donde: 

𝑦̅1 es el promedio general, calculado con la ecuación (6) considerando las mediciones al inicio de 

la ronda 

𝑦̅2 es el promedio de las mediciones al final de la ronda 

𝑠∗ es la desviación estándar del ensayo de aptitud determinada según el punto 4.4.2 

 

Estos cálculos fueron realizados para cada uno de los elementos analizados. El estudio de 

estabilidad se llevó a cabo empleando un formulario interno validado (hoja de Excel) que permite 

la carga de los valores determinados, su evaluación y proporciona un resultado. Los mismos se 

muestran en la sección 5.1.2.  

 

4.3 OPERACIÓN DEL ENSAYO DE APTITUD 

Inicialmente se desarrollaron los ítems de ensayo y los procedimientos de evaluación de los 

mismos. Luego, se contactaron a varios laboratorios de CNEA y externos para consultarles por su 

posibilidad e interés en participar de la presente ronda, para ello se les informó por mail que la 

ronda constaría de dos partes, pudiendo ellos decidir si participarían en ambas o sólo en una de 

ellas. Como se indicó anteriormente, en la Parte 1 se mediría la concentración de impurezas de un 

conjunto de eluídos y en la Parte 2, en pastillas combustibles de UO2. En función de sus 

posibilidades, los inscriptos fueron: 

 

PARTICIPANTE PARTE 1 PARTE 2 

P01 P P 

P02 P NP 

P03 P P 

P04 P P 

P05 P P 

P06 P P 

Tabla 4.5 Inscripción de los laboratorios a cada una de las partes de la ronda de Ensayo de 
Aptitud. P: Participa, NP: No Participa 
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En la etapa inicial del Ensayo de Aptitud (Figura 4.1) se realizó el análisis de riesgo (el formulario 

correspondiente se adjunta en el punto 4.5.5 del Anexo), práctica que INTERLAB incorporó 

recientemente a su procedimiento, y que permite prever y corregir dificultades en el desarrollo de 

los Ensayos de Aptitud. Luego llevó a cabo una Reunión de apertura en la cual se ultimaron 

detalles, se atendieron dudas de los participantes y se remarcaron consideraciones a tener en 

cuenta. Posteriormente, se envió la Solicitud de inscripción (formulario interno de INTERLAB), que 

los laboratorios debían completar, firmar y enviar por mail.  

Posteriormente se envió el Programa del interlaboratorio, donde se indicaba principalmente lo 

siguiente: 

- Objetivo 

- Parámetro a medir 

- Tratamiento de los ítems de ensayo 

- Embalaje, etiquetado y distribución 

- Pruebas de homogeneidad y estabilidad 

- Gestión del ensayo de aptitud 

- Cronograma  

- Subcontrataciones 

- Tratamiento estadístico 

 

Simultáneamente, se llevaron a cabo las pruebas de homogeneidad en las muestras entregadas a 

los participantes.  

Una vez finalizado el período de inscripción, se coordinó el día de entrega de los ítems del 

ensayo. Ese mismo día se entregó la Boleta de transferencia, que debía ser firmada por el 

participante. Además, cada participante recibió un Código de confidencialidad, ya que la norma [1] 

indica que la misma debe ser asegurada por el proveedor del Ensayo de Aptitud. De este modo, 

INTERLAB protege los derechos de propiedad de los participantes y mantiene la confidencialidad 

de los datos y resultados correspondientes a su desempeño en los distintos programas de Ensayo 

de Aptitud. Hasta este punto es la etapa intermedia del Ensayo de Aptitud (Figura 4.2). 

 

Cada laboratorio contó con dos semanas para la medición de los ítems de ensayo y la entrega de 

la Planilla de resultados, donde debían volcar los valores medidos de cada impureza. Con dicha 

información se confeccionó un Informe Preliminar, donde se resumían los resultados obtenidos 
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por cada laboratorio, a fin de que éstos controlasen el traspaso de datos y verificasen dichos 

valores. Esto corresponde a la etapa de medición del Ensayo de Aptitud (Figura 4.3). 

Una vez cumplida esta instancia, se inicia la etapa de cierre del Ensayo de Aptitud (Figura 4.4). 

Luego de llevar a  cabo el análisis estadístico de los resultados (ver Sección 4.4), se entregó a los 

participantes el Informe Final, donde se mostraban principalmente los resultados del análisis 

estadístico. Posteriormente, se llevó a cabo una Reunión de cierre del ejercicio, en la cual se 

resumió el trabajo realizado, se expusieron resultados y conclusiones y se atendieron las dudas y 

los comentarios de los participantes.  

 

El procedimiento descripto anteriormente se resume en los siguientes flujogramas: 

 

Figura 4.1 Flujograma del proceso correspondiente a la ejecución de un Ensayo 
de  Aptitud. Etapa inicial. 
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Figura 4.2 Flujograma del proceso correspondiente a la ejecución de un Ensayo de  
Aptitud. Etapa intermedia. 
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Figura 4. 3 Flujograma del proceso correspondiente a la ejecución de 
un Ensayo de  Aptitud. Etapa de medición. 
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Figura 4. 4 Flujograma del proceso correspondiente a la ejecución 
de un Ensayo de  Aptitud. Etapa de cierre. 

 

4.3.1 Cronograma  

A fin de organizar el desarrollo del interlaboratorio,  se le indicó a los participantes, en el Programa 

correspondiente, el cronograma de fechas a cumplir. El mismo se resume a continuación: 

 

Reunión de apertura: 09 de mayo de 2023 

Entrega de los ítems de ensayo: 09 al 12 de mayo de 2023 

Fecha límite de recepción de resultados: 02 de junio de 2023 

Entrega de Informe Preliminar: 09 al 13 de junio de 2023 

Entrega de Informe Final: 04 de julio de 2023 

Reunión de cierre: 06 de julio de 2023 
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4.3.2 Tratamiento previo de los ítems de ensayo 

En esta sección se describen los tratamientos previos a la medición que debieron llevar a cabo los 

participantes al recibir los ítems de ensayo. Como en todo interlaboratorio, se les dio la consigna 

de tratarlos de la misma manera que las muestras que ensayan rutinariamente. 

Además, se les recomendó a los participantes mantener los ítems de ensayo tapados y tener 

especial cuidado en su manipulación, para evitar contaminación cruzada. Se les indicó que en 

caso de sospecha de contaminación de los mismos o duda de su integridad, debían comunicarse 

con el Coordinador Operativo, a fin de evaluar su participación con dichos ítems, ya que, en caso 

de pérdida o degradación de alguno de ellos, no se reemplazaría el mismo. 

Por otra parte, se les recomendó a aquellos participantes que medían ambos ítems, que primero 

realizasen la medición del ítem de ensayo Nº 1. Esto se debió a que, por ser la primera ronda en 

la que se empleaba una solución de un MRC, no se tenían antecedentes que indicasen la 

estabilidad de las mismas. 

En las secciones siguientes se describen los tratamientos que fueron realizados por los 

participantes previamente a la medición de impurezas en cada uno de los ítems de ensayo. 

 

4.3.2.1 Medición directa 

En el caso del ítem de ensayo Nº 1, los laboratorios no precisaron realizar un tratamiento previo 

del mismo, sino que llevaron a cabo la medición directa de las soluciones. 

En el caso del ítem de ensayo Nº 2, únicamente aquellos laboratorios que empleaban métodos no 

destructivos para medir impurezas en pastillas combustibles, llevaron a cabo una medición directa 

del ítem sin realizar tratamiento previo del mismo. Estos laboratorios emplearon la técnica 

Fluorescencia de Rayos X dispersiva en energía por Reflexión Total, detallada en la sección 2.3.1. 

 

4.3.2.2 Elución en columna 

Este procedimiento se llevó a cabo para el acondicionamiento del ítem de ensayo Nº 2 por parte 

de algunos laboratorios.  

Inicialmente debieron moler la pastilla combustible, a fin de obtener el polvo de UO2, el cual 

posteriormente debía ser disuelto en la cantidad adecuada de ácido, cuya acidez debía ser la 

necesaria para que, luego de su pasaje por la columna con TBP, eluyesen las impurezas 

detalladas en la Tabla 4.3. La obtención de estos eluídos se describió en la sección 4.2.1.1. 
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A estos laboratorios se les solicitó que, luego de realizar las mediciones sobre los eluídos 

obtenidos, conservasen el sobrante, a fin de contar con la posibilidad de realizar ensayos 

posteriores, en función de los resultados obtenidos en la presente ronda. 

 

4.3.2.3 Disolución en tubo 

Un procedimiento alternativo para el acondicionamiento del ítem de ensayo Nº 2 que emplearon 

algunos laboratorios, fue la disolución en tubo del polvo de UO2 obtenido luego de la molienda de 

la pastilla combustible.  

Dicho procedimiento constaba de las siguientes etapas: inicialmente se disuelve en ácido nítrico 

(30 %) el polvo de UO2 a una temperatura aproximada de 90 ºC. Una vez disuelta la totalidad de la 

pastilla, se toma una alícuota de la solución y se lleva a cabo un ensayo de cuantificación de 

Uranio, para verificar la concentración. Posteriormente, se realiza una extracción líquido-líquido de 

la solución utilizando una mezcla TBP en Molex (30 %) en 3 (tres) etapas. Finalmente, se mide la 

fase líquida, en la cual quedan las impurezas del Uranio. 

 

4.4 TRATAMIENTO ESTADÍSTICO DE LOS RESULTADOS 

En esta sección se describe el procedimiento para el tratamiento de los resultados obtenidos por 

los participantes, el mismo fue llevado a cabo considerando los procedimientos internos de 

INTERLAB, los cuales se basan en la norma [2].  

Dicha evaluación se realizó separadamente para cada ítem de ensayo ya que, como se detalla en 

las secciones siguientes, éstos presentaban características muy diferentes. 

 

4.4.1 Determinación del valor asignado y su incertidumbre estándar 

4.4.1.1 Ítem de ensayo Nº 1 

En primera instancia se realizó una evaluación visual de los valores informados por los 

participantes y se los comparó con los del certificado del MRC, a fin de evaluar los resultados 

obtenidos por ellos, determinar la cantidad de participantes que midieron cada impureza, etc. 

De este análisis se concluyó que las siguientes impurezas no serían consideradas en una 

evaluación posterior: 

- Estaño: un solo participante informó resultados de su concentración, por lo tanto, no fue 

posible realizar una comparación para el mismo. 
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- Sodio: dos participantes informaron resultados de su concentración, los mismos resultaban 

muy dispares y ambos alejados del valor del certificado del MRC. En el caso de valores 

superiores, se pudo deber a la contaminación por el uso de material de vidrio. 

- Zirconio: los valores informados diferían ampliamente entre sí y eran inferiores a los 

indicados en el certificado del MRC. Asimismo se consideró el hecho de que este elemento 

presentaba dificultades en su elución en columna, ya que tiene un coeficiente de distribución muy 

parecido al del Uranio y, por lo tanto, puede quedar retenido en la misma. Por ello se infirió que la 

elución de este elemento no resultó satisfactoria. 

 

Dado que el ítem de ensayo Nº 1 fue obtenido a partir de un MRC, se esperaba que su valor 

asignado (𝑥𝑝𝑡) fuese establecido a partir del punto 7.4 de la norma [2]. En el cual se indica que el 

mismo debe tomarse del Certificado de Análisis del producto (𝑥𝑀𝑅𝐶 ). Es decir: 

 

𝑥𝑝𝑡 = 𝑥𝑀𝑅𝐶  (12) 

 

Sin embargo, luego de analizar los resultados obtenidos por los participantes y teniendo en 

consideración que no se determinó el rendimiento de la columna para cada una de las impurezas, 

se optó por asignar valor por consenso. 

El punto D.1.3 del Anexo D de la norma [2] plantea distintas metodologías para asignar valor en 

los casos en el que el número de participantes es bajo. Aquí se optó por calcular el valor asignado 

(𝑥𝑝𝑡) como la mediana de las mediciones de los participantes (𝑚𝑒𝑑⁡(𝑥𝑖)): 

 

𝑥𝑝𝑡 = 𝑚𝑒𝑑⁡(𝑥𝑖) (13) 

Donde 

𝑥𝑖 son las mediciones de los participantes 

 

A fin de validar esta decisión, se comparó el valor asignado de cada impureza (𝑥𝑝𝑡) determinado 

de este modo, con el del certificado del MRC (𝑥𝑀𝑅𝐶 ), según lo que propone en el punto 7.8 la 

norma [2]. Para ello se calculó la diferencia: 

 

𝑥𝑑𝑖𝑓𝑓 = 𝑥𝑀𝑅𝐶 − 𝑥𝑝𝑡
∗  

 

(14) 
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Y se estimó la incertidumbre estándar de ella como: 

 

𝑢𝑑𝑖𝑓𝑓 = √𝑢𝑀𝑅𝐶
2 + (1,25 ×

𝑠∗

√𝑝
)2 

 

(15) 

 

Donde 

𝑥𝑝𝑡
∗  es el valor asignado por consenso, obtenido como la mediana de los resultados de los 

participantes 

𝑥𝑀𝑅𝐶  es el valor del MRC, tomado del certificado correspondiente 

𝑠∗ es la desviación estándar del ejercicio, calculada según 4.4.2 

𝑝 es la cantidad de participantes que midieron la impureza 

𝑢𝑀𝑅𝐶 es la incertidumbre estándar del MRC, tomado del certificado correspondiente 

 

Y en caso que 

- 
𝑥𝑑𝑖𝑓𝑓

𝑢𝑑𝑖𝑓𝑓
≤ 2, esto sugiere que los métodos de medición de los participantes no generan un 

sesgo importante en los resultados que obtienen 

 

Este análisis fue realizado para cada una de las impurezas presentes en la muestra, los 

resultados se presentan en la sección 5.2.1. 

 

En cuanto a la incertidumbre del valor asignado (𝑢(𝑥𝑝𝑡)), la misma se calculó a partir de la 

desviación estándar del ejercicio (𝑠∗), calculada según 4.4.2, y del número de participantes (𝑝) 

empleando la siguiente fórmula: 

𝑢(𝑥𝑝𝑡) = 1,25⁡ × ⁡
𝑠∗

√𝑝
 

 

(16) 

Los valores asignados y sus incertidumbres para cada una de las impurezas analizadas, se 

muestran en la sección 5.2.1 de este trabajo. 
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4.4.1.2 Ítem de ensayo Nº 2 

En el caso de la pastilla combustible el número de participantes que realizaron la medición de las 

impurezas presentes en el ítem de ensayo, era menor (5 participantes). De ellos, sólo 3 (tres) 

pudieron llegar a cuantificar los distintos elementos presentes en ellas. 

Dado el bajo número de resultados y que los mismos fueron muy dispares, no pudo realizarse un 

análisis estadístico de los mismos. De este modo, se les informó a los participantes que se llevaría 

a cabo una siguiente ronda en la cual se analizarían las impurezas presentes en las soluciones 

obtenidas por ellos en el proceso de elución de la pastilla (4.3.2.2). 

 

4.4.2 Determinación de la desviación estándar del ensayo de aptitud 

De acuerdo con lo mencionado en el punto 4.4.1.2, la desviación estándar del ejercicio se calculó 

únicamente para la Parte 1 del Ensayo de Aptitud. Para el ítem de ensayo Nº 1, los resultados de 

las impurezas fueron informados por un número variable de participantes (𝑝), entre 3 (tres) y 6 

(seis). Estos distintos casos, requirieron diferentes metodologías de cálculo de este parámetro, las 

mismas son las correspondientes al procedimiento interno de INTERLAB: 

Para 𝑝 = 3 

Se determinó 𝑑𝑖 para 𝑖 = 1 hasta 𝑝, como las diferencias absolutas de los valores informados por 

los participantes (𝑥𝑖) y la mediana de los mismos: 

 

𝑑𝑖 = |𝑥𝑖 −𝑚𝑒𝑑(𝑥)| 

 

(17) 

Luego se estableció la desviación estándar del ejercicio (𝑠∗) como el producto de la mediana de 

estas diferencias por un factor: 

 

𝑠∗ = 1,483 ×𝑚𝑒𝑑(𝑑) 

 

(18) 

Para 𝑝 ≥ 4 

Se calculó la desviación estándar del ejercicio mediante la siguiente ecuación: 

 

𝑠∗ =
1

0,798 × 𝑝
∑ |𝑥𝑖 −𝑚𝑒𝑑(𝑥)|

𝑝

𝑖=1
 

(19) 
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Los valores de la desviación estándar de la Parte 1 del ejercicio se muestran en la sección 5.2.2. 

 

4.4.3 Evaluación de desempeño 

La evaluación de desempeño se realizó en relación a la medición del ítem de ensayo N° 1, ya que 

no fue posible realizar el análisis estadístico del ítem de ensayo N° 2. 

La misma contó con una evaluación de la veracidad (sesgo) y de la precisión de los resultados 

informados por los participantes para cada una de las impurezas que midieron, empleando para 

ello distintos parámetros estadísticos. 

Los resultados de esta evaluación se muestran en la sección 5.3 de este trabajo, y a continuación 

se detallan las ecuaciones para el cálculo de estos parámetros. Ambos fueron determinados por 

impureza para cada uno de los participantes. 

 

4.4.3.1 Determinación del z’-score 

Dado el bajo número de participantes que midieron cada una de las impurezas, se empleó el 

evaluador z´-score (𝑧𝑖
′), en función de lo determinado en el punto 4.5.4 del Anexo de este capítulo. 

Este parámetro permite evaluar la exactitud de un resultado a partir de la siguiente ecuación: 

𝑧𝑖
′ =

(𝑥𝑖 − 𝑥𝑝𝑡)

√𝑠∗2 + 𝑢2(𝑥𝑝𝑡)

 

 

(20) 

 
Donde 

 
𝑥𝑖 es el valor informado por el participante 

𝑥𝑝𝑡 es el valor asignado 

𝑠∗ es la desviación estándar del ejercicio, calculada según 4.4.2 

𝑢(𝑥𝑝𝑡)⁡es la incertidumbre del valor asignado, calculada según 4.4.1.1 

Y en caso que 

-  |𝑧′| ≤ 2 el resultado se considera aceptable 
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-  2 < |𝑧′| < 3 el resultado es una señal de alerta para el participante 

- |𝑧′| ≥ 3 el resultado se considera inaceptable y es una señal de acción para el participante 

 

4.4.3.2 Determinación del 𝑬𝒏 

Este parámetro permite evaluar la precisión de los resultados obtenidos por los participantes 

mediante la siguiente ecuación: 

 

(𝐸
𝑛
)
𝑖
=

𝑥𝑖 − 𝑥𝑝𝑡

√𝑈2(𝑥𝑖) + 𝑈2(𝑥𝑝𝑡)

 

 

(21) 

 

Donde 

 
𝑥𝑖 es el valor informado por el participante 

𝑥𝑝𝑡 es el valor asignado 

𝑈(𝑥𝑖) es la incertidumbre expandida del valor que informa el participante (k=2) 

𝑈(𝑥𝑝𝑡) es la incertidumbre expandida del valor asignado (k=2) 

 

Y en caso que 

- |𝐸𝑛| ≤ 1 el desempeño del participante fue exitoso 

- |𝐸𝑛| > 1 puede ser una señal de necesidad de revisión de la estimación de la 

incertidumbre o de correcciones en el proceso de medición por parte del participante 
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4.5 ANEXO DEL CAPÍTULO 4 

4.5.1 Certificado de análisis del MRC 
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4.5.2 Análisis sobre el Lote de polvo de UO2 Nº 1094/14 
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4.5.3 Análisis sobre el Lote de pastillas combustibles 
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4.5.4  Selección del parámetro z-score o z’-score 

La elección de un parámetro u otro dependía de la siguiente relación: 

𝑢(𝑥𝑝𝑡) > 0,3⁡𝑠∗ 

Donde 

𝑢(𝑥𝑝𝑡)⁡es la incertidumbre del valor asignado, calculada según4.4.1.1 

𝑠∗ es la desviación estándar del ejercicio, calculada según 4.4.2 

 

Dado que  

𝑢(𝑥𝑝𝑡) = 1,25⁡ ×⁡
𝑠∗

√𝑝
 

Siendo 

𝑝 la cantidad de participantes 

 

Reemplazando esto en la primera ecuación: 

1,25⁡ × ⁡
𝑠∗

√𝑝
> 0,3𝑠∗ 

Y despejando 𝑝, esto se cumple cuando  

𝑝 < 17 

 

Es decir que, cuando 𝑝 < 17 debe emplearse el parámetro 𝑧′. Por lo tanto, en todos los casos del 

presente trabajo, debe emplearse el parámetro z’-score para la evaluación del desempeño. 
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4.5.5 Análisis de riesgo correspondiente al N-IU-02 

 

Tabla 4.6 Análisis de riesgo N-IU-02 (Políticas en el exterior, Personal externo, Proveedores) 
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Tabla 4.7 Análisis de riesgo N-IU-02 (Clientes) 
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Tabla 4.8 Análisis de riesgo N-IU-02 (Clientes) 
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Tabla 4.9 Análisis de riesgo N-IU-02 (Empleados) 
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Tabla 4.10 Análisis de riesgo N-IU-02 (Empleados y Directorio)
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CAPÍTULO 5 

 
 

RESULTADOS  
Y 

 CONCLUSIONES 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
En el presente capítulo se muestran, en primer lugar, los Informes de homogeneidad y estabilidad. 

Luego se presentan los valores de los parámetros estadísticos: el valor asignado y su 

incertidumbre estándar, la desviación estándar del ejercicio, el z'-score y el En. 

Finalmente, se detallan las conclusiones de este trabajo, se  presentan los resultados de la 

Encuesta de satisfacción de los clientes y se plantean los próximos desarrollos relacionados a 

este Ensayo de Aptitud. 
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5.1 ENSAYOS SOBRE EL ÍTEM DE ENSAYO 

De acuerdo a los requerimientos de la norma [2], se llevaron a cabo la prueba de homogeneidad, 

sobre las muestras que se entregarían a los participantes, y el prueba de estabilidad, sobre las 

contramuestras que se conservaron del ítem de ensayo N° 1. 

 

5.1.1 Prueba de homogeneidad 

La prueba de homogeneidad se llevó a cabo únicamente para el ítem de ensayo Nº 1 dado que, 

como se mencionó en la sección 4.2.5.2, las pastillas combustibles (ítem de ensayo Nº 2) se 

consideraron homogéneas, ya que provenían de un mismo lote de polvo. 

El procedimiento para la establecer la homogeneidad del ítem de ensayo Nº 1 fue explicado en la 

sección 4.2.5.1 de este trabajo. En el punto 5.7.1 del Anexo se listan los resultados de las 

mediciones llevadas a cabo por el laboratorio subcontratado para la evaluación de la 

homogeneidad, y a continuación se muestran los formularios de los Informes de homogeneidad 

con los resultados obtenidos para cada uno de los elementos evaluados (ver sección 4.2.5). 

 

 

5.1 Formulario correspondiente al Informe de homogeneidad del Cobre 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número g  de muestras 8

. 1 2 3 4 5 6 7 8

Promedio de la muestra 0,90000 0,87000 0,86000 0,87000 1,00000 0,95000 1,00000 1,00000

1,80E-03 2,00E-04 2,00E-04 8,00E-04 0,00E+00 5,00E-03 0,00E+00 0,00E+00

Varianza 9,00E-04 1,00E-04 1,00E-04 4,00E-04 0,00E+00 2,50E-03 0,00E+00 0,00E+00

Varianza de porciones 0,0018 0,0002 0,0002 0,0008 0 0,005 0 0

    

0,000976563 0,003751563 0,005076563 0,003751563 0,004726563 0,000351562 0,004726563

Unidad

0,93125 0,003837277 0,003337 0,001 0,053266094

0,031622777

Criterio de Aceptación 3,818086884 0,3 1,14543 0

Conclusión

Identificación de la muestra 1 2 3 4 5 6 7 10

Cantidad m  replicas 2 2 2 2 2 2 2 2

Primera porción 0,93 0,86 0,85 0,85 1 0,9 1 1

Segunda porción 0,87 0,88 0,87 0,89 1 1 1 1

La muestra se considera Homogenea

Fecha de Actualización: 

09/05/2023

Pagina 1 de 2INTERLABORATORIO: N-IU-02 Elemento: Cu

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE HOMOGENEIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

(𝑥 𝑡̅−𝑥̿) 
2

𝑠𝑠,𝑤 2𝑥̿ 𝑠𝑥
2 𝑠𝑤 𝑠𝑠

𝑥 𝑡̅

𝑠𝑡
2

(𝑥𝑘−𝑥𝑡̅) 
2

𝑤𝑡
2
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5.2 Formulario correspondiente al Informe de homogeneidad del Cromo 

 

 

5.3 Formulario correspondiente al Informe de homogeneidad del Hierro 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número g  de muestras 8

. 1 2 3 4 5 6 7 8

Promedio de la muestra 1,95000 1,90000 1,90000 1,90000 2,20000 2,10000 2,15000 2,15000

5,00E-03 0,00E+00 0,00E+00 0,00E+00 0,00E+00 2,00E-02 5,00E-03 5,00E-03

Varianza 2,50E-03 0,00E+00 0,00E+00 0,00E+00 0,00E+00 1,00E-02 2,50E-03 2,50E-03

Varianza de porciones 0,005 0 0 0 0 0,02 0,005 0,005

    

0,006601563 0,017226563 0,017226563 0,017226563 0,028476563 0,004726563 0,014101563

Unidad

2,03125 0,017271205 0,015084 0,004375 0,113561461

0,066143783

Criterio de Aceptación 7,962406015 0,3 2,38872 0

Conclusión

Identificación de la muestra 1 2 3 4 5 6 7 10

Cantidad m  replicas 2 2 2 2 2 2 2 2

Primera porción 2 1,9 1,9 1,9 2,2 2 2,2 2,1

Segunda porción 1,9 1,9 1,9 1,9 2,2 2,2 2,1 2,2

La muestra se considera Homogenea

Fecha de Actualización: 

09/05/2023

Pagina 1 de 2INTERLABORATORIO: N-IU-02 Elemento: Cr

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE HOMOGENEIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

(𝑥 𝑡̅−𝑥̿) 
2

𝑠𝑠,𝑤 2𝑥̿ 𝑠𝑥
2 𝑠𝑤 𝑠𝑠

𝑥 𝑡̅

𝑠𝑡
2

(𝑥𝑘−𝑥𝑡̅) 
2

𝑤𝑡
2

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número g  de muestras 8

. 1 2 3 4 5 6 7 8

Promedio de la muestra 4,25000 4,10000 4,05000 4,15000 4,50000 4,45000 4,55000 4,55000

5,00E-03 0,00E+00 5,00E-03 4,50E-02 2,00E-02 4,50E-02 4,50E-02 5,00E-03

Varianza 2,50E-03 0,00E+00 2,50E-03 2,25E-02 1,00E-02 2,25E-02 2,25E-02 2,50E-03

Varianza de porciones 0,005 0 0,005 0,045 0,02 0,045 0,045 0,005

    

0,005625 0,050625 0,075625 0,030625 0,030625 0,015625 0,050625

Unidad

4,32500 0,047678571 0,037054 0,02125 0,162568667

0,145773797

Criterio de Aceptación 13,11027569 0,3 3,93308 0

Conclusión

Identificación de la muestra 1 2 3 4 5 6 7 10

Cantidad m  replicas 2 2 2 2 2 2 2 2

Primera porción 4,3 4,1 4 4 4,6 4,3 4,7 4,5

Segunda porción 4,2 4,1 4,1 4,3 4,4 4,6 4,4 4,6

La muestra se considera Homogenea

Fecha de Actualización: 

09/05/2023

Pagina 1 de 2INTERLABORATORIO: N-IU-02 Elemento: Fe

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE HOMOGENEIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

(𝑥 𝑡̅−𝑥̿) 
2

𝑠𝑠,𝑤 2𝑥̿ 𝑠𝑥
2 𝑠𝑤 𝑠𝑠

𝑥 𝑡̅

𝑠𝑡
2

(𝑥𝑘−𝑥𝑡̅) 
2

𝑤𝑡
2
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5.4 Formulario correspondiente al Informe de homogeneidad del Manganeso 

 

 

5.5 Formulario correspondiente al Informe de homogeneidad del Níquel 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número g  de muestras 8

. 1 2 3 4 5 6 7 8

Promedio de la muestra 0,92000 0,92000 0,91500 0,92000 1,10000 1,05000 1,05000 1,00000

8,00E-04 0,00E+00 1,25E-03 8,00E-04 0,00E+00 5,00E-03 5,00E-03 0,00E+00

Varianza 4,00E-04 0,00E+00 6,25E-04 4,00E-04 0,00E+00 2,50E-03 2,50E-03 0,00E+00

Varianza de porciones 0,0008 0 0,00125 0,0008 0 0,005 0,005 0

    

0,004144141 0,004144141 0,004812891 0,004144141 0,013369141 0,004306641 0,004306641

Unidad

0,98438 0,006407087 0,005604 0,00160625 0,069288073

0,040078049

Criterio de Aceptación 3,804093567 0,3 1,14123 0

Conclusión

Identificación de la muestra 1 2 3 4 5 6 7 10

Cantidad m  replicas 2 2 2 2 2 2 2 2

Primera porción 0,94 0,92 0,89 0,9 1,1 1 1,1 1

Segunda porción 0,9 0,92 0,94 0,94 1,1 1,1 1 1

La muestra se considera Homogenea

Fecha de Actualización: 

09/05/2023

Pagina 1 de 2INTERLABORATORIO: N-IU-02 Elemento: Mn

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE HOMOGENEIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

(𝑥 𝑡̅−𝑥̿) 
2

𝑠𝑠,𝑤 2𝑥̿ 𝑠𝑥
2 𝑠𝑤 𝑠𝑠

𝑥 𝑡̅

𝑠𝑡
2

(𝑥𝑘−𝑥𝑡̅) 
2

𝑤𝑡
2

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número g  de muestras 8

. 1 2 3 4 5 6 7 8

Promedio de la muestra 3,80000 3,85000 3,80000 3,80000 4,40000 4,20000 4,30000 4,20000

2,00E-02 5,00E-03 2,00E-02 2,00E-02 0,00E+00 1,80E-01 8,00E-02 0,00E+00

Varianza 1,00E-02 2,50E-03 1,00E-02 1,00E-02 0,00E+00 9,00E-02 4,00E-02 0,00E+00

Varianza de porciones 0,02 0,005 0,02 0,02 0 0,18 0,08 0

    

0,059414063 0,037539063 0,059414063 0,059414063 0,126914063 0,024414063 0,065664062

Unidad

4,04375 0,082137277 0,061825 0,040625 0,203745618

0,201556444

Criterio de Aceptación 17,46282373 0,3 5,23885 0

Conclusión

Identificación de la muestra 1 2 3 4 5 6 7 10

Cantidad m  replicas 2 2 2 2 2 2 2 2

Primera porción 3,9 3,8 3,7 3,7 4,4 3,9 4,5 4,2

Segunda porción 3,7 3,9 3,9 3,9 4,4 4,5 4,1 4,2

La muestra se considera Homogenea

Fecha de Actualización: 

09/05/2023

Pagina 1 de 2INTERLABORATORIO: N-IU-02 Elemento: Ni

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE HOMOGENEIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

(𝑥 𝑡̅−𝑥̿) 
2

𝑠𝑠,𝑤 2𝑥̿ 𝑠𝑥
2 𝑠𝑤 𝑠𝑠

𝑥 𝑡̅

𝑠𝑡
2

(𝑥𝑘−𝑥𝑡̅) 
2

𝑤𝑡
2
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5.6 Formulario correspondiente al Informe de homogeneidad del Plomo 

 

 

5.7 Formulario correspondiente al Informe de homogeneidad del Vanadio 

 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número g  de muestras 8

. 1 2 3 4 5 6 7 8

Promedio de la muestra 1,00000 1,00000 0,97000 1,00000 1,10000 1,05000 1,10000 1,10000

0,00E+00 0,00E+00 1,80E-03 0,00E+00 0,00E+00 5,00E-03 0,00E+00 0,00E+00

Varianza 0,00E+00 0,00E+00 9,00E-04 0,00E+00 0,00E+00 2,50E-03 0,00E+00 0,00E+00

Varianza de porciones 0 0 0,0018 0 0 0,005 0 0

    

0,0016 0,0016 0,0049 0,0016 0,0036 0,0001 0,0036

Unidad

1,04000 0,002853571 0,002429 0,00085 0,044761272

0,029154759

Criterio de Aceptación 4,148913952 0,3 1,24467 0

Conclusión

Identificación de la muestra 1 2 3 4 5 6 7 10

Cantidad m  replicas 2 2 2 2 2 2 2 2

Primera porción 1 1 0,94 1 1,1 1 1,1 1,1

Segunda porción 1 1 1 1 1,1 1,1 1,1 1,1

La muestra se considera Homogenea

Fecha de Actualización: 

11/05/2023

Pagina 1 de 2INTERLABORATORIO: N-IU-02 Elemento: Pb

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE HOMOGENEIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

(𝑥 𝑡̅−𝑥̿) 
2

𝑠𝑠,𝑤 2𝑥̿ 𝑠𝑥
2 𝑠𝑤 𝑠𝑠

𝑥 𝑡̅

𝑠𝑡
2

(𝑥𝑘−𝑥𝑡̅) 
2

𝑤𝑡
2

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número g  de muestras 8

. 1 2 3 4 5 6 7 8

Promedio de la muestra 0,80000 0,85000 0,80000 0,85000 0,90000 0,85000 0,95000 0,90000

0,00E+00 5,00E-03 0,00E+00 5,00E-03 0,00E+00 5,00E-03 5,00E-03 0,00E+00

Varianza 0,00E+00 2,50E-03 0,00E+00 2,50E-03 0,00E+00 2,50E-03 2,50E-03 0,00E+00

Varianza de porciones 0 0,005 0 0,005 0 0,005 0,005 0

    

0,00390625 0,00015625 0,00390625 0,00015625 0,00140625 0,00015625 0,00765625

Unidad

0,86250 0,003727679 0,002478 0,0025 0,035038244

0,05

Criterio de Aceptación 2,615914787 0,3 0,78477 0

Conclusión

Identificación de la muestra 1 2 3 4 5 6 7 10

Cantidad m  replicas 2 2 2 2 2 2 2 2

Primera porción 0,8 0,9 0,8 0,8 0,9 0,8 1 0,9

Segunda porción 0,8 0,8 0,8 0,9 0,9 0,9 0,9 0,9

La muestra se considera Homogenea

Fecha de Actualización: 

09/05/2023

Pagina 1 de 2INTERLABORATORIO: N-IU-02 Elemento: V

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE HOMOGENEIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

(𝑥 𝑡̅−𝑥̿) 
2

𝑠𝑠,𝑤 2𝑥̿ 𝑠𝑥
2 𝑠𝑤 𝑠𝑠

𝑥 𝑡̅

𝑠𝑡
2

(𝑥𝑘−𝑥𝑡̅) 
2

𝑤𝑡
2
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5.8 Formulario correspondiente al Informe de homogeneidad del Zinc 

 

En cada una de las tablas que se encuentran en la parte inferior de los formularios anteriores, 

puede observarse que se consideraron 8 (ocho) muestras para la evaluación de la homogeneidad. 

De las cuales: 

- las 6 (seis) primeras corresponden a los participantes de la presente ronda (muestras de la 

N° 1 a la N° 6),  

- una (muestra N° 7) es de un participante que no pudo llevar a cabo la medición durante el 

período asignado (la realizará posteriormente y se compararán sus resultados con los 

primeros),  

- y la última (muestra Nº 10) corresponde a la contramuestra que se conservó. 

 

De acuerdo a lo obtenido en los Informes de homogeneidad mostrados, se pudo asegurar con 

evidencia objetiva que las muestras entregadas a cada uno de los participantes eran 

homogéneas. 

 

5.1.2 Prueba de estabilidad 

El prueba de estabilidad se llevó a cabo únicamente para el ítem de ensayo Nº 1 ya que las 

pastillas combustibles se consideraron estables. 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número g  de muestras 8

. 1 2 3 4 5 6 7 8

Promedio de la muestra 4,55000 4,25000 4,30000 4,25000 4,95000 4,75000 4,85000 4,75000

4,50E-02 5,00E-03 2,00E-02 5,00E-03 5,00E-03 2,45E-01 4,50E-02 5,00E-03

Varianza 2,25E-02 2,50E-03 1,00E-02 2,50E-03 2,50E-03 1,23E-01 2,25E-02 2,50E-03

Varianza de porciones 0,045 0,005 0,02 0,005 0,005 0,245 0,045 0,005

    

0,000976562 0,109726563 0,079101562 0,109726563 0,135976563 0,028476563 0,072226562

Unidad

4,58125 0,100039063 0,076602 0,046875 0,230573334

0,216506351

Criterio de Aceptación 21,71992481 0,3 6,51598 0

Conclusión

Identificación de la muestra 1 2 3 4 5 6 7 10

Cantidad m  replicas 2 2 2 2 2 2 2 2

Primera porción 4,4 4,2 4,2 4,2 5 4,4 5 4,8

Segunda porción 4,7 4,3 4,4 4,3 4,9 5,1 4,7 4,7

La muestra se considera Homogenea

Fecha de Actualización: 

11/05/2023

Pagina 1 de 2INTERLABORATORIO: N-IU-02 Elemento: Zn

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE HOMOGENEIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

(𝑥 𝑡̅−𝑥̿) 
2

𝑠𝑠,𝑤 2𝑥̿ 𝑠𝑥
2 𝑠𝑤 𝑠𝑠

𝑥 𝑡̅

𝑠𝑡
2

(𝑥𝑘−𝑥𝑡̅) 
2

𝑤𝑡
2
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El procedimiento para la establecer la estabilidad del ítem de ensayo Nº 1 fue explicado en la 

sección 4.2.6 de este trabajo. En el punto 5.7.2 del Anexo se listan los resultados de las 

mediciones llevadas a cabo por el laboratorio subcontratado para la evaluación de la estabilidad. 

Si bien se midieron las concentraciones de las impurezas en los 4 (cuatro) eluídos y el blanco, 

solo se evaluó la estabilidad de la MUESTRA A, ya que en los demás casos no fue posible 

detectar los elementos presentes en la mayoría de las muestras. 

A continuación se presentan los formularios de los Informes de estabilidad, con los resultados 

obtenidos para cada uno de los elementos evaluados. 

 

 

5.9 Formulario correspondiente al Informe de estabilidad del Cobre 

 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número de muestras

Identificación de la muestra Columna1

Cantidad m réplicas 2

Primera porción 0,89

Segunda porción 0,92

Tercer porción

Unidad Sesgo

0,93 0,905 0,03

Criterio de Aceptación 3,818086884 0,3 1,145 0

Conclusión La muestra se considera Estable

Fecha de 

Actualización:

30/06/2023

INTERLABORATORIO: N-IU-02 Cu Pagina 2 de 2

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE ESTABILIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

𝑦1 𝑦2
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5.10 Formulario correspondiente al Informe de estabilidad del Cromo 

 

 

5.11 Formulario correspondiente al Informe de estabilidad del Hierro 

 

Número de muestras

Identificación de la muestra Columna1

Cantidad m réplicas 2

Primera porción 2

Segunda porción 2

Tercer porción

Unidad Sesgo

2,03 2,000 0,03

Criterio de Aceptación 7,962406015 0,3 2,389 0

Conclusión La muestra se considera Estable

Fecha de 

Actualización:

30/06/2023

INTERLABORATORIO: N-IU-02 Cr Pagina 2 de 2

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE ESTABILIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

𝑦1 𝑦2

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número de muestras

Identificación de la muestra Columna1

Cantidad m réplicas 2

Primera porción 4,2

Segunda porción 4,3

Tercer porción

Unidad Sesgo

4,33 4,250 0,07

Criterio de Aceptación 13,11027569 0,3 3,933 0

Conclusión La muestra se considera Estable

Fecha de 

Actualización:

30/06/2023

INTERLABORATORIO: N-IU-02 Fe Pagina 2 de 2

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE ESTABILIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

𝑦1 𝑦2
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5.12 Formulario correspondiente al Informe de estabilidad del Manganeso 

 

 

5.13 Formulario correspondiente al Informe de estabilidad del Níquel 

 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número de muestras

Identificación de la muestra Columna1

Cantidad m réplicas 2

Primera porción 1

Segunda porción 1

Tercer porción

Unidad Sesgo

0,98 1,000 0,02

Criterio de Aceptación 3,804093567 0,3 1,141 0

Conclusión La muestra se considera Estable

Fecha de 

Actualización:

30/06/2023

INTERLABORATORIO: N-IU-02 Mn Pagina 2 de 2

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE ESTABILIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

𝑦1 𝑦2

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número de muestras

Identificación de la muestra Columna1

Cantidad m réplicas 2

Primera porción 3,9

Segunda porción 4

Tercer porción

Unidad Sesgo

4,04 3,950 0,09

Criterio de Aceptación 17,46282373 0,3 5,239 0

Conclusión La muestra se considera Estable

Fecha de 

Actualización:

30/06/2023

INTERLABORATORIO: N-IU-02 Ni Pagina 2 de 2

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE ESTABILIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

𝑦1 𝑦2
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5.14 Formulario correspondiente al Informe de estabilidad del Plomo 

 

 

5.15 Formulario correspondiente al Informe de estabilidad del Vanadio 

 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número de muestras

Identificación de la muestra Columna1

Cantidad m réplicas 2

Primera porción 1

Segunda porción 1

Tercer porción

Unidad Sesgo

1,04 1,000 0,04

Criterio de Aceptación 4,148913952 0,3 1,245 0

Conclusión La muestra se considera Estable

Fecha de 

Actualización:

30/06/2023

INTERLABORATORIO: N-IU-02 Pb Pagina 2 de 2

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE ESTABILIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

𝑦1 𝑦2

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número de muestras

Identificación de la muestra Columna1

Cantidad m réplicas 2

Primera porción 0,9

Segunda porción 0,9

Tercer porción

Unidad Sesgo

0,86 0,900 0,04

Criterio de Aceptación 2,615914787 0,3 0,785 0

Conclusión La muestra se considera Estable

Fecha de 

Actualización:

30/06/2023

INTERLABORATORIO: N-IU-02 V Pagina 2 de 2

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE ESTABILIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

𝑦1 𝑦2



 

92 

 

 

5.16 Formulario correspondiente al Informe de estabilidad del Zinc 

 

De acuerdo con lo obtenido en los Informes de estabilidad mostrados, se pudo asegurar con 

evidencia objetiva que las muestras entregadas a cada uno de los participantes se mantuvieron 

estables durante el desarrollo del Ensayo de Aptitud. 

 

5.2 RESULTADOS DEL TRATAMIENTO ESTADÍSTICO 

El siguiente tratamiento estadístico fue realizado únicamente para 14 (catorce) de los 17 

(diecisiete) elementos presentes en el MRC, debido a lo señalado en el punto 4.4.1.1. 

 

5.2.1 Valor asignado e incertidumbre estándar 

Tal como se mencionó en la sección 4.4.1.2, estos parámetros únicamente fueron determinados 

para el ítem de ensayo Nº 1. En la siguiente tabla se muestran los valores asignados (𝑥𝑝𝑡) y las 

incertidumbres estándar (𝑢(𝑥𝑝𝑡)) para cada una de las impurezas involucradas, además se 

presentan los valores del MRC (𝑥𝑀𝑅𝐶 ) y su incertidumbre expandida (𝑈(𝑥𝑀𝑅𝐶)): 

 

 

 

 

FO-INTERLAB-44-1 RV.03

Número de muestras

Identificación de la muestra Columna1

Cantidad m réplicas 2

Primera porción 4,5

Segunda porción 4,4

Tercer porción

Unidad Sesgo

4,58 4,450 0,13

Criterio de Aceptación 21,71992481 0,3 6,516 0

Conclusión La muestra se considera Estable

Fecha de 

Actualización:

30/06/2023

INTERLABORATORIO: N-IU-02 Zn Pagina 2 de 2

INFORME DE HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD

INFORME DE ESTABILIDAD
VALORES Y RESULTADOS

INTERLAB
CNEA

Ensayos de aptitud por comparaciones

𝑦1 𝑦2
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ELEMENTO 

VALOR 

ASIGNADO 

(xpt) (µg/gU) 

INCERTIDUMBRE 

ESTÁNDAR 

(u(xpt)) (µg/gU) 

VALOR DEL 

MRC     

(x𝑀𝑅𝐶) 

(µg/gU) 

INCERTIDUMBRE 

EXPANDIDA 

(𝑈(𝑥𝑀𝑅𝐶)) (k=2)  

(µg/gU) 

Aluminio (*) 104,30  16,80 98,4 1,7 

Boro 2,10 0,03 2,3 0,3 

Cadmio 2,31 0,24 2,4 0,1 

Calcio 95,20 13,07 107 14 

Cobre 24,01 1,95 25,6 2,5 

Cromo 52,82 4,06 54,9 2,3 

Hierro (*) 118,05  6,69 109,7 2,4 

Magnesio (*) 55,78  10,14 50,8 1,3 

Manganeso 25,40 1,94 27,4 2,4 

Molibdeno 46,57 2,54 48,9 5 

Níquel (*) 103,14  8,91 100,1 4,3 

Plomo (*) 26,80  2,12 22,8 3,2 

Vanadio 22,79 1,33 25,0 1,7 

Zinc 111,00 11,08 112 11 

Tabla 5. 1 Valores asignados y su incertidumbre estándar, y valores del MRC y su incertidumbre 
expandida 

Nota (*): los valores asignados a estos elementos resultaron superiores a los del MRC 

 

En la Tabla 5.1 se observa que se obtuvieron, en algunos casos, valores asignados superiores a  

los indicados en el certificado del MRC. Esto se debió a que hubo participantes que midieron por 

exceso estas impurezas. Cada uno de ellos deberá analizar las posibles causas de esto y tomar 

los recaudos necesarios para evitarlo. 

 

Por otra parte, como se mencionó en la sección 4.4.1.1 se llevó a cabo la validación de la 

asignación de valor por consenso mediante la determinación de los cocientes 
𝑥𝑑𝑖𝑓𝑓

𝑢𝑑𝑖𝑓𝑓
 para cada una 

de las impurezas. Los valores calculados se muestran en la siguiente tabla: 
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ELEMENTO 
xdiff 

(µg/gU) 

udiff 

(µg/gU) 

xdiff
udiff

 

Aluminio 5,90 16,83 0,35 

Boro -0,20 0,15 -1,30 

Cadmio -0,09 0,24 -0,37 

Calcio -11,80 14,82 -0,80 

Cobre -1,60 2,32 -0,69 

Cromo -2,08 4,22 -0,49 

Hierro 8,35 6,80 1,23 

Magnesio 4,98 10,17 0,49 

Manganeso -2,00 2,28 -0,88 

Molibdeno -2,33 3,56 -0,65 

Níquel 3,04 9,17 0,33 

Plomo 4,00 2,65 1,51 

Vanadio -2,22 1,58 -1,40 

Zinc -1,00 12,37 -0,08 

Tabla 5. 2 Valores de x diff/u diff para la validación del 
valor asignado 

 

Dado que para todos los elementos el cociente 
𝑥𝑑𝑖𝑓𝑓

𝑢𝑑𝑖𝑓𝑓
 es menor a 2 (dos), esto sugiere que los 

métodos de medición de los participantes no generan un sesgo importante en los resultados que 

obtienen y que no se verá afectada la evaluación del desempeño de éstos. 

 

5.2.2 Desviación estándar del ejercicio 

Al igual que en el caso anterior, la determinación de este parámetro (𝑠∗) sólo fue calculada para el 

ítem de ensayo Nº 1. El procedimiento empleado para ello fue indicado en 4.4.2 y los resultados 

obtenidos se muestran en la siguiente tabla: 

 

ELEMENTO 

DESVIACIÓN 
ESTÁNDAR 

( 𝑠∗) 
(µg/gU) 

Aluminio 23,28 

Boro 0,05 

Cadmio 0,33 

Calcio 23,37 

Cobre 3,82 

Cromo 7,96 

Hierro 13,11 
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Magnesio 14,06 

Manganeso 3,80 

Molibdeno 3,51 

Níquel 17,46 

Plomo 4,15 

Vanadio 2,62 

Zinc 21,72 
Tabla 5. 3 Desviación estándar del 

ejercicio para cada una de las 
impurezas 

 

5.3 RESULTADOS DE LA ESTIMACIÓN DEL DESEMPEÑO DE LOS 
PARTICIPANTES 

La estimación del desempeño de los participantes permitió evaluar la veracidad (sesgo) y la 

precisión de los resultados que obtuvieron en la caracterización del ítem de ensayo Nº 1. Para ello 

se determinó el parámetro z’-score y el parámetro En, en cada caso. A continuación se presentan 

los valores obtenidos de cada uno de ellos. 

 

5.3.1 Determinación del z’-score 

Para la estimación del desempeño relacionado a la veracidad (sesgo) de los resultados obtenidos 

por los participantes, se procedió de acuerdo con lo señalado en la sección 4.4.3.1. Los valores de 

este parámetro se obtuvieron ingresando dichos resultados en el formulario correspondiente de 

INTERLAB.  

En la Tabla 5.4 se muestran los valores calculados para el parámetro z’-score para cada una de 

las impurezas determinadas por los participantes (P01, P02, …P06). 
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Tabla 5.4 Parámetro z'-score para cada una de las impurezas por participante 

 

En la tabla anterior se destacan en color verde los resultados satisfactorios obtenidos por los 

participantes y en rojo aquellos que se consideran inaceptables y son una señal de acción para el 

participante. En los casos en los que se indica “No participa”, el laboratorio no informó resultados 

que permitan determinar este parámetro. 

 

5.3.2 Determinación del 𝑬𝒏 

Para la estimación del desempeño relacionado a la precisión de los resultados obtenidos por los 

participantes, se procedió de acuerdo a lo señalado en la sección 4.4.3.2. Los valores de este 

parámetro se obtuvieron ingresando dichos resultados en el formulario correspondiente de 

INTERLAB.  

En la Tabla 5.5 se muestran los valores calculados para el parámetro En para cada una de las 

impurezas determinadas por los participantes (P01, P02, …P06). 

 

P01 P02 P03 P04 P05 P06

Aluminio 0,00 No participa -0,55 No participa 1,58 No participa

Boro -1,87 No participa 0,00 No participa 0,55 No participa

Cadmio 0,00 No participa -0,55 No participa 1,05 No participa

Calcio -0,92 No participa 0,00 0,23 -1,11 1,22

Cobre -0,23 0,93 -0,61 -1,13 1,13 0,23

Cromo -0,36 0,80 -0,39 -1,30 1,06 0,36

Hierro 0,21 1,56 -0,21 -0,57 -1,39 0,34

Magnesio 0,93 No participa -0,55 No participa 0,00 No participa

Manganeso -0,46 0,84 -0,37 -1,26 0,95 0,37

Molibdeno 0,00 No participa -0,55 No participa 3,29 No participa

Níquel -0,45 0,86 -0,48 -1,02 1,00 0,45

Plomo -0,49 0,90 -0,47 -1,37 0,56 0,47

Vanadio 0,03 0,41 -0,03 -1,00 1,84 -0,95

Zinc -0,64 1,07 -0,33 -0,62 1,29 0,33

z'-score
ELEMENTO
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Tabla 5. 5 Parámetro En para cada una de las impurezas por participante 

 

En la tabla anterior se destacan en color verde los resultados satisfactorios obtenidos por los 

participantes y en rojo aquellos que se consideran inaceptables y son una señal de acción para el 

participante. En los casos en los que se indica “No participa”, el laboratorio no informó resultados 

que permitan determinar este parámetro. 

 

5.4 CONCLUSIONES 

El desarrollo del presente trabajo permitió cumplir con el objetivo principal planteado inicialmente: 

proveer a aquellos laboratorios pertenecientes a la CNEA que realizan determinaciones de 

impurezas en uranio, de una herramienta para la evaluación de su desempeño: un Ensayo de 

Aptitud. 

Como se planteó en el Capítulo 3, luego de los resultados obtenidos en la primera ronda realizada 

en el año 2016, debían ser llevadas a cabo modificaciones en el ítem de ensayo y en su 

preparación que permitieran a los participantes cuantificar debidamente las impurezas en él, 

principalmente el Boro. En función de ello, el nuevo ítem de ensayo se desarrolló cuidando de 

evitar su contaminación durante la etapa de preparación del mismo. Asimismo, se diseñó a fin de 

evaluar, además de la medición de las impurezas, el proceso de obtención de la solución a medir. 

Para ello se desarrollaron dos ítems de ensayo, que fueron evaluados en distintas instancias, 

Parte 1 y Parte 2: 

P01 P02 P03 P04 P05 P06

Aluminio 0,00 No participa -0,45 No participa 1,35 No participa

Boro -0,50 No participa 0,00 No participa 0,34 No participa

Cadmio 0,00 No participa -0,43 No participa 0,90 No participa

Calcio -0,91 No participa 0,00 0,22 -1,13 0,98

Cobre -0,22 0,81 -0,59 -1,24 1,23 0,20

Cromo -0,34 0,71 -0,37 -1,43 1,17 0,30

Hierro 0,17 1,23 -0,17 -0,61 -1,53 0,16

Magnesio 0,75 No participa -0,46 No participa 0,00 No participa

Manganeso -0,44 0,73 -0,35 -1,38 1,05 0,33

Molibdeno 0,00 No participa -0,35 No participa 2,80 No participa

Níquel -0,44 0,78 -0,47 -1,12 1,10 0,40

Plomo -0,46 0,81 -0,45 -1,51 0,62 0,42

Vanadio 0,02 0,36 -0,02 -1,10 2,02 -0,69

Zinc -0,65 0,99 -0,33 -0,68 1,41 0,31

En
ELEMENTO
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- El ítem de ensayo N° 1 fue preparado a partir de un material de referencia certificado por 

un laboratorio seleccionado. Se llevaron a cabo las pruebas de homogeneidad de las 

soluciones iniciales, que permitieron asegurar que las eluciones eran similares; pruebas de 

homogeneidad entre las muestras entregadas a los participantes, que verificaron que se 

entregaron muestras equivalentes a cada uno de ellos; y pruebas de estabilidad, que 

probaron que las muestras se mantenían estables a lo largo del desarrollo de la ronda. 

Este ítem de ensayo únicamente permitía evaluar la cuantificación de impurezas que lleva 

a cabo cada laboratorio en su rutina de trabajo, ya que el proceso de obtención del eluído 

lo realizaba el laboratorio seleccionado para ello. 

- El ítem de ensayo N° 2 constaba de pastillas combustibles de UO2 sin Gadolinio que 

pertenecían a un mismo lote de fabricación y que fueron fabricadas a partir de un mismo 

lote de polvo, por lo que se consideraron homogéneas. Además, al tratarse de pastillas 

combustibles sinterizadas, pudieron ser consideradas estables. 

Los participantes que ensayaron este ítem debían realizar todo el proceso de medición de 

impurezas, ya que debían llevar a cabo un tratamiento previo para la obtención de la 

solución a medir, en caso de que su procedimiento así lo requiriese (ver sección 4.3.2).de 

este modo, el ítem permitía la evaluación de la totalidad del proceso de medición de 

impurezas que llevan a cabo los laboratorios de CNEA. 

 

En la evaluación del ítem de ensayo N° 1 los resultados obtenidos mostraron que los participantes 

lograron realizar mediciones satisfactorias. Esto se puso de manifiesto mediante la comparación 

del valor asignado con el del certificado del MRC, realizada en 4.4.1.1. Además, se verificó la 

veracidad (sesgo) de las mismas a través del cálculo del parámetro z’-score, y se observó que 

únicamente el participante P05 obtuvo un resultado no satisfactorio en la cuantificación del 

Molibdeno (Tabla 5.4). Además, se evaluó la precisión de estos resultados mediante la 

determinación del parámetro En, observándose que el participante P02 tuvo un resultado no 

satisfactorio en la medición del Hierro y los participantes P04 y P05 presentaron numerosos 

resultados no satisfactorios, en el primer caso, 6 (seis) de los 9 (nueve) elementos medidos y en el 

segundo, 10 (diez) de los 14 (catorce) elementos medidos (Tabla 5.5).  

En esta instancia, cabe destacar que, dado el bajo sesgo entre el valor asignado y el del 

certificado del MRC, la preparación del ítem de ensayo N° 1 fue exitosa. Lo cual permitió al 

Laboratorio de Compuestos de Uranio validar su procedimiento de pretratamiento del material 

combustible. 

 



 

99 

 

En cuanto a la medición del ítem de ensayo N° 2, si bien ésta arrojó resultados dispares entre los 

participantes y no fue posible su evaluación estadística, puso en evidencia la necesidad de 

adecuar el ítem, ya que no fue posible establecer si las diferencias observadas eran debidas a 

inhomogeneidad del lote de pastillas combustibles o a dificultades en el proceso de obtención de 

la solución con impurezas por parte de los laboratorios. En 5.6 se detallan las modificaciones que 

se planifican llevar a cabo para la siguiente ronda de este Ensayo de Aptitud. 

Por otra parte, en la Reunión de cierre del ejercicio se les recomendó a los participantes que 

obtuvieron resultados no satisfactorios que realizasen el análisis de las posibles causas y de las 

acciones correctivas que pudiesen requerir.  

Finalmente, se destaca que, dados los cambios que fueron necesarios para el desarrollo de esta 

ronda, la alumna debió poner a punto la documentación asociada al Ensayo de Aptitud. Asimismo, 

las exigencias que se presentaron permitieron su formación como Evaluadora Estadística e 

iniciaron su formación como Coordinadora Técnica en el Ensayo de Aptitud para la determinación 

de impurezas de uranio. 

 

5.5 ENCUESTA DE SATISFACCIÓN 

De acuerdo lo que plantea la norma [1], INTERLAB, como proveedor de Ensayos de Aptitud, debe 

procurar obtener una retroalimentación de sus clientes. Para ello se realizó una encuesta de 

satisfacción entre los participantes de esta ronda de ensayo. En ella se evaluó lo siguiente: 

- El ensayo de aptitud en general 

- La atención recibida por el personal de INTERLAB 

- El plazo de entrega del Informe Final 

- El contenido del Informe Final 

- El grado de satisfacción de sus expectativas 

 

Para cada uno de estos aspectos el cliente podía indicar si su grado de satisfacción fue 

“excelente”, “muy bueno”, “bueno”, “regular” o “malo”. A partir de lo informado por ellos y 

considerando desde una puntuación de 5 (cinco) para la opción “excelente” hasta 1 (uno) para el 

caso “malo”, se obtuvo, en promedio, la siguiente puntuación en cada caso: 
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Figura 5.17 Grado de satisfacción de los participantes para cada uno de 
los aspectos evaluados 

 

En función de lo observado en la Figura 5.17 puede concluirse que el Ensayo de aptitud provisto 

ha resultado de utilidad para los laboratorios participantes, ya que se ha logrado satisfacer 

ampliamente sus necesidades y su grado de conformidad con el mismo resulta elevado. 

 

5.6 PRÓXIMOS DESARROLLOS 

Dado que no fue posible evaluar la totalidad del proceso de medición de impurezas que llevan a 

cabo los laboratorios de CNEA, según se indicó en 5.4, y que se desconocen las causas de las 

diferencias observadas en los resultados de los participantes al momento de medir el ítem de 

ensayo N° 2, se ha considerado la realización de una próxima ronda modificando este ítem. 

La propuesta consiste en lo siguiente: homogeneizar una porción de polvo de UO2 proveniente de 

un mismo lote y entregar a cada participante 2 g del mismo. De este modo, asegurar que las 

muestras entregadas son homogéneas y que, en caso de presentarse diferencias en los 

resultados que entreguen, los mismos serán debidos al proceso de obtención de la solución con 

impurezas, ya que se ha verificado que los participantes miden satisfactoriamente dichas 

soluciones (5.3.1). 

Además, se cuenta con las soluciones de impurezas que obtuvieron 3 (tres) laboratorios en el 

tratamiento del ítem de ensayo N° 2. Las mismas se conservaron a fin de poder intercambiarlas 

con los demás participantes y verificar los resultados que obtuvieron los primeros. 
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Por lo tanto, la nueva ronda de este Ensayo de Aptitud constaría nuevamente de dos partes, en la 

Parte 1 se evaluaría la solución mencionada en el párrafo anterior y, en la Parte 2, se realizaría el 

tratamiento y cuantificación de impurezas sobre una porción de polvo de UO2. 

Finalmente, cabe destacar que todos los avances y estudios realizados servirán de base para el 

desarrollo de un material de referencia de impurezas de uranio para la CNEA. Insumo sumamente 

útil, necesario y oneroso. 
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5.7 ANEXO DEL CAPÍTULO 

5.7.1 Datos para la evaluación de la homogeneidad 
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5.7.2 Datos para la evaluación de la estabilidad 
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5.7.3 Resultados de los participantes 

5.7.3.1 Ítem de ensayo N° 1 

 

Las celdas vacías implica que el participante no ha informado un resultado. 

 

5.7.3.2 Ítem de ensayo N° 2 

 

Las celdas vacías implica que el participante no ha informado un resultado. 

Conc 

(ug/gU)

U     

(ug/gU)

Conc 

(ug/gU)

U      

(ug/gU)

Conc 

(ug/gU)

U     

(ug/gU)

Conc 

(ug/gU)

U     

(ug/gU)

Conc 

(ug/gU)

U     

(ug/gU)

Conc 

(ug/gU)

U     

(ug/gU)

Aluminio 104,3 10 88,6 8,9 149,65 2,47

Boro 1,994 0,2 2,10 0,21 2,131 0,061

Cadmio 2,31 0,2 2,09 0,21 2,733 0,011

Calcio 70,56 7,1 95,2 9,5 101,358 9,504 65,539 0,28 128 21

Cobre 23,01 2,3 28 3 21,4 2,1 19,141 0,391 28,832 0,396 25 3

Cromo 49,64 4,9 60 6 49,3 4,9 41,229 0,259 62,293 0,034 56 7

Estaño 14,121 4,170

Hierro 121,1 12 141 13 115 12 109,716 3,045 97,612 0,279 123 28

Magnesio 71,90 7,2 46,3 4,6 55,778 0,229

Manganeso 23,43 2,3 29 3 23,8 2,4 20,024 0,223 29,468 0,055 27 3

Molibdeno 46,57 4,7 44,2 4,4 60,818 0,462

Níquel 94,27 9,4 120 12 93,7 9,4 83,128 1,050 122,71 0,340 112 13

Plomo 24,54 2,5 31 3 24,6 2,5 20,410 0,180 29,415 0,173 29 3

Sodio 92,3 9,2 335,441 39,957

Vanadio 22,87 2,3 24 2 22,7 2,3 19,838 0,285 28,193 0,229 20 3

Zinc 95,38 9,5 137 14 103 10 95,985 0,640 142,36 0,396 119 14

Zirconio 77,7 7,7 83,3 8,3 120,788 0,128

ELEMENTO
P01 P02 P03 P04 P05 P06

Conc (ug/gU) U (ug/gU) Conc (ug/gU) U (ug/gU) Conc (ug/gU) U (ug/gU) Conc (ug/gU) U (ug/gU) Conc (ug/gU) U (ug/gU)

Aluminio 11.1 2.2 9.8 1.5 65.8 2.61

Boro 0.12 0.02 <0,25 0.007 0.01

Cadmio <0,25 0.0017 0.0001

Calcio 12.7 3.8 4.8 0.7 4.97 0.06

Carbono

Cobalto 2.8 0.6 0.48 0.07 0.77 0.018

Cromo 0.59 0.1 0.44 0.07 48.87 0.26

Disprosio <0,25 <0,0002

Europio <0,25 <0,0002

Gadolinio 0.04 0.01 <0,25 0.032 0.0002

Hierro 4.47 0.89 2.6 0.4 5.96 0.15

Magnesio 3.98 0.8 1.1 0.2 0.998 0.045

Nitrógeno

Níquel 0.32 0.06 0.58 0.09 22.53 0.42

Samario <0,25 <0,0002

Silicio

Torio <0,062

P06
ELEMENTO

P01 P03 P04 P05
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