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Nationales Vorwort 

Die Internationale Norm ISO 15366-1:2014 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 85 „Nuclear energy, 
nuclear technologies, and radiological protection“ der International Organization for Standardization (ISO) 
erarbeitet und vom Technischen Komitee CEN/TC 430 „Kernenergie, Kerntechnik und Strahlenschutz“, 
dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird, übernommen. 

Das zuständige deutsche Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-07-40 AA „Obleuteausschuss des 
Fachbereichs Kerntechnik und Strahlenschutz“ im DIN-Normenausschuss Materialprüfung (NMP). 

Um Zweifelsfälle in der Übersetzung auszuschließen, ist die englische Originalfassung der 
FprEN ISO 15366-1 beigefügt. Die Nutzungsbedingungen für den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten 
gleichermaßen auch für den englischen Text. 
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Europäisches Vorwort 

Der Text von ISO 15366-1:2014 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 85 „Nuclear energy, nuclear 
technologies, and radiological protection“ der Internationalen Organisation für Normung (ISO) erarbeitet und 
als FprEN ISO 15366-1:2015 durch das Technische Komitee CEN/TC 430 „Kernenergie, Kerntechnik und 
Strahlenschutz“ übernommen, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird. 

Dieses Dokument ist derzeit zum einstufigen Annahmeverfahren vorgelegt. 

ISO 15366 besteht unter dem allgemeinen Titel Chemical separation and purification of uranium and 
plutonium in nitric acid solutions for isotopic and isotopic dilution analysis by solvent extraction 
chromatography aus den folgenden Teilen: 

  Part 1: Samples containing plutonium in the microgram range and uranium in the milligram range 

  Part 2: Samples containing plutonium and uranium in the nanogram range and below 

Anerkennungsnotiz 

Der Text von ISO 15366-1:2014 wurde vom CEN als FprEN ISO 15366-1:2015 ohne irgendeine Abänderung 
genehmigt. 
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1 Anwendungsbereich 

Dieser Teil von ISO 15366 beschreibt Verfahren zur chemischen Trennung und Reinigung von Uran und 
Plutonium in Lösungen von bestrahlten Leichtwasserreaktorbrennstoffen und Proben von hochaktiven 
Flüssigabfällen aus Brennstoff-Wiederaufbereitungsanlagen, bevor die Isotopenanalyse z. B. durch Massen-
spektrometrie- (siehe ISO 8299[1]) oder Alphaspektrometrieverfahren (siehe ISO 11483 [2]) durchgeführt wird. 

Dieser Teil von ISO 15366 beschreibt ein Verfahren zur Trennung von Uran und Plutonium in Proben aus 
verbrauchten Brennstoffen, das auf einem Chromatographieverfahren basiert. Das Verfahren ist anwendbar 
auf Proben mit einem Gehalt von 1 µg bis 150 µg Plutonium(IV) und -(VI) und 0,1 mg bis 2 mg Uran(IV) und 
-(VI) in bis zu 2 ml Salpetersäurelösung, 3 mol · l-1. Er ist anwendbar  für Uran-Plutonium-Gemische mit 
einem Mischungsverhältnis U:Pu von 0 bis 200. 

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens 

Die chemische Trennung basiert auf einer Säulenextraktionschromatographie unter Anwendung von 
Tri-n-octylphosphinoxid (TOPO) als Extraktionsmittel.[3] [4] Die notwendige Wertigkeitseinstellung vor der 
Trennung erfolgt mit Eisen(II)-sulfat und Natriumnitrit. Der Extraktionsprozess findet in mit pulverförmigem 
Kieselgel beladenen, mit TOPO beschichteten Einmalsäuren statt.[5] Plutonium(IV) und Uran(VI) in einem 
Medium aus Salpetersäure, 3 mol · l-1, werden selektiv in das TOPO extrahiert, während Americium, die 
Spaltprodukte und sonstige Störelemente nicht zurückgehalten werden. Nach Reduktion auf den dreiwertigen 

[6]; Uran wird durch eine Ammoniumcarbamatlösung eluiert. 
Neben der massenspektrometrischen Messung werden die Plutoniumfraktionen auch mit Hilfe von 
Alphaspektrometrie gemessen, um die Isotopenhäufigkeit von 238Pu zu bestimmen (die 
massenspektrometrische Bestimmung könnte durch Restmengen von Uran in der Plutoniumfraktion verzerrt 
sein) und um die Plutoniumrückgewinnung zu überprüfen. 

Um eine günstige Kinetik der chemischen Reaktionen sicherzustellen, sollten die (schwerkraftbedingten) 
Volumenströme in der Säule 0,1 ml · min-1 nicht überschreiten. 

- und/oder Kontrollproben empfohlen. 

Blindproben werden parallel mit den Proben bestimmt, um eine signifikante äußere Kreuzkontamination und 
eine Kreuzkontamination zwischen Proben auszuschließen. 

Aus zertifiziertem oder analysiertem Material hergestellte Kontrollproben werden ebenfalls zusammen mit der 
Probe vorbereitet und getrennt, um das Erreichen einer geeigneten Wertigkeitseinstellung, des 
Isotopengleichgewichts und der Trennungseffizienz zu bestätigen. 

3 Geräte 

3.1 Biologische Abschirmung, z. B. abgeschirmter Handschuhkasten oder Abzug. 

3.2 Polypropylen- oder Glas-Einmalsäulen, Länge 90 mm, Trichterreservoir 9,5 ml, Volumen des 
Trägerbetts 1,4 ml, Höhe des Betts 26 mm, Innendurchmesser des Bettreservoirs 8,4 mm. Polyethylen- oder 
Glasfritten mit einer Porosität von 20 µm bzw. 70 µm (siehe Bild A.1). Geeignete Polypropylensäulen mit 
Polyethylenfritten sind handelsüblich und gut für einen automatisierten Betrieb geeignet. Das Packen und 
Konditionieren der Säulen ist in Anhang A beschrieben. Die Chromatographiesäulen müssen nach Gebrauch 
im radioaktiven Abfall entsorgt werden. 

3.3 Zwei Heizplatten. 

3.4 Übliche Laborausrüstung (Kolben und Bechergläser, Pipetten, Glasgeräte, Ständer und Halter für 
Säulen, Probenflaschen, Fraktionsrohre usw.). 

3.5 Glasflaschen. 
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4 Reagenzien 

Es dürfen nur Reagenzien anerkannter Analysenreinheit verwendet werden. Alle wässrigen Lösungen 
müssen mit destilliertem oder vollentsalztem Wasser hergestellt werden (spezifischer Widerstand 1 M  · m 
bis 10 M  · m). 

4.1 Konzentrierte Salpetersäure und Salpetersäurelösungen, c(HNO3) = 6 mol · l-1 und 3 mol · l-1. 

4.2 Ameisensäure, c(HCOOH) = 1 mol · l-1. 

4.3 Ammoniumcarbamatlösung [CAS-Nr. von Ammoniumcarbamat: 1111-78-0], 
c(NH4CO2NH2) = 0,7 mol · l-1. 

4.4 Kieselgel 100, 63 µm bis 200 µm, vorgewaschen mit 3 mol · l-1 Salpetersäurelösung (4.1) und 
destilliertem oder vollentsalztem Wasser (siehe A.3.1). 

4.5 L(+)-Ascorbinsäurelösung, c(C6H8O6) = 10-5 mol · l-1 oder c(C6H8O6) = 10-3 mol · l-1 in 

Ameisensäurelösung (4.2). 

4.6 Tri-n-octylphosphinoxid, c(TOPO) = 0,2 mol · l-1 Lösung in Cyclohexan. 

WARNUNG — Dieses Reagens ist entflammbar und sollte stets an einem gut belüfteten Ort und 
niemals in der Nähe einer offenen Flamme verwendet werden. 

4.7 Eisen(II)-sulfatlösung, c(FeSO4) = 0,1 mol · l-1 oder c(FeSO4) = 0,8 mol · l-1 in Wasser. Für jeden 

Einsatz frisch herzustellen. 

4.8 Natriumnitritlösung, c(NaNO2) = 1 mol · l-1 oder c(NaNO2) = 5 mol · l-1 in Wasser. Für jeden Einsatz 

frisch herzustellen. 

5 Durchführung (siehe Bild 1) 

5.1 Die Probe sollte 1 µg bis 150 µg Plutonium und 0,1 mg bis 2 mg Uran in einem Volumen von 0,5 ml 
Salpetersäurelösung, 3 mol · l-1, (4.1) enthalten. Dienen getrocknete Proben als Ausgang, wird zum Auflösen 
folgende Vorgehensweise angewendet: 

a) den getrockneten Proben werden 0,5 ml Salpetersäurelösung, 6 mol · l-1, (4.1) zugesetzt, und es folgt ein 
langsames Eindampfen auf der Heizplatte bis zur Kristallisierung der Nitratsalze, wobei die Temperatur 
zur Vermeidung von Verspritzen und Blasenbildung leicht unterhalb des Siedepunkts gehalten wird; 

ANMERKUNG Diese Vorgehensweise ist ein Beispiel. Wenn gleichwertige Ergebnisse zu erwarten sind, können zur 
Probenherstellung andere als die in Abschnitt 5 beschriebenen Bedingungen angewendet werden. 

b)  ml 
Salpetersäurelösung, 3 mol · l-1, (4.1) erneut gelöst, während sie noch warm sind (40 °C bis 60 °C). Die 
Behälter werden einige Sekunden geschüttelt. 

5.2 
wird wie folgt eine Redoxreaktion in Bezug auf die Wertigkeit durchgeführt: 

a) zu der Probe werden 50 µl Eisen(II)-sulfatlösung (4.7) gegeben; 

b) die Lösung wird gemischt und 5 min bis zur vollständigen Reduktion von Plutonium(VI) oder 
Plutonium(IV) zu Plutonium(III) ruhen gelassen; 

c)  µl Natriumnitritlösung (4.8) 
zugegeben und weitere 100 µl Salpetersäurelösung, 6 mol · l-1, (4.1), um eine Säurekonzentration von 
3 mol · l-1 zu erhalten. Es wird erneut gemischt und mindestens 5 min gewartet. 
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5.3 Die Hälfte der vorbehandelten Probe wird auf die Säule gegeben; es wird etwa 1 min gewartet und 
anschließend der Rest der Probe hinzugegeben und durch die Säule laufen gelassen. Dadurch wird das 

 

5.4 Die Spaltprodukte werden zusammen mit Americium mit Salpetersäurelösung, 3 mol · l-1, (4.1) in drei 
aufeinanderfolgenden Aliquoten von 2 ml, 3 ml und 4 ml aus der Säule ausgewaschen. 

5.5  ml Ameisensäurelösung, 1 mol · l-1, (4.2) für die Plutoniumelution 
 entstandener Abfall wird entsorgt. 

5.6 Das Plutonium wird mit der Ascorbinsäurelösung (4.5) mit zwei aufeinanderfolgenden Aliquoten von 
3 ml aus der Säule eluiert. Die Flaschen mit den aufgefangenen Plutoniumfraktionen werden auf eine der 
Heizplatten gestellt. 

5.7 Der „Schwanz“ des Plutoniums wird mit 4 ml Ascorbinsäurelösung (4.5) in einem Aliquot ausgewaschen 
und die den „Plutoniumschwanz“ enthaltende Waschflüssigkeit im Abfall entsorgt. 

5.8  ml destilliertem Wasser für die Elution 
der Uranfraktion konditioniert. Die aus dem Wasser bestehende Waschflüssigkeit wird im Abfall entsorgt. 

5.9 Das Uran wird mit 4 ml Ammoniumcarbamatlösung (4.3) eluiert. Die Flaschen mit den aufgefangenen 
Uranfraktionen werden auf die andere Heizplatte gestellt. 

5.10 Die Plutonium- und Uranfraktionen werden auf den Heizplatten bei 90 °C vorsichtig zur Trockne 
eingedampft. 

5.11 Die Fraktionen werden von den Heizplatten genommen, 0,25 ml konzentrierte Salpetersäure (4.1) 
werden zugegeben, und es erfolgt ein erneutes Eindampfen bis zur Trockne. Dieser Schritt wird einmal 
wiederholt. 

5.12 Die Plutoniumfraktionen werden, während die Flaschen noch warm sind (40 °C bis 60 °C), mit einem 
Volumen V(Pu) der Salpetersäurelösung, 3 mol · l-1, (4.1) erneut gelöst, um eine Pu-Konzentration von etwa 
50 ng · µl-1 zu erhalten. 

 

5.13 Die Uranfraktionen werden, während die Flaschen noch warm sind (40 °C bis 60 °C), mit einem 
Volumen V(U) der Salpetersäurelösung, 3 mol · l-1, (4.1) erneut gelöst, um eine U-Konzentration von etwa 
400 µg · ml-1 zu erhalten. 

 

5.14 Die die Plutonium- und Uranfraktionen enthaltenden Flaschen werden mit einem Stopfen verschlossen. 
Vor Durchführung der Massenspektrometrie an den Plutoniumfraktionen werden die richtige 
Plutoniumkonzentration und die erfolgreiche Dekontaminierung von Americium durch eine grobe Überprüfung 
mittels Gammaspektrometrie sichergestellt. 

5.15 Alle Fraktionen werden der massen- und alphaspektrometrischen Bestimmung zugeführt. 
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Legende 
 
AA Ascorbinsäure 
FA Ameisensäure 

Bild 1 — Schaubild Trennung von Uran und Plutonium 

6 Merkmale der Trennung 

6.1 Die Rückgewinnung der Elemente schwankt sowohl für Uran als auch für Plutonium im Bereich von 
1 µg Pu bis 150 µg Pu und 0,1 mg bis 2 mg U zwischen 80 % und 90 %. 

6.2 Das Trennverfahren wirkt sich im Vergleich zu der Messung reinen ungetrennten Uran- und 
Plutoniumreferenzmaterials nicht wesentlich auf die massenspektrometrische Messung aus, vorausgesetzt, 
die Arbeitsumgebung (Blindproben: siehe 6.1) wird auf geeignete Weise kontrolliert. 

6.3 Die Säule kann bis zu etwa 15 mg Uran zurückhalten. 

6.4 Die Plutoniumfraktionen enthalten im Vergleich zum Gesamtplutonium einen Massenanteil von weniger 
als 0,001 % Americium (eine typische Probe enthält 0,3 µg bis 0,4 µg 241Am und 6 µg bis 8 µg 
Gesamtplutonium). 

6.5 Die Plutoniumfraktion kann vom Uran mit einem Dekontaminationsfaktor von 105 oder besser getrennt 
werden. 
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