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NORMA BRANZOWA

BN-67
Materiaty wybuchowe gornicze 6091-23
MATERIALY . , .
WYBUCHOWE Oznaczanie zawartosci
nitrozwigzkow 1 nitroestrow
Grupa katalogowa X 79
1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest oznaczanie ogolnej zawartosci nitrozwigz-

kéw aromatycznych i ciekdych nitroestréw oraz gliceryny i glikolu, Jezeli wchodza one
w sk#ad gorniczych materiatédw wybuchowych.
W dalszej tresci normy sdtowa ,materiat wybuchowy"™ zastgpione zostaty skrotem MW.

2. Normy zwigzane
BN-63/6091-02 Materiaty wybuchowe gérnicze. Pobieranie proébek
BN-66/6091-21 Materiaty wybuchowe. Oznaczanie zawartosci wody

3. Zasada oznaczania polega na wyekstrahowaniu nitrozwigzkoéow aromatycznych i nitro-
estrow ciekdych z badanego MW za pomocg benzenu lub chloroformu, wysuszeniu pozosta-
4osci po ekstrakcji do statej masy i1 obliczeniu z réznicy mas przed i po ekstrakcji
zawartosci nitrozwigzkéw lub nitroestrow.

4. Przygotowanie probki MW. Z pobranego wg BN-63/6091-02 naboju pobradé prébke MW w
ilosci okoto 5 g i wysuszy¢é w eksykatorze do statej masy wg BN-66/6091-21 p. 2.3.

5. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Aparat ekstrakcyjny Haanena-Baduma wg rysunku lub aparat Soxhleta.

b) Tygle z filtrem ze szkka spiekanego o wielkosci poréw G3 - z otworami do zawie-
szania 1 bez otwordw.

Aparat ekstrakcyjny Haanena-
- Baduma: 1 - kolba, 2 -chdodni-

ca, 3 - haczyk, 4 - tygiel,
5 - sitko aluminiowe, 6 - pra~

krywka

Zjednoczenie Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg”
dnia 3 sierpnia 1967 r. iako norma obowigzujgca w zakresie metod badan
od dnin 1 kwietnia 1968 r. (Mon. Pol. nr 51/65 poz. 271)
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c) Dwie kolby proézniowe stozkowe, w tym jedna z tulipanem.

d) Benzen cz. lub chloroform oz., wysuszone przez wytrzgsanie z bezwodnym cblorklem
wapniowym.

e€) Wodorotlenek sodowy cz., roztwér 20-procentowy.

6. Wykonanie oznaczania. W zaleznosci od tego, czy nitroestry ciekde, wchodzace w
sktad badanego MW, sg zzelatynowane za pomoog nitrocelulozy dynamitowej, rozréznia sie
dwa sposoby oznaczania ogdlnej zawartosci nitrozwlazkéw aromatycznych i nitroestrow
ciektych:

spos6b A - stosowany do MW nie zawierajgacych w swym sk#adzie nitrocelulozy dynami-
towej (nitroestrow niezzelatynowanych),

spos6b B - stosowany do MW zawierajacych w swym skdadzie nitroceluloze dynamitowg
(nitroestry zzelatynowane).

a) Oznaozanie sposobem A. Proébke przygotowang wg 4 umiesci¢ w tyglu wg 5 b) przemy-
tym uprzednio benzenem, wysuszonym w temperaturze okoto 105°C do statej masy i zwazo-
nym z dok#adnoscig do 0,0002 g. Tygiel z probkg MW zwazy¢ z dokdadnoscig do 00,0002 g
1 umiesci¢ w tulipanie osadzonym w kolbie prézniowej stozkowej potaczonej przez drugag
kolbe proézniowg stozkowg (zabezpieczajgacg) z pompa wodng.

Probke MW wymywa¢ benzenem o temperaturze pokojowej, przy wlkgczonej pompie wodnej,
dodawanym porcjami po 20 ml, rozgniatajac Ja precikiem szklanym. Do wymywania uzyc¢
okoto 120 ml benzenu. Wymywanie nalezy uwaza¢ za zakonczone, Jezeli kropla przesaczu
nie zabarwi bibuty zwilzonej roztworem wodorotlenku sodowego na brunatnoozerwono.

Po zakonczeniu wymywania tygiel z pozostatoscig umiesci¢ na szkiedku zegarkowym w
suszarce i suszy¢ w temperaturze 80 2 100°C, a nastepnie ochtodzi¢ w eksykatorze nad
chlorkiem wapniowym 1 zwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g. Czynnosci te powtarza¢ az do
uzyskania statej masy.

b) Oznaczanie sposobem B. Tygiel 4 z prébka MW przygotowa¢ Jak w a). Aparat ekstrak-
oyjny Haanena-Baduma zestawi¢ wg rysunku w nastepujacy sposob: do kolby 1 pojemnosci
300 ml, ustawionej na 4azni wodnej i umocowanej w statywie, wlac 50 ml benzenu Ilub
chloroformu. Na warstwie MW znajdujgcego sie w tyglu umiesci¢ sitko aluminiowe 5. Tak
przygotowany tygiel zawiesi¢ na haczykach 3 pod chtodnicg miedziang 2 po#gczong na
state z przykrywka 6. Chdodnice z tyglem umiesci¢ w kolbie 1 docisna¢ szczelnie przy-
krywkg. Puscic¢ wode przez chtodnice 1 wkgaczy¢ ogrzewanie #azni wodnej.

Ekstrakcje prowadzi¢ przy lekkim wrzeniu rozpuszczalnika tak, aby sptywat z chitod-
nicy do tygla z szybkoscig i 7 2 kropli na sekunde.

W zaleznosci od zawartosci nitroestréow w postaci zzelatynowanej, ekstrakcje nalezy
prowadzi¢ przez 3 < 8 godz. Zakoriczenie ekstrakcji sprawdzi¢ jak w a), a nastepnie
wytgczyC¢ ogrzewanie #azni wodnej.

Po sptynieciu rozpuszczalnika z tygla wyja¢ go z kolby, wumiesci¢ w suszarce na
szkietku zegarkowym i suszy¢ w temperaturze 80 7 100°C. Po okoto 1 godz wyjac¢ tygiel
z suszarki, usungc¢ sitko, zgarniajac dokdtadnie pedzelkiem przylegajace resztki MW i po-
nownie whozy¢ go do suszarki. Dalej postepowac jak w a).

Oznaczanie wykona¢ co najmniej dwukrotnie.

7. Obliczanie wynikéw. 0g6lng zawartos¢ nitrozwlgazkéw aromatycznych i olekdych
nitroestréow (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(ma— m2) *100

w Ktorym* X =

ml - masa tygla z probkg MW przed wymywaniem lub ekstrakcja, g,

mz - masa tygla z probkg MW po wymywaniu lub ekstrakcji, g,

m - masa tygla, g.

Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczahn rdzniacych
sie najwyzej o 0,2%. KONTEC



