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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'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée
aux comités techniques de I'ISO. 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'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire l'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 21614 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 85, Energie nucléaire, sous-comité SC 5,
Technologie du combustible nucléaire.
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NORME INTERNATIONALE ISO 21614:2008(F)

Détermination de la teneur en carbone des poudres et des
pastilles frittées d'UO,, (U, Gd)O, et (U, Pu)O, — Combustion
dans un four a induction haute fréquence — Spectrométrie
d'absorption infrarouge

1 Domaine d'application
La présente Norme internationale décrit une méthode de détermination de la teneur en carbone des poudres

et des pastilles frittées d’'UO,, (U,Gd)O, et (U,Pu)O, par combustion dans un four & induction et mesurage
par spectrométrie d'absorption infrarouge.

Elle s’applique au dosage de quantités de carbone comprises entre 10 ug/g et 500 ug/g dans les poudres et
les pastilles frittées d’'UO,, (U,Gd)O, et (U,Pu)O,.

2 Principe

L'échantillon est chauffé a une température supérieure a 1 500 °C dans un four a induction sous atmosphere
d'oxygéne pur afin de convertir tous les composés carbonés en dioxyde de carbone gazeux. Le dioxyde de
carbone résultant est filtré et séché avant mesurage de son signal a 2 350 cm~" par spectroscopie infrarouge.
Le résultat est converti en teneur de carbone du matériau analysé.

3 Réactifs et matériaux

3.1 Oxygéne (O,), pur, d’'une fraction volumique de 99,999 %.

3.2 Hydroxyde de sodium (NaOH), de qualité analytique.

3.3 Perchlorate de magnésium (MgClO,),, de qualité analytique.

3.4 Tungsténe (W).

Les résultats indiqués dans la présente Norme internationale ont été obtenus en utilisant du tungsténe comme
catalyseur. L'utilisation d'autres matériaux tels des granulés d'étain, de fer, de cuivre et d'oxyde de cuivre
nécessiterait une validation de I'appareillage d'essai utilisé.

3.5 Creusets en alumine, adaptés a l'utilisation dans un four a induction.

3.6 Feuille d'aluminium, utilisée pour protéger les creusets en alumine de la pollution aprés calcination.
3.7 Matériaux de référence.

Les matériaux de référence suivants sont adaptés:

— «OPERA» RM (uranium a teneur certifiée en C) de CETAMA,
— EURONORM-CRM 295-1;
— Acier SRM.
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4 Appareillage

4.1  Four a moufle, capable de maintenir la température a (1 200 + 50) °C.
4.2 Dessiccateur, en verre contenant du gel de silice.

4.3 Balance analytique, exacte a au moins + 0,1 mg.

4.4 Mortier, en bronze ou en acier inoxydable.

4.5 Analyseur de carbone, compatible avec les exigences de confinement exigées pour les matériaux
radioactifs (installation d’'une boite a gants). L'analyseur comprend:

4.51 Four a induction, couplé a un générateur haute fréquence, pouvant étre ouvert pour introduire le
creuset tout en maintenant le flux d'oxygéne empéchant l'air extérieur de pénétrer dans le four. La
température obtenue ne doit pas étre inférieure a 1 500 °C.

4.5.2 Catalyseur, du tungsténe (3.4) de qualité analytique (sans carbone), placé dans le creuset situé dans
la bobine d'induction pour assurer un couplage suffisant.

4.5.3 Systéme d'arrivée de I'oxygéne gazeux.

La pression d'oxygéne doit étre réduite a une valeur comprise entre 150 kPa et 180 kPa. L'oxygéne doit étre
purifié (3.1) et filtré avant d'entrer dans le four. La purification doit étre effectuée a travers un piége a
hydroxyde de sodium (3.2) pour éliminer toute trace de dioxyde de carbone. L'oxygéne et le dioxyde de
carbone sortant du four doivent étre purifiés a travers un piége au perchlorate de magnésium (3.3) avant de
passer dans la cellule de mesure.

4.5.4 Systéme de mesure, comprenant une source infrarouge, une chambre de mesure, une chambre de

référence et un détecteur couplé a un systéme électronique de mesure, d'amplification et d'intégration du
signal.

5 Echantillons pour essai
5.1 Poudre

Aucune préparation n'est nécessaire.
5.2 Pastilles

Les pastilles doivent étre broyées dans le mortier (4.4) en prenant garde a ne pas produire une quantité
excessive de fines particules.

6 Mode opératoire
6.1 Préparation des creusets

Calciner en premier lieu les creusets en alumine (3.5) pendant 8 h a (1 000 + 50) °C dans un four a moufle
adapté (4.1).

Les retirer du four puis les mettre a refroidir dans un dessiccateur (4.2) sous atmosphére exempte d'humidité.
Apres refroidissement, manipuler les creusets avec des pincettes.

Mettre de c6té le nombre de creusets nécessaires pour un jour d'analyse. Conserver les creusets inutilisés
dans le dessiccateur aprés les avoir protégés avec une feuille d'aluminium.
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