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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'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'ISO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier de prendre note des différents
critéres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document
a été rédigé conformément aux reégles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2
(voir www.iso.org/directives).

L'attention est attirée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire '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. Les détails concernant
les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de
I'élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de
brevets recues par I'lSO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de commodité, a I'intention des utilisateurs et ne sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la nature volontaire des normes, la signification des termes et expressions
spécifiques de I'ISO liés a I'’évaluation de la conformité, ou pour toute information au sujet de I'adhésion
de I'ISO aux principes de I'Organisation mondiale du commerce (OMC) concernant les obstacles
techniques au commerce (OTC), voir le lien suivant: www.iso.org/iso/fr/avant-propos.

Le présent document a été élaboré par le comité technique ISO/TC 147, Qualité de l'eau, sous-comité
SC 3, Mesurages de la radioactivité, en collaboration avec le comité technique CEN/TC 230, Analyse de
l'eau du Comité européen de normalisation (CEN), conformément a '’Accord de coopération technique
entre I'ISO et le CEN (Accord de Vienne).

Cette deuxieme édition annule et remplace la premiere édition (ISO 13165-2:2014), qui a fait 'objet
d’une révision technique.

Les principales modifications par rapport a I'édition précédente sont les suivantes:

— une introduction commune a été ajoutée;

— lintervalle élargi le plus court conformément a la nouvelle série ISO 11929 a été ajouté;
— lerapport d’essai a été modifié.

Une liste de toutes les parties de la série ISO 13165 se trouve sur le site web de I'ISO.

Il convient que l'utilisateur adresse tout retour d’'information ou toute question concernant le présent
document a I'organisme national de normalisation de son pays. Une liste exhaustive desdits organismes
se trouve a I'adresse www.iso.org/fr/members.html.
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Introduction

La radioactivité provenant de diverses sources naturelles ou anthropiques est présente partout dans
I'environnement. Par conséquent, les masses d’eau (telles que eaux de surface, eaux souterraines, eaux
de mer) peuvent contenir des radionucléides d’origine naturelle ou d’'origine anthropique, ou les deux.

— Les radionucléides naturels, y compris le 49K, le 3H, le 14C, et ceux provenant des chaines de
désintégration du thorium et de 'uranium, notamment le 226Ra, le 228Ra, le 234U, le 238U et le
210ph, peuvent se trouver dans I'eau pour des raisons naturelles (par exemple, désorption par le
sol et lessivage par les eaux pluviales) ou ils peuvent étre libérés par des processus technologiques
impliquant des matériaux radioactifs existant a I'’état naturel (par exemple, extraction miniére et
traitement de sables minéraux ou production et utilisation d’engrais phosphatés).

— Les radionucléides engendrés par lactivité humaine, tels que les éléments transuraniens
(américium, plutonium, neptunium, curium), le 3H, le 14C, le ?9Sr et des radionucléides émetteurs
gamma peuvent aussi se trouver dans les eaux naturelles. De faibles quantités de ces radionucléides
sont déversées dans l'environnement par les installations concernant le cycle du combustible
nucléaire, a la suite de leur libération périodique autorisée. Certains de ces radionucléides utilisés
pour des applications médicales et industrielles sont également libérés dans l'environnement
apreés utilisation. Des radionucléides anthropiques sont également retrouvés dans l'eau suite aux
retombées de contamination résultant de 'explosion dans I'atmospheére d’installations nucléaires
et d’accidents tels que ceux survenus a Tchernobyl et a Fukushima.

Lactivité volumique des radionucléides dans l'eau peut varier en fonction des caractéristiques
géologiques locales et des conditions climatiques et elle peut étre localement et temporellement
augmentée par des rejets d'installations nucléaires lors de situations d’exposition planifiée, existante
et d'urgencelll. Leau potable peut alors contenir des radionucléides a des valeurs d’activité volumique
représentant potentiellement un risque sanitaire pour 'Homme.

Les radionucléides présents dans les effluents liquides sont habituellement controlés avant
d’étre déversés dans lI'environnementl2l et l'eau. La radioactivité des eaux potables est surveillée
conformément aux recommandations de I'Organisation mondiale de la santé (OMS)[3] de maniére a ce
que des actions appropriées puissent étre conduites pour garantir I'absence d’effets indésirables sur la
santé du public. Conformément a ces recommandations internationales, les réglementations nationales
précisent généralement les limites de concentration de radionucléides autorisées pour les effluents
liquides déversés dans I'environnement et les limites recommandées de radionucléides dans les plans
d’eau et I'eau potable dans les situations d’exposition planifiée, existante et d'urgence. La conformité a
ces limites peut étre évaluée a partir des résultats de mesure et des incertitudes qui y sont associées,
comme spécifié par le Guide 98-3[13] de I'lSO/IEC et I'ISO 5667-20[41,

Selon la situation d’exposition, il existe différents limites et niveaux recommandés qui conduiraient a
la mise en ceuvre de mesures pour réduire le risque sanitaire. A titre d’exemple, lors d’'une situation
planifiée ou existante, la ligne directrice de 'OMS concernant la limite indicative dans I'eau potable est
de 1 Bq-I"1 pour les activités volumiques du 226Ra.

NOTE1 Lalimite indicative (LI) correspond a l'activité volumique pour une consommation de 2 1 d’eau potable
par jour pendant un an, aboutissant a une dose efficace de 0,1 mSv-a~1 pour les personnes du public. Cette dose
efficace présente un niveau de risque trés faible qui ne devrait pas entrainer d’effets indésirables pour la santé
détectablesl3l.

En situation d’'urgence nucléaire, les limites indicatives du Codex de 'OMS[2] indiquent que les activités
volumiques sont susceptibles d’étre supérieures.

NOTE 2 Les limites indicatives du Codex s’appliquent aux radionucléides contenus dans les aliments destinés
a la consommation humaine et commercialisés internationalement, qui ont été contaminés a la suite d’'une
urgence radiologique ou nucléaire. Ces limites indicatives s’appliquent aux aliments aprés reconstitution ou tels
que préparés pour la consommation, c’est-a-dire des aliments non séchés ou concentrés, et sont fondées sur un
niveau d’exemption d’intervention de 1 mSv en un an pour le public (nourrissons et adultes)[2l.

© IS0 2022 - Tous droits réservés \%
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Ainsi il est possible d’adapter la méthode d’essai de fagon que les limites caractéristiques, le seuil de
décision, la limite de détection et les incertitudes garantissent qu'il soit possible de vérifier que les
résultats d’essai relatifs a I'activité volumique des radionucléides sont inférieurs aux limites indicatives
requises par une autorité nationale soit pour des situations existantes/planifiées, soit pour une
situation d’urgencelel(Z],

Généralement, les méthodes d’essai peuvent étre adaptées pour mesurer I'activité volumique du ou des
radionucléides dans les eaux usées avant stockage ou dans les effluents liquides avant déversement
dans l'environnement. Les résultats des essais permettent a 'opérateur de l'usine/installation de
vérifier qu’avant leur déversement, les activités volumiques des radionucléides présents dans les eaux
usées/effluents liquides ne dépassent pas les limites autorisées.

La ou les méthodes d’essai décrites dans le présent document peuvent étre utilisées dans des situations
d’exposition planifiées, existantes et d’'urgence ainsi que pour les eaux usées et les effluents liquides,
avec des modifications spécifiques qui peuvent augmenter l'incertitude globale, la limite et le seuil de
détection.

La ou les méthodes d’essai peuvent étre utilisées pour des échantillons d’eau apres un échantillonnage,
une manipulation et une préparation de I'’échantillon pour essai adaptés (voir la partie pertinente de la
série ISO 5667).

Le présent document a été élaboré pour répondre aux besoins des laboratoires d’essai effectuant ces
mesurages, qui sont parfois exigés par les autorités nationales, car ils peuvent étre tenus d’obtenir une
accréditation spécifique pour le mesurage des radionucléides dans les échantillons d’eau potable.

Le présent document fait partie d'une série de Normes internationales relatives aux méthodes d’essai
qui traitent du mesurage de l'activité volumique des radionucléides dans des échantillons d’eau.

Vi © IS0 2022 - Tous droits réservés
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Qualité de I'eau — Radium-226 —

Partie 2:
Méthode d'essai par émanométrie

AVERTISSEMENT — Il convient que les personnes utilisant le présent document connaissent
bien les pratiques normales de laboratoire. Le présent document n’a pas pour objectif de traiter
I'ensemble des problémes de sécurité associés, le cas échéant, a son utilisation. Il incombe
a l'utilisateur d’établir des pratiques appropriées en matiére d’hygiene et de sécurité, et de
déterminer I'applicabilité de toute autre restriction.

IMPORTANT — Il est essentiel que les essais réalisés conformément au présent document soient
effectués par du personnel ayant une qualification appropriée.

1 Domaine d’application

Le présent document spécifie une méthode d'essai pour la détermination de l'activité volumique du
radium-226 (226Ra), dans tous types d’eaux par émanométrie.

La méthode d'essai spécifiée est applicable pour la détermination de l'activité volumique du
226Ra soluble, total et particulaire dans tous types d’eaux d’activité volumique en 226Ra soluble
supérieure a 0,02 Bq 171

Les chalnes de désintégration de 238U et de 232Th sont données dans I’Annexe A. La Figure A.1 illustre le
238(J et sa chaine de désintégration.

2 Références normatives

Les documents suivants sont cités dans le texte de sorte qu'ils constituent, pour tout ou partie de leur
contenu, des exigences du présent document. Pour les références datées, seule I'’édition citée s’applique.
Pour les références non datées, la derniere édition du document de référence s'applique (y compris les
éventuels amendements).

ISO 5667-3, Qualité de l'eau — Echantillonnage — Partie 3: Conservation et manipulation des échantillons
d'eau

[SO 11929-1, Détermination des limites caractéristiques (seuil de décision, limite de détection et extrémités
de l'intervalle élargi) pour mesurages de rayonnements ionisants — Principes fondamentaux et applications
— Partie 1: Applications élémentaires

ISO/IEC 17025, Exigences générales concernant la compétence des laboratoires d'étalonnages et d'essais

ISO 80000-10, Grandeurs et unités — Partie 10: Physique atomique et nucléaire

3 Termes, définitions et symboles

3.1 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions de I'lSO 80000-10 s'appliquent.

© IS0 2022 - Tous droits réservés 1
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L'ISO et I'lEC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées en

by

normalisation, consultables aux adresses suivantes:

— ISO Online browsing platform: disponible a 'adresse https://www.iso.org/obp;

— IEC Electropedia: disponible a I'adresse https://www.electropedia.org/.

3.2 Symboles

Pour les besoins du présent document, les symboles donnés dans I'ISO 80000-10 et dans le Tableau 1

s‘appliquent.
Tableau 1 — Symboles
Symbole Description Unité
c Concentration Bqg -1
cp Activité volumique du 226Ra dans l'eau Bg-l1
cy Seuil de décision Bq-l-1
cﬁ Limite de détection Bg-l1
4 b Limites inférieure et supérieure de l'intervalle élargi probabilistiquement symé- -1
Cacta trique Ba:
oy ion Limites inférieure et supérieure de 'intervalle élargi le plus court Bq:l1
fa Facteur de correction d’'accumulation du 222Rn dans le barboteur —
fa Facteur de correction de décroissance du 222Rn dans le volume de détection —

i Différentes étapes du mode opératoire de mesurage, i = 0,1 et 2 —
ki_a Quantile d’'une loi normale centrée réduite pour une fausse décision positive —
kl—ﬂ Quantile d’une loi normale centrée réduite pour une fausse décision négative —

K Quantile d'une loi normale centrée réduite pour la probabilité p (par exemple p =1 .

p -a,1-foul-y/2)

K Quantile d'une loi normale centrée réduite pour la probabilité q (par exemple g =1 .

a -a,1-Boul-y/2)

n Nombre de cycles de comptage —

Nombre d’émetteurs alpha présents dans la cellule par becquerel de radon, aprés
n, () une période de temps d’attente entre le remplissage et le comptage de la cellule —
(n, estd’environ 3 a un temps d’attente de 3 h pour 1 Bq de radon)
N, Nombre d’'impulsions dues au bruit de fond —

N Nombre d’impulsions brutes —

IVO Moyenne du nombre d’impulsions dues au bruit de fond —
N Moyenne du nombre d’impulsions brutes —

D Probabilité (par exemplep=1-a,1- fou 1l-y /2) —

q Probabilité —

t. Durée de comptage (commune a N, N;) s

t; Temps des différentes étapes du mode opératoire de mesurage, i = 0,1 et 2 s

U Incertitude élargie calculée par U = ku(c,) avec k = 2 Bq-l-1

Upel Incertitude-type relative —
u(cy) Incertitude-type associée au résultat de mesurage Bqg -1
u( Cfl ) Incertitude-type de Cﬁ -
fl(C‘A) Incertitude-type de c, en fonction de sa valeur vraie —
2 © IS0 2022 - Tous droits réservés
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Tableau 1 (suite)
Symbole Description Unité
i(a) Incertitude-type de a en fonction de sa valeur vraie —
w Estimation du facteur d’étalonnage —
% Volume de la prise d’essai 1
y Résultat du mesurage primaire d’'un mesurande —
a Probabilité d’'une fausse décision positive —
B Probabilité d'une fausse décision négative —
p Densité g1
Efficacité totale, y compris l'efficacité de dégazage et I'efficacité de comptage du . .
£ systéme pour un comptage effectué avec un équilibre radioactif entre 222Rn et ses 1r.nsp_)i1.1Bsuzrlls
descendants a vie courte q
@ Fonction de répartition de la loi normale centrée réduite —
A Constante de désintégration du 222Rn sl
) Grandeur auxiliaire —

4 Principe

Cette méthode d’essai repose sur I'émanation et le comptage des scintillations du 222Rn, un descendant
gazeux du 226Ra, a partir d’'une solution (voir la Référence [8]).

Le mesurage de l'activité volumique du 226Ra dans I'eau s’effectue en deux étapes distinctes, a savoir la
préparation de I'’échantillon puis le mesurage de la prise d’essai.

La préparation consiste en:
— une mise en solution quand le radium total ou particulaire doit étre mesuré;
— une filtration quand le radium soluble doit étre mesuré.

Elle est suivie d'une pré-concentration, le cas échéant, et d'une accumulation des descendants sans
séparation initiale.

Apres filtration et acidification, la prise d’essai est introduite dans un barboteur (voir la Figure B.1)
et stockée pour 'accumulation du 222Rn.

Apres une période d’accumulation appropriée, le gaz radon est extrait de la solution par une purge avec
du gaz exempt de radon, puis transféré dans un ballon scintillant, dont la surface interne est revétue
d’'une couche de sulfure de zinc activé a I'argent, ZnS(Ag) (voir la Figure C.1 et 1a Référence [10]).

Les particules alpha produites par la désintégration de 222Rn et de ses descendants a vie courte
(218Po, 214Pg) cédent leur énergie au fur et 3 mesure de leur parcours dans le milieu scintillant. Lorsqu'’ils
reviennent a leur état fondamental, les électrons excités dans le milieu scintillant émettent des photons
a partir de la couche de ZnS(Ag) qui peuvent étre détectés par un systéme photomultiplicateur.
Le systeme photomultiplicateur convertit les photons en impulsions électriques qui sont ensuite
comptées. Le comptage des impulsions est directement proportionnel a l'activité volumique du radon
et de ses descendants présents dans le ballon scintillant.

Lactivité volumique du 226Ra soluble est calculée, en tenant compte de I'état d’équilibre connu entre
le 226Ra et le 222Rn apreés le transfert du 222Rn dans un ballon scintillant.

Compte tenu de son fort pouvoir d’émanation, le radon peut aussi s’échapper des particules
en suspension dans I'eau. Dans le cas de 'analyse sur eau brute, il est donc conseillé d’effectuer une mise
en solution de la phase particulaire (voir la Référence [9]).

D’autres techniques de détection telles que les détecteurs a semi-conducteurs (silicium) peuvent étre
mises en ceuvre pour déterminer l'activité volumique du radon en phase gazeusellZl,

© IS0 2022 - Tous droits réservés 3
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Dans les eaux fortement chargées en 228Th, l'interférence due aux descendants du 229Rn peut conduire
a une surestimation des niveaux mesurés (voir la Figure A.2).

5 Réactifs et équipements

5.1 Réactifs

Sauf indication contraire, utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue et de I'eau
distillée ou déminéralisée ou de l'eau de pureté équivalente et ne présentant aucune radioactivité
indésirable.

5.1.1 Acide nitrique, HNO;, concentré (p = 1,39 g:ml1), ¢ = 65 %.

5.1.2 Acide nitrique, HNO3, dilué (1,58 mol-1-1), exempt de radioactivité alpha.
5.1.3 Solution de référence de 226Ra.

5.1.4 Filtre en ester de cellulose, de porosité 0,45 pm.

5.1.5 Acide chlorhydrique, HCI, concentré (p = 1,19 g-ml1), si la fraction particulaire du 226Ra
exige une mise en solution.

5.2 Equipements

Matériel courant de laboratoire et, en particulier, les éléments suivants.
5.2.1 Plaques chauffantes.
5.2.2 Aiguilles, longueur d’environ 30 mm, diameétre d’environ 1,5 mm.

5.2.3 Barboteurs, volume minimum de 125 ml avec deux robinets a pointeau en (poly)
tétrafluoroéthylene (voir la Figure B.1).

5.2.4 Ensemble spécialisé de détection par scintillation solide, équipé d’'un photomultiplicateur.
5.2.5 Manomeétre, pour mesurer la pression.

5.2.6 Ballon scintillant en verre a fond plat, de 250 ml a 500 ml de volume.

La surface interne du ballon, mis a part le fond, est revétue d'une couche de sulfure de zinc activé a
I'argent (ZnS(Ag)). La surface externe est revétue d’'un matériau protégeant de la lumiére, a I'exception
du fond plat qui constitue la fenétre de mesure (voir la Figure C.1).

5.2.7 Pompe a vide, permettant d'obtenir une dépression d’environ 300 Pa.

5.2.8 Source radioactive constante émettrice alpha, par exemple de 23°Pu.

6 Echantillonnage et conservation

6.1 Echantillonnage

Les conditions d’échantillonnage doivent étre conformes a I'lSO 5667-3.

4 © IS0 2022 - Tous droits réservés
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Il est important que le laboratoire recoive un échantillon qui n’a pas été endommagé ou modifié lors du
transport ou de la conservation.

6.2 Conservation des échantillons
Si nécessaire, 'échantillon d’eau (de 0,51a 1,0 1) doit étre conservé conformément a I'lSO 5667-3.

Lorsqu’une pré-concentration est souhaitée, acidifier I'échantillon a un pH compris entre 1 et 3 avec du
HNO; (5.1.1). Le cas échéant, effectuer immédiatement la filtration au moment du prélevement et avant
l'acidification.

Lacidification de I'’échantillon d’eau réduit le plus possible la perte de matiere radioactive de la solution
par adsorption. Si la filtration de I"échantillon est requise, effectuer l'acidification apreés celle-ci; sinon,
la matiére radioactive déja adsorbée sur le matériau particulaire peut étre désorbée.

7 Modes opératoires

7.1 Préparation de I’échantillon

Lorsque le radium soluble et le radium particulaire doivent étre mesurés séparément, I'’échantillon d’eau
est filtré a I'aide d’un filtre de porosité 0,45 um.

Le volume de I'échantillon initial est généralement de 0,51 ou de 1,0 L.

Pour 0,5 |, ajouter 5 ml de la solution d’acide nitrique concentré (5.1.1) a I'’échantillon (brut ou filtré).
Concentrer la solution par évaporation, sans la faire bouillir, jusqu’a un volume de 25 ml environ.
D’autres méthodes peuvent étre utilisées pour concentrer I'échantillon, comme la co-précipitation de
sulfate suivie d'une dissolution avec de 'EDTA. Dans ce cas, si une récupération compléte du 226Ra n’est
pas garantie, il convient de déterminer et de corriger le rendement chimique.

La fraction particulaire du 226Ra est mise en solution par minéralisation avec de l'acide chlorhydrique
(5.1.5) ou nitrique (5.1.1).

Apreés refroidissement, verser la solution dans un barboteur, rincer plusieurs fois avec la solution d’acide
nitrique dilué (5.1.2) en frottant les parois internes du récipient. Transférer les solutions de ringage
successivement dans le barboteur. Le volume total ne doit pas dépasser 50 ml.

Le 222Rn initialement dissous dans l'eau est éliminé par un premier barbotage:
— ouvrir les robinets;

— faire barboter le gaz exempt de radon a travers I'échantillon d’eau, dans une fine bulle d’air pendant
au moins 20 min;

— fermer les robinets.
Noter la date et I'heure correspondant a I'instant ¢,

Laisser le 222Rn s’accumuler dans le barboteur pendant 5 jours au moins (2 jours au minimum en cas
d’'urgence et sous réserve d’'une activité volumique d’au moins 2 Bq- 1I1).

La formation de précipités dans le barboteur pendant l'accumulation du 222Rn prouve que la
récupération du 222Rn peut étre affectée et que le mode opératoire de préparation de I'’échantillon
nécessite I'ajout d'une étape de filtration.

7.2 Conditions de mesurage

Du fait du processus de dégazage, seuls les radionucléides émetteurs alpha gazeux, 219Rn (actinon) et
220Rn (thoron), peuvent interférer. Il est attendu que I'interférence de ces radionucléides soit trés rare
dans I'eau non contaminée par des déchets industriels tels que les effluents des usines de concentration
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