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Determination of density and open and closed porosity of uranium dioxide pellets; Boiling water and immersion
method

Bestimmung der Dichte und der Anteile offener

und geschlossener Porositat von Urandioxidtabletten
Siedewasserverfahren und Penetrations-Auftriebsverfahren

Zusammenhang mit einer bei der International Organization for Standardization (ISO) in Vorbereitung befindlichen
Norm siehe Erlauterungen.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt Verfahren zur Bestimmung der Dichte
und der Anteile offener und geschlossener Porositat von
gesinterten UO,-Tabletten fest. Diese Verfahren kénnen
auch auf andere Korper, z.B. ungesinterte PreBkorper
oder Tabletten aus UO,-PuO, oder UO,-Gd,O5 ange-
wandt werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Verfahren beruhen auf der Bestimmung des Tabletten-
volumens und der Volumina der offenen und geschlossenen
Poren durch Ermittlung der Wégewerte im trockenen Zu-
stand und im mit Flussigkeit impragnierten Zustand an
Luft sowie in der Imprégnierflissigkeit, die gleichzeitig
Auftriebsfliissigkeit ist. Es kénnen verschiedene Im-
pragnier-Aufiriebsflissigkeiten und Impragnierbedingungen
angewandt werden, vorausgesetzt, daB die Proben wah-
rend des Vorgangs vollstdndig impragniert werden.

3 Chemikalien und Geréte
3.1 Destilliertes Wasser

3.2 m-Xylol (zur Analyse) als Impragnier-Auftriebs-
flissigkeit

Jede Art der Vervielféltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches nstitut fiir Normung e.V, Berlin, gestattet.

3.3 Waage, mit ausreichender Hochstlast und einer
Fehlergrenze von hdchstens 1,0 mg. Fir Prazisionsmes-
sungen ist eine Fehlergrenze von héchstens 0,1 mg
zulassig.
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3.4 Ofen, mit dem eine Temperatur von (150 * 5)°C
aufrechterhalten werden kann. Ein Vakuumtrockenofen
wird fir Proben mit hohem Anteil offener Porositat emp-
fohlen.

3.5 Aufhangung, die eine W&gung der Probe in Luft
und in der Imprégnier-Auftriebsfiissigkeit nach Ab-
schnitt 3.2 erlaubt (siehe Bilder A.1 bis A.8).

3.6 Behilter, ein Glasbecher oder ahnlicher Behalter
einer solchen GréBe und Form, daB3 die Probe vollstiandig
in der Impréagnier-Auftriebsfilissigkeit (siehe Abschnitt 3.2)
untergetaucht ist, wenn sie mit der Aufhdngung an der
Waage hangt. Probe und Aufhdngung dirfen dabei kei-
nen Kontakt mit dem Behélter haben.

3.7 Schale, in der bei Anwendung des Siedewasser-
verfahrens (siehe Abschnitt 4.1) die Probe in destilliertem
Wasser gekocht wird.

3.8 Imprégniervorrichtung, wenn das Penetrations-
Auftriebsverfahren nach Abschnitt 42 angewandt wird
(siehe Bild A.2).

3.9 Prifkugel, mit bekanntem Radius (r* 0,5 um) zur
Bestimmung der Dichte der Impragnier-Auftriebsflus-
sigkeit (siehe Abschnitt 4.2.4).

Fortsetzung Seite 2 bis 6
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4 Durchfiihrung
41 Siedewasserverfahren

411 Wagung in Luft

Die Tabletten werden mindestens 2 h bei einer Tempera-
tur von (150 % 5)°C im Ofen getrocknet. Die Anwendung
von Vakuum oder Inertgas kann notwendig sein, wenn
z.B. wegen Feuchtigkeitsaufnahme aus der Umgebung
keine Gewichtskonstanz erreicht werden kann.

Die Masse m; im trockenen Zustand wird durch Mittel-
wertbildung aus den Messungen zu Beginn und am Ende
der Prifung nach einer erneuten Trocknung bestimmt.

412 Impragnierung

Die Tabletten werden in einer Schale in destilliertem Was-
ser 5h gekocht, wobei die Proben stets mit Wasser
bedeckt sein miissen. Die Proben durfen keinen direkten
Kontakt zum beheizten Boden, zur Wand der Schale oder
untereinander haben.

Nach einer Kochdauer von 5h werden die Tabletten auf
Raumtemperatur abgekuhlt, wobei sie weiterhin vollstan-
dig mit Wasser bedeckt bleiben. Die Tabletten bleiben
mindestens 12h im Wasser eingetaucht, bevor weitere
Wagungen durchgefliihrt werden.

¢) SchlieBen des Ventils v4. Langsames Offnen des
Ventils v2, um die offenen Poren mit m-Xylol zu fillen.

d) Offnen der Ventile v3 und v4 und Abschalten der
Pumpe.

Wahrend einer Haltezeit von 1 h werden Gleichgewichts-
bedingungen erreicht (siehe Bild A.3):

a) Die offenen Poren werden bei Atmospharendruck voll-
sténdig mit m-Xylol gefiillt.

b) Die Flissigkeit nimmt die Raumtemperatur an.

4.2.3 Bestimmung der Dichte des m-Xylols

Die Dichte des m-Xylols muB bei jeder MeBreihe mit einer
Prifkugel bekannten Volumens ermittelt werden (siehe
Bilder A4 und A.5). Dazu ist erforderlich:

a) Bestimmung des Wagewertes m4 der Prifkugel in
Luft.

b) Bestimmung des Wagewertes m, der Priifkugel in der
Impragnier-Auftriebsfiiissigkeit.

424 Bestimmung des Wagewertes
Der Wert von m; wird mit folgendem Vorgehen ermittelt:

a) Es wird so abgetupft, daB ein dinner Film von m-Xylol
auf der Oberflache der Tablette verbleibt.

i . b) DieTablette wird in den Teil der Aufhdngung gebracht, et
413 Bestimmung des Wagewertes der sich oberhalb der Flussigkeit befindet, wie Bild A6
in der impragnier-Auftriebsfliissigkeit zeigt.
Nach dem Imprégnieren der Tabletten wird der Wéagewert c) Die Gewichtsabnahme bei Verdampfen des Ober-
m, jeder einzelnen Probe, die im Wasser an der Waage flachenfilms wird kontinuierlich abgelesen oder regi-
aufgehéngt ist, bestimmt. Die Wagung wird durchgefiihrt, striert.
indem sich die Probe im Wasser in der Aufhdngung befin- . s "
::inet z]ie Ian eliner; Arr:1 der Waerxgl]e h é';rngltj (ana?:g gzueBliT d d) Dlg plétzliche Anderung der Verdampfungsrate kenn-
A7). Bevor die eigentliche Wagung durchgefiihrt wird, zeichnet m.
wird die Waage mit der Aufhdngung, die genausoweit in ! . o
die Impragnier-Auftriebsfliissigkeit nach Abschnitt 3.2 ein- 425 Bestimmung des Wagewertes m,
getaucht ist wie bei der eigentlichen Wagung, austariert. Unmittelbar nach der Ermittlung von 7 wird die Tablette
in der Aufhangung von der Position in Luft in die Position
414 Bestimmung des Wagewertes r, in Luft in der Flussigkeit gebracht (siehe Bild A.7). Die Bestim-
Nach der Bestimmuna des Wagewertes n. wird iede mung von m, erfolgt wie bereits in Abschnitt 41.3
Lo ung 9 a Jedt beschrieben.
Probe mit einem nicht fusselnden, angefeuchteten Lei-
nen- oder Baumwolltuch leicht abgetupft, um uberflissi-
ges Wasser von der Oberfliche zu entfernen, bevor n1; PR
bestimmt wird. Der Abtupfvorgang wird durch leichtes 4'3_ Modifikationen ]
Rollen der Tablette auf dem nassen Tuch durchgefiihrt, Beide Verfahren, das Siedewasserverfahren und das
das vorher mit Wasser getrankt worden war und nur Penetrations-Auftriebsverfahren, ~ kénnen — auch  mit
soweit ausgepreBt wurde, daB triefendes Wasser entfernt anderen Fllssigkeiten, z.B. Wasser, Tetrachlormethan,
ist. Zu starkes Abtupfen fuhrt zu einem Fehler durch Ent- Cyclohexan, Toluol (jeweils ,zur Analyse“) durchgefiihrt ~
fernen von Wasser aus den Poren der Tablette. yverden. Bei der Auswahl weiterer Flussigkeiten sollte
Nun wird die Tablette in den Teil der Aufhéngung Jedochbeachtetwerden: _ o
gebracht, der sich oberhalb der Flissigkeit befindet (ana- a) Die Flissigkeit darf keine chemische Reaktion mit
log zu Bild A.8). Die Wagung wird unmittelbar nach dem dem Probenmaterial eingehen;
Abtupfen durchgefiihrt, und der gesamte Vorgang soll so b) Die Flussigkeit muB wieder leicht aus den offenen
schnell wie méglich abgeschlossen sein, um Fehler durch Poren entfernt werden kénnen;
Verdampfen von Wasser aus der Probe zu minimalisieren. c) Kréfte auf die Authangung aufgrund der Oberflachen-
spannung der Flissigkeit kdnnen normalerweise ver-
. . nachlassigt werden. Wenn jedoch Wasser als Im-
4.2 Penetrations-Auftriebsverfahren pragnier-Auftriebsflissigkeit verwendet wird, ist der
421 Wigung in Luft (siehe Abschnitt 4.1.1) Zusatz eines Benetzungsmittels erforderlich.
422 Impragnierung
Fir die Impragnierung der UO,-Tabletten soll eine spe-
zielle Vorrichtung benutzt werden, die aus Glaskompo- 5 Auswertung
nenten bestehen kann (siehe Bild A.2). Die Vorgehens- 51 Dichte der Impragnier-Auftriebsfliissigkeit
weise ist wie folgt: 9 9
. ) . . Bei dem Verfahren nach Abschnitt 42.3 ergibt sich die
a) Eénsl?:g"sg 1?):/vi': umggﬁgzege%%wg;ienﬁn ngm\?: Dichte @4 der Impréagnier-Auftriebsfllissigkeit durch fol-
Pumpzeit: 5 min. ’ - gende Gleichung:
b) SchlieBen des Ventils v1, und Aufrechterhaltung eines 0= BRI g/cm?® (1)
Druckes von kleiner als 10 Pa fur 2 Stunden. Yy 3 -
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