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(Nicht veriffentlichungsbediirftige Rechtsakte)

KOMMISSION

RICHTLINIE DER KOMMISSION
vom 8. Dezember 1986

zur Angleichung der Rechtsvorschriften der Mitgliedstaaten iiber Verfahren zur Uberpriifung
der Merkmale, Grenzwerte und der Detonationsfestigkeit von Ammonium-Einnihrstoff-
diinger mit hohem Stickstoffgehalt

(87/94/EWG)

DIE KOMMISSION DER EUROPAISCHEN
GEMEINSCHAFTEN —

gestiitzt auf den Vertrag zur Griindung der Europiischen
Wirtschaftsgemeinschaft,

gestiitzt auf die Richtlinie des Rates 80/876/EWG vom 15.
Juli 1980 zur Angleichung der Rechtsvorschriften der Mit-
gliedstaaten betreffend Ammonium-Einnahrstoffdiinger mit
hohem Stickstoffgehalt (1), insbesondere auf Artikel 8,

gestiitzt auf die Richtlinie des Rates 76/116/EWG vom
18. Dezember 1975 zur Angleichung der Rechtsvorschriften
der Mitgliedstaaten iiber Diingemittel (2), insbesondere auf
Artikel 9 Absatz 2,

in Erwigung nachstehender Griinde:

In der Richtlinie 80/876/EWG sind die Merkmale, Grenz-
werte und ein Test zur Priifung der Detonationsfestigkeit der
betreffenden Diinger festgelegt. Nach Artikel 8 dieser Richt-
linie sind die Priif-, Analyse- und Testmethoden nach dem
Verfahren in Artikel 11 der Richtlinie 76/116/EWG festzu-
legen.

In der Richtlinie 76/116/EWG ist eine offizielle Kontrolle
der Diinger in der Gemeinschaft vorgesehen, um die Uber-
einstimmung mit den Vorschriften der Gemeinschaft betref-
fend Qualitit und Zusammensetzung der Diinger zu prii-
fen.

Im Hinblick auf die besondere Art der Ammoniumnitrat-Ein-
nihrstoffdiinger mit hohem Stickstoffgehalt und die sich
daraus ergebenden Anforderungen in bezug auf 6ffentliche
Sicherheit und Schutz der Arbeitnehmer erschien es notwen-
dig, fur diese Diinger zusitzliche Vorschriften der Gemein-
schaft festzulegen.

(*) ABL Nr. L 250 vom 23. 9. 1980, S. 7.
(2) ABL Nr. L 24 vom 30. 1. 1976, S. 21.

Die Probenahmen und Analysen zur Durchfiihrung der
offiziellen Diingerkontrollen in der Gemeinschaft werden
nach den Methoden gemif8 Richtlinie 77/535/EWG der
Kommission (3), geindert durch die Richtlinie 79/138/
EWG (%), durchgefiihrt.

Nach dem gleichen Verfahren sind die Zahl der Wirme-
zyklen, denen die Probe vor Durchfithrung der Detonations-
festigkeitstests nach Anhang II der Richtlinie 80/876/EWG
zu unterwerfen ist, und der Grenzwert fiir Schwermetalle
nach Anhang I derselben Richtlinie zu bestimmen.

Die Methode der beschriebenen geschlossenen thermischen
Zyklen wird zur Simulation der im Rahmen der Richtlinie
80/876/EWG in Betracht zu ziehenden Bedingungen als
ausreichend anerkannt, doch simuliert sie nicht unbedingt
alle bei losem Transport auf dem Wasserweg vorkommenden
Umstinde.

Die in dieser Richtlinie vorgesehenen Mafinahmen entspre-
chen der Stellungnahme des Ausschusses fiir die Anpas-
sung der Richtlinie zur Beseitigung der technischen Han-
delshemmnisse bei Diingemitteln an den technischen Fort-
schritt —

HAT FOLGENDE RICHTLINIE ERLASSEN:

Artikel 1

(1)  Die Mitgliedstaaten ergreifen alle erforderlichen Maf3-
nahmen, damit die in der Richtlinie 80/876/EWG festgeleg-
ten Priif- und Analysemethoden und amtlichen Kontrollen
von Ammoniumnitrat-Einnihrstoffdiinger mit hohem Stick-
stoffgehalt in Ubereinstimmung mit den Methoden in
Anhang II und III dieser Richtlinie durchgefiithrt werden.

(3) ABL Nr. L 213 vom 22. 8. 1977, S. 1.
(*) ABL Nr. L 39 vom 14. 2. 1979, S. 3.
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(2)  Im Anhang I ist folgendes festgelegt:
— der zulassige Gehalt an Schwermetallen,

— die Zahl der thermischen Zyklen, denen die zur Durch-
fithrung des Detonationstests vorgelegte Probe zu unter-
werfen ist.

Artikel 2

(1)  Die Mitgliedstaaten ergreifen die erforderlichen Maf3-
nahmen, um dieser Richtlinie bis 31. Dezember 1987
nachzukommen, und setzen die Kommission hiervon unver-
ziiglich in Kenntnis.

(2)  Die Mitgliedstaaten teilen der Kommission den Wort-
laut der innerstaatlichen Rechtsvorschriften mit, die sie im
Geltungsbereich dieser Richtlinie erlassen.

Artikel 3

Diese Richtlinie ist an alle Mitgliedstaaten gerichtet.

Briissel, den 8. Dezember 1986

Fiir die Kommission
COCKFIELD
Vizeprasident
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ANHANG I
Zuliassiger 'Hochstwert fiir Schwermetalle nach Anhang I Ziffer 6 der Richtlinie des Rates
80/876/EWG
Der Kupfergehalt darf 10 mg/kg nicht iibersteigen.

Fiir die anderen Schwermetalle werden keine Grenzwerte festgelegt.

Anzahl thermischer Zyklen nach Anhang II der Richtlinie 80/876/EWG

Die Zahl der thermischen Zyklen wird auf fiinf festgelegt.
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ANHANG II

METHODEN ZUR PRUFUNG DER EINHALTUNG DER GRENZWERTE IN ANHANG I UND Il DER

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

3.1.

3.2.

3.3.

RICHTLINIE 80/876/EWG DES RATES
METHODE 1: VERFAHREN ZUR ANWENDUNG VON WARMEZYKLEN

Zweck und Anwendungsbereich

In diesem Dokument werden die Verfahren zur Anwendung von Wirmezyklen vor der Durchfithrung
von Olretentions- und Detonationstests bei Ammoniumnitrat mit hohem Stickstoffgehalt festge-
legt.

Wirmezyklen nach Anhang I der Richtlinie des Rates 80/876/EWG
Anwendungsbereich

Wirmezyklen vor Durchfithrung von Olretentionsversuchen mit dem Diingemittel.
Prinzip und Definition

Die Probe wird von Raumtemperatur auf 50 °C erwarmt und zwei Stunden lang bei dieser Temperatur
belassen (Phase bei 50 °C). Anschliefend wird sie auf 25 °C abgekiihlt und ebenfalls zwei Stunden bei
dieser Temperatur belassen (Phase bei 25 °C).

Die beiden aufeinanderfolgenden Phasen bei 50 und 25 °C bilden einen Wirmezyklus.

Nach Durchfiihrung von zwei Wirmezyklen wird die Probe bis zur Bestimmung des Olretentionsver-
mogens bei 20 (+ 3)°C belassen.

Gerdte
Ubliches Laborgerit und insbesondere:

— zwei Wasserbader mit Thermostat, auf 25 (+ 1)°C bzw. 50 (+ 1)°C regulierbar,

— Erlenmeyerkolben mit 150 ml Fassungsvermégen.
Durchfithrung

Eine Probemenge von jeweils 70 (+ 5) g wird in einen Erlenmeyerkolben gegeben, der dann
verschlossen wird.

Der Kolben wird alle zwei Stunden vom 50 °C-Bad in das 25 °C-Bad und anschlieSend wieder in das
50 °C-Bad gestellt.

Die Temperatur der Biader wird konstant gehalten und das Wasser mit rasch laufendem Riihrer
umgewilzt, um sicherzustellen, daff die Probe ganz untergetaucht ist.

Der Stopfen muf mit einem Schaumgummiiiberzug vor Wasserdampfkondensation geschiitzt sein.

Wirmezyklen nach Anbhang II der Richtlinie des Rates 80/876/EWG

Anwendungsbereich

Warmezyklen vor Durchfithrung von Detonationstests mit dem Diingemittel.
Prinzip und Definition

Die Probe wird in einem wasserdichten Behalter von Raumtemperatur auf 50 °C erwirmt und eine
Stunde lang bei dieser Temperatur belassen (Phase bei 50 °C). Anschlieflend wird sie wieder auf 25 °C
abgekithlt und eine Stunde lang bei dieser Temperatur belassen (Phase bei 25 °C). Die Kombination der
beiden aufeinanderfolgenden Phasen bei 50 und 25 °C bildet einen Wirmezyklus. Nach Durchfiihrung
der angegebenen Zahl von Wirmezyklen wird die Probe bis zur Durchfihrung des Detonationsver-
suchs bei 20 (+ 3)°C belassen.

Gerdte

— Thermostatgesteuertes Wasserbad mit Temperatureinstellung von 20 bis 51°C und einem
Mindestheiz- oder Kiihlvermégen von 10°C/h oder zwei Wasserbiader, von denen das eine
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thermostatisch auf 20 und das andere auf 51 °C eingestellt ist. Das Wasser in dem Bad (den Badern)
wird fortwahrend umgeriihrt; das Badvolumen muf§ geniigend grof sein, um eine ausreichende
Wasserzirkulation zu erméglichen.

— Ein wasserdichter Behalter aus rostfreiem Stahl, in dessen Mitte ein Thermoelement angebracht ist.
Die duflere Weite des Behilters muff 45 (+ 2) mm und die Wandstirke 1,5 mm betragen (siche
Abbildung 1). Héhe und Linge des Behilters kénnen in Abhingigkeit von der Grofle des
Wasserbades gewahlt werden, z. B. 600 mm Linge und 400 mm Héhe.

Durchfiibrung

Eine fir einen einzigen Detonationstest ausreichende Menge Diingemittel wird in den Stahlbehilter
gegeben, der mit einem Deckel verschlossen wird.

Der Behilter wird in das Wasserbad gestellt, das Wasser auf 51 °C erwiarmt und die Temperatur im
Zentrum der Probe gemessen. Eine Stunde nach Erreichen von 50 °C wird die Kiihlung eingeschaltet
und das Wasser abgekiihlt. Eine Stunde nach Erreichen der Temperatur von 25 °C im Zentrum der
Probe ist die Heizung wieder anzustellen und der zweite Zyklus zu beginnen.

Abbildung 1
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METHODE 2: BESTIMMUNG DES OLRETENTIONSVERMOGENS

Zweck und Anwendungsbereich

In diesem Dokument wird eine Methode zur Bestimmung des Olretentionsvermégens von Ammo-
niumnitrat-Einnihrstoffdiingern mit hohem Stickstoffgehalt beschrieben.

Die Methode gilt fiir Prills und Granulate, die keine in Ol l6slichen Stoffe enthalten.

Definition

Olretention eines Diingemittels: Die Olmenge, die vom Diingemittel zuriickgehalten und unter
festgelegten Betriebsbedingungen bestimmt und in Massen-% angegeben wird.

Flugelschraube
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3. Prinzip
Eine Probe wird fiir eine bestimmte Dauer vollstindig in Dieselél getaucht, sodann 1afft man das

iiberschiissige Dieselol unter genau festgelegten Bedingungen abtropfen. Man bestimmt die Massen-
zunahme der entnommenen Probe.

4, Reagenzien

Viskositiat max.: 5 mPas bei 40 °C,
Dichte: 0,8 bis 0,85 g/ml bei 20 °C,
Schwefelgehalt: € 1,0% (m/m),
Aschegehalt: € 0,1% (m/m).

S. Gerite

Ubliches Laborgerit und:

5.1. Waage mit einer Wigegenauigkeit von 0,01 g.
5.2. Bechergliser, Inhalt 500 ml.
5.3. Trichter aus Kunststoff, vorzugsweise mit einer zylindrischen Wandung am oberen Ende, Durchmesser

ca. 200 mm.

5.4, Priifsieb, Maschenweite 0,5 mm, das auf den Trichter (5.3) aufgesetzt werden kann.

ANMERKUNG: Die Abmessungen des Trichters und des Priifsiebes miissen so gewahlt werden,
daf8 nur wenige Korner iibereinanderliegen und das Ol leicht abflielen kann.

5.5. Papierfilter, schnellfiltrierend, weich (Krepp), Flachendichte 150 g/m?2.

5.6. Absorbierender Stoff (I.aborqualitit)

6. Durchfiihrung

6.0. Mit derselben Probe werden rasch hintereinander zwei Einzelpriifungen durchgefiihrt.

6.1. Mit dem Priifsieb (5.4) werden Teilchen mit weniger als 0,5 mm Durchmesser entfernt. Fiir eine

Einzelprifung werden 50 g Probe auf 0,01 g genau abgewogen und in das Becherglas (5.2) gegeben.

Ausreichend Dieseldl (Punkt 4) zugeben, bis die Prills vollstindig bedeckt sind und sorgfiltig

umriihren, um sicherzustellen, daf8 die Oberflichen simtlicher Prills vollstindig benetzt sind. Becher
. mit einem Uhrglas abdecken und eine Stunde bei 25 ( + 2)°C stehenlassen.

6.2. Der gesamte Inhalt des Becherglases wird durch den mit einem Priifsieb (5.4) versehenen Trichter (5.3.)
gefiltert. Die im Sieb zuriickgehaltene Probe eine Stunde lang abtropfen lassen, damit das iberschiissige
Diesel6l moglichst vollstindig abflieflen kann.

6.3. Zwei Lagen Filterpapier (5.5) etwa 500 x 500 mm) iibereinander auf eine glatte Oberfliche legen, die
4 Seiten der beiden Filterpapiere so nach oben falten, daf§ eine etwa 4 cm breite Fliache entsteht und die
Prills nicht fortrollen kénnen. Man lege in die Mitte der Filterpapiere zwei Lagen eines absorbierenden
Stoffes (5.6) und schiitte den gesamten Inhalt des Filters (5.4) iiber das Taschentuch und verteile diesen
gleichmaflig mit einer weichen, flachen Biirste. Nach zwei Minuten hebe man eine Seite des
Taschentuches an und befordere die Prills auf die darunterliegenden Filterpapiere und verteile sie
gleichmiflig mit einer Biirste.

Eine weitere Filterpapierlage mit ebenfalls nach oben gefalteten Seiten auf die Probe legen und die Prills
zwischen den Filterpapieren mit kreisférmigen Bewegungen und unter leichtem Druck rollen. Nach
jeweils acht kreisformigen Bewegungen die gegeniiberliegenden Seiten der Filterpapiere anheben und
die an die Réander gerollten Prills wieder in die Mitte bringen. Dabei ist folgendermafen vorzugehen:
Jeweils vier volle Kreisbewegungen im und gegen den Uhrzeigersinn, danach werden die Prills wie
vorstehend beschrieben in der Mitte zuriickgerollt. Dieses Verfahren wird jeweils dreimal durchgefiihre
(24 x Kreisbewegungen, 2 x Anheben der Kanten). Danach schiebe man einen neuen Filterbogen
vorsichtig zwischen den zuunterst liegenden und den dariiberliegenden Bogen und lasse die Prills durch
Anheben der seitlichen Kanten des letztgenannten Bogens auf den neuen Bogen abrollen. Nach
Bedenken der Prills mit einem neuen Filterboggn wird der oben beschriebene Abrollvorgang
wiederholt. Unmittelbar nachher werden die Prills in eine austarierte Schale geschiittet und durch
Riickwagung das Gewicht der zuriickgehaltenen Menge an Dieselél auf 0,01 g genau ermittelt.
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.

Wiederbolung des Abrollvorgangs und Riickwigung

Betrigt die in der Teilmenge enthaltene Menge Diesel6l mehr als 2 g, so wird diese auf einen frischen
Satz Filterpapierbogen gegeben, anschlieflend wird ein neuer Abrollvorgang mit Anheben der Ecken
entsprechend Abschnitt 6.3 (2 x 8 Kreisbewegungen, dazwischen einmal Anheben) durchgefiihrt.
Danach wird die Teilmenge erneut gewogen.

Angabe der Ergebnisse

Berechnungsverfahren und Gleichung

Die Olretention jeder Einzelpriifung (6.0), ausgedriickt als Prozentsatz bezogen auf die Masse der
Probe, wird nach folgender Formel berechnet:

m;—m,

Olretention =" x 100

m;

wobei:
m; = Masse der abgesiebten Teilmenge (6.1) in Gramm,

m, = Masse der Teilmenge nach 6.3 oder 6.4 beziehungsweise das Ergebnis der letzten Riickwigung
in Gramm.

Als Ergebnis gilt das arithmetische Mittel der beiden Bestimmungen.

METHODE 3 — BESTIMMUNG DER BRENNBAREN BESTANDTEILE

Zweck und Anwendungsbereich

In diesem Dokument wird ein Verfahren zur Bestimmung des Gehalts an brennbaren Stoffen in
Ammoniumnitrat-Einnédhrstoffdiinger mit hohem Stickstoffgehalt festgelegt.

Prinzip
Das aus anorganischem Fillstoff entstehende Kohlendioxid wird vor der Bestimmung mit einer Saure
ausgetrieben. Die organischen Verbindungen werden mit Hilfe einer Chromschwefelsiuremischung

oxidiert. Das entstehende Kohlendioxid wird in einer Bariumhydroxidlésung absorbiert. Der

Niederschlag wird in Salzsiurelosung aufgeldst und durch Riicktitrierung mit einer Natriumhydro-
xidlésung gemessen.

Reagenzien
Chromtrioxid, Cr,0;, analysenrein

Schwefelsdure, Dichte bei 20 °C = 1,83 g/ml, auf 60 Volumenprozent verdiinnt:

in ein 11-Becherglas 360 ml Wasser einfiillen und vorsichtig 640 ml Schwefelsiure zugeben
Silbernitrat: Losung 0,1 M
Bariumhydroxid:

15 g Bariumhydroxid abwiegen (Ba(OH),:8 H,0), in heifem Wasser auflésen und in eine
11-Kolbenflasche umfullen. Bis zur Marke auffiillen, mischen und durch Faltenfilter filtern.

Salzsaure: Standardlésung 0,1 M

Natriumhydroxid: Standardlésung 0,1 M

Bromphenolblau: Lésung von 0,4 g/1 in Wasser

Phenolphthalein: Losung von 2 g/l in Athanol zu 60 Volumenprozent
Natronasbest: Teilchen von rund 1,0 bis 1,5 mm

Entmineralisiertes Wasser, das zur Austreibung des CO, kurz vorher auf den Siedepunkt erwirmt
wird.
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4.3.1.

4.3.2.
4.3.3.
4.3.4.
4.3.5.
4.3.6.

4.3.7.

4.3.8.

S.1.

5.2.

5.3.

Gerite

Ubliches Laborgerit, insbesondere:

— Filtertiegel mit gefritteter Glasplatte, Inhalt 15 ml; Plattendurchmesser 20 mm; Gesamthohe:
50 mm; Porositit 4 (Porendurchmesser § bis 15 pm),

— Becherglas, 600 ml.
Flissigstickstoff

Gerite mit folgenden Komponenten-Verbindungen wenn méglich mit kugelformigen Schliffstopfen
(sieche Abbildung 2)

Absorptionsrohr A von 200 mm Linge und 30 mm Durchmesser, gefiillt mit Natronasbest (3.9), mit
Glasfaserverbindungen ‘
Reaktionskolben B von $00 ml, mit seitlichem Hals und rundem Boden
Vigreux-Fraktionieraufsatz, Lange zirka 150 mm (C’)

Kiihler C mit Oberflichenverdopplung, Linge 200 mm

Drechselflasche D zum Auffangen von eventuell zuviel destillierter Saure

Eisbad E zur Abkithlung der Drechselflasche

Zwei Absorber F, und F,, Durchmesser 32 bis 35 mm, deren Gasverteiler aus einer 10-mm-Scheibe aus
gefrittetem Glas mit niedriger Porositit besteht

Saugpumpe und Saugkraftregler G aus einem in den Kreislauf eingefiigten T-férmigen Glasstiick,
dessen freier Arm mit einem kurzen, mit einer Schraubverbindung ausgestatteten Kautschukschlauch

an das feine Kapillarrohr angeschlossen ist.

Vorsicht!

Der Einsatz siedender Chromsaure unter vermindertem Druck ist gefihrlich und erfordert entspre-
chende Vorsichtsmafinahmen.

Durchfithrung

Probeentnabme
rund 10 g auf 0,001 g genau abgewogenes, gekdrntes Ammoniumnitrat.
Beseitigung der Karbonate

Probe in den Reaktionskolben B einfiillen. 100 ml H,SO, (3.2) zugeben. Bei Raumtemperatur lésen
sich die Kérner oder das Granulat in etwa 10 Minuten auf.

Aufbau des Gerits nach Schema: Absorbtionsrohr (A) von einer Seite an die Stickstoffquelle (4.2) iiber

einen Druckmesser mit einer Quecksilbersiule von 5 bis 6 mm abschliefen; auf der anderen Seite in das

in den Reaktionskolben eintauchende Zufithrungsrohr anschliefen. Einbau des Vigreux-Fraktionier-

aufsatzes (C’ ) und des an das Kithlwasser angeschlossenen Kiihleinsatzes (C). Nach Einstellung des”

Stickstoffdurchsatzes auf leichtes Durchstrémen der Lésung wird diese auf den Siedepunkt erwirmt
und 2 Minuten auf dieser Temperatur gehalten. Danach sollte das Sieden abgeschlossen sein. Bei
Fortsetzung der Blaschenbildung wird die Erwirmung 30 Minuten fortgesetzt. Anschliefend Losung
mindestens 20 Minuten lang im Stickstoffstrom abkiihlen lassen.

Gerit nach Schema fertig zusammenbauen, Kiihleinsatz mit Drechselflasche (D) verbinden und diese an
die Absorber F; und F, anschlieffen. Wihrend des Zusammenbaus muf der Stickstoff zirkulieren.

Rasch 50 ml Bariumhydroxydlésung (3.4) in jeden Absorber (F, und F,) einfiillen.

Stickstoffstrom etwa 10 Minuten durchstrémen lassen. Die Lésung in den Absorbern muf klar bleiben.
Andernfalls ist das Karbonatbeseitigungsverfahren entsprechend umzustellen.

Oxydation und Absorption

Nach Zuruckziehen des Stickstoffzufuhrrohrs werden durch den Seitenarm des Reaktionskolbens (B)
rasch 20 g Chromtrioxid (3.1) und 6 ml Silbernitratlésung (3.3) eingefillt. Das Gerit wird an die
Saugpumpe angeschlossen und der Stickstoffstrom so geregelt, daf geniigend Gasblasen je Zeiteinheit
aus den Absorbern F, und F, aus gefrittetem Glas entweichen. ‘

7.2.87
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5.4.

Inhalt des Reaktionskolbens (B) anderthalb Stunden sieden lassen (1). Gegebenenfalls muf§ die
Saugpumpe in Gang gesetzt werden, da die gefritteten Scheiben wihrend des Tests durch den
Bariumkarbonatniederschlag verstopft werden kénnen. Der Vorgang ist zufriedenstellend, wenn die
Bariumhydroxidlésung im Absorber F, klar bleibt. Heizung ausschalten und Gerit auseinanderneh-
men. Beide Verteiler mit frisch abgekochtem, destilliertem Wasser innen und auflen reinigen und das
hierzu verwendete Wasser im entsprechenden Absorber aufbewahren. Die Verteiler nacheinander in
ein 600-ml-Becherglas legen, das spater zur Bestimmung verwendet wird.

Den Inhalt des Absorbers F, und anschlieend des Absorbers F, rasch durch den Tiegel aus gefrittetem
Glas im Vakuum filtern. Den Niederschlag mit Wasser (3.10) auffangen und den Tiegel mit 50 ml
Wasser gleicher Qualitat waschen. Tiegel in das 600-ml-Becherglas stellen und etwa 100 ml Wasser
zugeben. In beide Absorber 50 ml gekochtes Wasser einfiillen und einen Stickstoffstrom S Minuten lang
durch die Verteiler flieffen lassen. Die einzelnen Wassermengen zu dem Wasser im Becherglas geben
und den Vorgang wiederholen, um sicherzustellen, daf die Verteiler gut gespiilt werden.

Messung des aus organischen Stoffen entstehenden Karbonats

5 Tropfen Phenolphthalein (3.8) in das Becherglas geben. Die Lésung wird rot. Anschliefend Salzsiure
(3.5) zugeben bis die Farbung vollstindig verschwindet. Die Losung im Tiegel gut schiitteln um
sicherzustellen, daf sich die Rotfirbung nicht wieder einstellt. 5 Tropfen Bromphenolblau hm7ugeben
und mit Salzsdure bis zur Gelbfirbung titrieren. Nochmals 10 ml Salzsaure zugeben.

Die Losung bis zum Siedepunkt erwirmen und nicht linger als eine Minute sieden lassen. Genau
priifen, ob die Fliissigkeit keinen Niederschlag mehr enthiile.

Abkiihlen lassen und mit Natriumhydroxidlésung (3.6) zuriicktitrieren.

Blindversuch

Parallel zur Bestimmung ist ein Blindversuch mit der gleichen Arbeitsmethode und den gleichen
Reagenzienmengen durchzufiihren.

Darstellung der Ergebnisse

Der Gehalt an organischen Verbindungen (C), dargestellt in Prozent der gesamten Kohlenstoffmasse,
wird nach folgender Formel berechnet:

V-V,
C% = 0,06 x
Hierbei sind:
E = Masse der entnommenen Probe in Gramm,
V, = Gesamtvolumen der nach dem Phenolphthalein-Farbumschlag hinzugefiigten 0,1 M Salzsiure
in ml,
V. = Volumen der 0,1 M Natriumhydroxidlésung in ml fiir die Zuriickbestimmung.

(") Fir die meisten organischen Stoffe geniigt bei Verwendung des Silbernitratkatalysators eine Reaktionszeit von
anderthalb Stunden.

Nr. L 38/9
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METHODE 4 — BESTIMMUNG DES pH-WERTES

Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode dient der Bestimmung des pH-Wertes einer Lésung von Ammoniumnitratdiinger mit
hohem Stickstoffgehalt.

Prinzip

Messung des pH-Werts einer Ammoniumnitratldsung mit einem pH-Mefgerit.

Reagenzien
Destilliertes oder entmineralisiertes und kohlendioxidfreies Wasser.

Pufferlosung mit pH-Wert, 6,88 bei 20°C

Man lést 3,40 = 0,01 g Kaliumdihydrogenorthophosphat (KH,PO,) in etwa 400 ml Wasser auf. Dann
16st man 3,55 + 0,01 g Natriumhydrogenorthophosphat (Na,HPO,) in etwa 400 ml Wasser auf. Man
gibt die beiden Losungen quantitativ in einen Meflkolben von 1 000 ml, fiillt bis zur Marke auf und
mischt. Diese Losung wird in einem luftdicht verschiossenen Gefaf8 aufbewahrt.

Pufferlosung mit pH-Wert 4,00 bei 20 °C

Man lést 10,21 + 0,01 g Kaliumhydrogenphtalat (KHCsO4H,) in Wasser auf, giefit die Lésung
quantitativ in einen Meffkolben von 1 000 ml um, fillt bis zur Marke auf und mischt.

Diese Losung ist in einem luftdicht verschlossenen Behilter aufzubewahren.

Es konnen gebrauchsfertige, handelsiibliche Pufferlésungen verwendet werden.

Gerite

pH-MefSgerite mit Glas-, Kalomel- oder entsprechenden Elektroden und einer Empfindlichkeit von
0,05 pH-Einheiten.

Durchfiihrung
Eichung des pH-Mefgerdts
Das pH-Mefigerit (4) ist bei einer Temperatur von 20 (£ 1) °C unter Verwendung der Pufferlésungen

(3.1, 3.2 oder 3.3) zu eichen. Man leitet wihrend des gesamten Versuchs einen leichten Stickstoffstrom
uber die Oberfliache der Lésung.

Bestimmung

10 (£ 0,01) g Probe sind in 100,0 ml Wasser in einem 250-ml-Becherglas zu 16sen. Nichtlésliche
Bestandteile sind durch Filtrieren, Dekantieren oder Zentrifugieren zu entfernen. Der pH-Wert der
klaren Lésung wird bei einer Temperatur von 20 (+ 1) °C nach dem zur Eichung des Mefigerits

angewandten Verfahren gemessen.
Darstellung der Ergebnisse

Die Ergebnisse sind in pH-Einheiten mit einer Fehlergrenze von 0,1 Einheit und der gegebenen
Temperatur anzugeben.

METHODE 5 — BESTIMMUNG DES KORNGROSSENSPEKTRUMS

Zweck und Anwendungsbereich

Dieses Verfahren dient der Priifung des Siebverhaltens von Ammoniumnitrat-Einniahrstoffdiingern mit
hohem Stickstoffgehalt.
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Prinzip
Eine Probe wird von Hand oder mechanisch durch einen Satz von drei Sieben gesiebt. Der Riickstand

auf jedem Sieb wird ausgewogen. Die relativen Anteile der die vorgeschriebenen Siebe passierenden
Probemenge werden berechnet.

Gerite

Standardisierte Priifsiebe aus Drahtgewebe mit 200 mm Durchmesser und Maschenweite von 2,0 mm,
1,00 mm und 0,5 mm mit zugehdrigem Deckel und Auffanggefifs.

Waage mit einer Wigegenauigkeit von 0,1 g

Mechanische Schiittelvorrichtung, félls vorhanden, die die Probemenge sowohl in vertikaler als auch in
horizontaler Richtung bewegt.

Durchfiihrung
Die Probe wird in reprisentative Teilmengen von rund 100 g unterteilt.
Diese Teilmengen werden auf 0,1 g genau gewogen.

Der Siebsatz ist in aufsteigender Reihenfolge anzuordnen (Auffanggefif3, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm). Die
abgewogene Probe wird auf das oberste Sieb gebracht, das mit dem Deckel verschlossen wird.

Man schittelt von Hand oder mechanisch und zwar so, daff sowohl vertikale als auch horizontale
Bewegungen ausgefithrt werden; schiittelt man von Hand, so klopft man gelegentlich auf die Siebe.

Man schittelt zehn Minuten oder bis der Siebdurchsatz weniger als 0,1 g/Min. betrigt.

Die Siebe werden nacheinander abgenommen. Der Siebriickstand wird entnommen. Gegebenenfalls
wird das entsprechende Sieb von der Gegenseite her mit einem weichen Pinsel leicht ausgepinselt.

Man wiegt den Riickstand von den einzelnen Sieben und vom Auffanggefaf§ auf 0,1 g genau aus.

Angabe der Ergebnisse

Die Massenanteile sind in % der Summe der Massenanteile (und nicht der urspriinglichen Einwaage)
umzurechnen.

Der prozentuale Anteil im AuffanggefafS (d. h. Korngréfle < 0,5 mm) ist als A % zu berechnen. Der

Anteil des Riickstandes auf dem 0,5-mm-Sieb ist als B % zu berechnen. Der das 1,00-mm-Sieb
passierende Anteil ist als (A + B) % zu berechnen.

Die Summe der Massenanteile sollte um héchstens 2% von der urspriinglichen Einwaage abwei-
chen.

Es sind mindestens zwei getrennte Bestimmungen durchzufithren. Die einzelnen Ergebnisse fiir A
dirfen nicht um mehr als 1,0% absolut und diejenigen fiir B nicht um mehr als 1,5% absolut
voneinander abweichen. Falls dies nicht der Fall ist, ist der Test zu wiederholden.

Darstellung der Ergebnisse

Fir die beiden Werte A und A + B ist der Durchschnittswert anzugeben.

METHODE 6 — BESTIMMUNG DES CHLORGEHALTS (CHLORIDIONEN)

Zweck und Anwendungsbereich

In diesem Dokument ist ein Verfahren zur Bestimmung des Gehalts an Chlor (Chloridionen) in
Ammoniumnitrat-Einnahrstoffdingern mit hohem Stickstoffgehalt festgelegt.

Prinzip

Die in Wasser gelosten Chloridionen werden in saurem Milieu durch eine potentiometrische Titration
mit Silbernitrat-Maf8lsung bestimmt.
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3. Reagenzien

Destilliertes oder vollstindig entmineralisiertes Wasser, frei von Chlorid.

3.1. Azeton, analysenrein

3.2 reine konzentrierte Salpetersaure, Dichte bei 20 °C = 1,40 g/ml

3.3. Silbernitrat-MafSl6sung 0,1 M in brauner Glasflasche aufbewahren.

3.4, Silbernitrat-Mafflésung 0,004 M; zum Zeitpl;nkt der Verwendung herstellen.

3.5. Kaliumchlorid-BezugsmafSlésung 0,1 M; 3,7276 g analysereines Kaliumchlorid, das zuvor eine Stunde

bei 130 °C getrocknet und im Exsikkator auf Raumtemperatur abgekiihlt worden ist, werden auf 0,1 g
genau gewogen, in Wasser gelost und quantitativ in einen 500-ml-Mefkolben umgegossen; der Kolben
wird bis zur Marke aufgefillt und die Losung durchgemischt.

3.6. Kaliumchlorid-Standardlsung 0,004 M; zum Zeitpunkt der Verwendung herzustellen.
4. Gerite
4.1. Potentiometer mit Silberelektrode und entsprechender Kalomel-Bezugselektrode: Empfindlichkeit

2mV, MefSbereich von - 500 bis + 500 mV.

4.2, Briicke, die die gesattigte Kaliumnitratldsung enthilt und mit der Kalomelelektrode (4.1) verbunden
wird. Die Briicke ist an den Enden mit porésen Stopfen versehen.

Anmerkung: Diese Briicke ist nicht erforderlich, wenn eine Silber- und Quecksilber(I)-Sulfatelektrode
als Bezugselektrode verwendet wird.

4.3. Magnetrithrer mit einem teflonbeschichteten Riihrstabchen.

4.4, Mikrobiirette mit Feindosierventilhaken und 0,01-ml-Graduierung.
S. Durchfiihrung

5.1. Einstellung des Titers der Silbernitratlssungen

5,00 ml und 10,00 ml der entsprechenden Kaliumchlorid-Bezugsmaflosung (3.6) werden in zwei
niedrige Bechergliser mit geeignetem Fassungsvermégen (z. B. 250 ml) gegeben. Die Titration des
Inhalts jedes Bechers wird folgendermaflen durchgefiihrt:

5 ml Salpetersaure (3.2), 120 ml Azeton (3.1) hinzufiigen und das Gesamtvolumen mit Wasser auf
ca. 150 ml auffillen. Rithrstabchen des Magnetriihrers (4.3) in den Titrationsbecher einfithren und
Riihrgerit einschalten. Silberelektrode (4.1) und das freie Ende der Briicke (4.2) in die Lésung
eintauchen. Die Elektroden an das Potentiometer (4.1) anschlieffen und nach Nullabgleich den Wert
des Ausgangspotentials des Gerites notieren.

Man titriert, indem mit der Mikrobiirette (4.4) entsprechend der angewandten Kaliumchlorid-Bezugs-
lésung anfinglich 4 bzw. 9 mi Silbernitratmaflésung hinzugegeben werden. Die Zugabe der
0,004-M-Titerlosung wird in Teilmengen von 0,1 ml und der 0,1-M-Titerlésung in Teilmengen von
0,05 ml fortgesetzt. Nach jeder Zugabe ist die Potentialeinstellung abzuwarten.

In den beiden ersten Spalten einer Tabelle sind die zugefiigten Volumina und die entsprechenden
Potentialwerte zu notieren.

In einer dritten Spalte der Tabelle werden die sukzessiven Potentialzunahmen (A,E) notiert. In einer
vierten Spalte notiert man dann die positiven oder negativen Unterschiede (AE) zwischen den
Potentialdifferenzen (A,E). Das Ende der Titration wird mit der Zugabe der Teilmenge von 0,1 bzw.
0,05 ml (V,) Silbernitratlosung erreicht, die den Hochstwert von A,E ergibt.

Das genaue Volumen (Veq) der Silbernitratlosung, die dem Reaktionsendpunkt entspricht, enthilt man
durch folgende Formel:

b
Veg = Vo + (Vi x 1)
wobei:

Vo = Gesamtvolumen der Silbernitratlésung unmittelbar unterhalb des Volumens, das den hochsten
Zuwachs AE ergibt, in ml;

Vi = Volumen der letzten hinzugefiigten Teilmenge der Silbernitratlésung (0,1 oder 0,05 ml) in
ml;
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b = Wert des letzten positiven AE; _

B = Summe der absoluten Werte des letzten positiven A,E und des ersten negativen A,E (siche
Beispiel in Tabelle 1).

Blindversuch

Man fihrt einen Blindversuch durch und beriicksichtigt diesen bei der Berechnung des Endergebnis-
ses.

Das Ergebnis des Reagenzienblindwertes V,, in ml, wird nach folgender Formel erhalten:
V4 = 2V3 — V2
wobei:

V,= genaues Volumen der Silbernitratldsung, die der Titration von 10 ml der verwendeten
Kaliumchlorid-Standardlésung entspriche, in ml;

V,= genaues Volumen V__ der Silbernitratlosung, die der Titration von 5 ml der verwendeten
Kaliumchlorid-Bezugsmaflésung entspricht, in ml.

Kontrollbestimmung

Der Blindversuch dient gleichzeitig dazu, das einwandfreie Funktionieren des Gerites und die korrekte
Durchfithrung des Testverfahrens zu priifen.

Bestimmung

10 bis 20 g der Probe werden auf 0,01 g genau abgewogen und quantitativ in ein 250-ml-Becherglas
gegeben.

Zur eingewogenen Probemenge fiigt man 20 m] Wasser, 5 ml Salpetersiure (3.2) und 120 ml Azeton
(3.1) zu und fillt mit Wasser auf ca. 150 ml auf. Rithrstab des Magnetriihrers (4.3) in das Becherglas
einfithren, dieses auf das Rithrgerit stellen und das Rithrgerit einschalten.

Die Silberelektrode (4.1) und das freie Ende der Briicke (4.2) in die Lésung einfithren, die Elektroden an
das Potentiometer (4.1) anschliefen und den Wert des Ausgangspotentials nach Priifung des
Nullstandes des Gerites notieren. Titrieren, indem mit der Mikrobiirette (4.4) die Silbernitratlésung in
Teilmengen von 0,1 ml hinzugefiigt wird. Nach jeder Hinzugabe Stabilisierung des Potentials

abwarten.
Die Titrierung gemaf 5.1 fortsetzen, wobei ab Absatz 4 zu beginnen ist. (,,In den beiden ersten Spalten

einer Tabelle sind die hinzugefiigten Volumen und die entsprechenden Potentialwerte zu notie-
ren.“)

Angabe der Ergebnisse

Das Analyseergebnis ist in Prozent Chlor des zur Untersuchung eingereichten Diingemittels anzuge-
ben.

Man berechnet den Gehalt an Chlor (Cl) nach folgender Formel:

0,03545 x T x (Vs=V,) x 100

m

Cl% =

wobei:

T = Molaritit der verwendeten Silbernitratlosung;

V,= Ergebnis des Blindversuchs in ml (5.2);

V= Wert von Veq in ml entsprechend der Bestimmung (5.4);

m = Masse der Testmenge in g.

7.2.87



7.2.87

Amtsblatt der Europaischen Gemeinschaften

Nr. L 38/15

3.1.

3.2,

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.6.1.

Tabelle 1
BEISPIEL
Hinzugegebene Menge Potential
Silbernitratlosung
v E AE AE
ml mV
4,80 176
35
4,90 211 +37
72
5,00 283 -49
23
5,10 306 -10
13
5,20 319
37
Veq =49 + 0,1 x m = 4,943

METHODE 7 — BESTIMMUNG VON KUPFER

Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode dient der Bestimmung von Kupfer in Ammoniumnitrat-Einnahrstoffdiingern mit
hohem Stickstoffgehalt. :

Prinzip

Die Probe wird in verdinnter Salzsaure gelost. Die Losung wird verdiinnt und der Kupfergehalt durch
Atomabsorptionsspektrophotometrie bestimmt.

Reagenzien

Salzsdure (Dichte bei 20 °C = 1,18 g/ml)

Salzsdure, 6 M

Salzsiure, 0,5 M

Ammoniumnitrat

Wasserstoffperoxid, 30 %ig

Kupferlosung (1) (Stammlésung): 1 g reines Kupfer auf 0,001 g genau abwiegen, in 25 ml 6 M
Salzsiure (3.2) auflésen, portionenweise 5 ml Wasserstoffperoxid (3.5) hinzugeben und mit Wasser
auf 1| auffiillen, 1 ml dieser Losung enthilt 1 000 py Kupfer (Cu).

Kupferlosung (verdiinnt): 10 ml Stammlésung (3.6) mit Wasser auf 100 ml auffiillen und 10 ml der so

erhaltenen Lésung mit Wasser auf 100 ml auffillen, 1 ml der zuletzt erhaltenen Lésung enthilt 10 py
Kupfer.

Diese Losung ist zur Zeit ihrer Verwendung herzustellen.

Gerite

Atomabsorptionsspektrophotometer mit Kupferlampe (324,8 nm).

(1) Es kann auch eine handelsiibliche Standard-Kupferlésung verwendet werden.
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Durchfithrung

Zubereitung der Probenlésung

25 g der Probe werden auf 0,001 g genau in ein 400-ml-Becherglas abgewogen. Man gibt vorsichtig
20 ml Salzsaure (3.1) zu. (Durch die Bildung von Kohlendioxid kann es zu einer heftigen Reaktion
kommen). Falls erforderlich, ist weitere Salzsiure zuzugeben.

Nach Beendigung der Gasentwicklung wird die Lésung unter gelegentlichem Riihren mit einem
Glasstab in einem Dampfbad bis zur Trockne eingedampft. Dann fiigt man 120 ml Wasser und 15 ml
6 M Salzsiure (3.2) zu. Mit dem Glasstab, der im Becherglas verbleiben sollte, wird umgeriihrt. Das
Becherglas wird mit einem Uhrglas abgedeckt. Durch vorsichtiges Kochen wird der Riickstand véllig
geldst. Anschliefend wird abgekiihlr.

Unter Ausspiilen des Becherglases mit 5 ml 6 M Salzsdure (3.2) und zweimaligem Nachspiilen mit § ml
kochendem Wasser wird die Lésung quantitativ in einen 250-ml-Meflkolben iiberfithrt. Man fiillt bis
zur Marke mit 0,5 M Salzsiure (3.3) auf und mischt sorgfilrtig.

Man filtriert durch ein kupferfreies Filterpapier (*) ab; die ersten 50 ml sind zu entfernen.

Blindprobenlésung

Eine Blindprobenlésung, zu der keine Probe hinzugefiigt wird, ist herzustellen und bei der Berechnung
der Endergebnisse zu beriicksichtigen.

Bestimmung
Zubereitung der Probe und der Lésungen fir den Blindversuch

Die Probenlésung (5.1) und die Blindprobenlosung (5.2) wird mit 0,5 M Salzsiure (3.3) auf eine fiir
den MefSbereich des Spektrophotometers optimale Konzentration verdiinnt. Fiir gewohnlich ist keine
Verdiunnung erforderlich.

Herstellung der Eichlésung

Durch Verdinnung der Standardlésung (3.6) mit 0,5 M Salzsiure (3.3) werden mindestens 5
Eichlésungen hergestellt, die dem optimalen MefSbereich des Spektrophotometers 0 bis 5,0 mg/1 Cu
entsprechen.

Vor dem Auffiillen bis zur Marke wird jeder Eichlésung Ammoniumnitrat (3.4) zugegeben, um eine
Konzentration von 10 Gewichts-% zu erhalten.

Messung

Das Spektrophotometer (4) wird auf eine Wellenlinge von 324,8 nm eingestellt. Man verwendet zur
Messung eine oxidierende Luft-Acetylenflamme. Nacheinander werden die Eichlosungen (5.3.2), die
Probe sowie die Blindprobenlésung (5.3.1) dreifach eingespritht. Das Gerit wird zwischen jedem
Meflvorgang mit destilliertem Wasser durchgespiilt. Zur Erstellung der Eichkurve werden die
durchschnittlichen Extinktionswerte jeder Mafilésung auf der Ordinate und die entsprechenden
Kupferkonzentrationen in py/ml auf der Abszisse abgetragen.

Die Kupferkonzentration der Proben- und Blindprobenlésung wird mit Hilfe der Eichkurve
bestimmt.

Angabe der Ergebnisse

Der Kupfergehalt der Probe wird unter Beriicksichtigung der Einwaage, der im Verlauf der Analyse
durchgefiihrten Verdiinnungen und des Blindwerts berechnet. Das Ergebnis wird in mg Cu/kg
angegeben.

(*) Whatman 541 oder gleichwertiges Erzeugnis.
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ANHANG 1II

BESTIMMUNG DER DETONATIONSFESTIGKEIT

Zweck und Anwendungsbereich

In diesem Dokument ist ein Verfahren zur Bestimmung der Detonationsfestigkeit von Ammonium-
nitrat-Einnahrstoffdiinger mit hohem Stickstoffgehalt festgelegt.

Prinzip

Die Probe wird in ein Stahlrohr eingebracht und einem durch eine Sprengstoff-Verstirkungsladung
hervorgerufenen Detonationsstof unterworfen. Die Detonationsfortpflanzung wird aufgrund des

Druckes bestimmt, der auf eine Serie von Bleizylindern ausgeiibt wird, auf denen das Stahlrohr zur
Priffung waagerecht aufliegt.

Werkstoffe

Plastiksprengstoff mit 83 bis 86 % Pentrit

Dichte: 1 500 bis 1 600 kg/m?3
Detonationsgeschwindigkeit: 7 300 bis 7 700 m/s
Gewicht: 500 + 1 g

Sieben Lingen flexible Ziindschnur mit Nichtmetallumhiillung
Filldichte: 11 bis 13 g/m
Linge der Ziindschniire: 400 + 2 mm

Komprimierte Sekundarsprengstofftabelle mit Aussparung zur Anbringung des Ziinders

Sprengstoff: Hexogen/Wachs 95/5 oder Tetryl oder ahnliches Produkt, mit oder ohne Graphitzu-
gabe

Dichte: 1 500 bis 1 600 kg/m?3

Durchmesser: 19 bis 21 mm

Hohe: 19 bis 23 mm

Zentrale Aussparung zur Anbringung des Ziinders: 7 bis 7,3 mm Durchmesser, 12 mm Tiefe
Stahlrohr ohne Schweifistellen nach ISO 65 — 1981 — Schwere Serie, mit Nenna‘bmessungen nach
DN 100 (4'")

Auflendurchmesser: 113,1 bis 115,0 mm

Wandstirke: 5,0 bis 6,5 mm

Lange: 1 005 (+ 2) mm

Grundplatte

Werkstoff: Stahl (gute schweifSbare Qualitit)
Abmessungen: 160 x 160 mm

Dicke: 5 bis 6 mm

Sechs Bleizylinder
Durchmesser: 50 (+ 1) mm
Héhe: 100 bis 101 mm

Werkstoffe: raffiniertes Blei, Reinheit mindestens 99,5 %

Stahlblock

Linge: mindestens 1 000 mm
Breite: mindestens 150 mm
Hoéhe: mindestens 150 mm

Gewicht: mindestens 300 kg, wenn keine feste Grundlage fiir den Stahlblock vorhanden ist

Kunststoff- oder Kartonzylinder fiir die Verstarkungsladung:
Wandstirke: 1,5 bis 2,5 mm

Durchmesser: 92 bis 96 mm

Héhe: 64 bis 67 mm

Amtsblatt der Europiischen Gemeinschaften Nr. L 38/17
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3.9. Zinder (elektrisch oder anders): Initialziindungskraft 8 bis 10

3.10. Holzscheibe

Durchmesser: 92 bis 96 mm, muff mit dem Innendurchmesser des Stahlrohres (3.4) ibereinstim-

men
Dicke: 20 mm
3.11. Holzstab, gleiche Abmessungen wie Ziinder (3.9)
3.12. Stecknadeln (Héchstlinge 20 mm) und Heftmaschine
4. Durchfihrung
4.1. Verstarkungsladung zur Einfithrung in das Stahlrobr bereitlegen

Zur Initialziindung der Verstirkungsladung gibt es je nach den verfiigbaren Geriten zwei Metho-
den.

4.1.1. Gleichzeitige Ziindung an sieben Stellen
(Die gebrauchsfertige Verstirkungsladung ist in Abbildung 1 dargestellt)

4.1.1.1. Parallel zur Achse der Holzscheibe (3.10), durch das Zentrum und durch sechs symmetrisch auf einen
konzentrierten Kreis von 55 mm Durchmesser verteilte Punkte Locher bohren. Der Durchmesser der
Locher muf je nach Durchmesser der verwendeten Ziindschnur (3.2) 6 bis 7 mm betragen (siehe
Abschnitt A—B in Abbildung 1).

4,1.1.2. Von der flexiblen Ziindschnur (3.2) sind 7 Stiick von je 400 mm Linge zu schneiden; Sprengverluste
sind an beiden Enden durch einen sauberen Schnitt und sofortiges Abdichten mit Klebemittel zu
verhindern. Die sieben Ziindschnurstiicke sind durch die sieben Locher in der Holzscheibe (3.10)
einzufiihren, bis ihre Enden einige cm iiber die andere Seite der Scheibe hinausragen.

Sodann werden kleine Stecknadeln (3.12) in einer Entfernung von 5 bis 6 mm vom Ende der
Ztndschnur quer in die Textilumhiillung der Ziindschnurstiicke gesteckt und die Ziindschnur neben
der Stecknadel auf einer Breite von 2 cm mit Klebstoff bestrichen. SchliefSlich zieht man am langeren
Ende der Schnur, bis die Nadel die Holzscheibe beriihrt.

4.1.1.3. Den plastischen Sprengstoff (3.1) zu einem Zylinder von 92 bis 96 mm Durchmesser — je nach dem
Durchmesser des Zylinders (3.8) — formen. Diesen Zylinder aufrecht auf eine ebene Flache stellen und
den entsprechend geformten Sprengstoff einfithren. Anschliefend die Holzscheibe () mit den sieben
Ziindschnurstiicken ins obere Ende des Zylinders einfithren und auf den Sprengstoff pressen.
Zylinderhdhe (64 bis 67 mm) so anpassen, dafd das obere Ende nicht iiber das Holz hinausragt. Sodann
den Zylinder auf dem groflen Kreisumfang mit Heftklammern an die Holzscheibe anheften.

4.1.1.4. Die freien Enden der sieben Ziindschnurstiicke um den Holzstab (3.11) gruppieren, und zwar so, daf§
die Enden eine senkrecht zum Stab verlaufende Ebene bilden. Sie sind mit Klebeband um den Stab
herum zu befestigen (2).

4.1.2. Zentralzindung mit einer komprimierten Tablette
Die gebrauchsfertige Verstirkungsladung ist in Abbildung 2 dargestellt.
4.1.2.1. Zubereitung der komprimierten Tablette

Unter Einhaltung der erforderlichen Sicherheitsvorkehrungen lege man 10 g Sekundarsprengstoff (3.3)
in eine Form mit einem Innendurchmesser von 19 bis 21 mm und komprimiere den Inhalt zur
vorgeschriebenen Form und Dichte.

(Das Verhaltnis Durchmesser/Héhe sollte ungefihr 1:1 betragen).

In der Mitte des Bodens der Form befindet sich eine Erhebung von 12 mm Héhe und 7,0 bis 7,3 mm
Durchmesser (je nach Durchmesser des verwendeten Ziinders), die in der komprimierten Patrone eine
zylindrische Aussparung zum Anbringen des Ziinders bildet.

4.1.2.2. Zubereitung der Verstirkungsladung

Den plastischen Sprengstoff in den aufrecht auf einer ebenen Fliche stehenden Zylinder (3.8)
einfiihren, dann mit einem Holzstépsel nach unten driicken, um ihm eine zylindrische Form mit einer
Aussparung in der Mitte zu geben. Die komprimierte Tablette in die Aussparung einfiigen. Den
zylindrischen Sprengstoff mit der komprimierten Tablette mit einer Holzscheibe abdecken, in deren
Mitte sich ein zentrales Loch von 7,0 bis 7,3 mm Durchmesser zur Einfiigung des Ziinders befindet.
Holzscheibe und Zylinder mit kreuzweise angebrachtem Klebeband zusammenfiigen. Man vergewis-
sere sich durch Einfithrung des Holzstabes, daff das Bohrloch in der Scheibe und die Einsparung in der
komprimierten Tablette koaxial sind.

(1) Der Durchmesser der Scheibe mufl dem Innendurchmesser des Zylinders entsprechen.

(2) NB: Die sechs peripheren Ziindschnurstiicke sind nach ihrer Fixierung straff, die zentrale Schnur solite dagegen
locker bleiben.
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4.5.3.

4.5.4.

4.6.

Zubereitung der Stahlrohre fiir die Detonationsversuche

An einem Ende des Stahlrohres (3.4) zwei diametral gegeniiberstehende Lécher von 4 mm Durchmesser
senkrecht zur Seitenwandung in einem Abstand von 4 mm vom Rand bohren.

Grundplatte (3.5) durch Stumpfschweiffung an das gegeniiberliegende Rohrende anbringen, und zwar
s0, dafl der rechte Winkel zwischen Grundplatte und Rohrwandung auf dem ganzen Kreisumfang des
Rohres mit geschweifStem Metall gefiillt ist.

Fiillen und Belasten des Stablrohrs
(sieche Abbildungen 1, 2 und 3)

Probe, Stahlrohr und Verstirkungsladung miissen bei 20 (+ 5) °C konditioniert werden. Fiir zwei
Detonationsversuche sind 16 bis 18 kg Probematerial notwendig.

Das Rohr aufrechtstellen, wobei die viereckige Grundplatte auf einer festen, flachen Fliche, wenn
moglich Beton, aufliegen muf. Das Rohr zu etwa einem Drittel der Hohe mit der Probe fiillen und
fiinfmal aus einer Hohe von 10 cm senkrecht auf den Boden fallen lassen, um korniges Material im
Rohr moglichst zu verdichten. Zur Beschleunigung dieses Vorgangs schlage man mit einem Hammer

von 750 bis 1 000 g zwischen zwei Fallvorgingen insgesamt 10mal auf die Auenwandung des
Rohres.

Diese Belastungsmethode wird mit einer anderen Portion der Probe wiederholt. Nach einer weiteren
Wiederholung und Kompaktierung durch 10maliges Erheben und Fallenlassen des Rohres und

insgesamt 20 Hammerschlagen sollte das Rohr bis zu 70 mm unterhalb seiner Offnung gefillt
sein.

Die Fiillhdhe der Probe muff so angepafit werden, daf die spiter einzufiigende Verstirkungsladung
{4.1.1 oder 4.1.2) auf der ganzen Oberfliche mit der Probe in enger Beriihrung steht.

Verstirkungsladung in das Rohr einfiihren, bis es die Probe beriihrt.

Die obere Aufenfliche der Holzscheibe muf sich 6 mm unterhalb des Rohrendes befinden. Durch
Hinzufiigung oder Entfernung kleiner Probemengen ist eine enge Beriihrung zwischen Sprengstoff und
Probe sicherzustellen. Gemafd Abbildungen 1 und 2 sind Drahtbolzen in die Locher beim offenen Ende
des Rohres einzufiihren und die Drahtenden gegen die Rohrwandung flachzudriicken.

Positionierung von Stablrobr und Bleizylindern

Die Grundfliachen der Bleizylinder (3.6) sind von 1 bis 6 zu numerieren. In Abstinden von 150 mm
trage man sechs Zeichen auf der zentralen Linie eines auf einer horizontalen Grundlage aufliegenden
Stahlblocks (3.7) ab, von denen das erste mindestens 75 mm vom Rand des Blockes entfernt ist. Auf
jedes Zeichen einen Bleizylinder aufrecht hinstellen; das Zentrum der Basis der Zylinder muf sich auf
dem Zeichen befinden.

Das nach 4.3 zubereitete Stahlrohr waagerecht auf die Bleizylinder legen, so daf die Rohrachse parallel
zur zentralen Linie des Stahlblocks liegt und die verschweifften Enden des Rohres 50 mm iiber den
Bleizylinder Nr. 6 hinausragen. Um das Wegrollen der Rohre zu verhindern, verkeile man diese auf
beiden Seiten mit kleinen Holzstiicken oder lege ein Holzkreuz zwischen Rohr und Stahiblock.

Anmerkung: Man vergewissere sich, daff das Rohr mit allen sechs Bleizylindern in Beriihrung steht;
eine etwaige leichte Wolbung des Rohres kann durch Rollen des Rohres um seine Lingsachse
ausgeglichen werden; ist einer der Bleizylinder zu hoch (100 mm), so schlage man mit einem Hammer
vorsichtig auf den Zylinder, bis er die erforderliche Héhe hat.

Vorbereitung der Detonation

Die Einrichtung ist nach 4.4 in einem Bunker oder geeignet vorbereiteten unterirdischen Raum (z. B.
Bergwerkstollen oder Tunnel) aufzubauen. Die Temperatur des Stahlrohres vor der Detonation soll auf

1 20(+ S) °C gehalten werden.

Anmerkung: Sind keine geeigneten Raumlichkeiten vorhanden, so kann die Priifung gegebenenfalls
in einer mit Holzbalken tberdeckten betonierten Grube erfolgen. Bei der Explosion kénnen
Stahlfragmente mit hoher kinetischer Energie weggeschleudert werden; die Explosion muf deshalb in
ausreichendem Abstand von Behausungen und Verkehrswegen durchgefiihrt werden.

Wird die Verstirkungsladung mit einer Initialziindung an sieben Punkten verwendet, so vergewissere
man sich, dafl die Zindschniire entsprechend der Fuflnote zu 4.1.1.4 gestreckt und méglichst
waagerecht angeordnet sind.

Zuletzt entferne man den Holzstab und setze an seine Stelle den Ziinder ein. Die Ziindung darf nicht

vorgenommen werden, bevor die Gefahrenzone geraumt ist und sich das Priifpersonal in Sicherheit
befindet.

Explosion auslésen.

Geniigend lange warten, bis sich der Rauch (gasférmige und manchmal toxische Abbauprodukte wie
nitrose Gase) verzogen haben, sodann Bleizylinder einsammeln und ihre Héhe mit einem Nonius
messen.

Nr. L 38/19
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4.7.

4.8.

5.1.

Fir jeden numerischen Bleizylinder ist der Kompressionsgrad in Form eines Prozentsatzes der
urspriinglichen Hohe von 100 mm anzugeben. Sind die Zylinder schrag verformt, so ist der Héchst-
und der Tiefstwert zu messen und der Mittelwert zu berechnen.

Gegebenenfalls kann eine Sonde fiir eine kontinuierliche Messung der Detonationsstiirke eingesetzt
werden; sie ist langst der Rohrachse oder entlang der Seitenwand einzufiihren.

Je Probe sind zwei Detonationstests durchzufiihren.

Priifbericht

Fir simtliche Detonationspriifungen sind in den Priifberichten die Werte folgende Parameter
anzugeben:

— tatsichlich gemessene Werte der AufSendurchmesser des Stahlrohres und der Wandstirke,

— Brinell-Hirte des Stahlrohres,

— Temperatur des Rohres und der Probe kurz vor Ziindung,

— wabhrscheinliche Dichte (kg/m3) der Probe im Stahlrohr,

— Hohe jedes Bleizylinders nach Ziindung mit Angabe der Zylindernummer,

— Methode der Ziindung der Verstirkungsladung.

Beurteilung der Ergebnisse

Ist die Kompression mindestens eines Bleizylinders nach jeder Ziindung < 5%, so ist das Priifergebnis

als positiv und die Probe als den Anforderungen von Anhang II der Richtlinie 80/876/EWG
entsprechend zu betrachten.

7.2.87
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Abbildung 1

Verstirkerladung mit Sieben-Punkte-Ziindung
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Abbildung 2

Verstirkungsladung mit zentraler Ziindung
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