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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest jakosciowa metoda oznaczania che-
micznej statosci nitrogliceryny, nitroglikolu, nitrocelulozy dynamitowej, materiatow
wybuchowych zawierajgacych nitrogliceryne, nitroglikol lub ich mieszanine oraz innych
substancji wchodzacych w skdad ww. materiatédw wybuchowych} oznaczanie to przeprowadza
sie za pomocg tzw. proby Abla.

N dalszej tresci normy stowa "materiat wybuchowy'™ zostaly zastgpione skrotem MW.

2. SPOSOB OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na ogrzewaniu badanego MW w obecnosci papierka jo-
dopotasowoskroblowego w Scisle okreslonej tempera-
turze i warunkach przewidzianych normami przedmio-
towymi .

Miarg statosci badanego MW jest czas, mierzony
w minutach, ktéry uptynat od chwili umieszczenia
probki w aparacie do chwili wystgpienia na papier-
ku jodopotasowoskrobiowym zabarwienia odpowiadajag-
cego wzorcowi .

2.2. Przyrzady i materiaty

a) taznia wodna do ogrzewania probdéwek z bada-
nym MW, zaopatrzona w termometr i mieszadto. W po-
krywie #1zni powinny znajdowaC sie otwory na pro-
béwki i1 termometr. Dozwolone jest ogrzewanie #+azni
pradem elektrycznym, para lub cyrkulacja goraca
wodg. taznia powinna by¢ utrzymana w staltej tempe-
raturze oraz powinna mie¢ staty poziom wody (6 mm
ponizej gornej krawedzi #azni). taznie umiescic tak,
aby papierki wskaznikowe byty wyraznie wldoozne.

b) Probéwki ze szkka bezbarwnego, chemicznie
obojetnego (np. jenajskiego z czarnym paskiem),nie
zawierajacego odowiu, kamieni (niestopionych okru-

chow szk#a), smug (przezroczystych wtracen) i po- Probowka z korkiem i precikiem
fakdowann. Wymiary probéwek powinny by¢ zgodne z ry- szklanym do prob Abla: 1 - pro-
sunkiem. Probéwka napedniona wodg do wysokosci ggﬁki%k%ahyko;eﬁaggyﬁ¥gé’3 ; _ﬁ;f:
127 mm powinna mieé pojemno$é 20 22 ml._Na Scian- pierek wskaznikowy

kach probéwek powinny by¢ wytrawione trzy Kkreski:

I na wysokosci 127 mm, Il na wysokosci 92 mm i IIl na wysokosci 76 mm. Do 1 kreski
powinna siega¢ dolna krawedz korka, na wysokosci Il powinna znajdowac sie granica
zwilzenia papierka wskaznikowego, a IlIl powinna pokrywa¢ sie z gorng krawedzig pokry-
wy 4azni (po wstawieniu do niej probowek),

Zjednoczenie Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg”
dnia 8 stycznia 1965 r. jako norma obowigzujagca w zakresie metod badan od dnia 15 kwietnia 1965 r.
(Mon. Pol. nr 19/1965 poz. 88)
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0) Korki do probéwek gumowe z otworem przelotowym wzdduz osi, przez ktory przety-
ka sie precik szklany z haczykiem, lub szklane doszlifowane z przytopionym precikiem
szklanym z haczykiem. Do préb z nitrogliceryng i1 nitroglikolem nie wolno uzywa¢ kor-
kow szklanych.

d) Preciki szklane do probdéwek,ze szkda chemicznie obojetnego (np. jenajskiego z
czarnym paskiem), o wymiarach podanych na rysunku. Dolny koniec precika szklanego po-
winien by¢ wyciagniety i zgiety w ksztalcie haczyka.

e) Co najmniej 2 termometry o dzialce 0,2°C, sprawdzone z termometrami zalegali-
zowanymi .

) Igta poniklowana lub ostro zakonczony precik szklany grubosci 2 mm, do przek-
+uwania papierkéw wskaznikowych.

g) Ptytka szklana lub korkowa, na ktérej przekduwa sie papierki wskaznikowe, owi-
nieta czesto zmieniang bibudg do sgczenia, o wymiarach okoto 100X100 mm, z otworem o
Srednicy 2,5 mm. Pdytka korkowa nie powinna mie¢ otwordw.

h) Lejki szklane o Srednicy lejka 50 f 55 mm, ddugosci rurki ssgacej 65 * 75 mm,
zewnetrznej Srednicy rurki ssacej 12 1 13 mm, do wsypywania do probowek MW sypkich i
plastycznych. Do saczenia nitrogliceryny i nitroglikolu nalezy uzywa¢ lejka z rurka
ssacg o Srednicy 77”8 mm. Koniec rurki ssacej powinien by¢ Sciety prostopadle do osi
symetrii lejka.

1) Papierki wskaznikowe jodopotasowoskrobiowe produkcji radzieckiej (w przypadku
stoso”’vania innych papierkéw nalezy poréwna¢ je z papierkami radzieckimi), o wymiarach
20X10 mm, dostarczane w opakowaniu zabezpieczajacym Je przed dziataniem Swiatta,zza-
znacsonym na etykiecie granicznym terminie przydatnosci. Z partig papierkéw wskazni-
kowych powinien by¢ dostarczony wzorzec zabarwienia tych papierkoéw, umieszczony w za-
topionej probowce ze 3zk#a bezbarwnego.

Kazdorazowo przed pobraniem do préb Abla nowego opakowania sprawdzi¢ przydatnosc
papierkéw wskaznikowych w nastepujacy sposob: czystym precikiem szklanym przeniesé
na badany papierek jednag krople 10-procentowego roztworu kwasu octowego. Jezeli napa-
pierku ukaze sie natychmiast brunatna lub niebieska plama, papierek nalezy uznac za
nieprzydatny do oznaczan i catg paczke nalezy®zniszozy¢, W przypadku gdy plamka ukaze
sie po uptywie 1 min od umieszczenig kropli roztworu kwasu octowego, nie stanowi to
powodu do dyskwalifikacji papierkéw, lecz wskazuje na konieoznos¢ zuzycia ich w naj-
kréotszym terminie, sprawdzajgac ich przydatnos¢ kazdorazowo przed uzyciem.Jezeli plam-
ka ukaze sie po 3 min lub pézniej, papierki nalezy uzna¢ za trwate 1 mozna je uzywaé w
pézniejszym terminie.

Wyjmowanie papierkow ze stoika, przektuwanie i naktadanie na haczyk powinno od-
bywa¢ sie za pomoca czystej pincety poniklowanej oraz igly poniklowanej lub precika
szklanego.

Papierki wskaznikowe nalezy chroni¢ przed dziataniem Swiatda dziennego, a szcze-
golnie przed bezposrednim padaniem promieni stonecznych, gdyz wpdywa to na znaczne
zwiekszenie ich czutosci.

J) Talk uzywany do badania MW nitroglicerynowych plastycznych nalezy przygotowac
w nastepujacy sposob: talk farmaceutyczny przemy¢ kilkakrotnie wodg zwykdg, potem
destylowang, nastepnie 3 <« 4 razy l-procentowym roztworem sody i ostatecznie Kkilka-
krotnie wodg destylowang. Przemywa¢ nalezy tak diugo, az przemyty i wysuszony talk
umieszczony w probdéwce i ogrzany do 75°C nie bedzie zabarwiat papierka wskaznikowego
nawet po 1l-godzinnym ogrzewaniu. Suszenie i przechowywanie talku powinno odbywa¢ sie
w czystej, niezakwaszonej atmosferze.
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2.3. Przygotowanie probek do oznaczania

2.3.1. Przygotowanie probek nitrogliceryny i nitroglikolu. Okoto 5 ml nitroglice-
ryny lub nitroglikolu, dla usuniecia z nich wilgoci, nalezy przesaczy¢ przez twardy
sgczek kolejno do dwéch probéwek do wyznaczonej pojemnosci 2 ml. Podczas sgczenia na-
lezy uwaza¢, aby krople nitrogliceryny lub nitroglikolu nie Sciekaty po Soiankach
proboéwek, lecz spadaty bezposrednio na dno. Nie nalezy bra¢ do pomiaru probdéwek,w kto-
rych przy saczeniu nastgpito zwilzenie Scianek nitrogliceryng lub nitroglikolem.

2.3.2. Przygotowanie probek nitroglioerynowych MW plastycznych. Z naboju przezna*-
czonego do badania odwing¢ ostonke papierowg i z kohnca naboju odcig¢é +topatkg =z ma-
teriatu nieiskrzgcego i-centymetrowg warstwe MW, ktdérg nalezy odrzuoi¢. Nastepnie odwa-
zy¢ w naczynku wagowym 3,25 g MW z dok#adnoscig do 0,01 g, przy czym probka powinna
leze¢ na swym opakowaniu, i nalezy unika¢ bezposredniego dotykania jej rekami.

Réwnolegle nalezy odwazy¢ z dokd#adnoscig do 0,01 g 6,5 g talku przygotowanego wg
2.2 J) i1 zmiesza¢ z odwazkg MW w mozdzierzu porcelanowym za pomocg H4opatki lub thuczka
z materiatu nieiskrzacego, lub na papierze nabojowym Jednostronnie gtadkim - za pomo-
cg topatki, az do otrzymania jednorodnej mieszaniny. Proébke po przeniesieniu za po-
moog #opatki i lejka wg 2.2 h) do probéwki, ugnies¢ lekko precikiem szklanym z ptaskag
stopkg do wysokosci okoto 5 cm. Okruchy MW przyczepione do Scianki proboéwki zsungé
na dot precikiem szklanym z nasadka gumowg.

2.3.3. Przygotowanie probek sypkich MW. Odwing¢ ostonke papierowg z naboju przez-
naczonego do badania i1 z Jego konoa odcig¢ #opatka z materiatu nieiskrzgcego l-centy-
metrowg warstwe MW i odrzuci¢ ja. Nastepnie odwazy¢ w naczynku wagowym 3,25 g MW z do-
kdadnoscig do 0,01 g i wsypaC przez lejek wg 2.2 h) do proboéwki bez talku.

Dla zasuniecia MW na dno nalezy lekko uderzy¢ palcami o Scianki probéwki. Zawar-
tos¢ probowki lekko ugniesc¢ precikiem szklanym z pltaskg stopka do wysokosci okoto 3cm.
Okruchy MW pozostajgoe na sSciance probowki nalezy zsung¢ na doét precikiem szklanym z
nasadka gumowg. Jezeli do badania przeznaczono MW stwardniaty, woéwozas nalezy roz-
drobni¢ go uprzednio w mozdzierzu porcelanowym za pomoca #opatki z materiatu nieisk-
rzacego.

2.3.4. Przygotowanie proébek nitrocelulozy dynamitowej. Prébke nitrocelulozy dy-
namitowej suszy¢ w naczynku wagowym w suszarce w temperaturze 40°C do statej masy.Na-
stepnie odrzuci¢ goérng warstwe probki, a z pozostatosci odwazy¢ probke wielkosci
1,30 g z dok#adnoscig do 0,01 g. Odwazke nitrocelulozy wsypa¢ przez lejek do probéwki,
ugnies¢ precikiem szklanym do wysokosci 3 cm i oczysci¢ Soianki probowki precikiem
szklanym z nasadkg gumowg.

Przy probach rozjemczych prébke nitrocelulozy nalezy przygotowa¢ wg normy wymie-
nionej w rozdz. 3.

2.3.5. Przygotowanie probek trojnitrotoluenu, dwunitrotoluenu oraz innych skdad-
nikow wchodzacych w skdad MW. Probke trojnitrotoluenu i dwunitrotoluenu, wysuszong w
eksykatorze proézniowym nad chlorkiem wapniowym, rozdrobni¢ w mozdzierzu porcelanowym
za pomocag #dopatki z materiatu nieiskrzacego, a nastepnie odwazy¢ 3,25 g z dokkadnoscig
do 0,01 g i przygotowa¢ probke wg 2.3.3.

Analogicznie nalezy przygotowa¢ probki saletry, soli przemystowej i innych sk#ad-
nikow MW. Probki maczki drzewnej uprzednio wysuszy¢ do statej masy w temperaturze
80°C i1 odwazy¢ do oznaczania 1,5 g.

2.4. Warunki oznaczania. Oznaczanie statosci MW wg proéby Alba nalezy przeprowa-
dza¢ w pomieszczeniu specjalnie do tego celu przeznaczonym, dobrze wentylowanym, wol-
nym od wyziewéw laboratoryjnych 1 przemystowych.
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Sciany tego pomieszozenia powinny by¢ pomalowane biatg olejng farbg lub wydozone
biatymi ptytkami, aby mozna Je byto zmywa¢ co pewien czas. Pomieszczenie to powinno
mie¢ dobre oswietlenie dzienne i zabezpieczenie przed bezposSrednim przenikaniem Swia-
tha stonecznego; okna pokoju powinny by¢ oszklone biaktym matowym szkdem lub co naj-
mniej mie¢ oswietlenie elektryczne, o barwie zblizonej do Swiatda dziennego,dla umoz-
liwienia wykonywania préb w dni pochmurne.

W pomieszczeniu tym nie wolno otwiera¢ probdéwek po wykonaniu oznaczania, my¢ i su-
szy¢ probowek, preoikéw szklanych i korkéw, przechowywaé¢ niewymytych naczyn i proébek
po ich zbadaniu, ani przeprowadza¢ innych badan lub czynnosci laboratoryjnych.

2.5. Przygotowanie do oznaczania

2.5.1. Mycie i przygotowanie naczyn i przyrzadéw. Po usunieciu resztek badanych Mw
naczynia zanurzy¢ na 15 min do mieszaniny chromowej, po czym naczynia przemy¢ wewngtrz
i zewngtrz Kkilkakrotnie wodg, a nastepnie 2-procentowym roztworem sody i wyptuka¢ wo-
da. Po tych czynnosciach naczynia przemy¢ dwukrotnie wodg destylowana, wygotowa¢ w
w ciggu 10 min w wodzie destylowanej, wyja¢ z gorgcej wody i odwréci¢ tak, aby woda
wptywata zwilzajagc catg powierzchnie.

W przypadku stwierdzenia thustych plam mycie naczyn powtdrzy¢. Przy myciu korkéw
gumowych postepowac¢ jak przy myciu naczyn szklanych (pomijajac zanurzenie ich do mie-
szaniny chromowej). Na zakonczenie naczynia i korki wysuszyc.

2.5.2. Przygotowanie i zawieszenie papierkéw wskaznikowych. Wyjgé czystg pincetg
papierek wskaznikowy ze stoika, potozy¢ go na czystg ptytke wg 2.2 g) i1 zrobi¢ igha
poniklowang otwdr w Srodku jego wezszego boku, w odlegtosci okoto 2 mm od brzegu.Pin-
ceta trzymajac papierek pionowo zwilzy¢ oba dolne jego rogi za pomocg precika szkla-
nego kroplg 50-procentowego wodnego roztworu gliceryny cz.d.a. Papierek powinien
wchdonaé¢ roztwér gliceryny réwnomiernie i1 do potowy swej wysokosci, pozostawiajac ja-
sng linie na granicy czesci suchej i zwilzonej. Nastepnie tak przygotowany papierek
zawiesi¢ pionowo (zwilzong czesciag do dotu) na haczyku precika szklanego osadzonego
na korku. Papierek wskaznikowy podozas proby nie powinien dotyka¢ probowki. Korkiem
z precikiem szklanym zatka¢ probowke z przygotowang probka tak, aby Srodek papierka
wskaznikowego pokrywat sie ze Srodkowg kreska probowki .

2.6. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie przeprowadza¢ w temperaturze podanej w nor-
mie przedmiotowej dla badanego MW. Po ogrzaniu 4azni do temperatury, w ktorej nalezy
przeprowadzi¢ oznaczanie, zapisa¢ temperature w dzienniku préb laboratoryjnych. Na-
stepnie wstawi¢ przygotowane probéwki z prébkami do 4azni przez otwory w pokrywie i
rownoczesnie uruchomi¢ sekundomierz. Dla kazdego MW nalezy przeprowadzi¢ dwie roéwno-
legte proby w dwéch probéwkach. Probowki nalezy zanurzy¢ w wodzie tak giteboko, aby
dolna kreska na probowce pokrywata sie z poziomem pokrywy 4azni. Obok #azni nalezy
umiesci¢ probéwke z wzorcem zabarwienia tak, aby znajdowat sie on na tej samej wyso-
kosoi i byt tak samo oswietlony jak papierki wskaznikowe umieszczone w probdowkach w
+azni wodnej. Wahania temperatury podczas trwania proby nie powinny przekraczac
+0,5°C. Podczas oznaczania nalezy od czasu do czasu sprawdzi¢ wyglad papierkow
wskaznikowych. Krotko przed uptywem czasu okreslajgcego przewidywang statos¢ badanego
MW poréwna¢ wyglad papierkow wskaznikowych z wzorcem zabarwienia. Probe uwaza¢ za za-
konczong, gdy na granicy suchej i zwilzonej czesci papierka wskaznikowego ukaze sie
smuga o takiej samej intensywnosci zabarwienia, jakg ma kreska na wzorcu zabarwienia.
Wtedy nalezy zatrzyma¢ sekundomierz, odczyta¢ czas z dokdadnoscig do 0,5 min 1 zapi-
sa¢ w dzienniku préb laboratoryjnych.

Prébe trwajacq dduzej od czasu podanego w wymaganiach normy przedmiotowej nalezy
przerwa¢, notujac wynik w nastepujgacy sposob: > X min.
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2.7. Rozbieznos¢ pomiedzy wynikami réwnolegtych oznaczan nie powinna przekraczac
2 min dla MW, ktoérych normy przedmiotowe przewidujg statos¢ w granicach do 30 min,
4 min dla MW o wymaganej statosci wiekszej niz 30 min.

W przypadku otrzymania wiekszej rozbieznosci oznaczanie nalezy powtdorzy¢. Jezeli
przy powtdérzonym badaniu roéznica pomiedzy wynikami przekroczy podane wyzej dopusz-
czalne rozbieznosci, papierki wskaznikowe z danego opakowania nalezy zdyskwalifikowac,
a badanie powtérzy¢, biorac papierki z nowego opakowania.

2.8. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ obydwa wyniki réwnolegtych oznaczan, jezeli
rozbieznos¢ tych wynikéw nie bedzie wieksza, niz podano w 2.7.
0 zgodnosci z wymaganiami normy przedmiotowej decyduje wynik nizszy.

3. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE

Do czasu ustanowienia odpowiedniej normy branzowej przygotowywanie prébek nitro-
celulozy dynamitowej do badann rozjemczych nalezy wykonywaé¢ wg RN-56AIPCh-811/1 “Ni-
trocelulozy. Przygotowanie probek do badan'. Norme te dostarczajg na zadanie Zakdady
Chemiczne "Pronit"™ w Pionkach.
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