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DIREKTIVA KOMISIJE
z dne 8. decembra 1986

o priblizevanju zakonodaj drZav ¢&lanic v zvezi s postopki nadzora znafilnosti, omejitev in
odpornosti proti eksploziji enojnih gnojil iz amonijevega nitrata z visoko vsebnostjo dusika

(87/94[EGS)

KOMISIJA EVROPSKIH SKUPNOSTI JE

ob upostevanju Pogodbe o ustanovitvi Evropske gospodarske
skupnosti,

ob upostevanju Direktive Sveta 80/876/EGS z dne 15. julija
1980 o priblizevanju zakonodaj drzav ¢lanic v zvezi z enoj-
nimi gnojili iz amonijevega nitrata z visoko vsebnostjo du-
Sika (") in zlasti ¢lena 8 te direktive,

ob upostevanju Direktive Sveta 76/116/EGS z dne 18. decem-
bra 1975 o priblizevanju zakonodaj drzav clanic v zvezi z
gnojili (%) in zlasti ¢lena 9(2) te direktive,

ker Direktiva 80/876/EGS predvideva znacilnosti, omejitve in
preskus odpornosti proti eksploziji za zadevna gnojila; ker je v
¢lenu 8 direktive doloceno, da se uvedejo metode preverjanja,
analize in preskusanja v skladu s postopkom, dolocenim v
¢lenu 11 Direktive 76/116/EGS;

ker je v Direktivi 76/116/EGS predvidena uradna kontrola
gnojil Skupnosti zaradi preverjanja skladnosti z zahtevami, ki
izhajajo iz dolocb Skupnosti o kakovosti in sestavi gnojil;

ker se je zdelo potrebno, ob upostevanju posebne narave
enojnih gnojil iz amonijevega nitrata z visoko vsebnostjo
dusika in zahtev, ki izhajajo iz nje, glede javne varnosti, zdravja
in varovanja delavcev dolociti dodatne predpise Skupnosti za ta
gnojila;

() ULL 250, 23.9.1980, str. 7.
() ULL 24, 30.1.1976, str. 21.

ker se pri enojnih gnojilih iz amonijevega nitrata vzorcenje in
analiza za uradne kontrole gnojil Skupnosti izvajata v skladu z
metodami, opisanimi v Direktivi Komisije 77/535/EGS (*), ka-
kor je bila spremenjena z Direktivo 79/138/EGS (¥);

ker je v skladu z enakim postopkom uvedeno stevilo toplotnih
ciklov, ki naj jim bo izpostavljen vzorec pred preskusanjem
odpornosti proti eksploziji, kakor je doloceno v Prilogi II k
Direktivi 80/876/EGS, mejna vrednost za tezke kovine pa je
uvedena, kakor je doloceno v Prilogi I k tej direktivi;

ker metoda zaprtih toplotnih ciklov, kakor je opisana, dovolj
spodbuja okolid¢ine, ki naj se upoStevajo v okviru podrocja
uporabe Direktive 80/876/EGS; ker pa ta metoda ne spodbuja
nujno vseh okolis¢in, ki se pojavijo med prevozom razsutega
tovora po vodi;

ker so ukrepi, predvideni v tej direktivi, v skladu z mnenjem
Odbora za prilagajanje tehni¢nemu napredku direktiv, ki se
nanasajo na odpravljanje tehni¢nih ovir v trgovini z gnojili,

SPREJELA NASLEDNJO DIREKTIVO:

Clen 1

1. Drzave ¢lanice sprejmejo potrebne ukrepe za zagotovitev,
da se metode preverjanja, analize in preskuSanja za uradno
kontrolo enojnih gnojil iz amonijevega nitrata z visoko vseb-
nostjo dusika, ki so predvideni v Direktivi 80/876/EGS, izvajajo
v skladu z metodami, opisanimi v Prilogah II in II k tej
direktivi.

() ULL 213, 22.8.1977, str. 1.
() ULL 39, 14.2.1979, str. 3.
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2.V Prilogi I sta dolo¢ena:
— dovoljena vsebnost tezkih kovin,

— zahtevano $tevilo toplotnih ciklov za vzorce, katerih eks-
plozivnost se bo preskusala.

Clen 2

1. Drzave clanice sprejmejo potrebne ukrepe, potrebne za
uskladitev s to direktivo, najpozneje do 31. decembra 1987. O
tem takoj obvestijo Komisijo.

2. Drzave clanice sporo¢ijo Komisiji besedila nacionalne
zakonodaje, sprejete na podrocju, ki ga ureja ta direktiva.

Clen 3

Ta direktiva je naslovljena na drzave clanice.

V Bruslju, 8. decembra 1986

Za Komisijo
COCKFELD
Podpredsednik



13/Zv. 8 Uradni list Evropske unije 245

PRILOGA 1

1. Omejitve za tezke kovine v skladu s tocko 6 Priloge I k Direktivi Sveta 80/876/EGS
1.1 Vsebnost bakra ne bi smela biti ve¢ja od 10 mg/kg.

1.2 Za druge tezke kovine niso dolocene omejitve.

2. Stevilo toplotnih ciklov v skladu s Prilogo II k Direktivi Sveta 80/876/EGS

Stevilo toplotnih ciklov, ki se uporabljajo, naj bo pet.
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PRILOGA 1I

METODE PREVERJANJA SKLADNOSTI Z OMEJITVAM], NATANCNO DOLOCENIMI V PRILOGAH I IN II K

2.1

2.2

23

2.4

3.1

3.2

33

DIREKTIVI SVETA 80/876/EGS

METODA 1. METODE ZA UPORABO TOPLOTNIH CIKLOV

Namen in podrocje uporabe

V tem dokumentu so opredeljeni postopki uporabe toplotnih ciklov pred izvajanjem preskusa zadrzevanja olja
in preskusa eksplozivnosti na enojnem gnojilu iz amonijevega nitrata z visoko vsebnostjo dusika.

Toplotni cikli, navedeni v Prilogi I k Direktivi Sveta 80/876/EGS

Podrocje uporabe

Ta postopek je namenjen toplotnim ciklom pred dolocanjem zadrZevanja olja gnojila.
Princip in opredelitev

V erlenmajerici segrejte preskusni vzorec s sobne temperature na 50 'C in ga vzdrZujte pri tej temperaturi dve
uri (stopnja pri 50 'C). Nato vzorec ohladite do temperature 25 'C in ga vzdrzujte pri tej temperaturi dve uri
(stopnja pri 25 “C).

Kombinacija dveh zaporednih stopenj pri 50 'C in 25 'C tvori en toplotni cikel.

Po dveh toplotnih ciklih se preskusni vzorec vzdrzuje pri temperaturi 20 (¢ 3) 'C za dolocitev vrednosti
zadrzevanja olja.

Aparature

Obicajne laboratorijske aparature, zlasti:

— vodne kopeli, nastavljene na 25 (£ 1) 'C in 50 (£ 3) 'C, ali

— erlenmajerice s kapaciteto 150 ml.

Postopek

Vsak preskusni vzorec, tezak 70 (¢ 5) gramov, prenesite v erlenmajerico in jo nato zamasite.

Vsako bucko prenesite vsaki dve uri iz kopeli, segrete na 50 ‘C, v kopel, segreto na 25 ‘C, in nasprotno.

Vodo v obeh kopelih vzdrzujte pri stalni temperaturi in v neprestanem gibanju s hitrim meSanjem, da bi
zagotovili vi§ino vode nad viSino vzorca. Zamasek zavarujte pred kondenzacijo s pokrovckom iz penaste gume.

Toplotni cikli, ki se uporabljajo v Prilogi II k Direktivi Sveta 80/876/EGS
Podrodje uporabe

Ta postopek je namenjen toplotnim ciklom pred izvajanjem preskusa eksplozivnosti..
Princip in opredelitev

V posodi, neprepustni za vodo, segrejte vzorec s sobne temperature na 50 'C in ga vzdrzZujte pri tej temperaturi
eno uro (stopnja pri 50 'C). Nato vzorec ohlajajte, da doseZe temperaturo 25 'C, in ga vzdriujte pri tej
temperaturi eno uro (stopnja pri 25 ‘C). Kombinacija zaporednih stopenj pri 50 'C in 25 ‘C tvori en toplotni
cikel. Po koncu zahtevanega stevila toplotnih ciklov se preskusni vzorec vzdrzuje pri temperaturi 20 (+ 3) C,
dokler se ne izvede preskus eksplozivnosti.

Aparature

— Vodna kopel, termostatirana v temperaturnem obmod¢ju med 20 in 51 'C z najmanj$o hitrostjo segrevanja in
ohlajanja 10 "C/h ali dve vodni kopeli, prva termostatirana pri temperaturi 20 ‘C in druga pri 51 ‘C. Vodo v
kopeli(-h) je treba neprestano mesati; prostornina kopeli mora biti dovolj velika, da zagotovi zadostno
krozZenje vode.
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— Skatla iz nerjavecega jekla, za vodo neprepustna na vseh mestih in v sredini opremljena s termoelementom.
Zunanja $irina te $katle je 45 (+ 2) mm, debelina sten pa 1,5 mm (glej sliko 1); viSina in dolzina katle se
lahko izbereta tako, da ustrezata dimenzijam vodne kopeli, tj. dolzina 600 mm in viS§ina 400 mm.

3.4 Postopek

Koli¢ino gnojila, ki zados¢a za eno samo eksplozijo, prenesite v $katlo in zaprite pokrov. Skatlo postavite v
vodno kopel. Vodo segrejte na 51 'C in izmerite temperaturo v sredini gnojila. Po eni uri, ko temperatura v
sredini gnojila doseze 50 ‘C, ohladite vodo. Po eni uri, ko temperatura v sredini gnojila doseze 25 'C, segrejte
vodo, da se lahko zacne drugi cikel. Pri dveh kopelih prenesite skatlo v drugo kopel po vsakem segrevanju/oh-
lajevanju.
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Slika 1
METODA 2. DOLOCANJE ZADRZEVANJA OLJA
1. Namen in podrodje uporabe

V tem dokumentu je opredeljen postopek dolocanja zadrzevanja olja enojnih gnojil iz amonijevega nitrata z
visoko vsebnostjo dusika.

Metoda je uporabna za gnojila v kepah in gnojila v zrncih, ki ne vsebujejo v olju topnih snovi.

2. Opredelitev

Zadrzevanje olja v gnojilu: koli¢ina olja, ki ga gnojilo zadrzi, dolocena pod natancno opredeljenimi delovnimi
pogoji, izrazena kot masni odstotek.
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5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

6.0

6.1

6.2

6.3

Princip

Popolno potapljanje preskusnega deleza v plinsko olje za natancno doloceno obdobje, cemur sledi izsusitev
presezka olja pod natan¢no doloCenimi pogoji. Merjenje povecanja mase preskusnega deleza.

Reagenti

Plinsko olje

Najvecja viskoznost: 5 mPas pri 40 'C
Gostota: od 0,8 do 0,85 g/ml pri 20 'C
Vsebnost zvepla: < 1,0 % (m/m)

Pepel: < 0,1 % (m/m)

Aparature

Obicajne laboratorijske aparature in:

tehtnica, z natancnostjo 0,01 g.

Cage kapacitete 500 ml.

Plasti¢ni lij, po moznosti z valjasto steno na zgornjem koncu in premerom priblizno 200 mm.

Preskusno sito z odprtinami 0,5 mm, ki se prilega liju (5.3).

Opomba: Velikost lija in sita zagotavlja, da le nekaj zrnc lezi drugo na drugem, tako da se olje lazje osusi.
Filtrirni papir z veliko hitrostjo filtriranja, naguban in mehak, tezak 150 g/m

Vpojni robcki (laboratorijska ¢istoca).

Postopek
Dve posamezni dolocanji se opravita v hitrem zaporedju na lo¢enih delezih istega preskusnega vzorca.

S preskusnim sitom (5.4) odstranite delce, manjSe od 0,5 mm. V ¢aso (5.2) na 0,01 g natancno odtehtajte
priblizno 50 gramov vzorca. Dodajte dovolj plinskega olja (razdelek 4), da z njim popolnoma prekrijete kepe, in
pazljivo premesajte, da bi zagotovili popolno namocenost povrsin vseh kep. CaSo prekrijte z urnim steklom in
pustite stati eno uro pri 25 (£ 2) C.

Celotno vsebino ¢ase filtrirajte skozi lij (5.3) s preskusnim sitom (5.4). Pustite delez, ki ga zadrzi sito, tu eno
uro, da lahko izsusite vecino presezka olja.

Dva lista filtrirnega papirja (5.5) (priblizno 500 x 500 mm) na gladki povrsini poloZite drugega na drugega; Stiri
robove obeh filtrirnih papirjev prepognite do visine priblizno 40 mm, da bi preprecili uhajanje kep. Na sredino
filtrirnih papirjev polozite dva sloja vpojnih robckov (5.6). Celotno vsebino sita (5.4) zlijte na vpojne robcke in
z mehkim, ploscatim Copi¢em enakomerno razporedite kepe. Po dveh minutah dvignite eno stran robckov, da bi
prenesli kepe na filtrirne papirje pod robeki, in jih s Copicem enakomerno razporedite po njih. Na vzorec
polozite Se en list filtrirnega papirja, katerega robove podobno zavihate navzgor, ter s kroznimi gibi in rahlim
pritiskom povaljajte kepe med listi filtrirnih papirjev. Po vsakih osmih kroznih gibih naredite premor, medtem
dvignite nasprotne robove filtrirnih papirjev in vrnite v sredino kepe, ki so se skotalile na rob. Upostevajte
naslednji postopek: naredite $tiri polne krozne gibe, najprej v smeri urinega kazalca in nato $e v drugo smer. Za
tem vrnite kepe v sredino, kakor je opisano zgoraj. Postopek je treba trikrat ponoviti (24 kroznih gibov, dve
privzdigovanji filtrirnega papirja). Med list papirja na dnu in listom, ki leZi na njem, previdno vstavite list
filtrirnega papirja in z dvigom robov vrhnjega lista pustite, da se kepe skotalijo na nov list. Prekrijte jih z novim
listom filtrirnega papirja in ponovite zgoraj opisani postopek. Takoj po kotaljenju kepe zlijte v tarirano posodo,
jih znova stehtajte na 0,01 g natan¢no in tako dolocite koli¢ino zadrzanega plinskega olja.
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6.4

7.1

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9

Ponavljanje postopka valjanja in ponovno tehtanje

Ce je kolicina zadrzanega plinskega olja vedja od 2,00 gramov, postavite delez na skupino svezih filtrirnih
papirjev ter ponovite postopek valjanja in dvigovanja robov papirjev v skladu z razdelkom 6.3 (dvakrat po osem
kroznih gibov in eno privzdigovanje). Nato delez znova stehtajte.

IzraZanje rezultatov
Metoda racunanja in formula

Zadrzevanje olja se iz vsakega dolocanja (6.0) izrazi kot masni odstotek presejanega preskusnega deleza in
zrauna po enacbi:

mpy; —m
— 1100,
my

zadrzevanj e olja =
pri Cemer je:
m, masa presejanega preskusnega deleza (6.1), v gramih,

m, masa preskusnega deleza v skladu z razdelkom 6.3 ali 6.4, kot rezultat zadnjega tehtanja, v gramih.

Kot rezultat vzemite aritmeti¢no sredino dveh posami¢nih dolocan;.

METODA 3. DOLOCANJE GORLJIVIH SESTAVIN

Namen in podrodje uporabe

V tem dokumentu je opredeljen postopek dolocanja gorljivih sestavin enojnih gnojil iz amonijevega nitrata z
visoko vsebnostjo dusika.

Princip

Ogljikov dioksid, pridobljen iz anorganskih polnil, se vnaprej odstrani s kislino. Organske spojine se oksidirajo z
mesanico kromove in Zveplove kisline. Nastali ogljikov dioksid absorbira raztopina barijevega hidroksida.
Oborina se raztopi v raztopini solne kisline in doloci z retitracijo z raztopino natrijevega hidroksida.

Reagenti
Kromov (VI) trioksid CrO, analitske Cistote;
zveplova kislina, razredcena na 60 % (V/[V)

- vlijte 360 ml vode v enolitrsko ¢aso in previdno dodajte 640 ml Zveplove kisline (gostota pri 20 'C =
1,83 g/ml).

Srebrov nitrat: 0,1 M raztopina;
barijev hidroksid:

stehtajte 15 gramov barijevega hidroksida (Ba(OH), x 8H,0) in ga popolnoma raztopite v vro¢i vodi. Pustite, da
se ohladi, in ga prenesite v litrsko bucko. Dopolnite do oznake in premesajte. Filtrirajte skozi naguban filtrirni

papir.

Solna kislina: 0,1 M standardna raztopina;

natrijev hidroksid: 0,1 M standardna raztopina;

bromofenol modro: raztopina 0,4 grama na liter vode;

fenolftalein: raztopina 2 gramov na liter v 60 % (V/V) etanolu;

mesanica natrijevega hidroksida in kalcijevega hidroksida: velikost delcev priblizno od 1,0 do 1,5 mm.

Demineralizirana voda, sveze prevreta, da se odstrani ogljikov dioksid.
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4.1

4.2

4.3

5.1

5.2

5.3

Aparature
Obicajne laboratorijske aparature, zlasti:

— filtrirni lonéek s frito iz taljenega stekla in kapaciteto 15 ml; premer frite: 20 mm; skupna visina: 50 mm;
poroznost 4 (premer por od 5 do 15 pm),

— 600-mililitrska caa.
Dovod dusika pod pritiskom.
Priprava, izdelana iz naslednjih delov in sestavljena, ¢e je mogoce, iz krogelnih ucvricenih povezav (glej sliko 2).

Absorpcijska cev A, dolga priblizno 200 mm in s premerom 30 mm, napolnjena z apnom natrijevega
bikarbonata (3.9) in pritrjena s ¢epi iz fiberglasa.

500-mililitrska reakcijska bucka B s stransko cevko in okroglim dnom.

Kolona za frakcioniranje Vigreux, dolga priblizno 150 mm (C).

Kondenzator z dvojno povrsino C, dolg 200 mm.

Drechslova steklenicka D, delujoca kot zbiralnik za vso odvecno kislino, ki lahko destilira prek.
Ledena kopel E za hlajenje Drechslove steklenicke.

Dve absorpcijski posodi F, in F, s premerom od 32 do 35 mm, katerih razdelilnik plina je sestavljen iz 10-
milimetrskega diska iz slabo poroznega taljenega stekla.

Sesalna ¢rpalka in priprava za uravnavanje sesanja G, ki jo sestavlja stekleni del v obliki T, vstavljen v sklop,
katerega prosta rocica je s kratko gumijasto cevjo, opremljeno s prizemo, povezana s tanko kapilarno cevjo.

Opozorilo:

Uporaba vrele raztopine kromove kisline v pripravi pri znizanem pritisku je zelo nevarna in zahteva ustrezne
varnostne ukrepe.

Postopek

Vzorec za analizo

Na 0,001 grama natan¢no odtehtajte priblizno 10 gramov amonijevega nitrata.
Odstranjevanje karbonatov

Vzorec za analizo vnesite v reakcijsko bucko B. Dodajte 100 ml H,SO, (3.2). Kepe se pri sobni temperaturi
raztopijo v priblizno 10 minutah. Pripravo sestavite, kakor je prikazano na sliki: en konec absorpcijske cevi (A)
povezite po napravi, ki preprecuje povratni tok in vsebuje od 5 do 6 mm Zivega srebra, z virom dusika (4.2),
drugi konec pa z dovodno cevjo reakcijske bucke. Kolono za frakcioniranje Vigreux (C) in kondenzator (C) z
dovodom hladilne vode postavite na svoje mesto. Pretok dusika naravnajte tako, da bo skozi raztopino tekel v
zmernih koli¢inah, raztopino segrejte do vreli§¢a, in potem segrevajte Se dve minuti. Ob koncu tega ¢asovnega
obdobja ne bi ve¢ smelo biti burnega vretja. Ce opazite burno vretje, segrevajte $¢ 30 minut. Pustite, da se
raztopina hladi vsaj 20 minut, pri tem pa naj skozi njo tece dusik.

Kakor je prikazano na sliki, dokoncajte postopek sestavljanja aparature tako, da povezete cev kondenzatorja z
Drechslovo steklenicko (D), to pa z absorpcijskima posodama F, in F, Dusik se mora med postopkom
sestavljanja e vedno pretakati skozi raztopino. V vsako izmed absorpcijskih posod (F, in F,) hitro vnesite 50
ml raztopine barijevega hidroksida (3.4).

Skozi raztopino priblizno 10 minut spuscajte tok dusika v obliki mehurckov. Raztopina mora ostati v
absorpcijskih posodah bistra. Ce se to ne zgodi, ponovite proces odstranjevanja ogljika.

Oksidacija in absorpcija

Po odklopu dovodne cevi za dusik po stranski rocici reakcijske bucke (B) hitro vnesite 20 gramov kromovega
trioksida (3.1) in 6 ml raztopine srebrovega nitrata (3.3). Napravo poveZite s sesalno ¢rpalko, tok dusika pa
prilagodite tako, da bo skozi absorpcijski posodi iz taljenega stekla F, in F, tekel enakomeren tok.
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5.4

Reakcijsko bucko (B) segrevajte, dokler tekocina ne zavre, nato pa jo segrevajte Se eno uro in pol. (') Za nadzor
pretoka dusika bo morda treba naravnati ventil za nadzor sesanja (G), saj je mogoce, da barijev karbonat,
oborjen med preskusom, zamasi plosce iz taljenega stekla. Postopek je zadovoljiv, ko raztopina barijevega
hidroksida v absorpcijski posodi F, ostane bistra, sicer ponovite preskus. Koncajte segrevanje in razstavite
pripravo. Vsak razdelilnik operite z zunanje in notranje strani, da bi odstranili barijev hidroksid, in zberite vodo,
s katero ste prali, v ustrezno absorpcijsko posodo. Razdelilnike postavite drugega za drugim v 600-mililitrsko
¢aso, ki jo boste pozneje uporabili za dolocanje.

Z vakuumom prek filtrirnega loncka iz taljenega stekla hitro filtrirajte najprej vsebino absorpcijske posode F, in
nato Se vsebino absorpcijske posode F,. Oborino zberite s spiranjem absorpcijskih posod z vodo (3.10), filtrirni
loncek pa ocistite s 50 ml iste vode. Postavite ga v 600-mililitrsko ¢a3o in dodajte priblizno 100 ml vrele vode
(3.10). V vsako absorpcijsko posodo vlijte 50 ml vrele vode in nato skozi razdelilnike pet minut spuscajte dusik.
Tako dobljeno vodo zmesajte z vodo iz Case. Postopek enkrat ponovite, da bi zagotovili Cistost razdelilnikov.

Merjenje karbonatov, ki izvirajo iz organskih snovi

Vsebini case dodajte pet kapljic fenolftaleina (3.8). Raztopina se obarva rdece. Po kapljicah dodajajte solno
kislino (3.5), dokler ne zgine roznata barva. Raztopino v casi dobro premesajte, da bi preverili, ali se znova
pojavi roznata barva. Dodajte pet kapljic bromofenolno modre in titrirajte s solno kislino, dokler raztopina ne
postane rumena. Dodajte $e 10 ml solne kisline.

Raztopino segrejte do vrelis¢a in jo potem segrevajte najve¢ eno minuto. Pozorno preverite, ali je v tekocini
ostalo $e kaj oborine.

Pustite, da se ohladi, in spet titrirajte z raztopino natrijevega hidroksida (3.6).

Slepi preskus

Slepi preskus opravite po enakem postopku in ob uporabi enake koli¢ine vseh reagentov.

Izrazanje rezultatov
Vsebnost gorljivih sestavin (C), izrazenih kot ogljik, se kot masni odstotek vzorca zracuna po formuli:

V, -V
C % = 0,06 x IE 2

pri Cemer je:

E = masa preskusnega deleza, v gramih;
V, = celotni volumen 0,1 M solne kisline, dodane po spremembi barve fenolftaleina, v ml;
V, = volumen 0,1 M raztopine natrijevega hidroksida, uporabljene med retitracijo, v ml.

(') Reakcijski cas ene ure in pol zadostuje pri vecini organskih spojin v navzocnosti katalizatorja srebrovega nitrata.
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3.1

3.2

33

5.1

5.2

METODA 4. DOLOCANJE VREDNOSTI pH

Namen in podrodje uporabe

V tem dokumentu je opredeljen postopek merjenja vrednosti pH raztopine enojnega gnojila iz amonijevega
nitrata z visoko vsebnostjo dusika.

Princip

Merjenje vrednosti pH raztopine amonijevega nitrata s pH-metrom.

Reagenti
Destilirana ali demineralizirana voda brez ogljikovega dioksida.
Pufrska raztopina, pH 6,88 pri 20 C

V priblizno 400 ml vode raztopite 3,40 + 0,01 grama kalijevega dihidrogen ortofosfata (KH,PO,). Nato v
priblizno 400 ml vode raztopite 3,55 + 0,01 grama dinatrijevega hidrogen ortofosfata (Na,HPO,). Obe raztopini
kvantitativno prenesite v 1 000-mililitrsko merilno bucko, dopolnite do oznake z vodo in premesajte. To
raztopino shranite v posodi, ki ne prepusca zraka.

Pufrska raztopina, pH 4,00 pri 20 C

V vodi raztopite 10,21 £ 0,01 grama kalijevega hidrogen ftalata (KHC ,O H,), kvantitativno prenesite v 1 000-

84
mililitrsko merilno bucko, dopolnite do oznake z vodo in premesajte.

Raztopino shranite v posodi, ki ne prepusca zraka.

Lahko se uporabijo komercialno dostopne standardne raztopine pH.

Aparatura

pH-meter, opremljen s stekleno in kalomelno elektrodo ali njunimi ekvivalenti, z obcutljivostjo 0,05 enote pH.

Postopek
Umerjanje pH-metra.

Umerite pH-meter (4) pri temperaturi 20 (+ 1) 'C s pufrsko raztopino (3.1), (3.2) ali (3.3). Cez povrsino
raztopine usmerite pocasen tok dusika in ga tu vzdrZujte med celotnim preskusom.

Dolocanje

Na 10 (£ 0,01) gramov vzorca, ki je v 250-mililitrski ¢asi, vlijte100,0 ml vode. Netopne snovi odstranite s
filtriranjem, odlitiem ali centrifugiranjem tekocine. Vrednost pH bistre raztopine izmerite pri temperaturi 20
(t 1) 'C v skladu s postopkom, uporabljenim za umerjanje metra.

Izrazanje rezultatov

Rezultate izrazite v enotah pH na 0,1 enote natancno in navedite tudi temperaturo merjenja.

METODA 5. DOLOCANJE VELIKOSTI DELCEV

Namen in podrodje uporabe

V tem dokumentu je opredeljen postopek preskusnega sejanja enojnih gnojil iz amonijevega nitrata z visoko
vsebnostjo dusika.
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3.2
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

5.1

5.2

Princip

Preskusni vzorec se preseje skozi tri sita, ro¢no ali z mehanskimi sredstvi. Masa, ki ostane na posameznem situ,
se zapiSe in izracuna odstotek snovi, ki prehaja skozi zahtevana sita.

Aparature

Preskusna sita iz pletene Zice s premerom 200 mm in odprtinami 2,0 mm, 1,0 mm in 0,5 mm standardnih
obsegov. En pokrov in ena sprejemna posoda za ta sita.

Tehtnica, z natan¢nostjo 0,01 g.

Mehanski stresalnik sit (Ce je na voljo) z mozZnostjo stresanja vzorcev v navpicni in tudi vodoravni smeri.

Postopek
Vzorec se razdeli na priblizno 100-gramske deleze.
Enega izmed teh deleZev stehtajte na 0,1 grama natancno.

Sita razvrstite v naradcajocem zaporedju, sprejemnik 0,5 mm, 1 mm, 2 mm, stehtan preskusni delez pa
postavite na vrhnje sito. Pokrov namestite na vrh sit.

Pretresite ro¢no ali s pripravo v navpicni in vodoravni smeri, in Ce stresate ro¢no, ob¢asno narahlo potrepljajte.
Ta postopek nadaljujte 10 minut ali dokler koli¢ina, ki gre skozi vsako sito v eni minuti, ni manjsa od 0,1
grama.

Odstranite serijo sit, zberite zadrzano snov in po potrebi z mehko $¢etko nezno o€istite spodnjo stran sita.

Snov, ki se zadrzi na vsakem situ, in tisto, ki se zbere v sprejemni posodi, stehtajte na 0,1 grama natancno.

Ovrednotenje rezultatov

Mase frakcij spremenite v odstotke skupne mase posameznih frakcij (ne prvotnega vzorca).
IzraCunajte odstotek v sprejemni posodi (tj. < 0,5 mm): A %

[zraCunajte odstotek, ohranjen na 0,5-milimetrskem situ: B %

[zraCunajte odstotek, ki gre skozi 1,0 mm, tj. (A + B) %

Vsota mas frakcij mora biti znotraj 2 % zacetne mase.

Treba je opraviti vsaj dve loceni analizi, posamezni rezultati za A pa se ne bi smeli razlikovati za ve¢ kakor
1,0 % absolutno in za B ne ve¢ kakor 1,5 % absolutno. Ce ni tako, ponovite preskus.

IzraZanje rezultatov

Navedite povprecno vrednost dveh vrednosti, dobljenih za A na eni strani in za A + B na drugi.

METODA 6. DOLOCANJE VSEBNOSTI KLORA (KOT KLORIDNEGA IONA)

Namen in podrocje uporabe

V tem dokumentu je opredeljen postopek dolocanja vsebnosti klora (kot kloridnega iona) v enojnih gnojilih iz
amonijevega nitrata z visoko vsebnostjo dusika.

Princip

Kloridni ioni, raztopljeni v vodi, se dolocijo s potenciometricno titracijo s srebrovim nitratom v kislem mediju.
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3.5

3.6

4.1

4.2

4.3

4.4

5.1

Reagenti

Destilirana ali demineralizirana voda brez kloridnih ionov.

Aceton AR.

Koncentrirana dusikova kislina (gostota pri 20 'C = 1,40 g/ml)

0,1 M standardna raztopina srebrovega nitrata. To raztopino shranite v steklenici iz rjavega stekla.
0,004 M standardna raztopina srebrovega nitrata — to raztopino pripravite pred uporabo.

0,1 M standardna referencna raztopina kalijevega klorida. 3,7276 grama kalijevega klorida analitske cistote, ki
ste ga predhodno susili eno uro v pecici pri 130 'C in nato ohladili v eksikatorju na sobno temperaturo,
stehtajte na 0,1 mg natancno. Raztopite v malo vode, raztopino kvantitativno prenesite v 500-mililitrsko
standardno bucko, razred¢ite do oznake in premesajte.

Kalijev klorid, 0,004 M standardna referen¢na raztopina — to raztopino pripravite tik pred uporabo.

Aparature

Potenciometer s srebrovo merilno elektrodo in kalomelno referencno elektrodo, z obcutljivostjo 2 mV, in
obmodjem merjenja od =500 do + 500 mV.

Most, ki vsebuje nasiCeno raztopino kalijevega nitrata in je povezan s kalomelno elektrodo (4.1) in na obeh
koncih opremljen z luknjicastimi zamaski.

Opomba: Ta most ni potreben, Ce se uporabijo elektrode iz srebra in Zivosrebrovega (1) sulfata.
Magnetni mesalec z meSalno palicico, prevleceno s teflonom.

Mikrobireta z ozkim konicastim vrhom in 0,01-mililitrskimi razdelki.

Postopek
Standardizacija raztopine srebrovega nitrata

V dve nizki casi ustrezne kapacitete (na primer 250 ml) pipetirajte 5,00 ml in 10,00 ml standardne referencne
raztopine kalijevega klorida (3.6). Vsebino vsake izmed omenjenih ¢a$ titrirajte po naslednjem postopku.

Dodajte 5 ml raztopine dusikove kisline (3.2), 120 ml acetona (3.1) in toliko vode, da celotno prostornino
povecate na 150 ml. Mesalno palico magnetnega mesalca (4.3) postavite v ¢aso in vkljucite mesalec. Srebrno
elektrodo (4.1) in prosti konec mostu (4.2) postavite v raztopino. Elektrode poveZite s potenciometrom (4.1) in

Titrirajte z mikrobireto (4.4) tako, da najprej dodate 4 ali 9 ml raztopine srebrovega nitrata, ki ustreza
uporabljeni standardni referen¢ni raztopini kalijevega klorida. Nadaljujte dodajanje po 0,1 ml 0,004 M raztopine
in po 0,05 ml 0,1 M raztopine. Po vsakem dodajanju pocakajte na stabilizacijo potenciala.

Dodane prostornine in ustrezne vrednosti potenciala zapisite v prva dva stolpca tabele.

V tretji stolpec tabele zapisite zaporedne prirastke (A E) potenciala E. V Cetrti stolpec zapisite razlike (A,E),
pozitivne ali negativne, med prirastki potencialov (A E). Konec titracije ustreza dodatku 0,1- ali 0,05-mililitrskega
deleza (V) raztopine srebrovega nitrata, ki daje najvisjo vrednost A E.

Za natancen izracun prostornin (V) raztopine srebrovega nitrata, ki ustreza koncu reakcije, uporabite formulo:
b
Veq:V0+ Vi X—,
B
pri Cemer je:

V01 skupna prostornina raztopine srebrovega nitrata, ki je takoj pred prostornino, ki da najvedji prirastek A E, v
mil

V, prostornina zadnjega deleza dodane raztopine srebrovega nitrata (0,1 ali 0,05 ml), v ml;
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5.3

5.4

b zadnja pozitivna vrednost AE;

B vsota absolutnih vrednosti zadnje pozitivne vrednosti AE in prve negativne vrednosti AE (glej zgled v tabeli
1).

Slepi- preskus
Opravite slepi preskus in ga upostevajte pri racunanju konénega rezultata.
Rezultat V, slepega preskusa na reagentih je izrazen s formulo, v ml:
Vv, =2V, -V,
pri cemer je:

V, natan¢na vrednost prostornine (V) raztopine srebrovega nitrata, ki ustreza titraciji 10 ml uporabljene
standardne raztopine kalijevega klorida, v ml;

V, natancna vrednost prostornine (V,) raztopine srebrovega nitrata, ki ustreza 5 ml standardne referencne
raztopine kalijevega klorida, v ml.

Test preverjanja

S slepim preskusom je mogoce obenem preveriti, ali aparatura deluje zadovoljivo in ali je bil preskusni postopek
pravilno opravljen.

Dolocanje

Na 0,01 grama natancno odtehtajte delez vzorca v razponu od 10 do 20 gramov. Kvantitativno ga prenesite v
250-mililitrsko ¢aso. Dodajte 20 ml vode, 5 ml raztopine dusikove kisline (3.2), 120 ml acetona (3.1) in toliko
vode, da celotno prostornino povecate na 150 ml.

Palico magnetnega mesalca (4.3) postavite v ¢a3o, to pa na mesalec, ki ga nato vklopite. Srebrno elektrodo (4.1)
in prosti konec mostu (4.2) potopite v raztopino, elektrode povezite s potenciometrom (4.1) in po preverjanju

nicli§ca aparature zapisite vrednost zacetnega potenciala.

Titrirajte z raztopino srebrovega nitrata z dodajanjem po 0,1 ml z mikrobireto (4.4). Po vsakem dodajanju
pocakajte na stabilizacijo potenciala.

Titracijo nadaljujte, kakor je doloceno v 5.1, zaCensi od Cetrtega odstavka: ,Zapisite dodane prostornine in
ustrezne vrednosti potenciala v prva dva stolpca tabele...“

IzraZanje rezultatov

Rezultate analize izrazite kot odstotek klora v vzorcu, sprejetega za analizo.

Po formuli Izracunajte odstotek vsebnosti klora (Cl):

0,03545 x T x (Vs — V) x 100
m b

%=

pri Cemer je:

T molarnost uporabljene raztopine srebrovega nitrata;
V, rezultat slepega preskusa (5.2), v ml;

V, vrednost V,, ki ustreza dolocanju (5.4), v ml;

m masa preskusnega deleza, v gramih.
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Tabela 1
PRIMER
Prostornina raztopine srebrovega nitrata Potencial
M 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
Veg = 49+ 0,1 X ————— = 4,943
=9+ Ol xa g =49

METODA 7. DOLOCANJE KOLICINE BAKRA

1. Namen in podro¢je uporabe

V tem dokumentu je opredeljen postopek dolocanja vsebnosti bakra v enojnih gnojilih iz ¢istega amonijevega
nitrata z visoko vsebnostjo dusika.

2. Princip

Vzorec se raztopi v razredCeni solni kislini, koli¢ina bakra pa se dolo¢i z atomsko absorpcijsko spektrometrijo.

3. Reagenti

3.1 Solna kislina (gostota pri 20 'C = 1,18 g/ml).
3.2 Solna kislina, 6 M raztopina.

3.3 Solna kislina, 0,5 M raztopina.

3.4 Amonijev nitrat.

3.5  Vodikov peroksid, 30-odstoten.

3.6 Raztopina bakra (') (vnaprej pripravljena): na 0,001 grama natancno odtehtajte 1 gram Cistega bakra, ga
raztopite v 25 ml 6 M raztopini solne kisline (3.2), po delih dodajte 5 ml vodikovega peroksida (3.5) in z
vodo razredCite na prostornino enega litra. 1 ml te raztopine vsebuje 1 000 pg bakra (Cu).

3.6.1 Raztopina bakra (razredCena): 10 ml vnaprej pripravljene raztopine (3.6) z vodo razredcite na 100 ml, nato pa
10 ml tako dobljene raztopine razred¢ite z vodo na 100 ml. 1 ml te kon¢ne raztopine vsebuje 10 pg bakra
(Cu).

Raztopino pripravite tik pred uporabo.

4. Priprava

Atomski absorpcijski spektrometer z bakrovo Zarnico (324,8 nm).

(') Mogoce je uporabiti komercialno standardno raztopino bakra.



258

Uradni list Evropske unije

13/Zv. 8

5.2
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5.3.1

5.4

Postopek
Priprava raztopine za analizo

Na 0,001 grama natancno odtehtajte 25 gramov vzorca, ga prenesite v 400-mililitrsko ¢aso in previdno dodajte
20 ml solne kisline (3.1) (zaradi nastajanja ogljikovega dioksida se lahko pojavi burna reakcija). Po potrebi
dodajte ve¢ solne kisline. Ko se konca burno vretje, pustite izhlapevati na parni kopeli do suhega in obcasno
premesajte s stekleno pali¢ico. Dodajte 15 ml 6 M raztopine solne kisline (3.2) in 120 ml vode. Premesajte s
stekleno pali¢ico, ki jo morate pustiti v Casi, ¢aSo pa pokrijte z urnim steklom. Raztopino rahlo segrevajte,
dokler se raztapljanje ne konca, nato pa ohladite.

Raztopino sperite enkrat s 5 ml 6 M solne kisline (3.2) in dvakrat s 5 ml vrele vode ter kvantitativno prenesite
v 250-mililitrsko merilno bucko. Do oznake dolijte 0,5 M solno kislino (3.3) in previdno premesajte.

Filtrirajte skozi filtrirni papir, ki ne vsebuje bakra, () pri cemer zavrzite prvih 50 ml filtrata.

Slepa raztopina

Pripravite slepo raztopino, ki se od predhodne razlikuje le po odsotnosti vzorca, in jo uporabite pri izra¢unu
kon¢nih rezultatov.

Dolocanje kolicine

Priprava raztopine vzorca in slepe raztopine

Raztopino vzorca (5.1) in slepo preskusno raztopino (5.2) razredéite z 0,5 M raztopino solne kisline (3.3), tako

da bo koncentracija bakra ustrezala optimalnemu merilnemu obmocdju spektrometra. Obicajno razredcevanje ni
potrebno.

Priprava kalibracijskih raztopin

Z razredCevanjem standardne raztopine (3.6) z 0,5 M raztopino solne kisline (3.3) pripravite vsaj pet
standardnih raztopin, ki ustrezajo optimalnemu merilnemu obmo¢ju spektrometra (od 0 do 5,0 mg[ICu). Pred
dopolnjevanjem prostornine do oznake dodajte vsaki raztopini amonijev nitrat (3.4), da bi dobili kon¢no
koncentracijo 100 mg na ml.

Merjenje

Spektrometer (4) nastavite na valovno dolzino 324,8 nm. Uporabite oksidirajo¢ plamen zraka-acetilen. V
navedenem zaporedju po trikrat razpriujte kalibracijske raztopine (5.3.2), raztopino vzorca in slepo raztopino
(5.3.1), aparaturo pa med vsakim razprSevanjem dobro sperite z destilirano vodo. Umeritveno krivuljo narisite

tako, da povprecne vrednosti absorbanc vsake uporabljene standardne raztopine nanesete na ordinatno os,
ustrezne koncentracije bakra v pg/ml pa na abscisno os.

Iz podatkov z umeritvene krivulje dolocite koncentracijo bakra v raztopini konénega vzorca in slepi raztopini.

IzraZanje rezultatov

Vsebnost bakra v vzorcu Izra¢unajte ob upostevanju mase preskusnega vzorca in razredcenj, opravljenih med
analizo, in vrednosti slepe raztopine. Rezultate izrazite kot mg Cu/kg.

(") Whatman 541 ali ekvivalent.
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3.8

PRILOGA 1II
DOLOCAN]E ODPORNOSTI PROTI EKSPLOZIJI

Namen in podrodje uporabe

V tem dokumentu je opredeljen postopek dolocanja odpornosti enojnih gnojil iz amonijevega nitrata z visoko
vsebnostjo dusika proti eksploziji.

Princip

Preskusni vzorec se zapre v Zelezno cev in izpostavi Soku ob eksploziji, ki ga povzroci eksplozivni
spodbujevalni naboj. Sirjenje eksplozije se dolo¢i po stopnji drobljenja svincenih valjev, na katerih med
preskusom vodoravno lezi cev.

Materiali

Plasti¢ni eksploziv, ki vsebuje od 83 do 86 % pentrita

Gostota: od 1 500 do 1600 kg/m’

Hitrost Sirjenja eksplozije: od 7 300 do 7 700 m/s

Teza: 500 + 1 gram

Sedem delov upogljive zazigalne vrvice z nekovinskim varovalnim plas¢em

Teza polnila: od 11 do 13 g/m

Dolzina posamezne vrvice: 400 * 2 mm

Stisnjena kroglica sekundarnega eksploziva, izdolbena za nastavitev detonatorja

Eksploziv: heksogen/vosek 95/5, tertil ali podoben sekundarni eksploziv z dodanim grafitom ali brez njega
Gostota: od 1 500 do 1600 kg/m’

Premer: od 19 do 21 mm

Visina: od 19 do 23 mm

V sredi postavljena vdolbina za sprejem detonatorja: premer od 7 do 7,3 mm, globina 12 mm
Brezsivna jeklena cev, kakor je doloceno v ISO 65 — 1981 — Heavy

Serijje z nominalnimi dimenzijami DN 100 (4”)

Zunanji premer: od 113,1 do 115,0 mm

Debelina sten: od 5,0 do 6,5 mm

Dolzina: 1 005 (+ 2) mm

Plos¢a na dnu

Material: jeklo, kakovost za varjenje

Dimenzije: 160 x 160 mm

Debelina: od 5 do 6 mm

Sest svincenih valjev

Premer: 50 (+ 1) mm

Visina: od 100 do 101 mm

Materiali: mehki svinec, vsaj 99,5-odstotne Cistoce

Jeklena kocka

Dolzina: vsaj 1 000 mm

Sirina: vsaj 150 mm

Vidina: vsaj 150 mm

Teza: vsaj 300 kg, ¢e za jekleno kocko ni trdne opore

Plasti¢ni ali kartonasti valj za spodbujevalni naboj

Debelina sten: od 1,5 do 2,5 mm

Premer: od 92 do 96 mm

Visina: od 64 do 67 mm
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3.9 Detonator (elektri¢ni ali neelektri¢ni) z zacetno silo od 8 do 10

3.10  Lesena plosca
Premer: od 92 do 96 mm. Premer naj ustreza notranjemu premeru plasticnega ali kartonastega valja (3.4).
Debelina: 20 mm

3.11  Lesena palica z enakimi dimenzijami kakor detonator (3.9)

3.12  Krojaske igle (najvecja dolzina 20 mm)
4. Postopek

4.1 Priprava spodbujevalnega naboja, ki se vstavi v jekleno cev

Za sprozenje razstreliva v spodbujevalnem naboju obstajata dve metodi, izbira pa je odvisna od dostopnosti
opreme.

4.1.1  Socasno sprozenje na sedmih tockah
Spodbujevalni naboj, pripravljen za uporabo, je prikazan na sliki 1.

4.1.1.1 V leseno plosc¢o (3.10) zvrtajte vzporedno z njeno osjo luknje, od katerih poteka prva skozi sredino, preostalih
Sest pa simetri¢no po obodu kroga s premerom 55 mm. Premer lukenj mora biti od 6 do 7 mm (glej razdelek
A-B na sliki 1), odvisno od premera uporabljane zazigalne vrvice (3.2).

4.1.1.2 Odrezite sedem upogljivih zazigalnih vrvic (3.2) v dolzini 400 mm, pri ¢emer se zgubi razstreliva na koncu
vrvice izognete s Cistim rezom in zapeCatenjem omenjenega konca z lepilom. Vsakega od sedmih delov
potisnite skozi sedem lukenj v leseni plos¢i (3.10), dokler na drugi strani ploiCe ne izstopijo za nekaj
centimetrov. Nato vstavite precno v tekstilni varnostni ovoj vsake vrvice, od 5 do 6 mm od konca, majhno
krojasko iglo (3.12), vrvice pa nato v 2 cm Sirokem traku od igle po vsej dolzini premazite z lepilom. Na
koncu potegnite za daljse konce teh vrvic, dokler igle ne pridejo v stik z leseno plosco.

4.1.1.3 Plasti¢no razstrelivo (3.1) oblikujte v valj s premerom od 92 do 96 mm, odvisno od premera valja (3.8). Ta valj
na polozni povrsini postavite pokon¢no in nato vstavite oblikovano razstrelivo. Nato v vrh valja vstavite leseno
plosco, () ki nosi sedem kosov zazigalne vrvice, in ga potisnite navzdol na razstrelivo. Visino valja (od 64 do
67 mm) prilagodite tako, da vrhnji rob ne sega ¢ez leseno plosco. Nazadnje valj po celotnem robu pritrdite na
leseno plosco, na primer s sponkami ali Zebljicki.

4.1.1.4 Proste konce vseh sedmih kosov zaZigalne vrvice zberite okoli oboda lesene palice (3.11), tako da bodo v visini
ravnine, ki je pravokotna na palico. Okoli palice jih z lepilnim trakom oblikujte v snop (3.

4.1.2  Sredinska sprozitev s stisnjeno kroglico
Spodbujevalni naboj, pripravljen za uporabo, je prikazan na sliki 2.
4.1.2.1 Priprava stisnjene kroglice

Ob ustreznih varnostnih ukrepih vnesite 10 gramov sekundarnega razstreliva (3.3) v kalup z notranjim
premerom od 19 do 21 mm in stisnite kroglico v ustrezno obliko in na ustrezno gostoto.

(Razmerje premera: vi§ina bi moralo biti priblizno 1: 1.)

V sredini dna kalupa je klin, visok 12 mm in s premerom od 7,0 do 7,3 mm (odvisno od premera
uporabljenega detonatorja), ki v stisnjenem vlozku ustvari valjasto vdolbino za poznejse vstavljanje detonatorja.

4.1.2.2 Priprava spodbujevalnega naboja

Plasticno razstrelivo vnesite v valj (3.8), ki je na vodoravni povrsini postavljen navpicno, in ga nato potisnite
navzdol z lesenim rezilom, da bi dobilo razstrelivo valjasto obliko z vdolbino na sredini. Stisnjeno kroglico
postavite v omenjeno vdolbinico. Valjasto oblikovano razstrelivo, ki vsebuje stisnjeno kroglico, prekrijte z leseno
plosco, ki ima v sredini luknjo premera od 7,0 do 7,3 mm, za vstavljanje detonatorja. Leseno ploi¢o in valj
pritrdite skupaj s krizem iz lepilnega traku. Z leseno palico poskrbite, da bosta luknja, zvrtana v plosco, in
vdolbina v stisnjeni kroglici vzporedni.

(") Premer plos¢e mora vedno ustrezati notranjemu premeru valja.
() Opomba: Ko vseh 3est kosov vrvice po sestavljanju nategnemo, mora vrvica v sredini ostati nekoliko ohlapna.
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4.2 Priprava jeklenih cevi za preskuse eksplozivnosti

Na enem koncu jeklene cevi (3.4), 4 mm stran od roba, pod pravim kotom zvrtajte dve nasproti postavljeni
luknji s premerom 4 mm.

Zavarite spodnjo plosco (3.5) na nasprotni konec cevi tako, da popolnoma zapolnite pravi kot med spodnjo
plosco in steno cevi s kovino za varjenje po vsej dolzini oboda cevi.

43 Polnjenje in natovarjanje jeklene cevi
(Glej slike 1, 2 in 3)

4.3.1  Preskusni vzorec, jekleno cev in spodbujevalni naboj je treba naravnati na temperaturo 20 (¢ 5) 'C. Za dva
preskusa eksplozivnosti potrebujete od 16 do 18 kg preskusnega vzorca.

4.3.2  Cev postavite pokoncno, tako da kvadratna plosca dna lezi na trdni vodoravni povrsini, priporoamo uporabo
cementa. Cev napolnite priblizno do ene tretjine s preskusnim vzorcem in jo nato petkrat spustite z 10 cm
navpi¢no na tla, da bi se kroglice v cevi ¢im bolj stisnile. Za pospesitev stiskanja tresite cev tako, da jo med
posameznimi spusti desetkrat udarite po stranski steni s 750- do 1 000-gramskim kladivom.

To metodo polnjenja ponovite s $e enim delom preskusnega vzorca. Na koncu opravite Se eno dodajanje tako,
da po stiskanju cevi z desetkratnim dviganjem in spu$Canjem in 20-kratnim udarjanjem s kladivom, naboj
zapolnjuje tako cev do 70 mm stran od odprtine.

Polnilno visino vzorca je treba v jekleni cevi prilagoditi tako, da bo spodbujevalni naboj (4.1.1 ali 4.1.2), ki ga
vstavite pozneje, v tesnem stiku z vzorcem na celotni povrsini.

4.3.3  Spodbujevalni naboj vstavite v cev tako, da bo v stiku z vzorcem; vrhnja povriina lesene plos¢e mora biti 6
mm pod zgornjim robom cevi. Zagotovite tesen stik razstreliva s preskusnim vzorcem z dodatkom ali
odstranitvijo majhne koli¢ine vzorca.

4.4 Nastavljanje jeklene cevi in svincenih valjev

4.4.1 Ostevilcite osnovne ploskve svincenih valjev (3.6) z 1 do 6. Na sredinski ¢rti jeklene kocke (3.7) naredite Sest
oznak, ki so med seboj oddaljene po 150 mm in leZijo na vodoravni osnovni ploskvi tako, da je prva oznaka
vsaj 75 mm od roba kocke. Na vsako od narejenih oznak postavite svinceni valj tako, da je sredina osnovne
ploskve vsakega takega valja postavljena natan¢no na oznako.

4.4.2  Jekleno cev, pripravljeno v skladu s 4.3, postavite vodoravno na svincene valje tako, da nastavite os cevi
vzporedno s sredinsko ¢rto jeklene kocke, zavarjeni konec cevi pa se razteza Se 50 mm za svincenim valjem
Stevilka 6.

Opomba: Zagotovite, da je cev v stiku z vsemi Sestimi svinCenimi valji; rahla ukrivitev jeklene cevi se lahko
nadomesti z vrtenjem cevi okoli njene vzdolzne osi; ¢e je katerikoli izmed svincenih valjev previsok, omenjeni
valj previdno potapljajte s kladivom na zahtevano visino.

4.5 Priprava za eksplozijo

4.5.1 Pripravo nastavite v skladu s 4.4. v zakloniiCe ali ustrezno pripravljen podzemni prostor (tj. rudnik ali rov).
Poskrbite, da ostane temperatura jeklene cevi pred samo eksplozijo 20 (£ 5) 'C.

Opomba: Ce taki prostori za razstreljevanje niso na voljo, lahko delo po potrebi opravite v jami, obdani z
betonom in prekriti z lesenimi tramovi. Eksplozija lahko raztrosi delce z visoko kineti¢no energijo, zaradi Cesar
je treba razstreljevanje opraviti na ustrezni razdalji od bivalis¢ ali ulic.

452 Ce uporabljate spodbujevalni naboj s sprozenjem na sedmih tockah, poskrbite, da so zazigalne vrvice
nastavljene, kakor je opisano v opombi k 4.1.1.4, in razvricene ¢im bolj vodoravno.

4.5.3 Na koncu odstranite leseno palico in jo nadomestite z detonatorjem. Same razstrelitve ne opravite, dokler vsi
ne zapustijo nevarnega obmogja in se preskusno osebje ne umakne v zaklonisce.

4.5.4  Razstrelite razstrelivo.

4.6 Pocakajte dovolj dolgo, da se dim (plin in vcasih strupeni produkti razpadanja, kakor so na primer dusikovi
plini) razprsi, nato zberite svin¢ene valje in izmerite njihovo visino s Sestilom vernier.
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Za vsakega izmed oznacenih valjev si zapiSite stopnjo drobljenja, izraZeno kot odstotek zacetne visine 100 mm.
Ce so valji zdrobljeni v pre¢ni smeri, si zapisite najvi§jo in najnizjo vrednost in nato Izracunajte povpredje.

4.7 Lahko uporabite tudi sondo za stalno merjenje hitrosti eksplozije; sondo morate vstaviti vzdolZ osi cevi ali
vzdolz stranske stene omenjene cevi.

4.8 Opraviti morate dva detonacijska preskusa na vzorec.

5. Porodilo o preskusu

Vrednosti za naslednje spremenljivke morajo biti navedene v porocilu o preskusu za vsak detonacijski preskus:
— vrednosti, izmerjene za zunanji premer jeklene cevi in debelino stene,

— Brinellova trdnost jeklene cevi,

— temperatura cevi in vzorca tik pred razstrelitvijo,

— gostota polnjenja (kg/m’®) vzorca in jeklene cevi,

— visina vsakega svincenega valja po razstrelitvi, skupaj s Stevilko valja,

— uporabljena metoda sprozZitve spodbujevalnega naboja.

5.1 Ovrednotenje rezultatov preskusa

Ce je pri vsaki razstrelitvi droblienje vsaj enega svincenega valja manjse od 5 %, se preskus Steje za
dokonénega, vzorec pa v skladu z zahtevami iz Priloge II k Direktivi 80/876/EGS.
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Slika 1

Spodbujevalni naboj s sproZenjem na sedmih tockah
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Slika 2

Spodbujevalni naboj s sredinskim sproZenjem
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