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Vorwort

Diese Norm wurde vom AA 4.9 “Chemische und physikalische Analysenverfahren” des
NKe erarbeitet und von ihm sowie dessen Fachbeirat 4 “Kernbrennstofftechnologie”
einstimmig verabschiedet. Sie hat keinen direkien Bezug zu anderen nationalen und
internationalen Normungsvorhaben. Es gibt auch keine relevanten Vorgangernormen.
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1 Anwendungsbereich

Die Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung der
Nachverdichtung von UO,- und UO,/Gd,0 3-Brennstof-
tabletten bei einer Glihbehandlung unter definierten
Bedingungen.

Die Verdichtung des Brennstoffs im Reaktorbetrieb ist ein
wichtiges Auslegungsmerkmal; sie hangt im wesentlichen
von den Strukturparametern wie PorengréBe, Porenanord-
nung, KorngréBe und, im Falle von Gd-haltigem UO,-
Brennstoff, auch von der Oxidphasenstruktur ab. Zur Vor-
hersage des Dimensionsverhaltens im Reaktor kann eine
thermische Nachverdichtung verwendet werden, weil
auch die thermische Verdichtung von den genannten
Strukturparametern des Brennstoffs abhangt, wenn auch
in quantitativ unterschiedlicher Weise.

Die empirische Zuordnung von thermischer und In-pile-
Verdichtung fiir UO, ist experimentell gesichert [1]. Dem-
nach entspricht die mit der vorgeschlagenen Methode
bestimmte thermische Verdichtung dem Erwartungswert
einer In-pile-Verdichtung nach einem Abbrand von etwa
10 GWd/tuU.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte und undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
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normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen
im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend
aufgeflihrt. Bei datierten Verweisungen gehdren spétere
Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen
nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uber-
arbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisun-
gen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen
Publikation.
DIN 25494
Bestimmung der Dichte und der Anteile offener und
geschlossener Porositdt von Urandioxidtabletten —
Siedewasserverfahren und Penetrations-Auftriebsver-
fahren

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Dichte der Kernbrennstofftabletten im gesinterten
Zustand wird bestimmt. AnschlieBend werden die Tablet-
ten in einem Ofen einer Glihbehandlung unter definierten
Bedingungen bez. Temperatur, Zeit und Sinteratmo-
sphére unterzogen. Nach dem Abkuhlen wird gegebenen-
falls die Stdéchiometrie des Brennstoffs wieder auf den
Ausgangswert vor dem Nachsintern eingestellt. Dann wird
erneut die Dichte gemessen und die Nachverdichtung
nach dem Sintern als Differenz aus beiden Dichtewerten
bestimmt.
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4 Stérungen

Beim Hantieren der Tabletten kann es zu kleinen Abplat-
zungen kommen, die je nach verwendeter DichtemeB-
methode den angegebenen MeBfehler unzulassig erhd-
hen. Bei mit bloBem Auge erkennbaren Abplatzungen
sind die Proben fur die geometrische Dichtebestimmung
nicht verwendbar.

5 Gerite
5.1 Geriéte zur Dichtebestimmung

5.1.1 Geometrische Dichtebestimmung
— MeBtaster mit einer Fehlergrenze von 1 pm
— Waage mit einer Fehlergrenze von 1 mg.

5.1.2 Dichtebestimmung mittels Auftriebsmethode
— Waage mit einer Fehlergrenze von 1 mg
— Prifkugel mit bekanntem Radius
— Thermostat

5.2 Sinterofen mit Temperaturregler, bis (1750 + 25)°C,
und Fehlergrenze der TemperaturmeBeinrichtung £ 10°C.

5.3 Gliihofen mit Temperaturregler, bis 180°C, und
Fehlergrenze der TemperaturmeBeinrichtung £ 10°C.

6 Reagenzien

6.1 Reiner Wasserstoff, Reinheitsgrad mindestens
99,9 %, oder Mischungen aus einem Inertgas, Reinheits-
grad mindestens 99,99 %, mit Wasserstoff, wobei der Volu-
menanteil an Wasserstoff 3 % nicht unterschreitet.

6.2 Destilliertes und z. B. durch Sieden entgastes Was-
ser als Auftriebsflissigkeit.

7 Probenahme

Im Falle der geometrischen Dichtebestimmung ist bei der
Probenahme darauf zu achten, daf3 die Tabletten keine mit
bioBem Auge erkennbaren Abplatzungen und Risse auf-
weisen.

8 Durchfiihrung

Die Dichten der Brennstoff-Tabletten werden gemessen.
Von allen dazu verwendbaren Verfahren haben sich vor
allem die geometrische Dichtebestimmung und die Auf-
triebsmethode als vorteilhaft fir die Routine-Qualitéatsprii-
fung erwiesen. Bei Tabletten, bei denen ein GroBteil der
Poren offen sind, d. h. Verbindung zur Tablettenoberflache
haben, ist die geometrische Methode zu bevorzugen.
Tabletten, die Abplatzungen aufweisen, sind mittels der
Auftriebsmethode oder nach DIN 25494 mit dem Siede-
wasserverfahren oder dem Penetrations-Auftriebsverfah-
ren zu messen.

Anhang A (informativ)

Literaturhinweis

Nach der Dichtemessung sind die Tabletten im Ofen einer
Temperaturbehandlung mit folgenden Parametern zu
unterziehen:

— Aufheizrate

5°C/min bis 50°C/min

— Nachsintertemperatur

von 1700°C bis 1725°C, wobei 1700°C nicht unter-
schritten werden durfen

— Nachsinterzeit
von 24 h bis 24,5 h

— Sinteratmosphdre mit einem Sauerstoffpartial-
druck von pO, <107 Pa bei 1700°C

— Abkiihlrate > 5°C/min im Bereich von 1700°C bis
1500°C.

Nach dem Abkiihlen werden die Tabletten dem Ofen eni-
nommen, und, im Falle von UO ,-Tabletten, wird erneut ihre
Dichte gemessen. Dabei ist die gleiche Methode wie vor
der Temperaturbehandlung zu verwenden.

Im Falle von UO,/Gd,0O;-Tabletten ist vor dem erneuten
Messen der Dichte eine Glihbehandlung der nachgesin-
terten Tabletten bei 150°C lber 5 h an Luft durchzufiih-
ren. Diese Gluhbehandlung dient dazu, die Stéchiometrie
des UO,/Gd,05-Brennstoffs wieder auf den Gleichge-
wichtswert einzustellen, den er zu Beginn des Nachsin-
terns hatte. Im Gegensatz zu UO, kann bei UO,/Gd,0s3,
je nach der verwendeten Nachsinteratmosphére, die
Stochiometrie sich beim Nachsintern &ndern. Da mit der
Stéchiometriednderung eine Anderung der Tabletten-
dichte verbunden ist, kann ohne die genannte Gilhbe-
handlung eine genaue Bestimmung der Nachsinterver-
dichtung nicht sichergestellt werden.

9 Auswertung

Die Nachsinterverdichtung wird bestimmt als die Differenz
der Dichten nach und vor der Temperaturbehandlung.
Bei der Dichtebestimmung ist die Tablettenmasse vor und
nach der Temperaturbehandlung zu vergleichen. Ist der
Unterschied groBer als 0,1%, so ist die Tablette zu ver-
werfen.

10 Prazision des Verfahrens

Die Prazision des Verfahrens wird bestimmt durch die
Prazision der verwendeten DichtemeBmethode; so
betrdgt  beispielsweise die  Vergleichsstandardab-
weichung oy = 0,1 %—13 fiir das Penetrations-Auftriebs-
verfahren (nach DIN 25494).

11 Prifbericht
Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzuge-
ben:

a) alle Angaben, die zur Identifizierung der Probe not-
wendig sind;

b) Ergebnisse der Priifung,
¢} Ortund Datum der Priifung,
d) Name und Unterschrift des Priifers.

[1] G.Maier, H. Assmann und W. Dérr “Resinter testing in relation to in-pile densification” J. Nucl. Mat. 153 (196) 213-220
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