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WYBUCHOWE Oznaczanie zawartosci Jamiast

sktadnikéw lotnych RI-0MPCH-953/4

Grupa katalogowa X 79

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest metoda oznaczania sk#adnikéw lotnych
zawartych w prochach nitrocelulozowych.

1.2. Zakres stosowania. Norma ma zastosowania do badan: nitrocelulozowych proohéw
mysliwskich, prochéw da broni matokalibrowej oraz prochéw artyleryjskich zawlerajaoych
w swoim sk#adzie nitroceluloze, dwufenyloaraine, oentralit, ftalan dwubutylowy, kamfore
i dwunitrotoluen.

1.3. Rodzaje oznaczan. Metoda oznaczania sk#adnikéw lotnyoh w prochaoh nitrocelulo-
zowych obejmuje oznaczanie:

a) ogolnej zawartosoi sktadnikéw lotnyoh,

b) sk#adnikow lotnych usuwalnych przez suszenie,

0) sktadnikéw lotnych nieusuwalnych przez suszenie.

1.4. Postanowienia ogolne. Z wynikéw oznaczan ogolnej zawartosoi skdadnikow lotnyoh
i sktadnikédw usuwalnych przez suszenie mozna obliczyé roéznice stanowigcg zawartosc
sktadnikéw lotnych nieusuwalnych przez suszenie. Jednakze zaleca sie wykonanie bezpo-
Sredniego oznaczania zawartosci skdadnikéw lotnych nleusuwalnyoh przez suszenie, gdy
roznica miedzy wynikami ogélnej zawartosci sktadnikéw lotnych i1 skdadnikéw usuwalnyoh
wynosi mniej niz 0,5%.

Dla prochéw rurkowych dopuszcza sie bezposrednie oznaczenie skdtadnikédw lotnyoh nie-
usuwalnych przez suszenie.

0g6lng zawartos¢ skitadnikédw lotnych mozna okresli¢ jako sume skdadnikédw lotnych
usuwalnych 1 nieusuwalnych przez suszenie.

2. OZNACZANIE OGOLNEJ ZAWARTOSCI SKEADNIKOW LOTNYCH

2.1. Sposoby oznaczania. Rozroéznia sie dwa sposoby oznaczania ogolnej zawartosoi
sktadnikéw lotnych, roéznigce sie miedzy sobg rodzajem rozpuszczalnika stosowanego do
rozpuszczania prochu.

Sposoby te polegajg na rozpuszczaniu prochu:

a) w acetonie,

b) w mieszaninie alkoholowo-eterowej.

Oznaczanie ogolnej zawartosci skdadnikéow lotnych w prochach zawlerajgoych kamfore
nalezy wykonywa¢ tylko w mieszaninie alkoholowo-eterowej.

2.2. Zasada oznaczania dla obydwu sposobdéw polega na rozpuszczeniu proohu w odpo-
wiednim rozpuszczalniku, wytrgoeniu z roztworu miazgi nitrocelulozowej, odparowaniu
rozpuszczalnika 1 sk#adnikéw lotnyoh oraz wysuszeniu pozostatosol do statej masy.
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2.3. Przyrzady i odozynnikl
a) Zlewka szklana z doszlifowang ptytka (rys. i) lub naczynko z blaohy aluminiowej
A199,5 grubosci 1 mm (rys. 2).

Rys. 1 Rys. 2

b) Aceton cz.
c) Alkohol etylowy, rektyfikowany gatunku I.
d) Eter etylowy techniczny, uwolniony od nadtlenkéw.
e) Alkohol etylowy, rektyfikowany gatunku 1, roztwdr wodny 2"+ 1.
Mieszanina alkoholu etylowego wg c) i eteru etylowego wg d) w stosunku objeto-
Sciowym 1 : 2,5.

2.4. Przygotowanie probek prochu. Proébki prochu przeznaczone do analizy, z wyjat-
kiem prochéw drobnoziarnistych i ptytkowych o grubosci warstwy palnej do 0,7 mm wlkgcz-
nie, poddad rozdrobnieniu:

a) prochy tasmowe pociac¢ nozycami dzwigniowymi na prostokaty o ddugosci boku
10 z 15 mm;

b) prochy ziarniste o grubosci warstwy palnej powyzej 0,7 mm - nie mniej niz 20
ziarn prochowych - rozdrobni¢ nozycami dzwigniowymi lub rozgnies¢ w imadle na kawatki
o wymiarach nie wiekszych niz 5 mm;

C) z proébek prochu rurkowego, w liczbie zaleznej od rodzaju prochu co najmniej jed-
nak z 5 rurek prochowych, po odcieciu i odrzuceniu konicéw rurek o ddugosci okoto 10mm,
odcig¢ kawatki prochu o dfugosci 5 1 15 ram i rozdrobni¢ nozycami dzwigniowymi lub
rozgnies¢ w imadle na kawatki o wymiarach do 5 mm.

Prébki prochéw drobnoziarnistych i phytkowych o grubosci warstwy palnej do 0,7 mm
wkacznie oraz proébki prochu rozdrobnione zgodnie =z a), b) i 0) starannie zmieszac,
umiesci¢ w stoikach z korkami i pobra¢ odwazki prochu do oznaczania og6lnej zawartosci

sk¥adnikéw lotnych.
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2.5. Oznaczanie sposobem acetonowym

2.5.1. Wykonanie oznaczania. Zlewke z doszlifowang ptytka i1 precikiem szklanym lub
naczynko aluminiowe wysuszy¢ do statej masy w suszarce wodnej lub elektrycznej w tem-
peraturze 95 r 100°C.

Do wysuszonej zlewki lub naczynka aluminiowego odwazy¢ z dok#adnoscig do 0,0002 g
okoto 2 g badanego prochu i zala¢ proch 50 ml acetonu. Zlewke postawi¢ na 4azni wod-
nej ogrzanej do temperatury 35 o 40°C i1 miesza¢ czesto zawartos¢ zlewki az do otrzyma-
nia Jednorodnego roztworu, po czym zlewke ostudzi¢ i1 wkrapla¢ z blurety 50 ml wodnego
roztworu alkoholu przygotowanego wg 2.3 e).

Po dodaniu kazdej kropli wytrgcony osad dok#adnie rozprowadzi¢ precikiem szklanym
tak, aby zawartos¢ zlewki byda mozliwie Jednorodna. Gdy przy dodawaniu dalszych krop-
li roztworu alkoholu osad Juz sie nie wytrgca, nalezy przys$pieszy¢ dodawanie roztworu
alkoholu z biurety, energicznie mieszajac przy tym precikiem szklanym zawartos¢ zlewki .

Nastepnie zlewke postawi¢ na 4azni wodnej ogrzanej do temperatury 40 - 50°C i od-
parowa¢ aceton i alkohol, stale mieszajgc W celu uniemozliwienia sklejania sie drobno-
ziarnistego (ktaczkowatego) osadu w wieksze grudki. Gdy po czesciowym odparowaniu za-
wartosci zlewki tworzenie sie wiekszych grudek Juz nie nastepuje, temperature 4azni
mozna podnies¢ do 75 f 85°C i mieszajac, w miare potrzeby, doprowadzi¢ zawartos¢ zlew-
ki do postaci suchego proszku.

Zawartosc¢ zlewki wysuszy¢ do stalej masy w suszarce w temperaturze 95 ? 100°C.

Uzna¢, ze stata masa zostata osiggnieta, gdy rcéznica pomiedzy dwoma nastepujacymi
po sobie wazeniami nie przekroczy 0,002 g.

Do kontrolnych wazen zawartos¢ zlewki wraz z plytkag i precikiem szklanym studzic
w eksykatorze z chlorkiem wapniowym.

Przy jednoczesnym umieszczeniu czterech zlewek w eksykatorze o Srednicy 20 + 25 cm
czas studzenia powinien miesci¢ sie w granicach 35 45 min.

2.5.2, Obliczanie wynikow". 0g6lng zawartos¢ sktadnikoéow lotnych prochu (X1) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

(Gi —Ga) » 100
Gt- G

w Ktorym:

G, - masa zlewki z precikiem szklanym, ptytka prochem, g,

i
G2 - masa zlewki z precikiem szklanym, pdytka i wysuszong miazgg nitrocelulozowa, g,

G- masa zlewki z precikiemszklanym i ptytka, g.

2,5.3. Wynik. Za wynik przyja¢ sSrednig arytmetyczng co najmniej 2wynikéw ozna-
cza¢, ktérych réznica nie powinna przekraczac:

- dla prochéwzgrubosoig warstwy palnej do 0,7 mm 0,3% ,

- dla prochdéwzgruboscig warstwy palnej 0,7 & 1 mm 0,4%,

- dla prochoéwzgruboscig warstwy palnej powyzej i1 mm 0,5%.

Srednig arytmetycznag wynikéw zaokraglié do 0,1%.
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2.6. Oznaczanie sposobem alkoholowo-eterowym. Do zlewki lub naczynka aluminiowego
wysuszonego do statej masy w temperaturze 95 100°C odwazy¢ z dok#adnoscig do 0,0002 g,
okoto 2 g badanego prochu i zala¢ 70 ml mieszaniny alkoholu etylowego! eteruetylowego.

Zlewke lub naczynko przykry¢ doszlifowang ptytka, po czym co kilka minut mieszac
jej zawartos¢ precikiem szklanym az do otrzymania jednorodnego roztworu. Wtedy wkra-
pla¢ z biurety 20 ml wody destylowanej, mieszajac doktadnie zawartos¢ zlewki po doda-
niu kazdej kropli az do chwili, gdy kropla nie spowoduje wytrgcania sie osadu. Gdy po
wkropleniu pewnej ilosci wody nastepne krople nie powodujg dalszego wytrgcania sie
osadu, pozostaty reszte wody mozna dola¢ szybciej.

Zlewke lub naczynko z zawartoscig ustawi¢ na 4azni wodnej o temperaturze 40 r S0°C
i odparowa¢ rozpuszczalniki, czesto mieszajac zawartos¢ zlewki, az do otrzymania
drobnoziarnistej pozostatosci. Nastepnie temperature #+azni podwyzszy¢ do 75 £85°C i
odparowa¢ reszte rozpuszczalnikéw, mieszajgc ostroznie zawartos¢ zlewki, aby osad nie
sklejat sie w wieksze grudki, nie dopuszczajgc réwniez do strat przez rozpylanie su-
chej pozostatosci.

Suszenie osadu i obliczanie wynikéw nalezy wykona¢ wg 2.5.1, 2.5.2 i 2.5.3.

3. OZNACZANIE ZAWARTOSCI SKEADNIKOW LOTNYCH USUWALNYCH PRZEZ SUSZENIE

3.1. Przyrzady
a) Naczynka wagowe szklane o Srednicy 50 « 55 mm i wysokosci $Scianek-bocznych 40 mm.
b) Naczynka aluminiowe wg rys. 2.

3.2. Przygotowanie proébek prochu. Proébki prochu przeznaczone do analizy, z wyjat-
kiem prochu ziarnistego i ptytkowego, odpowiednio rozdrobnic:

a) probki prochu tasmowego - co phjmnieJ 5 tasm - pocigC nozycami dzwigniowymi na
prostokaty o ddugosci boku 10 £ 15 mm;

b) probki prochu rurkowego - co najmniej 5 rurek - po odcieciu i odrzuceniu koricéw
rurek o ddugosci okoto 10 mm pocigaé¢ nozycami dzwigniowymi na kawadki o dhugosci 5r 15mm
i bra¢ do oznaczania odcinki na przemian z konca i ze Srodka rurki.

Przygotowane w powyzszy sposob probki prochu starannie zmiesza¢, umiesci¢ w stoi-
kach z korkami i pobra¢ odwazki prochu do oznaczania zawartosci skd#adnikéw lotnych

usuwalnych przez suszenie.

3.3. Wykonanie oznaczania. Do naczynka wagowego szklanego lub aluminiowego, wysu-
szonego w temperaturze 95 -f 100°C do statej masy, odwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g
okoto 10 g badanego prochu. Odkryte naczynko z prochem wstawi¢ do suszarki o tempera-
turze 95 £100°C. Prébki prochéow zawierajacych dwunitrotoluen suszy¢ 2 godz, a pozo-
state prochy suszy¢ 6 godz.

Po uptywie wymaganego czasu suszenia naczynko zakry¢ pokrywka i umiesci¢ w eksy-
katorze z chlorkiem wapniowym na 30 -F 45 min, zaleznie od liczby wstawionych -naczy-
niek (2 lub 4) i zwazyc.

W przypadku analizy rurkowych prochéw artylerii morskiej, do oznaczania pobracé
30 t 100 g prochu (nie mniej niz 5 kawatkéw) w postaci wycii~kéw pobranych z brzegéw i
Srodkéw réznych rurek.

Probke prochu w naczynkach aluminiowych, odwazong z dok#adnoscig do 0,0002 g, su-
szy¢ w temperaturze 95 r 100°C zaleznie od grubosci Scianek rurki:

- rurki o grubosci Scianki ponizej 1 mm igodz 30 min,

- rurki o grubosoi sSciankil = 2,5 mi 3godz 30 min,

- rurki o grubosci scianek 2,5 ; 6 mm 6 godz.

Po skonczonym suszeniu naczynka z prochem studzi¢ w eksykatorze z chlorkiem wap-
niowym przez 30 £60 min i zwazycC.
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3.4. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ skdtadnikow lotnyoh usuwalnyoh przez suszenie
(X2) obliczy¢ w prooentaoh wg wzoru

(G1- G2) =100
2 Gl- G
w ktorym:
G1 - masa haczynhka z odwazonym prochem, g,
G2 - masa naczynka z prochem po wysuszeniu, g,
G- masa naczynka pustego, g.

3.5. Wynik.*Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej 2 wynikoéw oznaczan,
ktoérych réznica nie powinna przekraczac:

- dla prochdow z gruboscig warstwy palnej ponizej 1,5 mm 0,2%,

- dla prochéw z gruboscig warstwy palnej 1,5 mm i wyzej 0,5%.

Srednig arytmetyczna wynikéw zaokraglié do O, i%.

4. OZNACZANIE ZAWARTOSCI SKELADNIKOW LOTNYCH NIEUSUWALNYCH PRZEZ SUSZENIE

4.1. Sposoby oznaczania. Rozréznia sie dwa sposoby oznaczania zawartosci sktadni-
kéw lotnych nieusuwalnych przez suszenie:

a) sposob obliczeniowy,

b) sposéb oznaczania bezposredniego.

4.2. Przygotowanie probek prochu - wg 2.4.
4.3. Wykonanie oznaczania

4.3.1. Wykonanie oznaczania sposobem obliczeniowym. 0Od wyniku og6lnej zawartosci
sk#adnikéw lotnych (Xj), oznaczonej wg 2.5.1 lub 2.6, odja¢ wynik zawartosci sktadni-
kéw lotnych usuwalnyoh przez suszenie (X2 oznaczonej wg 3.3. RoOznica daje wynik za-
wartosci skdadnikow lotnych prochu nieusuwalnych przez suszenie.

4.3.2. Wykonanie oznaczania sposobem bezposrednim. Z wysuszonej probki prochu pozo-
statej po oznaczaniu sk#adnikédw lotnych usuwalnyoh przez suszenie, wykonanym wg 3.3,
odwazy¢ okoto 2 g prochu z dokdadnoscig do 0,0002 g do wysuszonej w temperaturze
95 r 100°C do statej masy zlewki z doszlifowang ptytka i precikiem szklanym lub naczyn-
ka aluminiowego.

W probce tej oznaczy¢ zawartos¢ pozostatych skdadnikéow lotnych postepujac zgodnie
z opisami wykonania podanymi w 2.5.1 lub 2.6.

KONITEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-66/6093-09

ZSRR rOCT 8660-57 - norma zgodna w zakresie wagowych sposobdéw oznaczania zawartosci skdadnikéw lot-
nych (i do 1V.12 wlacznie).
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3.4. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ sktadnikéw lotnyoh usuwalnyoh przez suszenie
(X2) obliczy¢ w prooentaoh wg wzoru

= (Gt-G 2) +100
2 Gj — G
w ktorym:
G: - masa naczynka z odwazonym prochem, g,
G,, - masa naczynka z prochem po wysuszeniu, ¢,
G - masa naczynka pustego, g.

3.5. Wynik. Za wynik przyjac¢ sSrednig arytmetycznag co najmniej 2 wynikoéw oznaczan,
ktoérych réznica nie powinna przekraczac:

- dla prochéw z gruboscig warstwy palnej ponizej 1,5 mm 0,2%,

- dla prochéw z gruboscig warstwy palnej 1,5 mm i wyzej 0,5%.

Srednig arytmetyczna wynikéw zaokraglié do 0,1%.

4. OZNACZANIE ZAWARTOSCI SKEADNIKOW LOTNYCH NIEUSUWALNYCH PRZEZ SUSZENIE

4.1. Sposoby oznaczania. Rozroéznia sie dwa sposoby oznaczania zawartosci sktadni-
kéw lotnych nieusuwalnych przez suszenie:

a) sposob obliczeniowy,

b) spos6b oznaczania bezposredniego.

4_.2. Przygotowanie proébek prochu - wg 2.4.
4.3. Wykonanie oznaczania

4.3.1. Wykonanie oznaczania sposobem obliczeniowym. 0d wyniku og6lnej zawartosci
sktadnikéw lotnych (Xj), oznaczonej wg 2.5.1 lub 2.6, odja¢ wynik zawartosci sktadni-
kéw lotnych usuwalnych przez suszenie (X2 oznaczonej wg 3.3. Réznica daje wynik za-
wartosci skdtadnikéw lotnych prochu nieusuwalnych przez suszenie.

4.3.2. Wykonanie oznaczania sposobem bezposrednim. Z wysuszonej probki prochu pozo-
statej po oznaczaniu sktadnikow lotnych usuwalnych przez suszenie, wykonanym wg 3.3,
odwazy¢ okoto 2 g prochu z doktadnoscig do 0,0002 g do wysuszonej w temperaturze
95 r 100°C do statej masy zlewki z doszlifowang ptytka i1 precikiem szklanym lub naczyn-
ka aluminiowego.

W prébce tej oznaczy¢ zawartos¢ pozostatych skdadnikéw lotnych postepujac zgodnie
z opisami wykonania podanymi w 2.5.1 lub 2.6.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-66/6093-09

ZSRR rOCT 8660-57 - norma zgodna w zakresie wagowych sposobdow oznaczania zawartosci sktadnikéw lot-
nych (i do 1V.12 wlkgcznie).



