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Nationales Vorwort

Die Internationale Norm ISO 16424:2012 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, ibernommen.

Das zustdndige deutsche Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-07 FBR ,Fachbereichsbeirat Kerntechnik
und Strahlenschutz” im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlief3en, ist die englische Originalfassung der prEN ISO 16424
beigefiigt. Die Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien

auch fiir den englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 3696:1987 siehe DIN ISO 3696:1991-06

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 3696:1991-06, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen; Identisch mit
150 3696:1987
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Europaisches Vorwort

Der Text von ISO 16424:2012 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 85 ,Nuclear Energy, Nuclear
Technologies, and Radiological Protection“ der Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet
und als prEN ISO 16424:2017 durch das Technische Komitee CEN/TC 430 ,Kernenergie, Kerntechnik und
Strahlenschutz” iibernommen, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 16424:2012 wurde vom CEN als prEN ISO 16424:2017 ohne irgendeine Abdnderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung von Nationalen
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
normalerweise von ISO Technischen Komitees durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale Organisationen, staatlich und nicht-staatlich, in Liaison mit ISO, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC)
bei allen elektrotechnischen Themen zusammen.

Internationale Normen werden in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven,
Teil 2 erarbeitet.

Die Hauptaufgabe der Technischen Komitees besteht in dem Erarbeiten von Internationalen Normen. Die
von den Technischen Komitees angenommenen Norm-Entwiirfe werden den Mitgliedsorganisationen zur
Umfrage zur Verfiigung gestellt. Fiir eine Verdffentlichung als Internationale Norm wird eine Zustimmung
von mindestens 75 % der Mitgliedslander, die abgestimmt haben, benétigt.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

[SO 16424:2012 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 85 ,Nuclear Energy, Nuclear Technologies, and
Radiological Protection®, Unterkomitee SC 5 ,Nuclear Fuel Cycle“, erarbeitet.
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1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm ist fiir die Beurteilung der Homogenitit der Gd-Verteilung in Gadolinium-
Brennstoffgemischen und die Bestimmung des Gehalts von Gd,03 in gesinterten Brennstofftabletten von
Gd,03 + U0, von 1 % bis 10 % durch Messung von Gadolinium-(Gd-) und Uran-(U-)Elementen mit ICP-AES

anwendbar.

Nach dem Durchfiihren von Messungen von Gd- und U-Elementen mit ICP-AES kann bei zusatzlicher
Anwendung von statistischen Verfahren ebenfalls die Homogenitit der Gd-Verteilung in einer Gd-
Brennstofftabletten-Partie beurteilt werden. Diese Internationale Norm behandelt jedoch die statistischen
Verfahren nur eingeschrankt.

ANMERKUNG 1 ISO 16796 bietet ebenfalls ein Verfahren fiir die Bestimmung des Gehalts von Gd,05 durch atomare

Emissionsspektrometrie mit einer induktiv gekoppelten Plasmaquelle (en: Inductively Coupled Plasma Atomic Emission
Spectrometry, ICP-AES). Das Verfahren von ISO 16796 unterscheidet sich von dem in dieser Internationalen Norm.

ANMERKUNG 2 In dieser Internationalen Norm stellt das Gadolinium-Brennstoffgemisch ein Gemisch aus
Urandioxid-(UO,-)Pulver und Gadoliniumoxid-(Gd,05-)Pulver dar. Das physikalisch gemischte und homogenisierte

Pulver kann zusétzlich relativ grofse Mengen an Uranoxid-(U;04-)Pulverpartikeln und/oder die durch die Oxidation von
Gd-Tabletten erhaltenen M;0g-Pulverpartikel enthalten. In dieser Internationalen Norm stellt das Symbol ,M“ in der
chemischen Formel ,M;04“ und in der Benennung ,,0/M-Verhaltnis“ die Metallelemente U und Gd dar.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlief}lich Anderungen).

ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

3 Kurzbeschreibung

Wenn der Gehalt an Gd- und U-Elementen und das atomare Verhéltnis von Sauerstoff zu Metall (allgemein
als 0/M-Verhaltnis bezeichnet) in einer Gadolinium-Brennstofftablette gemessen oder ermittelt wird, kann
der Gehalt an Gd,03 in dieser Tablette durch Berechnung auf der Basis der Stochiometrie der Tablette

ermittelt werden. Die stochiometrischen Zusammensetzungen aus Gd und U hidngen von der Spezifikation
fir die Herstellung der Tabletten ab. Wenn die Spezifikation erfordert, dass der Gehalt an Gd,05 in der

Tablette 6 % als Massenanteil nach der Herstellung betragt, liegt das Verhdltnis der gesamten Gd-Masse zur
gesamten U-Masse in dieser Tablette bei 0,063.

Die in einem Pulvergemisch gemessenen Werte des Gehalts an Gd- und U-Elementen konnen eine
Beurteilung, ob die Gd-Verteilung im Pulver ausreichend homogen ist, ermoglichen. Ferner erméglichen die
zwei Werte eine genaue Schitzung des tatsdchlichen Gd,03-Gehalts der Tablette nach dem Sintern. Der

geschatzte Gd,03-Gehalt kann zur Prognose verwendet werden, ob die herzustellenden Gd-Tabletten die
Spezifikationen fiir den Gd,03-Gehalt erfiillen oder nicht.

Beeinflussungen durch Verunreinigung wurden bei den iiblichen Proben von Material mit Nuklearqualitat
nicht festgestellt. Sehr kleine Mengen von Verunreinigungselementen, die gegebenenfalls in den Proben
enthalten sind, haben keine Auswirkung auf die Kurzbeschreibung dieser Internationalen Norm.
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ANMERKUNG Auch bei M30g-Pulver oder einem Gemisch aus UO,-Pulver und Gd,05-Pulver kann, wenn der Gehalt an
Gd- und U-Elementen und das O/M-Verhiltnis gemessen oder ermittelt werden, der Gd,05-Gehalt (oder Gd-Gehalt)

dieses Pulvers durch Berechnung auf der Basis der Stochiometrie des Pulvers ermittelt werden. Mit dem somit
ermittelten Gd,05-Gehalt (oder Gd-Gehalt) und dem O/M-Verhiltnis kann ebenfalls der Urankonzentrationsfaktor des

Pulvers berechnet werden, um genaue Uranabrechnungsdaten zu erhalten.

4 Gerat

4.1 ICP-AES mit hoher Dispersion und direkter Ablesbarkeit

Die Messwerte sollten mit mindestens zwei Dezimalstellen angezeigt werden, wenn Element-
konzentrationen im Bereich von 1 mg/l bis 100 mg/l gemessen werden. Zum Ermitteln von Gd- und U-
Elementkonzentrationen werden Peaks von jeweils 354,580 nm und 398,579 nm im atomaren Emissions-
spektrum verwendet. Statt den zwei Peaks stehen aber auch andere Peaks zur Verfiigung.

4.2 Analysenwaage

Die Empfindlichkeit der Waage betragt +0,1 mg.

4.3 Kleiner Loffel aus nichtrostendem Stahl

Der kleine Loffel kann Pulver im Bereich von 1 mg bis 100 mg aufnehmen.

4.4 Kochplatte.

4.5 Glasbecher oder Polytetrafluorethylen-(PTFE-)Becher.

4.6 Mikropipetten.

4.7 Messkolben.

4.8 Diamantmorser.

5 Reagenzien
5.1 Salpetersiure, wissrige Losung bei einem Volumenanteil von 50 %.

5.2 Wasser, destilliertes Wasser oder Wasser, das der Qualitiat 3 nach ISO 3696:1987 entspricht.

6 Bezugslosungen

6.1 Gadolinium-Element-Bezugslésungen

Zur Kalibrierung werden drei Gd-Bezugslosungen verwendet, deren Gd-Konzentrationen jeweils 5 mg/l,

10 mg/l und 15 mg/1 betragen. Diese Gd-Bezugslosungen) wurden durch Verdiinnen eines Referenz-
materials mit Wasser wie in 5.2 festgelegt hergestellt.

1) Ein Beispiel fiir ein geeignetes handelsiibliches Produkt ist ein zertifiziertes Gadolinium-Referenzmaterial vom NIST
(National Institute of Standards and Technology, USA). Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieses
Dokuments und bedeutet keine Anerkennung dieses Produkts durch ISO.
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6.2 Uran-Element-Bezugslosungen

Zur Kalibrierung werden drei U-Bezugslosungen verwendet, deren U-Konzentrationen jeweils 50 mg/],
70 mg/l und 100 mg/l betragen. Diese U-BezugslésungenZ) wurden durch Verdiinnen eines Referenz-
materials mit Wasser wie in 5.2 festgelegt hergestellt.

7 Probenvorbereitung

7.1 Probenvorbereitung zur Beurteilung der Gd-Homogenitat in Gadolinium-
Brennstoffgemischen

Mit einem kleinen Loffel nach dem Zufallsprinzip mindestens fiinf verschiedene Pulverproben dem
gemischten Pulver entnehmen und anschliefdend jede der Proben in der Salpetersdurelésung nach 5.1
auflosen. Jeden Becher einzeln nummerieren. Die U-Konzentrationen der vorbereiteten Probenldsungen
sollten im Bereich von 50 mg/1 bis 100 mg/1 liegen.

Zum Beurteilen der Homogenitit der Gd-Verteilung in einer Gd-Brennstofftabletten-Partie mindestens fiinf
verschiedene Tablettenproben der Partie entnehmen und jede der Tabletten in kleine Tablettenfragmente
zermahlen, wie in 7.2 beschrieben.

ANMERKUNG 1 Wenn etwa 2 mg der Pulverprobe in 20 ml der Salpetersdurelésung aufgelost werden, wird der
geforderte Urankonzentrationsbereich erreicht. Alternativ kann der Konzentrationsbereich ebenfalls erreicht werden,
wenn etwa 100 mg Probe aufgelost und anschliefSend durch Pipettieren sowie Hinzufiigen von destilliertem Wasser
verdiinnt werden.

7.2 Probenvorbereitung zum Ermitteln des Gd,03-Gehalts von Gd-Brennstofftabletten
Nach dem Zermahlen von Gadolinium-Brennstofftabletten mit einem Diamantmorser nach dem

Zufallsprinzip eine kleine Probe der Tablettenfragmente entnehmen und in der Salpetersdurelésung
auflésen. Die U-Konzentration sollte ungefahr im Bereich von 50 mg/1 bis 100 mg/1 liegen.

8 Kalibrierung und Analyse der Proben

8.1 Kalibrierung der Gd-Scheitellinienintensitat

Die drei Gd-Bezugsldosungen nach 6.1 werden zum Kalibrieren der Intensitit der Gd-Scheitellinie verwendet.
Die Gd-Scheitellinienintensitdit wird wiederholt gemessen, um eine Intensitdt/Konzentration-Kurve
(Regressionskurve) zu erhalten, die zum Ermitteln von Gd-Konzentrationen erforderlich ist. Siehe A.1.

8.2 Kalibrierung der U-Scheitellinienintensitit

Die drei U-Bezugslésungen nach 6.2 werden zum Kalibrieren der Intensitdt der U-Scheitellinie verwendet.

Die U-Scheitellinienintensitit wird wiederholt gemessen, um eine Intensitdt/Konzentration-Kurve
(Regressionskurve) zu erhalten, die zum Ermitteln von U-Konzentrationen erforderlich ist. Siehe A.2.

2) Ein Beispiel fiir ein geeignetes handelsiibliches Produkt ist ein zertifiziertes Uran-Referenzmaterial vom NIST
(National Institute of Standards and Technology, USA). Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieses
Dokuments und bedeutet keine Anerkennung dieses Produkts durch ISO.
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8.3 Beurteilung der Gd-Homogenitit in Gadolinium-Brennstoffgemischen
8.3.1 Geschatzter Gd,03-Gehalt

Die Konzentrationen von in den Probenlésungen (mindestens flinf verschiedene Ldsungen), die nach 7.1
vorbereitet wurden, enthaltenen Gd- und U-Elementen sind zu messen. Jede Probenldsung wird wiederholt
sechs Mal gemessen und die sechs Messwerte von jeweils Gd und U werden gemittelt. Jeder Probenlosung
wird ein Gd-Durchschnitt und ein U-Durchschnitt zugewiesen. Nachdem alle Gd-und U-
Konzentrationsdurchschnittsmengen ermittelt wurden, wird der geschatzte Gd,03-Gehalt fiir jede Probe mit

folgender Gleichung berechnet:

(500252225 4 21(50)

(Pea + Pu) + (2)(15,999 4) ( 15/’;3 o+ 23%1’103)

W Gd203,est =

_ (0,5)(100)(2,305 2 pgq)
(Pga + Pu) + (2)(0,101 7 pgq + 0,067 2 py)

Dabei ist

W(Gd203,est der geschatzte Gd,03-Gehalt, Massenanteil (%) wie nach Gd,03/(Gd,U)0O, angegeben;

157,25 die Atommasse von Gadolinium (Gd);

238,03 die Atommasse von Uran (U);

15,9994 die Atommasse von Sauerstoff (0);

Pcd der Gd-Konzentrationsdurchschnitt in mg/l, angegeben mit zwei Dezimalstellen;
Du der U-Konzentrationsdurchschnitt in mg/l, angegeben mit zwei Dezimalstellen.

Wenn fiinf verschiedene Probenlésungen vorbereitet und gemessen wurden, werden mit diesem Verfahren
fiinf geschatzte Werte fiir den Gd,03-Gehalt erhalten.

ANMERKUNG Der geschitzte Gd,05-Gehalt stellt den gréfitmoglichen Gd,05-Gehalt der erwarteten aus dem

Pulvergemisch herzustellenden Gd-Tablette dar. Im Allgemeinen liegt das O/M-Verhéltnis der hergestellten Gd-Tablette
nach dem Sintern des Pulvergemischs bei 2 oder sehr nahe bei 2. Daher liegt der tatséchliche Gd,05-Gehalt der Tablette

sehr nahe bei diesem geschatzten Gd,05-Gehalt.

8.3.2 Beurteilung der Homogenitit der Gd-Verteilung

Die Homogenitat der Gd-Verteilung im gemischten Pulver ist durch Anwenden eines statistischen Verfahrens
auf die in 8.3.1 erhaltenen geschatzten Gehalte von Gd,03 zu beurteilen. Fiir die Beurteilung werden der aus

mindestens flinf geschdtzten Werten des Gd,03-Gehalts berechnete Durchschnitt und die Standard-
abweichung verwendet.

BEISPIEL Wenn die Homogenitatsspezifikation des gemischten Pulvers erfordert, dass eine Standardabweichung
der geschatzten Gd,05-Gehaltswerte von fiinf nach dem Zufallsprinzip entnommenen gemischten Pulverproben inner-

halb von 1 % relativ vom Mittelwert der fiinf Werte liegen muss, und wenn der Mittelwert und die Standardabweichung
der fiinf geschatzten Gd,0;-Gehalte jeweils 6,03 % und 0,04 % betragen, kann davon ausgegangen werden, dass das

gemischte Pulver der Homogenititsspezifikation entspricht, weil alle entsprechenden Ungleichungen, d.h.
6,03 — (6,03 x0,01) < 6,03 — 0,04 und 6,03 + 0,04 < 6,03 + (6,03 x 0,01), richtig sind.

ANMERKUNG Das statistische Verfahren und die Einschrankungen hiangen von den Leitlinien und Zielen der
entsprechenden Organisation zur Qualitdtssicherung ab. Ndhere Informationen zu den anwendbaren statistischen
Verfahren aufler dem zuvor beschriebenen Beurteilungsbeispiel enthalt [SO 3951-4.
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8.4 Ermitteln des Gd,03-Gehalts in Gadolinium-Brennstofftabletten

8.4.1 Vorliufiger Gd,05-Gehalt

Die Gd- und U-Konzentrationen in der nach 7.2 vorbereiteten Probenlésung sind wiederholt sechs Mal zu
messen und der Konzentrationsdurchschnitt jeweils von Gd und U ist zu berechnen. Der vorlaufige Gd,05-

Gehalt in der Tablette kann mit der folgenden Gleichung ermittelt werden:

B (100)(157,25 X 2 + 15,999 4 x 3)(Z)
W Gdz03pre = 5 1 7(238,03 + 15,9994 x 2) + (157,25 X 2 + 15,999 4 x 3)(Z)

Pad
_ U579
Pad Py
(15725 t 238,03

Dabei ist
WGd203,pre der vorlaufige Gd,03-Gehalt, Massenanteil in %;
Dcd der Gd-Konzentrationsdurchschnitt in mg/l, angegeben mit zwei Dezimalstellen;

Du der U-Konzentrationsdurchschnitt in mg/1, angegeben mit zwei Dezimalstellen.

ANMERKUNG Der vorldufige Gd,05-Gehalt stellt den Zwischenwert vor Erhalten des endgiiltigen Gd,05-Gehaltswerts
der Gd-Tablette dar. Unter Beriicksichtigung der Stdchiometrie der Gd-Tablette ist dieser Gd,05;-Gehaltswert
theoretisch nicht vollstandig.

8.4.2 0/M-Verhiltnis der Gd-Tablette

Das O/M-Verhaltnis B der Tablette wird mit der folgenden Gleichung ermittelt:

B= 12— (m; —my)
(m2)(0,0592) + (Mm1)(W 64,0,,pre) (0,0264)(0,01)
Dabei ist
B das O/M-Verhaltnis, wobei die Angabe mit mindestens zwei Dezimalstellen erfolgt;
my die Probenmasse vor der Aquilibrierung in Gramm, angegeben mit vier Dezimalstellen;
my die Probenmasse nach der Aquilibrierung in Gramm, angegeben mit vier Dezimalstellen;

WGdzo3pre  derin 8.4.1 ermittelte vorldufige Gd,03-Gehalt (Massenanteil von Gd,03 in %).

ANMERKUNG 1 Die vorhergehende Gleichung dient zum Ermitteln des O/M-Verhdltnisses durch ein
atmosphérisches Aquilibrierungsverfahren. Zum Anwenden dieses Verfahrens wird eine Gd-Tablette einem Redox-
Prozess bei 900 °C + 20 °C iiber 4 h in einem Gasgemisch aus Argon (oder Stickstoff) in einem Volumenanteil von 96 %
und Wasserstoff in einem Volumenanteil von 4 % unterzogen; das Gasgemisch enthdlt ebenfalls einen kleinen
Volumenanteil an Wasserdampf. Die Gd-Tablettenmassen vor und nach der Aquilibrierung durch den Redox-Prozess
und der Gd,05-Gehaltswert werden zum Ermitteln des O/M-Verhaltnisses verwendet. Siehe ASTM C1430-07 [4].

ANMERKUNG 2 Die Ableitung der Gleichungen fiir O/M- und O/U-Verhiltnis der Gd-Tablette kann AnhangB
entnommen werden.

Documents
Document SharinggHub

Full document details: E DIN EN ISO 16424:2017-03


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-16424-2017-03
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-16424-2017-03

E DIN EN ISO 16424:2017-03 - Entwurf -
prEN ISO 16424:2017 (D)

8.4.3 Endgiiltiger Gd,03-Gehalt

Der Gd,03-Gehalt in der Probentablette wird endgiiltig mit der folgenden Gleichung ermittelt:

(0022223 1 2)05)

(oa + Pu) + (B)(15,999 4) ( 1;’;’% o+ 23%5103)

W Gd,05,fin

_ (0,5)(100) (2,305 2 peq)
(Poa + Pu) + (B)(0,1017 gq + 0,067 2 py)

Dabei ist

Wgdz03fn  der endgiltige Gd,03-Gehalt in %, d.h. der Massenanteil von Gd,03 (%) wie nach
Gd,03/(Gd,U)0, angegeben;

Dcd der in 8.4.1 erhaltene Gd-Konzentrationsdurchschnitt;
Ou der in 8.4.1 erhaltene U-Konzentrationsdurchschnitt;
B das in 8.4.2 erhaltene O/M-Verhaltnis.

Obwohl das in 8.4.2 direkt gemessene O/M-Verhéiltnis B durch das nominale O/M-Verhaltnis2 in der
vorhergehenden Gleichung ersetzt wird, um den endgiiltigen Gd,03-Gehalt zu ermitteln, sind die Ergebnisse

nahezu identisch. Daher kann die Verwendung des nominalen O/M-Verhaltnisses zuldssig sein. In diesem
Fall lautet die Gleichung wie die Gleichung zum Ermitteln des geschatzten Gd,03-Gehalts in 8.3.1.

9 Prazision

Die mogliche Unsicherheit des Ermittelns des Gd,03-Gehalts mit dem Verfahren dieser Internationalen

Norm unter Ausschluss systematischer Unsicherheiten wie die Kalibrierunsicherheit betragt etwa 0,2 %
relativ (0,012 % absolut) bei einem nominalen Gd,03-Gehalt von 6 %.

Nahere Informationen zur Prazision des Ermittelns des Gd,03-Gehalts mit dem Verfahren dieser
Internationalen Norm enthdlt Anhang C.

10 Priifbericht

Der Priifbericht muss mindestens folgende Angaben enthalten:

a) Identifikation der Probe, d. h. Partienummer von Pulver oder Tablette usw.;
b) die Verweisung auf das angewandte Verfahren;

c) die Messergebnisse und deren Einheiten;

d) im Verlauf der Messungen verzeichnete ungewdhnliche Besonderheiten;

e) samtliche Arbeitsgidnge, die in dieser Internationalen Norm nicht enthalten sind.
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