DEUTSCHE NORM

Bestimmung des Sauerstoff/Uran-Verhaltnisses
in Urandioxid-Kernbrennstoffen

DIN
25707

ICS 27.120.30; 71.040.40

Deskriptoren: Kernbrennstoff, Urandioxid, Prifverfahren

Determination of the oxygen/uranium ratio in uranium dioxide nuclear fuels

1 Anwendungsbereich

Diese Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung
des Sauerstoff/Uran-Verhéltnisses (O/U-Verhéltnis) fir
nuklearreine Urandioxidkernbrennstoffe bekannter Isoto-
penzusammensetzung. Die angegebenen MeBgenauig-
keiten gelten fur einen Massenanteil an nicht fllichtigen
Verunreinigungen bis max. 0,05% und einen Feuchtig-
keitsmassenanteil bis max. 0,4 %.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Zur Bestimmung des O/U-Verhdlinisses wird eine
bekannte Menge UO,-Pulver bzw. -Tabletten durch Erhit-
zen an Luft unter definierten und kontrollierten Bedingun-
gen zu stéchiometrischem U304 oxidiert. Die erhaltene
Gewichtszunahme wird benutzt, um das O/U-Verhaltnis
der Ausgangssubstanz zu bestimmen.

Bei der Berechnung des O/U-Verhélinisses sind folgende
Faktoren zu berutcksichtigen:

— die Isotopenzusammensetzung des eingesetzten
Urans,

— der Urangehalt,

— die Summe der metallischen Verunreinigungen ais
Oxide (die Umrechnungsfaktoren von Metallen zu
Metalloxiden kénnen dem Anhang A enthnommen wer-
den),

— der Feuchtigkeitsgehalt.

3 Stoérungen

Bei Gehalten an
— nicht fllichtigen Verunreinigungen mit einem Mas-
senanteil groBer 0,05 %,
— Feuchtigkeit mit einem Massenanteil gréfer 0,4 %,
— oder bei fliichtigen Anteilen (wie z.B. PreBhilfsmit-
tel oder Porenbildner)
fuhrt die Korrektur dieser Anteile bei Verwendung der
Ublichen Bestimmungsverfahren zu einer Erh6hung des
Analysenfehlers.

4 Gerate

— Ubliche Laborausrustung,

— Platintiegel,

— Muffelofen mit Temperaturkontrolle (1000 + 10)°C,
— Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg,
— Tiegelzangen mit Platinschuhen,

— Exsikkator mit Blaugel.

5 Reagenzien
Keine

6 Probenahme

Bei der Probenahme muB in allen Fallen darauf geachtet
werden, daB mindestens die kleinste reprasentative Pro-
benmenge sichergestellt ist.

6.1 UO,-Pulver

Bei der Probenahme ist zu berlicksichtigen, daB das
Material hygroskopisch ist und auBerdem leicht oxidiert
wird. Die Probenahme erfolgt mittels eines Proben-
stechers.

Dabei muB der Innendurchmesser des Probenstechers
mindestens dem 25fachen Durchmesser des groBten
Korns entsprechen. Die Probe darf nicht langer als 5 min
der Umgebungseinwirkung ausgesetzt werden, da sonst
Veranderungen des Materials (Feuchtigkeitsaufnahme
oder -abgabe, Oxidation) eintreten kénnen. Die Probe ist
in dicht verschlieBbaren GefaBen aufzuheben und zu
transportieren. Der freie Raum lber 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 kdnnen Analysenfehler auftreten.

6.2 UO,-Tabletten

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

Fortsetzung Seite 2 und 3

Juli 1994

NormenausschuB Kerntechnik (NKe) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.

© DIN Deutsches Institut fir Normung e.V. - Jede Art der Vervielféltigung, auch auszugsweise,
nur mit Genehmigung des DIN Deutsches institut fir Normung e.V, Berlin, gestattet.

Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin

Ref. Nr. DIN 25707 : 1994-07

Dogyrent Sharipglbiub

Full document details: DIN 25707:1994-07


http://www.avadocuments.com/doc/din-25707-1994-07
http://www.avadocuments.com/doc/din-25707-1994-07

Seite 2
DIN 25707 : 1994-07

7 Durchfiuhrung

Ein Platintiegel wird 10min bei (900 = 10)°C geglinht,
20 min im Exsikkator abgekuhlt und die Masse auf 0,1 mg
bestimmt. Dieser Vorgang wird bis zur Massenkonstanz
wiederholt (1).

Es werden mindestens 8 g Probenmaterial (Pulver oder
Tabletten) in den Platintiegel eingewogen und die Masse
des Tiegels mit Inhalt auf 0,1 mg ermittelt (171,).
Tablettenproben muissen 2 h bei (525 £ 25)°C im Muffel-
ofen gegliiht werden. Flr Pulverproben ist dieser Arbeits-
schritt nicht notwendig.

AnschlieBend wird der Tiegel mit der Probe mindestens
2 h bei (900 £ 10)°C im Muffelofen gegliiht. Nach dem
Glihen wird der Tiegel mit dem zu UzOg oxidierten
Ruckstand 40 min im Exsikkator auf Raumtemperatur
abgekuhlt und anschlieBend auf 0,1 mg gewogen (mg).
Es muB eine Massenkonstanz von 0,1 mg sichergestellt
werden.

8 Auswertung
81 Berechnung

811 Bestimmung des Urangehaltes

Der Urangehalt wird nach DIN 25 490 als Massenanteil w
(U) in % nach folgender Gleichung berechnet:

g = my ~ (mg = my) * w(OXx)

w(U) = “F-100 (1)

Mg — 114
Hierin bedeuten:

my Masse des Tiegels, in g

Mo Masse des Tiegels einschlieBlich der
Probe (Einwaage), in g ,

nig Masse des Tiegels einschlieBiich des
Rickstandes an U30g (Auswaage), in g

w(Ox) Anteil der nichtflichtigen Verunreinigun-
gen als Metalloxide bezogen auf UzOg
angegeben als Massenanteil, in g/g

F gravimetrischer Konversionsfaktor
(siehe DIN 25 490)

0,01 Korrektur flir alle nichtfliichtigen Verunrei-
nigungen, die nur unterhalb der Nachweis-
grenze angegeben werden

8.1.2 Berechnung des O/U-Verhiltnisses

Das O/U-Verhaltnis wird nach folgender Gleichung
berechnet:
100 - w(U) - 100 - w(Ox) - w(H,0)] - M(U
O/ = [ w(U) w(0x) ~ w(H,0)] - M(U) @)
M(O) - w(V)

Hierin bedeuten:
w (V) Urangehalt als Massenanteil, in %

w(Ox) Anteil der nichtflichtigen Verunreinigun-
gen als Metalloxide bezogen auf UzOg,
angegeben als Massenanteil, in g/g

(siehe Anhang A)

w(H,0) Feuchtigkeitsgehalt als Massenanteil,
in %

M(O) Molare Masse von Sauerstoff
= 15,9994 g/mol

M(U)  Molare Masse von Uran flr die jeweilige
Anreicherung. M (U) fir Natururan
betragt 238,03 g/mol.

8.2 Prazision des Verfahrens

Die Vergleichstandardabweichung nach DIN 55 350
Teil 13 fir UO,-Pulver mit O/U-Verhéltnissen im Bereich
von 2,00 bis 210 betragt op = 0,005 absolut, und fir
UO,-Tabletten mit einem Massenanteil an Verunreinigun-
gen kleiner 0,05 % betragt op = 0,0026 absolut.

9 Priifbericht
Im Prifbericht wird unter Hinweis auf diese Norm ange-
geben:

a) Bezeichnung des gepriiften Materials,

b) Ergebnisse der Priifung,

¢) Ortund Datum der Prifung.
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