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Quecksilber-Verdrangungsverfahren
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Determination of density and total porosity of uranium dioxide pellets by the mercury displacement method

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung der
Dichte und Gesamtporositdt von gesinterten UO,-Ta-
bletten fest. Dieses Verfahren kann auch auf andere
Korper, z.B. ungesinterte PreBkérper oder Tabletten aus
UO,-PuO, oder UO,-Gd,0; angewandt werden. Es
kénnen auch Bruchstlicke von Tabletten gepriift werden.
Die Masse einer Probe sollte gréBer als 1 g sein. Das Ver-
fahren kann auch bei bestrahltem Material in HeiBen
Zellen angewandt werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das Verfahren beruht auf der Bestimmung des Tabletten-
volumens durch Verdrédngung von Quecksilber, das auf-
grund seiner Oberflichenspannung nicht in die offenen
Poren eindringt. Dichte und Gesamtporositat sind durch
dieses Volumen und die Masse der Tablette bestimmt.

3 Gerite und Chemikalien

3.1 Quecksilber-Pyknometer (siche Bild), das aus
zwei Fillrdumen und einem Quecksilberauffangraum
besteht. Die Flansche der Komponenten der Glasappara-
tur werden mit einem Vakuumfett abgedichtet.

3.2 Vakuumsystem, mit dem ein Druck von <1Pa
erreicht werden kann.

3.3 Waage, mit einer Fehlergrenze von < 0,1 mg.

3.4 Thermometer, mit einem Skalenteilungswert von
<0,1K.

3.5 Quecksilber, mit einer Reinheit von mindestens
99,99 %.

3.6 Waschfliissigkeiten, mit
Lreinst’.

dem Reinheitsgrad

4 Durchfithrung

4.1 Vorbereitung der Probe und Bestimmung
ihrer Masse

Die Tablette oder die Tablettenstliicke werden nacheinan-
der in Aceton und Ethanol gewaschen. Sodann wird die
Probe eine Stunde bei einem Druck von < 10 Pa getrock-
net. AnschlieBend wird die Masse m der Probe auf 0,1 mg
ermittelt.

4.2 Bestimmung des Leervolumens
der Kammer 11 (siehe Bild)

Die Masse m der mit Quecksilber gefiillten Kammer I
wird auf 0,1 mg ermittelt. Das Quecksilber-Pyknometer
wird mit Hilfe der Verbindungsflansche zusammengebaut.
Nach dem Verbinden der Kammern I und II bleibt der
Hahn I geschlossen und das Quecksilber-Pyknometer

Kammer 1

Hahn I

Verbindungsflansch
%Kammer II
«%Hahn II

E 1 Verbindungsflansch

Vakuumanschluf

E} Quecksilberauffangflasche

Bild. Quecksilber-Pyknometer fiir die Dichtenmessung
mit dem Quecksilber-Verdrangungsverfahren
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wird durch den Hahn II bis etwa 1 Pa evakuiert. Anschlie-
Bend wird Hahn II geschlossen und Hahn I gedffnet, um
die Kammer II vollstandig mit Quecksilber zu fillen.

Wenn Gleichgewichtsdruck und -temperatur erreicht sind,
wird Hahn I geschlossen und das Quecksilber in die Auf-
fangflasche unterhalb von Kammer II abgelassen. Die
Masse m, der mit dem Rest des Quecksilbers gefuliten
Kammer I wird erneut auf 0,1 mg ermittelt. Die Tempera-
tur des Quecksilbers wird auf 0,1 K gemessen und seine
Dichte @y, durch Interpoiation aus den Werten der
Tabelle ermittelt. Die Interpolation ist nicht erforderlich bei
Messungen in der HeiBen Zelle.

Die Bestimmung des Leervolumens V der Kammer 1I
erfolgt vor jeder Messung einer Probe.

Tabelle. Abhéngigkeit der Dichte von Quecksilber
von der Temperatur bei Atmosphéarendruck

Temperatur Dichte Temperatur Dichte
°C g/cm?® °C g/cm®
10 13,5705 30 13,5214
11 13,5680 31 13,5189
12 13,5655 32 13,5165
13 13,5631 33 13,5141
14 13,5606 34 13,5116
15 13,5582 35 13,5092
16 13,5557 36 13,5067
17 13,5533 37 13,5043
18 13,5508 38 13,5018
19 13,5483 39 13,4994
20 13,5459 40 13,4970
21 13,5435 41 13,4945
22 13,5410 42 13,4921
23 13,5385 43 13,4896
24 13,5361 44 13,4872
25 13,5336
26 13,5312
27 13,5287
28 13,5263
29 13,5238

4.3 Bestimmung der Dichte
und Gesamtporositat

Nach der Bestimmung des Leervolumens wird die Probe
in die Kammer II des Quecksilber-Pyknometers gebracht
und das Verfahren von Abschnitt 4.2 wiederholt. Die-
Masse m} der Kammer I vor dem Auffiillen der Kammer
II und die Masse m, der Kammer I nach dem Aufflllen
der Kammer II werden auf die gleiche Weise ermittelt wie
bereits in Abschnitt 4.2 beschrieben.

Die Messung an einer Einzelprobe wird mindestens drei-
mal durchgefiihrt und der Mittelwert gebildet.

Zitierte Normen

5 Auswertung
5.1 Berechnung des Leervolumens
der Kammer II
Das Leervolumen V der Kammer II wird mit folgender
Gleichung berechnet:
my - m:
v=——=incm® (1)
QHg
Hierbei bedeuten:

m) Masse der mit Quecksilber geflillten Kammer I vor
dem Aufflllen der Kammer II,

m,» Masse der Kammer II nach dem Auffillen der
Kammer II.

5.2 Berechnung der Dichte und
Gesamtporositat

Die Dichte oo, und die Gesamtporositédt Py, der UO,-
Tablette werden mit folgenden Gleichungen berechnet:

m m: QHg . 3
= = ing/cm 2
Quos ] m,1 - my mly — my 9 2
QHg
und
Py = (1 - Quop ) - 100 (Volumenanteil in %)  (3)
Oth

Hierbei bedeuten:

m Masse der UO,-Tablette;

m, Masse der Kammer I nach dem Auffililen der
Kammer I, welche die UO,-Tablette enthalt;

Oug Dichte des Quecksilbers bei der MeBtemperatur;

o theoretische Dichte von UO, (10,96 g/em?).

6 Préazision des Verfahrens

Die Vergleichstandardabweichung nach DIN 55350
Teil 13 betrégt or = 0,1 % fiir die Dichte. Bei Messungen
in der HeiBen Zelle betragt sie og = 0,5 %. Die Vergleich-
standardabweichung fiir die Bestimmung der Gesamt-
porositat betragt og = 0,3% (Volumenanteil absolut) im
Dichtebereich zwischen 90 und 98 % der theoretischen
Dichte von UO,.

7 Priifbericht
Im Prufbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

— alle Angaben, die zur Identifizierung der Probe not-
wendig sind,

— Prifergebnisse,

— Einzelheiten, welche die Ergebnisse beeinfluBt haben
kénnen.

DIN 55350 Teil 13  Begriffe der Qualitatssicherung und Statistik; Begriffe zur Genauigkeit von Ermittlungsergebnissen
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