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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (comités membres de
I'1SO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une
étude a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales,
en liaison avec I'SO participent également aux travaux. L'1SO collabore
étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEIl) en
ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert l'approbation de 75 % au moins des
comités membres votants.

La Norme, internationale ISO 11599 a été élaborée par le comité technique
ISOITC 854" "Energie" “nucléaire, sous-comité SC5, Technologie du
combustible nucléaire.

Llannexe A fait, parties intégrante;.depla,présente Norme internationale.
L'annexe,B-est donnée uniguement a titre d'information.
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Introduction

Des composés a base de liants hydrauliques peuvent étre une péate pure
de ciment, du mortier ou du béton, contenant un déchet enrobé, ce déchet
pouvant étre radioactif ou non radioactif.

Il a été observé que la longévité d'un composé a base de liant hydraulique
ainsi que le taux de lixiviation & l'eau des radionucléides enrobés,
dépendent pour une grande part de la porosité et de la perméabilité de la
matrice. Aussi 'homogénéité d'une matrice a base de liant hydraulique
peut étre rattachée a sa perméabilité et porosité ouverte.

L'objectif de la présente Norme internationale est de proposer une meé-
thodologie de mesure qui permette d'estimer dans un laps de temps court,
la perméabilité et la porosité au gaz de composés a base de liant
hydrauliqgue. Une comparaison directe des résultats obtenus par différents
laboratoires sera alors possible’ par’ comparaison' de tla“qualité ‘et 'du
comportement au vieillissement du produit, La présente Norme inter-
nationale permettra de diminuer les divergences<de" résultats "entre
laboratoires.
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Détermination de la porosité et de la perméabilité au gaz de
liants hydrauliques contenant des déchets radioactifs

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale donne les principes et les méthodes de mesure a la fois de la porosité ouverte au
gaz et de la perméabilité au gaz de composés a base de liant hydraulique qui sont utilisés pour l'immobilisation de
déchets radioactifs. Les mesures peuvent étre réalisées par l'utilisation de différents appareils, de construction et
conception correspondant a quelques caractéristiques recommandées, sur des échantillons en provenance d'une
préparation de laboratoire ou d'une production industrielle. Les échantillons peuvent provenir d'un moulage ou du
carottage d'un bloc.

2 Préparation des échantillons

Les échantillons peuvent étre obtenus soit par'moulage'soit-par-carottage d'un bloc. Le choix doit étre déterminé en
fonction de l'objectif de I'étude. En particulier, si la mesure vise a établir une valeur spécifique et massique du bloc
échantillonné, 20 mm de I'extrémité externe de I'échantillon. pourront étre éliminés.

2.1 Echantillons moulés

Les échantillons sont moulés lorsque la matrice ou le mélange proviennent soit d'une préparation de laboratoire,
soit d'un appareillage pilote ou industriel.

2.1.1 Dimensions

Les échantillons doivent étre des cylindres orthogonaux de section carrée ou des parallélépipédes rectangulaires.
La longueur acceptable des échantillons est comprise entre (40+2) mm et (220£5)mm. La longueur
recommandée est de (110 + 3) mm.

L'orthogonalité des cotés avec la génératrice principale de I'échantillon doit étre de (90 * 1)°. Le gauchissement
d'un cbté plan doit étre au plus de 0,5 mm.

2.1.2 Moules

L'échantillon est coulé dans des moules constitués en acier, en matiére plastique ou en carton revétu
intérieurement de papier sulfurisé.

La conception du moule doit permettre le retrait de I'échantillon sans écaillage des angles a l'intersection de deux
faces. Durant le remplissage du moule, le mélange sera aplani a l'aide d'une régle pour minimiser toute formation
de bulles d'air. Si une vibration des flts est prévue dans le procédé industriel, I'échantillon sera préparé sur une
microtable vibrante.

Le nivellement de la surface supérieure, sera réalisé a l'aide d'une regle métallique. La section de cette regle est
trapézoidale avec des angles a la plus grande base de 45°.
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Les dimensions de la régle sont les suivantes:
— longueur: 450 mm;

— largeur de la base principale: 60 mm;

— épaisseur: 15 mm.

Dans un premier stade, (voir figure 1, opération A), une surface brute de I'échantillon sera obtenue en utilisant le
c6té chanfreiné de la régle. Dans un second stade, (voir figure 1, opération B), la surface finale de I'échantillon sera
obtenue en utilisant la petite base de la regle.

a) Opération'A b), Opération B

Figure 1 —+ Nivellerment des échantillonsjmoulés

Le nivellement grossier et final sera réalisé avec un_mouvement de va-et-vient de la régle (mouvement alternatif).
Pour chaque nivellement, 2 passages seront réalisés avec un_changement de direction de 90°. Durant le
nivellement, les trous seront comblés avec le méme mélange.

Tous les détails de cette opération doivent étre notés sur le rapport d'essai.

2.2 Echantillons carottés2.2.1 Généralités

Le carottage des échantillons sera conduit a l'aide d'outils dont le diamétre sera adapté au diamétre souhaité pol
I'échantillon. Durant le carottage, un échauffement de I'outil peut étre dommageable pour le matériau testé, et U
refroidissement a I'air ou par un gaz sera réalisé. Le systéme de refroidissement a l'air ou par un gaz sera équip
d'une filtration pouvant limiter une contamination radioactive lorsque les tests sont réalisés sur des enrobés c
déchets radioactifs ou pouvant présenter des risques.

Le matériel de carottage, constitué de manchons tubulaires et cylindriques, sera équipé d'une garniture abrasive €
diamant. La vitesse de rotation de I'outil est définie dans les spécifications du fabricant du matériel. En absence c
spécification, une vitesse de rotation comprise entre 600 min

—1 et 800 min—1 sera utilisée. En général, la carotte
sera trongonnée en sections a l'aide d'un disque en carborundum afin que les échantillons soient a la bonne
longueur.

Lorsqu'il faut carotter un colis, I'échantillon doit étre choisi de fagon qu'on puisse différencier un colis homogene
d'un colis hétérogéne.

2.2.2 Echantillonnage de colis homogénes

La procédure utilisée est indiquée a la figure 2. Les carottes sont exécutées dans une direction paralléle a I'axe du
conteneur et & mi-distance entre le centre et la surface latérale du colis. Ensuite, la carotte est trongonnée comme
indiquée sur le schéma afin d'obtenir cing échantillons.
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2.2.3 Echantillonnage de colis hétérogénes

La figure 3 montre la procédure utilisée pour un colis cylindrique ou parallélépipédique dont le volume est égal ou
inférieur 2 2 m3. Une carotte verticale et trois carottes transversales peuvent étre obtenues, ce qui donne cing
échantillons.

La figure 4 montre la procédure utilisée pour un colis cylindrique ou parallélépipédique dont le volume est supérieur
a 2 m3. Deux carottes verticales et trois carottes transversales peuvent étre obtenues. Dans ce cas, le nombre
d'échantillons est de sept.

Si les deux procédures précédentes risquent de détruire l'intégrité du colis, il est possible de n'effectuer les
prélevements d'échantillons que sur le haut du conteneur. Dans ce cas, la représentativité statistique de
I'échantillonnage sera moins bonne.

— 3/4

—1/2

—1/k
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Figure 2 — Echantillonnage de colis homogénes
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Figure 3 — Echantillonnage de colis hétérogénes, blocs de volume <2m3
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Figure 4 — Echantillonnage de colis hétérogénes, blocs de volume > 2 m33 Mesure de la porosité ouverte

3.1 Définition

La porosité ouverte au gaz d'un échantillon (P), exprimée en pourcentage, est le rapport du volume des pores
ouverts (Vo) de I'échantillon a son volume géométrique (Vg) (appelé couramment volume apparent). Le volume des
pores ouverts de I'échantillon est également égal au volume géométrique diminué de son volume réel (Vs).

P:V—°><100 (1)
\
Vo=Vg — Vs (2
d'ou
P=—— x10Q@ s ..(3)
g
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3.2 Principe

La détermination de la porosité au gaz est établie par la mesure du volume réel de I'échantillon a l'aide d'un
pycnometre a hélium.

NOTE — La théorie du pycnometre a gaz est donnée en annexe A.

Les étapes suivantes seront exécutées:

— séchage de I'échantillon a 60 °C jusqu'a masse constante;
— mesure du volume géométrique de I'échantillon;

— mesure du volume réel de I'échantillon.

3.3 Appareillage

L'appareillage nécessaire pour la mesure de la porosité ouverte au gaz comprend les éléments suivants:
3.3.1 Etuve de laboratoire, pour séchage de I'échantillon & une température de (60 + 2) °C.

3.3.2 Dessiccateur, pour refroidissement de I'échantillon avant pesée.

3.3.3 Balance de laboratoire, .de capacité 0.a 5 kg, ayant une précision de 0,01 %.

3.3.4 Pied a coulisse, ayant une précision, de |0,1ymm; paur la détermination du volume géométrique de
I'échantillon.

3.3.5 Pycnometre a gaz, pour/la mesure;du volume, réelide I'échantillon-dont.la,précision de la mesure de la
pression est au moins égale a 10 Pa.

3.4 Préparation de I'échantillon
Les échantillons doivent provenir de moulage ou de trongconnage aprés carottage. Des exemples de plusieurs

possibilités de préparation des échantillons sont donnés a l'article 2. Les échantillons doivent étre parallélépi-
pédigues ou cylindriques.

3.5 Mode opératoire

3.5.1 Seéchage et pesée de I'échantillon

Sécher les échantillons dans I'étuve (3.3.1) a (60 +2) °C jusqu'a masse constante. Une masse constante est
considérée comme atteinte lorsque la différence entre les deux dernieres pesées sur la balance (3.3.3) a 24 h
d'intervalle est inférieure a 0,1 % de la valeur obtenue lors de la pesée précédente. Avant toute pesée, refroidir les
échantillons dans le dessiccateur (3.3.2) jusqu'a température ambiante.

3.5.2 Détermination du volume géométrique

Déterminer le volume géométrique (Vy) immeédiatement apres la pesee.

3.5.2.1 Mesures du diameétre du cylindre

Utiliser le pied a coulisse (3.3.4) pour la mesure du diamétre. Effectuer quatre mesures a chaque extrémité et en

partie médiane de I'échantillon en tournant I'échantillon de 45° aprés chaque mesure. Le diamétre moyen (D) sera
la moyenne arithmétique des douze mesures.
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3.5.2.2 Mesures de la longueur
Mesurer la hauteur (H) du cylindre et les cotés (Hq, Hy, H3) du parallélépipéde. Effectuer quatre mesures avec le

pied a coulisse pour chaque c6té du parallélépipede et la hauteur du cylindre, en tournant I'échantillon a 45° apres
chaque mesure. La valeur moyenne (H ) sera la moyenne arithmétique des quatre mesures.

3.5.2.3 Volume géométrique, Vy

Déterminer le volume géométrique de I'échantillon a l'aide des expressions mathématiques suivantes:

—
Volume du cylindre: Vg = % ...(4)
Volume du parallélépipéde rectangle: Vi = Hy- Hy - Hy ...(5)

3.5.3 Détermination du volume réel

Déterminer le volume réel (Vg) a l'aide du pycnométre a gaz (3.3.5) immédiatement aprés la détermination du
volume géométrique.

Le schéma du pychometre a gaz est représenté a la figure 5; I'explication théorique d'emploi ainsi que la procédure
d'étalonnage sont données en annexe A.

X2

1"
1
12 14
Légende
1 Bouteille de gaz haute pression (He ou N») 5 Microcellule de référence Vims vank@ {3888
équipée d'un manométre détendeur 7 Enregiblte@mrine & oaltalende référence Vg
2 Vanne de connexion et d'isolement 8 Vanmnerh celule porte-échantillon Vg
. ; . 9 Petite cellule de référence V ;

3 Manometre détendeur 0 & 117,2 kPa 13 Vanne a rotule pour la sortie du gaz
4 Vanne a rotule pour I'entrée du gaz P 14 Ventilation

Figure 5 — Pycnometre a gaz
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