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7.2.1987 DZIENNIK URZEDOWY WSPOLNOT EUROPEJSKICH L 38/1

DYREKTYWA KOMISJI
z dnia 8 grudnia 1986 r.

w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw Czlonkowskich odnoszacych si¢ do procedur kontroli
charakterystyk, granic i odporno$ci na detonacj¢ prostych nawozéw sztucznych amonowych
o wysokiej zawarto$ci azotu

(87/94/EWG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPE]JSKICH,

uwzgledniajgc  Traktat ustanawiajgcy Europejska Wspdlnote
Gospodarcza,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 80/876/EWG z dnia 15 lipca
1980 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw Cztonkow-
skich odnoszacych si¢ do prostych amonowych nawozdéw
azotanowych o wysokiej zawartosci azotu ('), w szczegdlnosci
jej art. 8,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 76/116/EWG z dnia 18 grudnia
1975 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw Cztonkow-
skich odnoszacych si¢ do nawozéw (}), w szczegdlnosci jej
art. 9 ust. 2,

a takze majgc na uwadze, co nastepuje:

dyrektywa 80/876/EWG ustanawia charakterystyki, granice i
oporno$¢ na detonacje nawozéw sztucznych o ktérych mowa;
art. 8 niniejszej dyrektywy stanowi, Ze metody kontrolowania,
analizy i testowania zostang ustanowione zgodnie z procedura
przewidziang w art. 11 dyrektywy 76/116/EWG;

dyrektywa 76/116/EWG ustanawia urzedowe kontrole nawo-
z6w wspolnotowych w celu sprawdzenia zgodnosci z wyma-
ganiami wynikajacymi z przepiséw wspdlnotowych dotycza-
cych jakosci i skladu nawozéw sztucznych;

wydaje si¢ konieczne, uwzgledniajac specyficzny charakter
prostych nawozéw sztucznych amonowych o wysokiej zawar-
to$ci azotu oraz wymogi dotyczace bezpieczenstwa publiczne-
go, zdrowia i ochrony pracownikéw, ustanowienie dodatko-
wych przepisow zwigzanych z tymi nawozami sztucznymi;

() Dz.U.L 250 z 23.9.1980, str. 7.
() Dz.U.L 24 z 30.1.1976, str. 21.

w przypadku prostych nawozéw sztucznych amonowych po-
bieranie probek i analizy do oficjalnej kontroli nawozéw
sztucznych we Wspdlnocie przeprowadzane jest zgodnie z
metodami okre$lonymi w dyrektywie Komisji 77/535/EWG (),
zmienionej dyrektywa 79/138/EWG (*);

zgodnie z t3 samg procedurg liczba cykléw termicznych,
ktorym poddawana jest probka, zanim zostanie przetestowana
pod katem opornosci na detonacje, okreslona jest w zalgczniku
II do dyrektywy 80/876/EWG, a warto$¢ graniczna dla metali
cigzkich jest okreslona w zalaczniku I do tej samej dyrektywy;

opisana metoda zamknietych cykléw termicznych polega na
odpowiednim symulowaniu warunkéw, jakie bierze si¢ pod
uwage w zakresie zastosowania dyrektywy 80/876/EWG;
uwzgledniajac jednak, iz metoda ta moze nie by¢ skuteczna w
symulowaniu wszystkich wymaganych warunkéw podczas
wodnego transportu luzem;

Srodki przewidziane w niniejszej dyrektywie sa zgodne z
opinig Komitetu ds. Dostosowania do Postepu Technicznego
Dyrektyw w Celu Usuwania Barier Technicznych w Handlu
Nawozami Sztucznymi,

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE:

Artykut 1

1. Panstwa Czlonkowskie podejma konieczne kroki w celu
zapewnienia, iz metody kontrolowania, analizy i testowania do
celow urzedowych kontroli zawarto$ci prostych nawozéw
sztucznych amonowych o wysokiej zawarto$ci azotu ustano-
wione w dyrektywie 80/876/EWG przeprowadzane sa zgodnie
z metodami opisanymi w zalacznikach II oraz III do niniejszej

dyrektywy.

() Dz.U.L 213 z 22.8.1977, str. 1.
(" Dz.U.L 39 z 14.2.1979, str. 3.
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2. Zalgcznik I ustala: Artykut 3
— dopuszczalng zawarto$¢ metali ciezkich,

— wymagang liczbe cykléw termicznych stosowanych do pré- Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.
bek poddawanych testowi detonacyjnemu.

Artykut 2

1. Pafstwa Czlonkowskie podejmuja $rodki niezbedne w Sporzadzono w Brukseli, dnia 8 grudnia 1986 r.

celu wykonania niniejszej dyrektywy najpdzniej do dnia
31 grudnia 1987 r. i niezwlocznie powiadomig o tym Komisje.

, W imieniu Komisji
2. Panstwa Czlonkowskie przekaza Komisji teksty podstawo-
wych przepisow prawa krajowego, przyjetych w dziedzinach COCKFIELD
objetych niniejsza dyrektywa. Wiceprzewodniczgcy
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ZALACZNIK 1

1. Granice zawarto$ci metali ciezkich zgodnie z pkt 6 zalacznika I do dyrektywy Rady 80/876/EWG.
1.1. Zawarto$¢ miedzi nie moze by¢ wigksza niz 10 mg/kg.

1.2. Dla innych metali cigzkich granice zawartoSci nie sg okreslone.

2. Liczba cykléw termicznych zgodnie z zalacznikiem II do dyrektywy Rady 80/876/EWG.

Liczba stosowanych cyklow termicznych wynosi pigc.
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ZALACZNIK 11

METODY SPRAWDZANIA ZGODNOSCI Z GRANICAMI OKRESLONYMI W ZALACZNIKACH I ORAZ 11

2.1.

2.2

2.3.

2.4.

3.1.

3.2.

3.3.

DO DYREKTYWY RADY 80/876/EWG

METODA 1. METODY ZASTOSOWANIA CYKLOW TERMICZNYCH

Zakres i dziedzina zastosowania
Niniejszy dokument okresla procedury w celu zastosowania cyklow termicznych przed przystapieniem do testu

na retencj¢ oleju i testu detonacyjnego w prostych nawozach sztucznych amonowych o wysokiej zawartosci
azotu.

Cykle termiczne okreslone w zalgczniku I do dyrektywy 80/876/EWG
Zakres zastosowania

Niniejsza procedura dotyczy zastosowania cyklow termicznych przed oznaczeniem retengji oleju w nawozie
sztucznym.

Zasada i definiga

W kolbie Erlenmeyera podgrza¢ probke od temperatury otoczenia do temperatury 50 °C i utrzymywal w tej
temperaturze przez dwie godziny (faza w temperaturze 50 °C). Nastepnie chlodzi¢ prébke az do otrzymania
temperatury 25 °C i utrzymywac w takiej temperaturze przez dwie godziny (faza w temperaturze 25 °C).

Polaczenie dwu nastgpujacych po sobie faz w temperaturze 50 °C i 25 °C tworzy jeden cykl termiczny.

Po poddaniu prébki dwém cyklom termicznym prébka jest utrzymywana w temperaturze 20 (£ 3) °C w celu
oznaczenia retencji oleju.

Aparatura

Normalna aparatura laboratoryjna, w szczegdlnosci:

— laznie wodne termostatowane odpowiednio 25 (¢ 1) i 50 (¢ 1) °C,
— kolby Erlenmeyera o pojemnosci 150 ml kazda.

Procedura

Umiesci¢ kazdg probke testowa o masie 70 (£ 5) graméw w kolbach Erlenmeyera, ktére nastepnie nalezy
uszczelni¢ przy pomocy korka.

Przenosi¢ kolby co dwie godziny z fazni o temperaturze 50 °C do lazni o temperaturze 25 °C i na odwrot.

Utrzymywa¢ stala temperaturg wody w lazniach i utrzymywal ja w ruchu poprzez gwaltowne mieszanie, tak
aby poziom wody utrzymywat si¢ powyzej poziomu probki. Chroni¢ korek przed kondensacja przy pomocy
pokrywki z gumy piankowej.

Cykle termiczne do zastosowania w zalgczniku II do dyrektywy Rady 80/876/EWG

Zakres zastosowania

Niniejsza procedura dotyczy zastosowania cykléw termicznych przed przeprowadzeniem testu detonacyjnego.
Zasada i definicja

W naczyniu wodoszczelnym podgrzaé probke od temperatury otoczenia do 50 °C i utrzymywal w tej
temperaturze przez okres jednej godziny (faza w temperaturze 50 °C). Nastgpnie schlodzi¢ probke, az do
osiggniecia temperatury 25 °C i utrzymywal w tej temperaturze przez godzing (faza w temperaturze 25 °C).
Polaczenie dwu nastgpujacych po sobie faz w temperaturze 50 °C i 25 °C tworzy jeden cykl termiczny. Po
poddaniu probki testowanej wymaganej liczbie cyklow termicznych probka przechowywana jest w temperaturze
20 °C (¢ 3) °C do czasu przeprowadzenia testu detonacyjnego.

Aparatura

— laznia wodna o stalej temperaturze wahajacej si¢ miedzy 20-51 °C o minimalnej szybkosci podgrzewania i
chlodzenia 10 °C/h, lub dwie laznie wodne, jedna o stalej temperaturze 20 °C, druga 51 °C. Woda w
fazni(-ach) jest bez przerwy mieszana; objeto$¢ lazni ma by¢ na tyle duza, by zapewni¢ wystarczajaca
cyrkulacje wody.
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— nierdzewne stalowe naczynie, wodoszczelne ze wszystkich stron i wyposazone w termoogniwo w §rodku.
Zewnetrzna szeroko$¢ naczynia wynosi 45 (+ 2) mm, grubos§¢ $cianki wynosi 1,5 mm (patrz rysunek 1);
wysoko$¢ i dlugo$¢ naczynia moze by¢ dopasowana do wymiaréw fazni wodnej, np. dtugos¢ 600 mm,
wysoko$¢ 400 mm.

3.4.  Procedura

Umiesci¢ okre$long ilo§¢ nawozu sztucznego wystarczajaca do przeprowadzenia jednej detonacji w naczyniu i
zamkna¢ pokrywe. UmieSci¢ naczynie w lazni wodnej. Podgrza¢ wode do temperatury 51 °C i zmierzy¢
temperature wewnatrz nawozu sztucznego. Godzing po osiagnieciu przez wnetrze nawozu sztucznego tempe-
ratury 51 °C schlodzi¢ wode. Godzing po osiggnigciu przez wnetrze nawozu sztucznego temperatury 25 °C
podgrza¢ wode, by rozpoczaé drugi cykl. W przypadku dwoch tazni wodnych, przenies¢ naczynie do drugiej
fazni po kazdym cyklu podgrzewania/chlodzenia.
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METODA 2. OZNACZANIE RETENCJI OLEJU
1. Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okresla procedure oznaczania retencji oleju w prostych nawozach amonowych o wysokiej
zawartosci azotu.

Niniejsza metoda jest odpowiednia zaréwno dla brytowych, jak i dla ziarnistych nawozéw, ktére nie zawieraja
materialéw rozpuszczalnych w oleju.

2. Definicja

Retencja oleju w nawozie sztucznym — ilo$¢ oleju, zostawiona przez nawdz, ustalona w okre§lonych warunkach
pracy i wyrazona jako procent masy.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.0.

6.1.

6.2.

6.3.

Zasada

Calkowite zanurzenie probki testowej w oleju gazowym na okreslony czas, nastepnie odsaczanie nadwyzki oleju
w specjalnych warunkach. Pomiary wzrostu masy probki testowej.

Odczynnik

Olej gazowy

Wspdlczynnik lepkosci oleju gazowego max: 5 mPas w temperaturze 40 °C
gesto$é: 0,8-0,85 g/ml w temperaturze 20 °C

zawarto$¢ siarki: < 1,0 % (m/m)

popidk < 0,1 % (m/m)

Aparatura

Zwykla aparatura laboratoryjna, jak réwniez:

Waga, przystosowana do wazenia z dokladnos$cig do 0,01 grama.
Zlewki o pojemnosci 500 ml.

Lejek z masy plastycznej, preferowany lejek z cylindryczng $ciankg w gérnej czesci, Srednica maksymalnie
200 mm.

Sito testowe o otworach wielkosci 0,5 mm, odpowiednie do lejka (ppkt 5.3).

Uwaga: rozmiar lejka i sita ma by¢ taki, by tylko kilka granulek moglo leze¢ jedna na drugiej, a olej miat
mozliwo$¢ swobodnego odsaczania.

Papier filtrujacy o wysokim stopniu filtracji, krepa, migkki, masa 150 g/m?

Tkanina absorpcyjna (jako$¢ laboratoryjna).

Procedura

Dwa poszczegblne oznaczenia przeprowadzane sa na oddzielnych porcjach tej samej probki testowej w
niewielkich odstgpach czasowych.

Usung¢ czastki mniejsze niz 0,5 mm przy uzyciu sita testowego (ppkt 5.4). Umiesci¢ w zlewce 50 gramow
prébki, odwazonych z dokladnoscig do 0,1 grama (ppkt 5.2). Dodaé odpowiedni olej gazowy (pkt 4), tak aby
catkowicie pokryt brytki i dokladnie zamieszaé, by powierzchnia wszystkich brylek byla catkowicie zamoczona.
Przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym i pozostawi¢ na godzing w temperaturze 25 (+ 2) °C.

Przefiltrowaé calg zawarto$¢ zlewki przez lejek (ppkt 5.3) z zainstalowanym sitem (ppkt 5.4). To, co osadzito si¢
na sicie, pozostawi¢ na godzing, tak by odsaczyl si¢ nadmiar oleju.

Na gladkiej powierzchni umiesci¢ dwa arkusze papieru filtrujacego (ppkt 5.5) (okoto 500 x 500 mm) jeden na
drugim; zawina¢ cztery krawedzie obydwoch arkuszy papieru filtrujacego ku gérze na szerokos$¢ okoto 40 mm,
by zabezpieczy¢ brylki przed wytaczaniem si¢. UmieSci¢ dwie warstwy tkaniny absorpcyjnej (ppkt 5.6) miedzy
arkuszami papieru filtrujgcego. Przesypaé cala zawarto$¢ sita (ppkt 5.4) na tkaning absorpcyjng i réwno
rozmiesci¢ brylki przy pomocy migkkiego plaskiego pedzla. Po uplywie dwoch minut podnie$¢ jedng strong
tkaniny, by przemiesci¢ brylki na papier filtrujacy ponizej i réwno je na nim rozmiesci¢ przy pomocy pedzla.
Polozy¢ na probke jeszcze jeden papier filtrujacy, z krawedziami podobnie odgietymi ku gérze i przetoczyé
brytki migdzy arkuszami papieru filtrujacego ruchami okreznymi, wywierajac niewielki nacisk. Zatrzyma¢ si¢ po
kazdym 6smym ruchu okreznym, by podnie$¢ przeciwne krawedzie papieréw filtrujacych, a nastepnie sprowa-
dzi¢ do $rodka brylki, ktére przetoczyly si¢ na krance. Trzymacl si¢ nastepujacej procedury: wykonal cztery
kompletne ruchy okrezne, najpierw w kierunku wskazéwek zegara, a nastepnie w przeciwnym. Przetoczy¢ brytki
do $rodka, jak opisano powyzej. Powtdrzy¢ procedure trzykrotnie (24 ruchy okrezne, krawedzie podnoszone
dwukrotnie). Ostroznie umiesci¢ nowy papier filtrujacy migdzy arkuszem na dnie i tym, ktéry znajduje si¢ na
nim i pozwoli¢ brytkom przetoczy¢ si¢ na nowy arkusz papieru, podnoszac krawedzie gérnego arkusza.
Przykry¢ brylki nowym arkuszem papieru filtrujacego i powtérzy¢ t¢ sama procedurg, jak opisano powyzej.
Zaraz po przetoczeniu brylek umiesci¢ je w wytarowanej miseczce i ponownie zwazy¢ z dokladnoscia do
0,01 grama celem oznaczenia masy oleju gazowego, ktéry pozostal.
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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.

Powtarzanie procedury przetaczania i ponownego wazenia
Jesli ilo§¢ oleju gazowego, jaki pozostal, jest wigksza niz 2,00 gramy, umieici¢ porcje substancji na nowym
zestawie papieréw filtrujacych i powtdrzy¢ procedure przetaczania, podnoszenia rogéw papieru zgodnie z tym,

co zostalo opisane w ppkt 6.3 (dwukrotnie osiem ruchéw okreznych, jednokrotne podniesienie). Nastepnie
zwazy¢ ponownie porcje substancji.

Sposob prezentowania wynikéw
Metoda obliczeti i wzér

Retencja oleju, z kazdego oznaczenia (ppkt 6.0) wyrazona jako procent masy przesianej porcji testowej, wyraza
si¢ wzorem:

mp — my

retencja oleju = x 100

my
gdzie:
m, to masa, w gramach, przesianej porcji testowej (ppkt 6.1);

m, to masa, w gramach, porgji testowej zgodnie z ppkt 6.3 lub ppkt 6.4, odpowiednio jako wynik ostatniego
wazenia.

Jako wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng z dwoch osobnych oznaczen.

METODA 3. OZNACZANIE SKEADNIKOW PALNYCH

Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okre$la procedure oznaczania zawarto$ci substancji palnych w prostych nawozach sztucz-
nych amonowych o wysokiej zawartosci azotu.

Zasada

Ditlenek wegla wytworzony przez substancje nieorganiczne usuwany jest wczeSniej przy pomocy kwasu.
Zwigzki organiczne s3 utleniane w reakcjach z mieszaning kwasu chromowego i kwasu siarkowego. Powstaly
ditlenek wegla wchlaniany jest przez roztwér wodorotlenku sodowego. Osad rozpuszczany jest w roztworze
kwasu chlorowodorowego i odmierzony przez odmiareczkowanie nadmiaru roztworem wodorotlenku sodowe-

0.
Odczynniki

Tritlenek chromowy(VI) CrO, czystosci analitycznej.

Kwas siarkowy rozcienczony do 60 % w stosunku objeto$ciowym —

wla¢ 360 ml wody do jednolitrowej zlewki i ostroznie dodaé 640 ml kwasu siarkowego (gesto$¢ w
temperaturze 20 °C = 1,83 g/ml).

Azotan srebrowy: roztwér 0,1 m.
Wodorotlenek barowy:

odwazy¢ 15 graméw wodorotlenku barowego (Ba(OH), 8H,0), rozpusci¢ calkowicie w goracej wodzie.
Pozostawi¢ do ostygniecia i przela¢ do jednolitrowej kolby. Napetni¢ do oznaczonego miejsca i wymieszaé.
Przefiltrowaé przez karbowany papier filtrujacy.

Kwas chlorowodorowy: roztwér wzorcowy 0,1 M;

Wodorotlenek sodowy: roztwér wzorcowy 0,1 M;

Blgkit bromofenolowy: Roztwér 0,4 grama na litr wody;
Fenoloftaleina: roztwor 2 gramy na litr w 60 % objetoSciowo etanolu;

Wapno sodowane: rozmiar czastek okoto 1,0 do 1,5 mm.

3.10. Woda zdemineralizowana, $wiezo przegotowana celem usunigcia ditlenku wegla.
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4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

Aparatura
Standardowy sprzgt laboratoryjny, w szczegdlnosci:

— tygiel filtracyjny z plytka ze szkla spieczonego o pojemnosci 15 ml; $rednica plytki 20 mm; catkowita
wysoko$¢ 50 mm; porowato$¢ 4 (Srednica poréw 5-15 pm);

— zlewka o pojemnosci 600 ml.
Zasilanie sprezonym azotem.

Aparatura skonstruowana z nastgpujacych elementéw i zainstalowana, w miar¢ mozliwosci, przy pomocy
sferycznych zlaczy szlifowanych (patrz rysunek 2).

. Rurka absorpcyjna A o dlugosci okolo 200 mm i o $rednicy 30 mm wypelniona wapnem sodowanym (ppkt

3.9) utrzymywanym na miejscu przy pomocy korka z widkna szklanego.

. Kolba do przeprowadzania reakcji B o pojemnosci 500 ml z bocznym odgalezieniem i okraglym dnem.
. Kolumna frakcjonujaca Vigreux o dlugosci okoto 150 mm.

. Kondenser C o podwdjnej powierzchni i o dlugosci 200 mm.

. Butla Drechsela D pelnigca funkcj¢ zbiornika na wszelkie nadwyzki kwasu, jakie moga si¢ wydestylowac.
. Laznia lodowa E do chlodzenia butlii Drechsela.

. Dwa naczynia absorpcyjne F, i F, o $rednicy 32-35 mm, dystrybutor gazu, na ktéry sklada si¢ 10-mm krazek

ze szkla spieczonego o niskiej porowatosci.

. Pompa ssaca i urzadzenie regulujace ssanie G, na ktére sklada si¢ kawalek szkla w ksztalcie litery T

umieszczony w obwodzie, swobodne ramig, ktore jest polaczone z czysta kapilarg krotka gumowsa rurka za
pomocg zwornicy Srubowe;j.

Uwaga:

Uzycie wrzgcego roztworu kwasu chromowego w aparaturze pod obnizonym cinieniem jest niebezpieczne i
wymaga odpowiednich $rodkéw ostroznosci.

Procedura

Prébka do analizy

Masa maksymalnie 10 graméw azotanu amonowego z dokladnoscig do 0,001 graméw.
Usuwanie weglandw

Umiesci¢ probke do analizy w kolbie do reakeji B. Doda¢ 100 ml H,SO, (ppkt 3.2). Brylki rozpuszczajg si¢ w
ciagu okolo 10 minut w temperaturze otoczenia. Zainstalowaé aparature tak jak zostalo pokazane na rysunku:
polaczy¢ jeden koniec rurki absorpcyjnej (A) ze Zrédlem azotu (ppkt 4.2) przez jednokierunkowe urzadzenie
przeplywowe zawierajace 5-6 mm rteci, a drugi koniec do rurki zasilajacej, ktéra laczy si¢ z kolbg do reakgji.
Umiesci¢ kolumne frakcjonujaca Vigreux (C) i kondenser (C) z zapasem wody chlodzacej na swoim miejscu.
Zapewni¢ umiarkowany przeplyw azotu przez roztwér, doprowadzi¢ roztwér do temperatury wrzenia i
podgrzewa¢ przez dwie minuty. Pod koniec tego procesu roztwor nie powinien musowac. Jesli musowanie jest
widoczne, kontynuowaé podgrzewanie przez 30 minut. Pozostawi¢ roztwér do ostygniecia na co najmniej
20 minut, zapewniajac swobodny przeplyw azotu.

Zakonczy¢ instalacj¢ aparatury tak jak pokazano na rysunku podlaczajac rurke kondensatora do butli Drechsela
(D), a butelke do naczyn absorpcyjnych F, i F,. Azot nadal musi swobodnie przeptywac podczas czynnosci
instalacyjnych. Gwaltownie wla¢ 50 ml roztworu wodorotlenku barowego (ppkt 3.4) do kazdego z naczyn
absorpcyjnych (F, i F).

Przepuszczal strumienn bgbelkéw azotu przez okolo 10 minut. Roztwér w aparatach absorpcyjnych musi
pozosta¢ klarowny. Jesli tak nie jest, nalezy powtdrzy¢ proces usuwania weglanéw.

Utlenianie i absorpcja

Po wycofaniu azotu z rurki zasilajacej, gwattownie wprowadzi¢ 20 graméw tritlenku chromowego (ppkt 3.1) i
6 ml roztworu azotanu srebrowego (ppkt 3.3) przez ramig¢ boczne kolby do reakcji (B). Polaczy¢ aparature z
pompa ssaca i podlaczy¢ zrédto azotu, tak aby staly strumien bgbelkéw gazu przeplywal przez naczynia
absorpcyjne ze szkla spieczonego F, i F,.
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5.4.

Podgrzac kolbe do reakcji (B) az ciecz zacznie wrze¢ i utrzymywaé wrzenie przez péltorej godziny (!). Moze byé
konieczne dostosowanie zaworu regulujgcego ssanie (G), by kontrolowaé przeplyw azotu, gdyz osad weglanu
baru, ktory wytracit si¢ podczas testu moze blokowaé krazki ze szkla spieczonego. Operacja ta przynosi
rezultaty kiedy roztwér wodorotlenku barowego w aparacie absorpcyjnym F, pozostaje klarowny. W przeciw-
nym razie nalezy powtérzy¢ test. Zatrzymaé podgrzewanie i zdemontowa¢ aparature. Umy¢ kazdy dystrybutor
tak wewnatrz jak i na zewnatrz, by usung¢ wodorotlenek barowy i zgromadzi¢ popluczyny w odpowiednim
aparacie absorpcyjnym. Umiesci¢ tygle jeden za drugim w 600-ml zlewce, ktéra nastgpnie zostanie uzyta do
oznaczania.

Gwaltownie przefiltrowa¢ w warunkach prézniowych najpierw zawarto$¢ aparatu absorpcyjnego F,, a nastgpnie
aparatu absorpcyjnego F, uzywajac w tym celu tygla ze szkla spieczonego. Zgromadzi¢ osad pluczac aparaty
absorpcyjne woda (ppkt 3.10) i umy¢ tygiel 50 ml tej samej wody. Umiesci¢ tygiel w zlewce o pojemnosci
600 ml i doda¢ okolo 100 ml przegotowanej wody (ppkt 3.10). Wprowadzi¢ 50 ml przegotowanej wody do
kazdego aparatu absorpcyjnego i przepuszczal azot przez dystrybutory przez pig¢ minut. Polgczyé wodg z
woda ze zlewki. Powt6rzy¢ operacje, by upewnic sig, ze dystrybutory zostaly starannie wyptukane.

Pomiary weglandw pochodzgcych z substangji organicznych

Doda¢ pig¢ kropli fenoloftaleiny (ppkt 3.8) do zawartosci zlewki. Roztwér zabarwi si¢ na czerwono. Dodawaé
kropla po kropli kwas chlorowodorowy (ppkt 3.5) az zniknie rézowe zabarwienie. Dobrze rozmieszaé roztwor
w tyglu celem sprawdzenia, czy rézowe zabarwienie znéw si¢ nie pojawia. Dodaé pig¢ kropli blekitu
bromofenolowego i miareczkowaé kwasem chlorowodorowym az roztwér osiagnie barwe z6ltta. Dodaé kolejne
10 ml kwasu chlorowodorowego.

Podgrza¢ roztwér do temperatury wrzenia i utrzymywaé w tej temperaturze przez maksymalnie jedng minute.
Sprawdzi¢ dokladnie, czy w cieczy nie pozostal zaden osad.

Pozostawi¢ do ostygniecia i odmiareczkowaé nadmiar roztworem wodorotlenku sodowego (ppkt 3.6).

Préba zerowa

Przeprowadzi¢ probe zerowa zgodnie z t3 samg procedurg i przy uzyciu tej samej ilosci wszystkich odczynni-
kow.

Sposéb prezentowania wynikéw

Zawarto$¢ skladnikéw palnych (C), w postaci wegla, okreslonych jako procent masy probki, wyrazona jest
wzorem:

Vi, -V

C%=006x———2
E
gdzie:
E = masa porcji testowej w gramach;
V, = catkowita objeto$¢, w ml, 0,1 M kwasu chlorowodorowego dodanego po zmianie zabarwienia fenolofta-
leiny;

V, = objetos¢ w ml 0,1 M roztworu wodorotlenku sodowego uzytego do odmiareczkowania nadmiaru.

(") Czas reakji — péttorej godziny — jest odpowiedni w przypadku wigkszosci substancji organicznych w obecnosci katalizatora azotanu
srebrowego.
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3.1.

3.2.

3.3.

5.1.

5.2.

METODA 4. OZNACZANIE WARTOSCI pH

Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okresla procedur¢ pomiaru wartosci pH roztworu prostego nawozu sztucznego amonowego
o wysokiej zawartoSci azotu.

Zasada

Pomiar pH roztworu azotanu amonowego przy pomocy pehametru.

Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana, pozbawiona ditlenku wegla.
Roztwér buforowy, pH 6,88 w temperaturze 20 °C

Rozpusci¢ 3,40 + 0,01 graméw diwodoroortofosforanu potasu (KH,PO,) w maksymalnie 400 ml wody.
Nastgpnie rozpusci¢ 3,55 + 0,01 grama wodoroortofosforanu sodowego (Na,HPO,) w maksymalnie 400 ml
wody. Przela¢ obydwa roztwory bez strat do standardowej kolby o pojemnosci 1000 ml, uzupelni¢ do
zaznaczonego miejsca i wymieszac. Przechowywac ten roztwér w hermetycznym naczyniu.

Roztwdr buforowy, pH 4,00 w temperaturze 20 °C

Rozpusci¢ 10,21 + 0,01 graméw wodoroftalanu potasowego (KHC,O,H,) w wodzie, przela¢ bez strat do

standardowej kolby o pojemnosci 1 000 ml, uzupehi¢ do zaznaczonego miejsca i wymieszac.
Przechowywac ten roztwér w hermetycznym naczyniu.

Moga by¢ uzyte roztwory o wzorcowym pH, dostgpne w handlu.

Aparatura

Pehametr zaopatrzony w elektrody szklane i kalomelowe lub inne zastgpcze, o czutosci 0,05 jednostki pH.

Procedura
Kalibraga pehametru

Kalibrowa¢ pehametr (pkt 4) w temperaturze 20 (£ 1) °C, uzywajagc w tym celu roztworéw buforowych (ppkt
3.1), (ppkt 3.2) lub (ppkt 3.3). Pusci¢ powoli strumient azotu na powierzchni¢ roztworu i utrzymywac ten stan
przez caly czas trwania testu.

Oznaczanie

Wla¢ 100,0 ml wody do 10 (+ 0,01) graméw probki, ktéra znajduje si¢ w zlewce o pojemnosci 250 ml.
Usung¢ zwiazki nierozpuszczalne poprzez filtrowanie, zlewanie lub odwirowanie cieczy. Zmierzy¢ warto$¢ pH
czystego roztworu w temperaturze 20 (+ 1) °C zgodnie z tg samg procedura, jak w przypadku kalibrowania
pehametru.

Wyniki
Wyniki wyrazi¢ w jednostkach pH z dokladnoscig do 0,1 jednostki oraz okresli¢ zastosowang temperature.

METODA 5. OZNACZANIE WIELKOSCI CZASTEK

Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okresla procedure testowego przesiewania prostych nawozéw sztucznych amonowych o
wysokiej zawarto$ci azotu.
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3.1.

3.2.

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

Zasada

Prébka testowa przesiewana jest przez zestaw trzech sit, recznie lub mechanicznie. Masa substancji pozostalej na
kazdym sicie jest odnotowana i obliczany jest procent masy substancji przesianej przez wymagane sita.

Aparatura

Sita testowe tkane z drutu o $rednicy 200 mm, z otworami o wielkosci odpowiednio 2,00 mm, 1,00 mm i
0,5 mm. Jedna pokrywa i jeden odbieralnik do tych sit.

Waga o dokladnosci do 0,1 grama.

Mechaniczna wstrzasarka do sit (jesli jest dostgpna) przystosowana do nadawania probee testowej ruchu
poziomego i pionowego.

Procedura
Podzieli¢ probke na odpowiednie porcje o maksymalnej masie 100 graméw.
Zwazy¢ te porcje z doktadnoscig do 0,1 grama.

Ustawic sita w porzadku wstepujacym: odbieralnik, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm i umie$ci¢ zwazong porcj¢ testowa
na najwyzszym sicie. Dopasowaé pokrywke do najwyzszego sita z zestawu.

Wstrzgsna¢ recznie lub mechanicznie, nadajac jednoczesnie ruch poziomy i pionowy; jesli recznie — od czasu do
czasu stukaé. Kontynuowa¢ proces przez 10 minut lub do momentu, gdy ilo$¢ substancji przesianej przez kazde
sito w ciggu jednej minuty bedzie mniejsza niz 0,1 grama.

Nastepnie usungé sita z zestawu i zebral material, ktory pozostal; jesli to konieczne, zmie$¢ go delikatnie z
przeciwnej strony przy pomocy migkkiego pedzla.

Zwazy¢ material pozostaly na kazdym sicie i material zgromadzony w odbieralniku z dokladnoscia do
0,1 grama.

Ocena wynikéw

Przeliczy¢ masy czg$ciowe na procent caloSci mas cz¢Sciowych (nie masy wejSciowej).

Obliczy¢ procent w odbieralniku (§. < 0,5 mm): A %

Obliczy¢ procent substancji pozostalej na sicie 0,5 mm: B %

Obliczy¢ procent substancji przesianej przez sito 1,0 mm, tj. (A + B) %

Suma mas cz¢$ciowych powinna wynosi¢ okolo 2 % masy poczatkowe;.

Powinny by¢ przeprowadzone co najmniej dwie analizy, a poszczegdlne wyniki dla A nie powinny réznic sig

bardziej niz 0 1 % bezwzgledny, a dla B bardziej niz o 1,5 % bezwzglednego. Powtérzy¢ test jesli nie sg
spelnione niniejsze wymagania.

Sposob prezentowania wynikéw
Przedstawi¢ $rednig dwoch wartosci, uzyskanych z jednej strony dla A i z drugiej dla A + B.

METODA 6. OZNACZANIE ZAWARTOSCI CHLORU (W POSTACI JONU CHLORKOWEGO)

Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okresla procedur¢ oznaczania zawartosci chloru (w postaci jonu chlorkowego) prostych
nawozoéw sztucznych amonowych o wysokiej zawartosci azotu.

Zasada

Jony chlorkowe rozpuszczone w wodzie oznaczane sg przez miareczkowanie potencjometryczne przy pomocy
azotanu srebrowego w §rodowisku kwasowym.



13/t. 8 Dziennik Urzedowy Unii Europejskiej 255

3. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana, pozbawiona jonéw chlorkowych.
3.1.  Aceton czystosci analitycznej.
3.2, Stezony kwas azotowy (gestos¢ w temperaturze 20 °C = 1,40 g/ml)
3.3.  Wzorcowy roztwdr 0,1 M azotanu srebrowego. Przechowywal ten roztwér w brazowej szklanej butelce.
3.4.  Wzorcowy roztwér 0,004 M azotanu srebrowego — przygotowal ten roztwdr w momencie uzycia.

3.5.  Chlorek potasowy. Wzorcowy roztwér odniesienia 0,1 M. Odwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 mg 3,7276 graméw
chlorku potasowego o czystosci analitycznej, uprzednio suszonego w piecu w temperaturze 130 °C przez
godzing i schtodzonego w eksykatorze do temperatury otoczenia. Rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody, przela¢
roztwér bez strat do standardowej kolby o pojemnosci 500 ml, rozcieficzy¢ do kreski i wymieszac.

3.6.  Chlorek potasowy, wzorcowy roztwor odniesienia 0,004 M. Przygotowac ten roztwér w momencie uzycia.

4. Aparatura

4.1. Potencjometr ze srebrng elektrodg wskaznikowa i kalomelowg elektrodg poréwnawcza, czutosé 2 mV, obejmu-
jacg zakres od — 500 do + 500 mV.

4.2.  Mostek wypelniony nasyconym roztworem azotanu potasowego, polaczony z elektrodg kalomelowa (ppkt 4.1),
na koncach zamknigty porowatymi korkami.

Uwaga: Mostek nie jest konieczny, jeli zostang uzyte elektrody ze srebra i siarczanu rteciowego (pkt 1).
4.3.  Mieszadlo indukcyjne z pretem pokrytym teflonem.

4.4, Mikrobiureta z cienko zaostrzonym koncem i z podziatka co 0,01 ml.

5. Procedura
5.1.  Normalizaga roztworu azotanu srebrowego

Wzigé 5,00 ml i 10,00 ml wzorcowego roztworu odniesienia chlorku potasowego (ppkt 3.6) i umiesci¢ go w
dwoch niskich zlewkach o dogodnej pojemnosci (np. 250 ml). Przeprowadzi¢ nastgpujgce miareczkowanie
zawartosci kazdej zlewki.

Dodaé¢ 5 ml roztworu kwasu azotowego (ppkt 3.2), 120 ml acetonu (ppkt 3.1) i odpowiednia ilo$¢ wody do
catkowitej objetosci okolo 150 ml. UmieSci¢ pret mieszadla indukcyjnego (ppkt 4.3) w zlewce i wprawic
mieszadlo w ruch. Zanurzy¢ srebrng elektrode (ppkt 4.1) i wolny koniec mostka w roztworze. Podlaczy¢
elektrody do potencjometra (ppkt 4.1) i, po wyzerowaniu aparatu, zanotowa¢ warto$¢ potencjatu poczatkowego.

Miareczkowaé przy pomocy mikrobiurety (ppkt 4.4), dodajac poczatkowo odpowiednio 4 lub 9 ml roztworu
azotanu srebrowego, odpowiadajacego uzytemu wzorcowemu roztworowi odniesienia chlorku potasowego.
Kontynuowa¢ dodawanie w porcjach 0,1 ml dla roztworéw 0,004 M i w porcjach 0,05 ml dla roztworéw 0,1
M. Po kazdym dodaniu odczekaé, az ustabilizuje si¢ potencjal.

Zanotowal objetos¢ dodanych substancji i odpowiadajace wartoéci potencjatéw w pierwszych dwoch kolumnach
tabeli.

W trzeciej kolumnie tabeli zanotowac nastepujace po sobie wartosci przyrostéw (A E) potencjalu E. W czwartej
kolumnie zanotowa¢ réznice (AE), dodatnie lub ujemne, miedzy wartosciami przyrostéw potencjatu (A E).
Koniec miareczkowania odpowiada dodaniu porcji 0,1 lub 0,05 ml (v1) roztworu azotanu srebrowego, ktory
daje najwigksza wartos¢ A E.

W celu obliczenia dokfadnej objetosci (V) roztworu azotanu srebrowego odnoszacego si¢ do kotica reakeji,
nalezy zastosowal wzor:

b
Veq = Vo + <V1 X E)
gdzie:

V, to calkowita objetos¢, w ml, roztworu azotanu srebrowego minimalnie mniejsza niz objetos¢, jaka daje
maksymalny przyrost A E;

V, to objetos¢, w ml, ostatniej porcji dodanego roztworu azotanu srebrowego (0,1 lub 0,05 ml);
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5.2.

5.3.

5.4.

b to ostatnia warto$¢ dodatnia AE;

B to suma wartoéci bezwzglednych ostatnich dodatnich wartosci A,E i pierwszej wartosci ujemnej AE (patrz
przyklad w tabeli 1).

Test zerowy
Przeprowadzi¢ test zerowy i wzia¢ go pod uwage podczas obliczania wynikéw koncowych.
Wynik V, testu zerowego na odczynnikach wyrazony jest w ml, wzorem:
Vv, =2V, -V,
gdzie:

V, to wartos¢ w ml, dokladnej objetosci (V) roztworu azotanu srebrowego odpowiadajaca miareczkowaniu
10 ml uzytego wzorcowego roztworu odniesienia chlorku potasu;

V, to warto$¢ w ml, dokladnej objetosci (V,) roztworu azotanu srebrowego odpowiadajaca miareczkowaniu
5 ml uzytego wzorcowego roztworu odniesienia chlorku potasu.

Test kontrolny

Test zerowy moze jednoczesnie kontrolowaé, czy praca aparatury jest zadowalajaca, a procedura testu wlasciwie
zastosowana.

Oznaczanie

Wzigé porcje probki w zakresie 10-20 graméw i zwazy¢ z dokladnoscia do 0,01 grama. Przenies¢ do zlewki o
pojemnosci 250 ml. Doda¢ 20 ml wody, 5 ml roztworu kwasu azotowego (ppkt 3.2), 120 ml acetonu (ppkt
3.1) i odpowiednig ilos¢ wody do objetosci okoto 150 ml.

Umiesci¢ pret mieszadta indukcyjnego (ppkt 4.3) w zlewce, umiesci¢ zlewke w mieszadle i wprawi¢ je w ruch.
Zanurzy¢ srebrng elektrode (ppkt 4.1) i wolny koniec mostka (ppkt 4.2) w roztworze, podlaczy¢ elektrody do
potencjometru (ppkt 4.1) i, po wyzerowaniu aparatu, odnotowa¢ warto$¢ potencjatu poczatkowego.

Miareczkowaé roztworem azotanu srebrowego, dodajgc z mikrobiurety (ppkt 4.4) porcje 0,1 ml. Po kazdym
dodaniu odczekaé, az ustabilizuje si¢ potencjal.

Kontynuowa¢ miareczkowanie, jak opisano w ppkt 5.1, zaczynajac od czwartego akapitu: ,Zanotowac objeto$¢
dodanych substancji i odpowiadajace wartosci potencjatléw w pierwszych dwoch kolumnach tabeli...”.

Sposéb prezentowania wynikéw

Wyrazi¢ wyniki analizy jako procent chloru zawartego w prébce, otrzymanego dla analizy.

Obliczy¢ procent zawartosci chloru (C1) wedtug wzoru:

0,03545 x T x (Vs — V) x 100
m

%=

gdzie:

T to stezenie molowe uzytego roztworu azotanu srebrowego;

V, to wynik, w ml, testu zerowego (ppkt 5.2);

V., to wartos¢, w ml, dokladnej objetosci, odpowiadajaca oznaczeniu (ppkt 5.4);
m to masa, w gramach, porgji testowe;.
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Tabela 1
PRZYKLAD
Objetosé¢ roztworu azotanu srebrowego Potencjat
v £ 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
Ve =49+ 01 x - = 4943
=49 Ol xgmm g =49

METODA 7. OZNACZANIE ZAWARTOSCI MIEDZI

1. Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okresla procedure oznaczania zawarto$ci miedzi w prostych nawozach sztucznych amono-
wych o wysokiej zawarto$ci azotu.

2. Zasada

Prébka rozpuszczona jest w rozcieiczonym kwasie chlorowodorowym, zawarto$¢ miedzi oznaczana jest metoda
spektrofotometrii absorpcyjnej atomowe;.

3. Odczynniki

3.1.  Kwas chlorowodorowy (gestos¢ w temperaturze 20 °C = 1,18 g/ml).
3.2.  Kwas chlorowodorowy, roztwér 6 M.

3.3, Kwas chlorowodorowy, roztwér 0,5 M.

3.4.  Azotan amonowy.

3.5.  Nadtlenek wodoru, 30 %.

3.6.  Roztwér miedzi () (staly): zwazy¢ z dokladnoscia do 0,001 grama, 1 gram czystej miedzi, rozpusci¢ w 25 ml 6
M roztworu kwasu chlorowodorowego (ppkt 3.2), doda¢ 5 ml nadtlenku wodoru (ppkt 3.5) w porcjach i
rozcieficzy¢é woda do objetosci 1 litra. 1 ml takiego roztworu zawiera 1 000 pg miedzi (Cu).

3.6.1. Roztwor miedzi (rozcienczony): rozcienczy¢ woda 10 ml roztworu stalego (ppkt 3.6) do objetosci 100 ml, a
nastepnie rozcieficzy¢ woda 10 ml otrzymanego roztworu do objetosci 100 ml. 1 ml takiego roztworu zawiera
10 pg miedzi (Cu).

Przygotowaé ten roztwdér w momencie uzycia.

4. Aparatura

Spektrofotometr absorpcyjny atomowy z lampg miedziowa (324,8 nm).

(') Moga by¢ uzyte wzorcowe roztwory miedzi, dostegpne w handlu.



258

Dziennik Urzedowy Unii Europejskiej

13t 8

5.2.

5.3.
5.3.1.

5.4.

Procedura
Przygotowanie roztworu do analizy

Zwazy¢ z dokladnoscig do 0,001 grama 25 graméw prébki, umiescic ja w zlewce o pojemnosci 400 ml, dodaé
ostroznie 20 ml kwasu chlorowodorowego (ppkt 3.1) (moze nastapi¢ gwaltowna reakcja, ze wzgledu na
tworzenie si¢ ditlenku wegla. Doda¢ wigcej kwasu chlorowodorowego, jesli jest to konieczne. Kiedy zakonczy
si¢ musowanie, odparowaé do suchosci w fazni parowej, mieszajac od czasu do czasu szklang paleczka. Dodaé
15 ml 6 M roztworu kwasu chlorowodorowego (ppkt 3.2) i 120 ml wody. Miesza¢ szklang paleczka, ktéra
musi pozostaé w zlewce i przykry¢ zlewke szkielkiem zegarkowym. Stopniowo podgrzewaé roztwér az
wszystkie skladniki si¢ rozpuszcza, a nastepnie schtodzic.

Przelaé roztwor ilosciowo do wyskalowanej kolby o pojemnosci 250 ml, myjac zlewke 5 ml 6 M kwasu
chlorowodorowego (ppkt 3.2) i dwukrotnie 5 ml wrzacej wody. Dopelni¢ do kreski 0,5 M kwasem chlorowo-
dorowym (ppkt 3.3) i ostroznie wymieszac.

Przefiltrowal przez papier filtrujacy nie zawierajacy miedzi ('), odlaé pierwsze 50 ml.
Roztwdr do testu zerowego

Przygotowal roztwor do testu zerowego, z ktérego tylko probka zostala pominigta, co nalezy uwzglednié w
obliczaniu wynikéw konicowych.

Oznaczanie
Przygotowanie prébki i roztworéw do testu zerowego

Rozcieficzy¢ préobke roztworu (ppkt 5.1) i roztwér z testu zerowego (ppkt 5.2) 0,5 M roztworem kwasu
chlorowodorowego (ppkt 3.3) do st¢zenia miedzi w optymalnym zakresie pomiarowym spektrofotometru. W
normalnych warunkach rozcienczanie nie jest wymagane.

. Przygotowanie roztworéw kalibracyjnych

Przez rozcieficzanie roztworéw wzorcowych (ppkt 3.6.1) 0,5 M roztworem kwasu chlorowodorowego (ppkt
3.3). Przygotowa¢ co najmniej pi¢¢ roztworéw wzorcowych odpowiadajacych optymalnemu zakresowi pomia-
rowemu spektrofotometru (0 do 5,0 mg/ml Cu). Przed dopelnieniem do kreski doda¢ do kazdego roztworu
azotan amonowy (ppkt 3.4) celem uzyskania konicowego stezenia 100 mg/ml.

Pomiary

Ustawi¢ spektrometr (pkt 4) na dlugos¢ fali 324,8 nm. Uzy¢ acetylenowo - powietrzny plomien utleniajacy.
Rozpyla¢ sukcesywnie potaczone trzy skladniki: roztwér kalibracyjny (ppkt 5.3.2), roztwér prébny i roztwér do
testu zerowego (ppkt 5.3.1), przemywajac przyrzad woda destylowana mi¢dzy rozpyleniami. Wykresli¢ krzywa
wzorcowania umieszczajac Srednie warto$ci absorpcji kazdego uzytego wzorca na osi rzednej i odpowiadajace
im stopnie koncentracji miedzi w pg/ml na osi odcigtej.

Okresli¢ stopien stezenia miedzi w probce koficowej i w roztworach do testu zerowego w odniesieniu do
krzywej kalibracyjnej.
Sposob prezentowania wynikéw

Obliczy¢ zawarto$¢ miedzi w prébee, biorac pod uwage mase probki testowej, rozcieniczenia dokonane podczas
analizy oraz warto$¢ testu zerowego. Wyrazi¢ wyniki w mg Cu/kg.

() Whatman 541 lub ekwiwalent.
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ZALACZNIK 111
OZNACZANIE OPORNOSCI NA DETONACJE

Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okresla procedure oznaczania opornoSci na detonacje prostych nawozéw sztucznych
amonowych o wysokiej zawarto$ci azotu.

Zasada

Prébka testowa zamknigta jest w rurze stalowej i poddana wstrzasowi detonacyjnemu ladunkiem wybuchowym
bustera. Rozprzestrzenianie si¢ detonacji uwarunkowane jest stopniem zgniotu cylindrow olowianych, na
ktorych poziomo spoczywa rura podczas testu.

Materialy

Plastyczny material wybuchowy zawierajacy 83-86 % pentrytu

Gestosé: 1 500-1 600 kg/m?

Predkos¢ detonacji: 7 300-7 700 m/s

Masa: 500 + 1 gram

Siedem odcinkéw gietkiego lontu detonujgcego z niemetaliczng ostong izolujaca

Masa wypelnienia: 11-13 g/m

Dhugo$¢ kazdego przewodu: 400 + 2 mm

Sprasowana pastylka wtérnego materiatu wybuchowego, z zaglebieniem do odbioru detonatora

Material wybuchowy: heksogen/wosk 95/5, tetryl lub podobny wtérny material wybuchowy z dodatkiem lub
bez dodatku grafitu

Gestosé: 1 500-1 600 kg/m®

Srednica: 19-21 mm

Wysokosé: 19-23 mm

Centralne zaglebienie do odbioru detonatora: $rednica 7-7,3 mm, glgboko$¢ 12 mm
Stalowa rura bez szwow, okreslona przez zalecenia ISO 65-1981 —
Szeregi cigzkie, o wymiarach nominalnych DN 100 (47)

Srednica zewngtrzna: 113,1-115,0 mm

Grubo$é Scianki: 5,0-6,5 mm

Dlugosé: 1 005 (+ 2) mm

Material z plytki na dnie:

Stal o wysokiej jakosci zgrzewalnej

Wymiary: 160 x 160 mm

Grubos¢: 5-6 mm

Sze$¢ cylindréw otowianych

Srednica: 50 (+ 1) mm

Wysoko$é: 100-101 mm

Materialy: oléw miegkki, o czystosci co najmniej 99,5 %

Blok stalowy

Dlugo$é: co najmniej 1 000 mm.

Szeroko$¢: co najmniej 150 mm

Wysoko$é: co najmniej 150 mm

Masa: co najmniej 300 kg jesli nie ma stabilnej podstawy dla bloku stalowego
Plastikowy lub tekturowy cylinder do fadunku bustera

Gruboé¢ $cianki: 1,5-2,5 mm

Srednica: 92-96 mm

Wysokosé: 64-67 mm
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3.9. Detonator (elektryczny lub nieelektryczny) o sile inicjujacej 8-10
3.10.  Krazek drewniany

Srednica: 92-96 mm.. Srednica musi by¢ dopasowana do wewnetrznej $rednicy plastikowego lub kartonowego
cylindra (ppkt 3.8).

Grubo$é: 20 mm
3.11.  Drewniana palka o takich samych wymiarach jak detonator (ppkt 3.9)

3.12.  Szpilki krawieckie (o maksymalnej dlugosci 20 mm)
4. Procedura

4.1. Przygotowanie tadunku bustera do instalacji wewngtrz stalowej rury

Istnieja dwie metody inicjacji materialu wybuchowego w ladunku bustera, w zaleznosci od dostgpnosci sprzetu.
4.1.1.  Siedmiopunktowa jednoczesna inicjacja.

tadunek bustera przygotowany jest do uzycia, jak pokazano na rysunku 1.

4.1.1.1. Wywierci¢ otwory w drewnianym krazku (ppkt 3.10) réwnolegle do osi krazka przez Srodek i przez szes¢
punktéw rozmieszczonych symetrycznie na okregu wspétsrodkowym o $rednicy 55 mm. Srednica otwordw
ma wynosi¢ 6-7 mm (patrz sekcja A-B na rysunku 1), w zaleznosci od $rednicy uzytego lontu detonujgcego

(ppkt 3.2).

4.1.1.2. Odcig¢ siedem odcinkéw gietkiego lontu detonujacego (ppkt 3.2), kazdy o dlugosci 400 mm, unikajac
wszelkich strat materialu wybuchowego, wykonujac z kazdego kofica ostre cigcia i natychmiast zaklejajac
konce. Przeciggna¢ kazdy z siedmiu odcinkéw lontu detonujacego przez siedem otworéw w drewnianym
krazku (ppkt 3.10), az konice beda wystawac na kilka centymetréw po drugiej stronie krazka. Nastepnie wpigé
malg szpilke krawiecka (ppkt 3.12) poprzecznie w tkaning, z jakiej wykonana jest ostona izolujaca lontu, 5-
6 mm od kazdego korica, nalozy¢ warstwe kleju dookola zewngtrznej dlugosci lontu i zaklei¢ taSma o
szerokosci 2 cm w sasiedztwie szpilki. Na koniec pociagnal dluzszy odcinek kazdego lontu, by szpilka
zetkngla si¢ z drewnianym krazkiem.

4.1.1.3. Uksztaltowa¢ plastyczny material wybuchowy (ppkt 3.1) w forme cylindra o $rednicy 92-96 mm, w zaleznosci
od Srednicy cylindra (ppkt 3.8). Ustawi¢ cylinder na réwnej powierzchni i umieScié w nim uformowany
material wybuchowy. Nastepnie umiesci¢ krazek drewniany (') przenoszgc siedem odcinkéw lontu detonujacego
na wierzch cylindra i przycisng¢ go do materialu wybuchowego. Dostosowaé wysokos¢ cylindra (64-67 mm),
tak aby jego gorna krawedZ nie wystawala poza poziom drewna. Na koniec przymocowaé cylinder do
drewnianego krazka na przyklad pineskami, lub malymi gwoZdzikami na calym jego obwodzie.

4.1.1.4. Zgromadzi¢ wolne konce siedmiu odcinkéw lontu detonujacego wokét obwodu drewnianej patki (ppke 3.11),
tak aby ich kofice byly réwne na plaszczyZnie prostopadlej do paltki. Zabezpieczy¢ je tworzac wigzke
przymocowang do patki taSma samoklejaca ().

4.1.2. Inicjacja centralna sprasowanej pastylki
Ladunek bustera przygotowany jak na rysunku 2.
4.1.2.1. Przygotowanie sprasowanej pastylki

Przy zachowaniu warunkéw bezpieczefistwa umiesci¢ 10 graméw wtérnego materiatu wybuchowego (ppkt 3.3)
w formie o $rednicy wewnetrznej 19-21 mm i $cisna¢ go do odpowiedniego ksztattu i gestosci.

(Stosunek $rednicy do wysokosci ma wynosi¢ w przyblizeniu 1:1.)

Na $rodku dna formy znajduje si¢ kolek o wysokosci 12 mm i o Srednicy 7,0-7,3 mm (w zalezno$ci od
$rednicy detonatora), ktéry tworzy cylindryczne wglebieniec w skompresowanej wkladce, przeznaczone do
umieszczenia detonatora.

4.1.2.2. Przygotowanie tadunku bustera

Umiesci¢ plastyczny material wybuchowy (ppkt 3.1) w cylindrze (ppkt 3.8) ustawionym pionowo na réwnej
powierzchni, nastgpnie przycisngé go drewniang matrycg, by materialowi wybuchowemu nadaé ksztalt
cylindryczny z gniazdem w $rodku. Umiesci¢ sprasowang pastylke w tym wglebieniu. Przykry¢ cylindrycznie
uformowany material wybuchowy zawierajacy sprasowana pastylke drewnianym krazkiem (ppkt 3.10) z
centralnym otworem o $rednicy 7,0-7,3 mm przeznaczonym do umieszczenia detonatora. Polaczy¢ drewniany
krazek z cylindrem przy pomocy taSmy samoklejacej. Upewni¢ sig, ze otwory wywiercone w krazku i
wglebienie w sprasowanej pastylce sa wspélosiowe, umieszczajac drewniana patke (ppkt 3.11).

() Srednica krazka zawsze musi odpowiada¢ wewnetrznej srednicy cylindra.
() UWAGA: podczas gdy szes¢ skrajnych odcinkéw lontu naciggnigte jest na zestaw, odcinek $rodkowy musi pozosta nieco luzniejszy.
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Przygotowanie rury stalowej do testu detonacyjnego

Na jednym konicu stalowej rury (ppkt 3.4) przez $cianke boczng przewierci¢ dwa otwory ulozone diametralnie,
o $rednicy 4 mm w odleglosci 4 mm od krawedzi.

Zgrzaé czotowo plytke z dna (ppkt 3.5) z przeciwnym kraficem rury, wypelniajac catkowicie kat prosty miedzy
plytka z dna i $ciankg rury stopiwem wokét catego obwodu rury.

Wypelnianie i tadowanie stalowej rury
(Patrz rysunki 1, 2 i 3).

Probka testowa, rura stalowa i tadunek bustera muszg mie¢ zapewniong temperatur¢ 20 (£ 5) °C. Do dwdch
testow detonacyjnych potrzeba 16-18 kg probki testowej.

Ustawi¢ rur¢ pionowo, kwadratowa plytka dna ma spoczywaé na stalej, plaskiej powierzchni, najlepiej
betonowej. Wypelni¢ rure do okolo jednej trzeciej wysokosci probka testows i rzuci¢ nig pigé razy pionowo
o podloze, by ubi¢ brylki lub granulki w rurze tak gesto, jak jest to mozliwe. W celu przyspieszenia ubijania
wprowadzi¢ rur¢ w drgania, uderzajac jej Scianke boczna 750- lub 1 000-gramowym miotkiem 10 razy
migdzy rzutami.

Powtorzy¢ t¢ metode tadowania dla drugiej porcji prébki testowej. Na koniec nalezy doda¢, ze po ubiciu przez
10-krotne uderzanie rurg o podloze i 20-krotne uderzanie jej milotkiem, fadunek wypelnia rur¢ do wysokosci
70 mm ponizej jej kryzy.

Wysoko$¢ probki musi by¢ dostosowana do rury stalowej, tak aby ladunek bustera (ppkt 4.1.1 lub 4.1.2),
ktéry ma zostal umieszczony pdZniej, pozostawal w bliskiej stycznosci z probka ponad calg jej powierzchnia.

Umiesci¢ tadunek bustera w rurze, tak aby pozostawal on w stycznosci z probka; gorna powierzchnia
drewnianego krazka musi pozosta¢ 6 mm ponizej konca rury. Upewni¢ si¢, ze material wybuchowy i probka
testowa stykaja si¢, dodajac lub ujmujac male ilosci probki. Jak pokazano na rysunkach 1 i 2, zawleczki musza
by¢ umieszczone w otworach tuz przy otwartym krafcu rury, a ich odnogi pozostawione luzno naprzeciw
rury.

Umieszczanie rury stalowej i cylindréw otowianych

Ponumerowa¢ podstawy olowianych cylindréw (ppkt 3.6) 1-6. Zrobi¢ sze$¢ oznaczen w odleglosci 150 mm
na linii $rodkowej bloku stalowego (ppkt 3.7), lezacego na podstawie poziomej; pierwsze oznaczenie co
najmniej 75 mm od krawedzi bloku. Ustawi¢ pionowo olowiany cylinder na kazdym z tych oznaczen;
podstawa kazdego cylindra ustawiona centralnie na swoim oznaczeniu.

Polozy¢ przygotowang stalowa rure zgodnie z ppkt 4.3 poziomo na olowianych cylindrach, tak aby o§ rury
byta réwnolegla do linii $srodkowej bloku stalowego, a zgrzany koniec rury wystawal na 50 mm poza olowiany
cylinder nr 6. Aby zapobiec przetaczaniu si¢ rury, migdzy gornymi cz¢Sciami cylindréw i $cianka rury nalezy
umie$ci¢ male drewniane kliny (jeden po kazdej stronie) lub umiesci¢ drewniany krzyzak miedzy rura i
stalowym blokiem.

Uwaga: nalezy si¢ upewnié, ze rura styka si¢ z wszystkimi szeScioma ofowianymi cylindrami; niewielka
krzywizna rury moze zostal zniwelowana przez toczenie jej wokot osi wzdluznej; jesli ktory$ z cylindrow
jest zbyt wysoki, ostroznie uderzy¢ cylinder, o ktérym mowa, milotkiem, az osiagnie pozadang wysokos¢.

Przygotowanie do detonacji

Zainstalowa¢ aparature zgodnie z ppkt 4.4 w bunkrze lub innym odpowiednio przygotowanym miejscu pod
powierzchnig ziemi (np. kopalnia lub tunel). Upewnic¢ si¢, Ze przed detonacja utrzymywana jest temperatura
20 (¢ 5) °C.

Uwaga: jesli takie miejsca do przeprowadzenia wybuchu nie sa dostgpne, proba moze by¢ przeprowadzona w
zaglebieniu wylanym betonem i przykrytym drewnianymi belami. Detonacja moze spowodowaé wyrzucenie
fragmentow stali z duzg energia kinetyczna, wybuch musi zatem zostaé przeprowadzony w odpowiednio duzej
odleglosci od miejsc zamieszkania i ulic.

Jesli wykorzystywany jest fadunek bustera o siedmiopunktowej inicjacji, nalezy upewni¢ sig, ze lonty detonujace
przeciagnicte sa tak, jak opisano w przypisie do ppkt 4.1.1.4 i ulozone w miar¢ mozliwosci poziomo.

Na koniec usung drewniang patke i umiesci¢ zamiast niej detonator. Nie przeprowadzaé wybuchu dopdki nie
zostanie przeprowadzona ewakuacja ze strefy zagrozenia, a personel testujacy znajdzie si¢ w bezpiecznym
miejscu.

Przeprowadzi¢ detonacj¢ materialu wybuchowego.
Odczeka¢ odpowiedni okres czasu, az opary (gazowe i niekiedy toksyczne produkty rozpadu, jak gazy

azotawe) ulegng rozproszeniu, a nastgpnie zebral cylindry olowiane i zmierzy¢ ich wysoko$¢ suwmiarky z
noniuszem.
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4.7.

4.8.

5.1.

Odnotowa¢, dla kazdego z oznaczonych cylindréw olowianych, stopiei zgniotu wyrazony jako procent
oryginalnej wysokosci 100 mm. Jesli cylindry zostaly zgniecione uko$nie, odnotowaé najwyzsza i najnizsza
wysoko$¢ i obliczy¢ $rednig.

Jesli to konieczne, moze zostal uzyta sonda do przeprowadzania ciaglych pomiaréw predkosci detonacji; sonda
powinna by¢ umieszczona wzdtuz osi rury lub wzdluz jej Scianki bocznej.

Nalezy przeprowadzi¢ dwie detonacje na kazdej probee.

Sprawozdanie z testu

Wartosci dla nastepujacych parametréw maja by¢ podane w sprawozdaniu z testu dla kazdego z testow
detonacyjnych

— warto$ci rzeczywiste mierzone dla $rednicy zewngtrznej rury stalowej i dla grubosci Scianki,
— twardo$¢ wedtug Brinella rury stalowej,

— temperatura rury i probki tuz przed wybuchem,

— gesto$¢ upakowania (kg/m?®) probki w rurze stalowej,

— wysoko$¢ kazdego cylindra olowianego po wybuchu, przy dokladnym okresleniu odpowiedniego numeru
cylindra,

— metoda inicjacji zastosowana do fadunku bustera.

Ocena wynikéw testu

Jesli w kazdym wybuchu zgniot przynajmniej jednego cylindra olowianego nie przekroczy 5 %, test mozna
uznaé za ostateczny, a probke za zgodng z wymogami okreSlonymi w zalaczniku II do dyrektywy
80/876/EWG.
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Rysunek 1

Zaladunek bustera o siedmiopunktowej inicjacji
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Rysunek 2

Zaladunek bustera o centralnej inicjacji
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