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Nationales Vorwort 

Die Internationale Norm ISO 21613:2015 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 FBR „Fachbereichsbeirat Kerntechnik 
und Strahlenschutz“ im DIN-Normenausschuss Materialprüfung (NMP). 

Um Zweifelsfälle in der Übersetzung auszuschließen, ist die englische Originalfassung der prEN ISO 21613 
beigefügt. Die Nutzungsbedingungen für den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermaßen 
auch für den englischen Text. 

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

ISO 3696 siehe DIN ISO 3696 

Nationaler Anhang NA 
(informativ) 
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Europäisches Vorwort 

Der Text von ISO 21613:2015 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 85 „Nuclear energy, nuclear 
technologies and radiological protection“ der Internationalen Organisation für Normung (ISO) erarbeitet 
und als prEN ISO 21613:2017 durch das Technische Komitee CEN/TC 430 „Kernenergie, Kerntechnik und 
Strahlenschutz“ übernommen, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird. 

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt. 

Anerkennungsnotiz 

Der Text von ISO 21613:2015 wurde vom CEN als prEN ISO 21613:2017 ohne irgendeine Abänderung 
genehmigt. 
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Vorwort 

ISO (die Internationale Organisation für Normung) ist eine weltweite Vereinigung von Nationalen 
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird 
normalerweise von ISO Technischen Komitees durchgeführt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an 
einem Thema hat, für welches ein Technisches Komitee gegründet 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. 

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die für die weitere Pflege 
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Im Besonderen sollten die für die 
verschiedenen ISO-Dokumentenarten notwendigen Annahmekriterien beachtet werden. Dieses Dokument 
wurde in Übereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (siehe 
www.iso.org/directives).  

Es wird auf die Möglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte berühren 
können. ISO ist nicht dafür verantwortlich, einige oder alle diesbezüglichen Patentrechte zu identifizieren. 
Details zu allen während der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der 
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der empfangenen Patenterklärungen (siehe www.iso.org/patents). 

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname wird als Information zum Nutzen der Anwender 
angegeben und stellt keine Anerkennung dar. 

Eine Erläuterung der Bedeutung ISO-spezifischer Benennungen und Ausdrücke, die sich auf 
Konformitätsbewertung beziehen, sowie Informationen über die Beachtung der Grundsätze der 
Welthandelsorganisation (WTO) zu technischen Handelshemmnissen (TBT, en: Technical Barriers to Trade) 
durch ISO enthält der folgende Link: www.iso.org/iso/foreword.html. 

Das für dieses Dokument verantwortliche Komitee ist ISO/TC 85 Nuclear energy, nuclear technologies and 
radiological protection, Unterkomitee SC 5 Nuclear fuel cycle. 
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1 Anwendungsbereich 

Diese Internationale Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung von Chlor und Fluor in (U,Pu)O2-
Pulvern und gesinterten Pellets. Es ist für die Analyse von Proben anwendbar, die 5 µg·g−1 bis 50 µg·g−1 
Chlor und 2 µg·g−1 bis 50 µg·g−1 Fluor enthalten. 

Für UO2-Pulver und gesinterte Pellets, siehe ISO 22875. 

2 Normative Verweisungen 

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind für 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 
(einschließlich aller Änderungen). 

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

ISO 22875, Nuclear energy — Determination of chlorine and fluorine in uranium dioxide powder and sintered 
pellets 

ISO 9892, Uranium metal, uranium dioxide powder and pellets, and uranyl nitrate solutions — Determination 
of fluorine content — Fluoride ion selective electrode method 

3 Kurzbeschreibung 

Die Proben werden bei 850 °C bis 1 000 °C in einem röhrenförmigen Ofen mit Dampf oder feuchtem 
Sauerstoff pyrohydrolisiert. Chlor und Fluor werden als halogenierte Säuren eingeschlossen und in einer 
wässrigen Lösung mitgeführt. Chlorid- und Fluorid-Ionen werden mithilfe selektiver Elektroden oder einem 
anderen geeigneten Verfahren, zum Beispiel ionischer Chromatographie, gemessen. 

4 Reagenzien 

Es werden nur Reagenzien von anerkannter Analysequalität genutzt. 

4.1 Deionat, es wird empfohlen, mindestens die Qualität 1 nach ISO 3696 einzuhalten. 

4.2 Wasserfreies Natriumchlorid (NaCl), Analysequalität. 

4.3 Wasserfreies Natriumfluorid (NaF), Analysequalität. 

4.4 Konzentrierte Natriumhydroxidlösung, w(NaOH) = 32 %, relative Dichte ungefähr 1,35 g·ml−1. 

Es wird eine konzentrierte Natriumhydroxidlösung (4.4) verwendet, um Natriumhydroxidlösungen 
vorzubereiten (4.4.1, 4.4.2 und 4.4.3). Konzentrationen von Lösungen (4.4.1, 4.4.2 und 4.4.3) sind Beispiele 
für Bezugslösungen, die für den Gebrauch zulässig sind. 

4.4.1 Natriumhydroxidlösung, c(NaOH) = 5 mol·l−1. 

Diese Reagenz kann auch auf verschiedene Arten mithilfe von festem Natriumhydroxid hergestellt werden. 

Das Verfahren kann zum Beispiel wie folgt sein. 

460 ml konzentrierte Natriumhydroxidlösung (4.4) werden in einen 1 000 ml-Messkolben  gegossen, 
mithilfe von Deionat (4.1) bis zur Markierung verdünnt und es wird alles miteinander vermischt. 

Diese Reagenz kann auch durch Auflösen von festem Natriumhydroxid (4.5) in einer Lösung mithilfe von 
Deionat (4.1) hergestellt werden. 
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4.4.2 Natriumhydroxidlösung, c(NaOH) = 0,5 mol·l−1. 

46 ml konzentrierte Natriumhydroxidlösung (4.4) werden in einen 1 000 ml-Messkolben gegossen, mithilfe 
von Deionat (4.1) bis zur Markierung verdünnt und es wird alles miteinander vermischt. 

4.4.3 Natriumhydroxidlösung, c(NaOH) = 0,05 mol·l−1. 

100 ml Natriumhydroxid (0,5 mol·l−1) (4.4.2) werden in einen 1 000 ml-Messkolben gegossen, mithilfe von 
Deionat (4.1) bis zur Markierung verdünnt und es wird alles miteinander vermischt. 

4.4.4 Natriumhydroxidlösung, c(NaOH) = 10−4 mol·l−1 (oder pH-Wert 10) . 

Die Konzentration der Lösung (4.4.4) ist ein Beispiel für eine Vorlagelösung, die zur Messung mit 
Chromatographie verwendet werden kann. 

4.5 Wasserfreies Natriumhydroxid, (NaOH), Granulat. 

4.6 Eisessig, (CH3COOH), relative Dichte ungefähr 1,06 g·ml−1. 

4.7 Natriumacetat, (CH3COONa), Analysequalität. 

4.8 Pufferlösung 

Es wird empfohlen, die folgende Pufferlösung zu verwenden, um sicherzustellen, dass die absorbierende 
Lösung alkalisch bleibt. Ein Beispiel des Verfahrens, um die Pufferlösung vorzubereiten, ist wie folgt. 

15 ml Essigsäure (4.6) werden in einen 1 000 ml-Polyethylen-Messkolben gegossen und darin werden 50 g 
Natriumacetat (4.7) aufgelöst. Das Lösungsvolumen (4.1) wird mit Deionat auf etwa 900 ml eingestellt. Der 
pH-Wert wird zum Beispiel mit der Natriumhydroxidlösung (5 mol·l−1) (4.4.1) auf 5,3 eingestellt, dann wird 
sie mithilfe von Deionat (4.1) bis zur Markierung verdünnt und es wird alles miteinander vermischt. 

Eine pH-Wert-Einstellung kann mit einer anderen Konzentration einer Natriumhydroxidlösung durch-
geführt werden. 

Es kann auch eine andere Reagenz wie zum Beispiel eine NaOH-Lösung mit Phenolphtalein verwendet 
werden. 

4.9 Chlorid-Bezugslösung 

4.9.1 Primäre Chlorid-Bezugslösung, c(Cl−) = 0,5 g·l−1. 

166 mg trockenes wasserfreies Natriumchlorid (4.2) werden in Deionat (4.1) aufgelöst. Dies wird in einen 
200 ml-Messkolben gegossen. Dann wird es mithilfe von Deionat (4.1) bis zur Markierung verdünnt und es 
wird alles miteinander vermischt. 

Eine primäre Chlorid-Bezugslösung (4.9.1) wird verwendet, um Chlorid-Bezugslösungen vorzubereiten 
(4.9.2, 4.9.3, 4.9.4, 4.9.5 und 4.9.6). Konzentrationen von Lösungen (4.9.2, 4.9.3, 4.9.4 und 4.9.5) sind 
Beispiele für Bezugslösungen, die für die Kalibrierung von selektiven Elektroden verwendet werden können. 
Exakte Konzentrationen von Kalibrierungslösungen sollten vom Anwender auf Grundlage der erwarteten 
Analytkonzentration in der NaOH-Pufferlösung bestimmt werden. 

E DIN EN ISO 21613:2017-03 – Entwurf – 

Full document details: E DIN EN ISO 21613:2017-03

http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-21613-2017-03
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-21613-2017-03


prEN ISO 21613:2017 (D) 

7 

4.9.2 Chlorid-Bezugslösung, c(Cl−) = 35 mg·l−1. 

70 ml primäre Bezugslösung (4.9.1) werden in einen 1 000 ml-Messkolben pipettiert. Diese wird bis zur 
Markierung mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) verdünnt und es wird alles miteinander 
vermischt. 

4.9.3 Chlorid-Bezugslösung, c(Cl−) = 8 mg·l−1. 

16 ml primäre Bezugslösung (4.9.1) werden in einen 1 000 ml-Messkolben  pipettiert. Diese wird bis zur 
Markierung mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) verdünnt und es wird alles miteinander 
vermischt. 

4.9.4 Chlorid-Bezugslösung, c(Cl−) = 2,5 mg·l−1. 

5 ml primäre Bezugslösung (4.9.1) werden in einen 1 000 ml-Messkolben (1 000 ml) pipettiert. Diese wird 
bis zur Markierung mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) verdünnt und es wird alles 
miteinander vermischt. 

4.9.5 Chlorid-Bezugslösung, c(Cl−) = 2 mg·l−1. 

25 ml Bezugslösung (4.9.3) werden in einen 100 ml-Messkolben  pipettiert. Diese wird bis zur Markierung 
mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) verdünnt und es wird alles miteinander vermischt. 

4.9.6 Chlorid-Bezugslösung, c(Cl−) = X mg·l−1. 

Andere Konzentrationen der Chlorid-Bezugslösung dürfen verwendet werden. Eine Bezugslösung kann zum 
Beispiel durch Verdünnen der Bezugslösung von 4.9.1 mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) 
vorbereitet werden, um die Bezugslösung (4.9.6) zu erhalten. 

4.10 Fluorid-Bezugslösung 

4.10.1 Primäre Fluorid-Bezugslösung, c(F−) = 0,5 g·l−1. 

221 mg trockenes wasserfreies Natriumfluorid (4.3) werden in Deionat (4.1) aufgelöst. Dies wird in einen 
200 ml-Messkolben gegossen. Dann wird es mithilfe von Deionat (4.1) bis zur Markierung verdünnt und es 
wird alles miteinander vermischt. 

Eine primäre Fluorid-Bezugslösung (4.10.1) wird verwendet, um Fluorid-Bezugslösungen (4.10.2, 4.10.3, 
4.10.4, 4.10.5 und 4.10.6) vorzubereiten. Konzentrationen von Lösungen (4.10.2, 4.10.3, 4.10.4 und 4.10.5) 
sind Beispiele für Bezugslösungen, die für die Kalibrierung von selektiven Elektroden verwendet werden 
können. Exakte Konzentrationen von Kalibrierungslösungen sollten vom Anwender auf Grundlage der 
erwarteten Analytkonzentration in der NaOH-Pufferlösung bestimmt werden. 

4.10.2 Fluorid-Bezugslösung, c(F−) = 5 mg·l−1. 

10 ml primäre Bezugslösung (4.10.1) werden in einen 1 000 ml-Messkolben pipettiert. Diese wird bis zur 
Markierung mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) verdünnt und es wird alles miteinander 
vermischt. 

4.10.3 Fluorid-Bezugslösung, c(F−) = 2,5 mg·l−1. 

25 ml Bezugslösung (4.10.2) werden in einen 50 ml-Messkolben pipettiert. Diese wird bis zur Markierung 
mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) verdünnt und es wird alles miteinander vermischt. 
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4.10.4 Fluorid-Bezugslösung, c(F−) = 1 mg·l−1. 

10 ml Bezugslösung (4.10.2) werden in einen 50 ml-Messkolben pipettiert. Diese wird bis zur Markierung 
mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) verdünnt und es wird alles miteinander vermischt. 

4.10.5 Fluorid-Bezugslösung, c(F−) = 0,5 mg·l−1. 

10 ml Bezugslösung (4.10.2) werden in einen 100 ml-Messkolben pipettiert. Diese wird bis zur Markierung 
mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) (4.4.3) verdünnt und es wird alles miteinander vermischt. 

4.10.6 Fluorid-Bezugslösung, c(F−) = X mg·l−1. 

Andere Konzentrationen der Fluorid-Bezugslösung dürfen verwendet werden. Eine Bezugslösung kann zum 
Beispiel durch Verdünnen der Bezugslösung von 4.10.1 mit der Natriumhydroxidlösung (0,05 mol·l−1) 
(4.4.3) vorbereitet werden, um die Bezugslösung (4.10.6) zu erhalten. 

4.11 U308 oder wasserfreie Wolframsäure 

Halogenfreies U3O8-Pulver oder wasserfreie Wolframsäure kann verwendet werden, um die Reaktion der 
Pyrohydrolyse zu beschleunigen. 

4.12 Konzentrierte Elutionslösung für Chromatographie, 4-Hydroxybenzoesäure 
c(HOC6H4COOH) = 10 mmol·l−1 und N,N-Diethylethanolamin, c((C2H5)2NCH2CH2CH2OH) = 11 mmol·l−1 

Das Verfahren zur Vorbereitung einer konzentrierten Elutionslösung kann zum Beispiel wie folgt sein. 

1,38 g von 4-Hydroxybenzoesäure werden in 700 ml Deionat (4.1) aufgelöst. 

Ein Aliquot von 1,48 ml N,N-Diethylethanolamin wird in einen 1 000 ml-Messkolben gegeben. Die gesamte 
aufgelöste 4-Hydroxybenzoesäure wird hinzugefügt und mit Deionat (4.1) bis zu 1 000 ml verdünnt. Dies 
wird homogenisiert. 

Die vorbereitete Lösung sollte in einer Polyethylenflasche gelagert und in einem Kühlschrank aufbewahrt 
werden. 

Es können auch andere konzentrierte Elutionslösungen wie KOH, NaOH oder NaHC03/Na2CO3 verwendet 
werden. 

4.13 Standard-Elutionslösungen für Chromatographie 

Das Verfahren zur Vorbereitung einer Standard-Elutionslösung kann sich zum Beispiel wie folgt gestalten. 

Ein Aliquot von 50 ml konzentrierter Elutionslösung (4.12) wird in einen 500 ml-Messkolben gegeben und 
dies wird bis zu 500 ml mit Deionat (4.1) verdünnt (vor Gebrauch auf Raumtemperatur erwärmt). Dies wird 
homogenisiert. 

Die Zusammensetzung der Standard-Elutionslösung ist 4-Hydroxybenzoesäure, c(HOC6H4COOH) = 1,0 mmol·l−1 
und N,N-Diethylethanolamin, c((C2H5)2NCH2CH2CH2OH)) = 1,1 mmol·l−1 (ungefährer pH-Wert 7,9). 

Es wird empfohlen, die Lösung zur Entfernung feiner Partikel vor der Verwendung zu filtern. 

Es können auch andere Standard-Elutionslösungen wie KOH, NaOH oder NaHC03/Na2CO3 mit anderen 
Konzentrationen verwendet werden. 

4.14 Strömungsgas, reine Luft oder reiner Sauerstoff. 
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