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Vorwort
Diese Norm wurde vom AA 4.9 “Chemische und physikalische Analysenverfahren” des
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1 Anwendungsbereich

Die Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung von
nichtradioaktiven metallischen Verunreinigungen in
Lésungen von Kernbrennstoffen mit Hilfe der optischen
Emissionsspekirometrie (OES) mit induktiv gekoppelter
Plasmaanregung (ICP = Inductively Coupled Plasma). Es
kénnen prinzipiell alle uran- und plutoniumhaltigen Pro-
ben analysiert werden, soweit diese in Ldsungen uber-
fuhrt werden kénnen.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt durch datierte und undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese

normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen
im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend
aufgefiihrt. 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.
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3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Beim induktiv gekoppelten Hochfrequenzplasma wird
durch induktive Erhitzung eines Trdgergases wie Argon in
der Spule ein Plasma erzeugt. Durch die sehr hohen Tem-
peraturen im Plasma (6 000 K bis 10 000 K) werden die in
dieses Plasma eingebrachten Partikel der zu untersu-
chenden Substanz atomisiert, ionisiert und angeregt.
Dabei wird Strahlung emittiert, deren Wellenlange und
Intensitat mit optischen MeBsystemen bestimmt werden
kénnen.

Das emitiierte polychromatische Licht wird mit Hilfe von
optischen Einrichtungen spektral zerlegt, und die Intensi-
taten elementspezifisch charakteristischer Wellenldngen
werden mit einem Detektorsystem gemessen.

Die Konzentration der Elemente wird aus der Intensitat
ihrer zugeordneten Emissionslinien bestimmt. Dabei wird
eine Kalibrierkurve benutzt, die durch Messung von Stan-
dards, hergestellt aus Kalibrierlésungen, ermittelt wird.

Grundséatzlich besteht die ICP-Anordnung aus einem
leistungsfahigen Hochfrequenz(HF-)Generator mit
Impendanzwandler und der Induktionsspule sowie dem
strémungsspezifischen Plasmabrenner mit einem effekti-
ven Zerstaubersystem.

4 Stdérungen
4.1 Aligemeines
Die haufigsten Stérungen ergeben sich durch:
— Streustrahlung,
— Variation des Untergrundes,
— nicht ausreichende Aufldsung bei eng benachbar-
ten Spektrallinien,
— unterschiedliche Probeneigenschaften.

4.2 Spektrale Interferenzen

Stérungen, die sich durch Zusammenfallen bzw. teil-
weises Uberlappen von Spektrailinien sowie durch
Streustrahlung und Variation des Untergrundes ergeben,
kénnen unter Umstdnden durch Wahl einer anderen
Emissionslinie umgangen werden.

4.3 Nicht-spektrale Storungen

Nicht-spektrale Storungen werden hervorgerufen durch
unterschiedliche Eigenschaften von Probe und Kalibrier-
lésung, wie beispielsweise verschiedene Viskositéten,
Oberflachenspannungen oder spezifische Gewichte der
Lésungen.

Diese Eigenschaften beeinflussen in erster Linie das Zer-
stauben der Losung und den Transport des Aerosols ins
Plasma. Man spricht daher von Transportstérungen, die zu
hohe oder zu niedrige MeBergebnisse zur Folge haben
kénnen. Sie sind weitgehend durch Anpassung der Stan-
dards an die Probenzusammensetzung korrigierbar.

5 Gerate

5.1 ICP-Gerat, Spektrometer’)
Die Gerate miissen folgenden Anforderungen gentigen:

— Das Zerstauber- und Transportsystem muB eine
konstante Zerstauberrate sicherstellen.

1y Uber Bezugsquelien gibt Auskunft: DIN-Bezugs-
quellen fir normgerechte Erzeugnisse im DIN,
Burggrafenstrae 6, 10787 Berlin

— Der Hochfrequenz-Generator zur Erzeugung des
induktiv gekoppelten Plasmas solite geringe Modula-
tion und prazise Leistungskontrolle aufweisen.

— Fur die Analyse von fluBsaurehaltigen Proben
missen bei Zerstauber und Plasmafackel fiuBsiurere-
sistente Werkstoffe wie Aluminiumoxid, Kunststoffe
oder Graphit eingesetzt werden.

— Der eingesetzte Monochromator bzw. Polychroma-
tor sollte zwei gleich intensive, dicht beieinanderlie-
gende Spektrallinien mindestens im Abstand von
0,03 nm auflésen konnen. Besonders wichtig ist die
Einstellgenauigkeit und Reproduzierbarkeit beim Auf-
suchen der Emissionslinien. Deshalb werden an die
Bewegungsautomatik beim sequentiellen Spektro-
meter hohe qualitative Anforderungen gestelit.

5.2 Laborausriistung

Fur die Aufbewahrung von Standardlésungen sollten Fla-
schen aus Perfluoretylenpropylen (FEP) verwendet wer-
den. Verwendete GefaBe sollten frei von Oberflachenver-
unreinigungen sein. Zur Beseitigung solcher Verunreini-
gungen, besonders im Hinblick auf die Spurenanalyse, ist
z.B. das Ausdampfen ein geeignetes Verfahren.

6 Reagenzien

Zu verwenden sind Reagenzien des Reinheitsgrades
“suprapur’. Beim verwendeten Wasser muB das Leitver-
mogen kleiner als 0,06 uS/cm sein. Die Konzentrationen
der Kalibrierstammlosungen miissen bekannt und zertifi-
ziert sein.

Bei der eigenen Herstellung von Mehrelementstandards
muB unbedingt auf die lonenvertraglichkeit geachtet wer-
den, insbesondere dirfen keine Tribungen oder Ausfal-
lungen auftreten.

7 Probennahme

Bei der Probennahme muB darauf geachtet werden, daB
die Probe den Charakter einer reprasentativen Stichprobe
hat. Bei der Spurenanalyse ist als besondere Anforderung
auf absolute Kontaminationsfreiheit aller verwendeten
Gerate zu achten.

8 Probenvorbereitung
8.1 Aligemeines

Feste Proben missen rickstandsfrei in Losung gebracht
werden. Bei Losungen missen die Konzentrationen der
zu bestimmenden metallischen Verunreinigungen in der
Analysenlosung so eingestellt werden, daB3 sie innerhalb
des Wertebereiches der Kalibrierung liegen.

8.2 Auflésung

Die Auflésung von Uranoxiden in Salpetersdure héherer
Konzentration zu Uranylnitrat verlauft bei Siedetempera-
tur unter RickfluBbedingungen schnell und quantitativ.
Plutoniumoxid wird unter diesen Bedingungen nur in
Anwesenheit von Fluoridionen, die den Losevorgang
beschieunigen, vollstédndig aufgelost.

8.3 Aligemeines zur Abtrennung von Kern-
brennstoffen
8.3.1 Aligemeines

Zur Abtrennung der Kernbrennstoffe kénnen verschie-
dene Abtrennungs- bzw. Extraktions-Verfahren gewahlt



