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Bestimmung des Urangehaltes von nuklearreinem D—IN
Uranhexafluorid, Uranylfluoridiosungen, Uranylnitratidsungen, ="
Uranoxidpulver, Urandioxidpulver und -tabletten 25 490
Gravimetrisches Verfahren
Determination of the uranium content in nuclear grade uranium hexafluoride, uranyl fluoride solutions, uranyl nitrate solutions,
uranium oxide, uranium dioxide, powder and pellets; gravimetric method.
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g 1 Anwendungsbereich Die Analyse verldauft nach folgendem Schema:
%’ Diese Norm gilt nur fir nuklearreines Material bekannter
£ Isotopenzusammensetzung mit einem Gehalt an nichtflich- UFg UO?,(NO3)2' UO2- UO,- und
2| tigen Verunreinigungen, berechnet als Massenanteil, bis Lésung Tabletten U3Og-Pulver
Z max. 0,05%.1)
[a]
3
© .
> 2 Kurzbeschreibung des Verfahrens H,S0, 500°C/2h
> Die Verbindungen werden bei (900 + 10) °C unter Luftzutritt
El zu stéchiometrischem U3Og vergliiht. UO,F,-
L n
S U30g- und UO,-Pulver konnen direkt zu stochiometrischem Losung
3 U30g verbrannt werden, UO,-Tabletten und die Losungen
E]l missen erst vorbehandelt werden. Trocknen
5 — UF (IR-Lampe)
8 Das UFg enthaltende Probenréhrchen wird in einen Uber- Trock
% schuB Wasser gegeben. Dadurch wird das UFg zu einer Ier)LC nen
g verdinnten Losung von Uranylfluorid und FluBsaure ( ampe)
£ umgesetzt.
L]
£ — UO4sFs-L6sung
3 Die Losung wird eingeengt bis zur Kristallisation. Das Pyrohydrolyse
=2 trockene UOsF,-Pulver wird dann pyrohydrolytisch bei yIomyaroly
= 850 bis 900 ° . (850 bis
2 bis C zu U30g konvertiert. 900 °C)
e — UO2(NOg)z-Losung
g Die Losung wird eingeengt bis zur Kristallisation,
2 anschlieBend bei (900 * 10) °C zu U303 gegliiht.
gl — UOyTabletten I
£ Die Tabletten missen zuerst mindestens 2h bei 500 °C B e
s behandelt werden, dabei zerfallen sie zu Pulver. Glihen (900 °C fiir 3h)
L3
) Dieser Grenzwert wurde gewahlt, weil hohere Verun- L l
reinigungsgehalte die Ungenauigkeit der Bestimmung Stochiometrisches U3Og
erhohen.
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Bei der Berechnung des Urangehaltes sind zwei Faktoren zu
berucksichtigen:

— die Isotopenzusammensetzung des eingesetzten Urans

— die Summe der metallischen Verunreinigungen als Oxide
berechnet. (Die Umrechnungsfaktoren Metalle zu Metall-
oxiden konnen dem Anhang A entnommen werden).

3 Stoérungen

Phosphor als Anion stort die Bestimmung infolge Bildung von
Pyrophosphat wahrend des Glihens.

4 Geréate

— Standardlaborausriistung

— Woiégebirette

— Wagepipette

— Exsikkator mit PoOs oder Molekularsieb Az

— Platinschalen

— Muffelofen mit Temperaturkontrolie (900 + 10) °C

— Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von hdchstens
0,1mg

— Pyrohydrolyseapparatur (nur fiir UOoF2-Lésung)

- Platinschiffchen (100 bis 150 ml Volumen, nur fiir UO5F,-
Losung).

5 Reagenzien

Verwendung von Reagenzien des Reinheitsgrades ,zur Ana-
lyse“ und destilliertem bzw. entsalztem Wasser

— Schwefelsaure, ¢(HoSO4) = 9mol/l

Salpetersaure, c(HNO3) = 3mol/l

6 Probenahme

— UFsg
Bis zum Vorliegen einer entsprechenden Norm ist die
Probenahme zu vereinbaren, z.B. nach ASTM C761. Fir

die Bestimmung des Urangehaltes wird der gesamte
Inhalt eines Probenrohrchens (etwa 6 g UFe) verwendet.

- U02(N03)2-L68ung

Die Uranylnitratiosung muB vor der Probenahme durch
Riihren oder Umpumpen homogenisiert werden. Die Pro-
benahme erfolgt mittels eines Glashebers. Die Ldsung
wird in einer braunen Glasflasche mit SchraubverschiuB
aufbewahrt. Verwendet man fir die Probenahme GefaBe
aus Polyethylen, muB vor Analysenbeginn das GefaB vor
und nach Einbringen der Probe gewogen werden. Erfolgt
die Analyse zu einem spateren Zeitpunkt, muB die
Gesamtmasse liberpriift werden und dementsprechend
eine Massenkorrektur durchgefuhrt werden.

— UO2- und U30g-Pulver
Bei der Probenahme ist zu beriicksichtigen, daB die Mate-
rialien hygroskopisch sind und auBerdem UO,-Pulver
leicht oxidiert wird. Die Probenahme erfolgt mittels eines
Probenstechers.

Dabei muB der Innendurchmesser des Probenstechers
mindestens dem 2,5fachen Durchmesser des groBten
Korns entsprechen. Die Probe darf nur kurze Zeit der
Umgebungseinwirkung ausgesetzt werden, da sonst
Veranderungen des Materials (Feuchtigkeitsaufnahme
oder -abgabe, Oxidation) eintreten konnen. Die Probe
ist in dicht verschlieBbaren GefaBen aufzuheben und zu
transportieren. Der freie Raum Uiber der Probe ist so klein
wie moglich zu halten. Erfolgt die Analyse nicht unmittel-
bar nach der Probenahme, muB die Gesamtmasse kon-
trolliert werden, sonst konnen Analysenfehler in der
GroBenordnung bis zu 1% auftreten.

— UO,-Tabletten

Bei der Probenahme von UO,-Tabletten ist besonders
darauf zu achten, daB die Tabletten nur mit Pinzetten
gehandhabt werden.

Bei der Probenahme mu# in allen Fallen darauf geachtet
werden, daB die kleinste reprasentative Probenmenge
sichergestellt ist.

7 Durchfithrung
714 UFg

Das UFg-Probenrohrchen wird mit flissigem Stickstoff
gekiihlt, gedffnet und in einen UberschuB destilliertes Wasser
getaucht, so daB alle Stellen des Rohrchens und des Ver-
schlusses gut mit Wasser bedeckt sind. Wenn die Umsetzung
beendet ist, wird das Probenrohrchen und der VerschluB mit
einem geeigneten Greifer herausgenommen und beide gut
mit entionisiertem Wasser abgespiilt. Weiter wird nach
Abschnitt 7.2 verfahren. Die Masse des UFg muB auf 0,1mg
bestimmt werden und entspricht der Differenz my — m1y in
Abschnitt 8.

7.2 UO,F,-Lésung

Das Platinschiffchen wird fir etwa 10 min bei (300 £ 10) °C
gegliht und 20 min im Exsikkator abgekihlt und auf 0,1mg
gewogen.

Dieser Vorgang wird wiederholt, bis Massenkonstanz (0,1 mg)
erreicht wird (m1,).

Bei UFg-Proben wird die gesamte resultierende UO,Fo-
Losung verwendet. Sonst wird auf 0,1mg soviel UOsF;-
Losung eingewogen, daB deren Urangehalt etwa 4g ent-
spricht (m15).

Die Losung wird unter der IR-Lampe vorsichtig zur Trockne
eingedampft.

Durch Pyrohydrolyse wird bei 850 bis 900 °C das getrock-
nete UOsF, zu U30g umgesetzt (zuerst 30 min mit Dampf,
dann 15min ohne Dampf).

Das Schiffchen mit UzOg wird aus dem Ofen entfernt und
40 min im Exsikkator aufbewahrt.

AnschlieBend wird das Schiffchen bei (900 * 10) °C min-
destens 3 h im Muffelofen unter Luftzutritt gegliht, im Exsik-
kator abgekiihit und nach 40 min gewogen (i3). Dies wird
wiederholt, bis eine Massenkonstanz von 0,1 mg sicherge-
stellt ist.

7.3 U02(N03)2-Li:'>sung

Die Platinschale wird 10 min bei (300 10} °C gegliiht, 20 min
im Exsikkator abgekihlt und die Schale auf 0,1mg abge-
wogen. Dieser Vorgang wird bis zur Massenkonstanz von
0,1 mg (m,) wiederholt.

Es wird auf 0,1 mg soviel UO2(NOgz)o-LOsung eingewogen,
daB die Platinschale etwa 4 g Uran enthalt (m1,).

Nach Zufugung von 2ml Schwefelsdure mit einer Stoff-
mengenkonzentration ¢(H2SO4) = 9 mol/l wird vorsichtig zur
Trockne eingedampft und anschlieBend mindestens 3 h bei
(900 £ 10) °C zu U30g im Muffelofen gegliiht, 20 min im Exsik-
kator abgekihlt und auf 0,1 mg gewogen (m3). Es muB eine
Massenkonstanz von 0,1 mg sichergestellt werden.

Ein alternatives Verfahren fir Uranylnitratlosung ist in An-
hang B beschrieben.

7.4 U303-, UO,-Pulver und UO,-Tabletten

Eine Platinschale wird 10 min bei (900 £ 10) °C gegliiht, 20 min
im Exsikkator abgekiihlt und auf 0,1mg gewogen. Dieser
Vorgang wird bis zur Massenkonstanz von 0,1mg (m,)
wiederholt.

Es wird auf 0,1 mg soviel Oxid eingewogen, daB die Platin-
schale zwischen 5 und 10g Uran enthalt (m,).
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