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7.2.87 EUROOPAN YHTEISOJEN VIRALLINEN LEHTI N:o 38/1
KOMISSION DIREKTIIVI, ;

annettu 8 piiviani joulukuuta 1986,

runsastyppisten yksiravinteisten ammoniumnitraattilannoitteiden ominaisuuksien, raja-arvojen ja
rdjahtimattomyyden valvontaa koskevan jdsenvaltioiden lainsaddiannon lihentimisesti

(87/94/ETY)

EUROOPAN YHTEISOJEN KOMISSIO, joka

ottaa huomioon Euroopan talousyhteisén perustamissopi-
muksen,

ottaa huomioon runsastyppisid yksiravinteisia ammo-
niumnitraattilannoitteita koskevan jisenvaltioiden lain-
siddannon lihentimisesti 15 pidivini heinikuuta 1980
annetun neuvoston direktiivin 80/876/ETY(!) ja erityisesti
sen 8 artiklan,

ottaa huomioon jidsenvaltioiden lannoitteita koskevan
lainsdddinnoén lihentimisestd 18 pdivdnd joulukuuta
1975 annetun neuvoston direktiivin 76/116/ETY(?) ja
erityisesti sen 9 artiklan 2 kohdan,

seki katsoo, ettd

direktiivissi 80/876/ETY sdidetddn kyseisten lannoittei-
den ominaisuudet, raja-arvot ja rdjahtimattomyyskokeet;
saman direktiivin 8 artiklassa sdidetdin, ettid tarkastus-,
analyysi- ja koemenetelmit on toteutettava direktiivin
76/116/ETY 11 artiklassa sidddetyn menettelyn mukai-
sesti,

direktiivissa 76/116/ETY siidetiin ETY-lannoitteiden
virallisesta valvonnasta sen tarkastamiseksi, ettd lannoit-
teiden laatua ja koostumusta koskevia, yhteisén siinnok-
sissi asetettuja vaatimuksia noudatetaan,

ottaen huomioon runsastyppisten yksiravinteisten ammo-
niumnitraattilannoitteiden erityisluonne ja sen mukanaan
tuomat vaatimukset yleisen turvallisuuden, kansantervey-
den ja tyosuojelun suhteen, on ilmeisesti tarpeen antaa
niitd lannoitteita koskevia tdydentdvid yhteison sdin-
t6j4,

(1) EYVL N:o L 250, 23.9.1980, s. 7
(3) EYVL N:o L 24, 30.1.1976, s. 21

puhtaiden ammoniumnitraattilannoitteiden niytteenotto
ja analyysi ETY-lannoitteiden virallista tarkastusta varten
suoritetaan niilldi menetelmilld, jotka on selostettu komis-
sion direktiivissi 77/535/ETY(%), sellaisena kuin se on
muutettuna direktiivilldi 79/138/ETY (%),

saman menettelytavan mukaisesti vahvistetaan niiden
limpokisittelyjen miiri, jotka niytteen on lipikdytivi
ennen rijahtimittomyyskokeita, direktiivin 80/876/ETY
liitteen II mukaisesti ja raskasmetallien raja-arvo vahviste-
taan saman direktiivin liitteen I mukaisesti,

kuvatun kaltaisen suljettujen limpokaisittelyjen menetel-
min katsotaan aikaansaavan riittdvan hyvin ne olosuh-
teet, jotka on otettava huomioon direktiivin 80/876/ETY
soveltamisalalla; timia menetelmi ei kuitenkaan viltta-
mitti jaljittele kaikkia olosuhteita, jotka syntyvit kulje-
tettaessa lannoitteita irtotavarana vesitse, ja

tassd direktiivissd sdddetyt toimenpiteet ovat lannoitteita
koskevien kaupan teknisten esteiden poistamiseksi annet-
tujen direktiivien mukauttamista tekniikan kehitykseen
kisittelevdan komitean lausunnon mukaisia,

~e

ON ANTANUT TAMAN DIREKTIIVIN:

1 artikla

1.  Jdsenvaltioiden on toteutettava tarvittavat toimenpi-
teet sen varmistamiseksi, ettd direktiivissi 80/876/ETY
annetut runsastyppisten yksiravinteisten ammoniumni-
traattilannoitteiden virallisen valvonnan tarkastusmenetel-
mit, analyysit ja kokeet suoritetaan timin direktiivin
liitteessd II ja IIT vahvistettuja menetelmii noudattaen.

) EYVL Nio L 213, 22.8.1977, 5. 1
() EYVL N:o L 39, 14.2.1979. s. 3
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2. Liitteessa I maaritelldan:
— sallittu raskasmetallipitoisuus,

— niiden lampokaisittelyjen maird, jotka niyrteiden
on lapikdytiva rdjahtamattomyyskokeissa.

2 artikla

1.  Jasenvaltioiden on toteutettava timin direktiivin
noudattamisen edellyttimit toimenpiteet viimeistiin 31
pdivdand joulukuuta 1987. Niiden on ilmoitettava tistid
komissiolle viipymatta.

2. Jasenvaltioiden on toimitettava tissi direktiivissa
tarkoitetuista kysymyksistd antamansa kansalliset siin-
nokset kirjallisina komissiolle.

3 artikla

Tamai direktiivi on osoitettu kaikille jasenvaltioille.
Tehty Brysselissd 8 paivana joulukuuta 1986.

Komission puolesta
COCKFIELD

Varapubeenjohtaja
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1.1

1.2

LIHTE I

Neuvoston direktiivin 80/876/ETY liitteen I 6 kohdan mukaiset raskasmetallien raja-arvot.

Kuparipitoisuus ei saa ylictad 10 mg/kg.

Muille raskasmetalleille ei maarati raja-arvoja.

Neuvoston direktiivin 80/876/ETY liitteen 1T mukainen lampokasittelyjen maara.

Limpokasittelyja on oltava viisi.
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LUTE I

MENETELMAT, JOILLA TARKASTETAAN, NOUDATETAANKO NEUVOSTON DIREKTIVIN

2.1

2.2

2.3

2.4

3.1

3.2

3.3

80/876/ETY LITTEESSA I JA I MAARITELTYJA RAJA-ARVOJA

MENETELMA 1. LAMPOKASITTELYJEN SOVELTAMISMENETELMAT

Tarkoitus ja soveltamisala

Tissd asiakirjassa madritellddn runsastyppisten yksiravinteisten ammoniumnitraattilannoitteiden
oljynpidatyskyky- ja rdjahtimattomyyskokeita edeltidvien lampokasittelyjen suorittaminen.

Neuvoston direktiivin 80/876/ETY liitteessd I tarkoitetut lampokasittelyt
Soveltamisala

Titd menetelmad kdytetdan lampokisittelyyn ennen lannoitteen oljynpidatyskyvyn madaritta-
mista. ‘

Periaate ja mddritelmd
Niyte limmitetddn erlenmeyerpullossa huoneen lampétilasta 50 °C:en ja pidetddn tdssd lampoti-

lassa kahden tunnin ajan (50 °C:n vaihe).

Niytetti jadhdytetain, kunnes saavutetaan 25 °C:n limpotila ja niyte pidetéi:'in siind lampotilassa
kahden tunnin ajan (25 °C:n vaihe). Perdkkdiset 50 °C:n ja 25 °C:n vaiheet muodostavat yhden
lampokasittelyn.

Kun niyte on lapikdynyt kaksi lampokasittelyd, se pidetdan 20 + 30 °C:n limpétilassa oljynpida-
tyskyvyn maarittelemiseksi.

Laitteisto

Tavalliset laboratoriolaitteet, erityisesti:

— vesialtaat, joiden limpétila voidaan termostaatin avulla sddtdd 25(x1) ja 50(+1) °Ciseen,

— erlenmeyerpulloja, joiden tilavuus on 150 ml.

Menettely
Kukin 70(£5) gramman nidyte pannaan erlenmeyerpulloon, joka sen jilkeen suljetaan tulpalla.
Kukin pullo siirretdin kahden tunnin vilein 50 °C:n altaasta 25 °C:n altaaseen ja pdinvastoin.

Allasveden lampotila pidetddn vakiona ja vesi pidetddn lilkkeessd sekoittamalla sitd nopeasti,
jotta vedenpinta ulottuu niytteen pinnan ylipuolelle. Tulppa suojataan kondensaatiolta vaahto-
kumisuojuksella.

Neuvoston direktiivin 80/876/ETY liitteen II mukaiset lampokasittelyt
Soveltamisala

Tatd menetelmiaa kaytetddn rdjahtivyyskoerta edeltdvissa lampokasitrelyssa.
Periaate ja mddritelma

Niyte limmitetddan vedenpitdvissd laatikossa huoneen lampétilasta 50 °C:seen ja pidetidn tissd
limpdatilassa tunnin ajan (50 °C:n vaihe). Sitten nidytettd jdihdytetiin, kunnes saavutetaan
25 °C:n lampdotila ja ndyte pidetddn siina lampotilassa tunnin ajan (25 °C:n vaihe). Perakkaiiset
25°C:n ja 50°C:n vaiheet muodostavat yhden lampokisittelyn. Kun ndyte on lapikdynyt
vaadittavan miaran lampokasittelyd, se pidetddn 20 £ 3 °Cin lampétilassa rdjahtimattomyysko-
keeseen saakka.

Laitteisto

— vesiallas, jonka lampétilaa voidaan sdddelli termostaatilla 20 °C:sta 51 °C:seen ja jonka
pienin mahdollinen limpenemis- ja jddhtymisnopeus on 10 °C/h, tai kaksi vesiallasta,
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3.4

joista toisen limpétila on termostaatilla sdddetty 20 °C:seen ja toisen 51 °C:seen. Altaiden
vettd sekoitetaan koko ajan; altaan tilavuus pitaisi olla niin suuri, ettd vesi padsee kiertimaan

riittavasti. :

— ruostumattomasta teriksesti valmistettu laatikko, joka on kaikkialta vedenpitivi ja jonka
keskelld on lampoanturi. Laatikon ulkoleveys on 45(X2)mm ja seinimien paksuus 1,5 mm
(katso kuva 1); laatikon korkeus ja pituus voidaan valita niin, ettd ne sopivat vesihauteen
mittoihin, esim. pituus 600 mm, korkeus 400 mm.

Menettely

Yhteen rijihdykseen riittavd madrd lannoitetta pannaan laatikkoon ja kansi suljetaan. Laatikko
asetetaan vesialtaaseen. Vesi lammitetddn 51 °C:seen ja mitataan limpétila lannoitteen keskelta.
Vesi jadhdytetddan tunti sen jalkeen, kun limpotila keskelli on noussut 50 °Ciseen. Vettd
lammitetddn jilleen tunti sen jilkeen. Kun limpdotila keskelld on 25 °C, vettd limmitetdian ja
aloitetaan toinen lampokierto. Jos kaytetddn kahta vesiallasta, laatikko siirretddn toiseen altaa-
seen kunkin limmittimis- tai jizhdyttimisjakson jilkeen.

Kuvio 1
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|

ruuvipultti

MENETELMA 2. OLJYNPIDATYSKYVYN MAARITTELEMINEN

Tarkoitus ja soveltamisala

siipimutteri

400 mm

Tissa asiakirjassa maadritelldan runsastyppisten yksiravinteisten ammoniumnitraattilannoitteiden
oljynpidiatyskyvyn miirityksessd kiytettivd menetelma.

Titd menetelmdi voidaan soveltaa seki pellettimuotoisiin ettd rakeisiin lannoitteisiin, jotka eivit

sisalld 6ljyyn liukenevia ainesosia.

Mairitelma

Lannoitteen oljynpidityskyky: Lannoitteeseen jddvan oljyn maird, joka médritetddn tietyissd
kayttoolosuhteissa ja ilmaistaan painoprosentteina.
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3. Periaate

Koe-erin upottaminen kokonaan kaasudljyyn tietyksi ajaksi ja siti seuraava ylijaiamioljyn
suodattaminen tietyissa olosuhteissa. Koe-eran massan lisayksen mittaus.

4. Reagenssit
Kaasuoljy
Viskositeetti enimmillddn: 5 mPas 40 °C:ssa
Tiheys: 0,8-0,85 g/ml 20 °C:ssa
Rikkipitoisuus: = 1,0 % (m/m)
Tuhka: = 0,1 % (m/m)

S. Laitteisto

Tavalliset laboratoriolaitteet ja:

5.1 Vaaka, jolla voidaan punnita 0,01 gramman tarkkuudella.
5.2 Dekantterilasi, jonka tilavuus on 500 ml.
5.3 Muovisuppilo, ylapadssd miele]léén lieriomainen seinamd, halkaisija noin 200 mm.
5.4 ‘ Koeseula, 0,5 mm:n aukot, suppiloon sopiva (5.3).
/~ Huom. Tama suppilon ja seulan koko takaa, ettd vain muutamia rakeita on paillekkain ja ettd

6ljy suodattuu helposti.

5.5 Suodatinpaperia, nopeaa suodatuslaatua, poimutettua, pehmeid, paino 150 g/m?.

5.6 Imupaperia (laboratoriolaatua)

6. Menettely

6.0 Saman koendytteen eri osista suoritetaan kaksi erillistd mairitystd nopeasti perakkain.

6.1 0,5 mm pienemmat hiukkaset poistetaan koeseulalla (5.4). Naytettid punnitaan 50 grammaa 0,01

gramman tarkkuudella dekantterilasiin (5.2). Lisdtddn niin paljon kaasuoljyd (kohta 4), etta se
peittii rakeet kokonaan. Sekoitetaan varovasti ja varmistetaan, ettid kaikkien rakeiden pinta on
kokonaan kastunut. Dekantterilasi peitetadn kellolasilla ja jatetdin tunniksi 25(x 2) °C:seen.

6.2 Dekantterilasin sisdltd suodatetaan kokonaan suppilon ldpi (5.3), jossa on koeseula (5.4). Aines
jatetddn seulaan tunniksi, jotta suurin osa ylimiariisestd 6ljystd pdisee suodattumaan pois.

. 6.3 Kaksi suodatinpaperia (5.5) (noin 500 x 500 mm) asetetaan paillekkiin tasaiselle pinnalle;
molempien suodatinpapereiden neljd reunaa taitetaan ylospdin noin 40 mm:n leveydeltd, jotta
rakeet eivdt pyori pois. Suodatinpapereiden keskelle asetetaan kaksi kerrosta imupaperia (5.6).
Seulan (5.4) koko sisdltd kaadetaan imupapereille ja rakeet levitetidin tasaisesti pehmeilli,
laakealla harjalla. Kahden minuutin kuluttua kankaita nostetaan toiselta laidalta ja rakeet
siirretddn alla oleville suodatinpapereille ja ne levitetddn papereille tasaisesti harjalla. Toinen
suodatinpaperi asetetaan reunat samalla tavoin ylos kadnnettyind nidytteen paille ja rakeita
pyoritetddn papereiden vilissd pyorivilld liikkeilld hiukan painaen. Pysihdytdan aina kahdeksan
pyorittavan liikkeen jilkeen ja nostetaan suodatinpapereiden vastakkaisia reunoja niin, ettd
reunoille pyérineet rakeet palaavat keskustaan. Menetelladn seuraavasti: Pyoritetdan nelja taytta
ympyrid, ensin myotdpdivdan ja sitten vastapdivdidn. Sitten rakeet vieritetddn takaisin keskelle
edelld kuvatulla tavalla. Koko sarja toistetaan kolme kertaa (24 pydritystd, reunoja nostetaan
kaksi kertaa). Uusi suodatinpaperi asetetaan varovasti alimman ja sen ylli olevan paperin viliin
ja rakeet vieritetddn uudelle paperille nostamalla ylemman paperin reunoja. Rakeet peitetddn
uudella suodatinpaperilla ja ylla kuvattu sarja toistetaan. Rakeet kaadetaan vilittomasti pyoritta-
misen jilkeen taarattuun kulhoon, ja rakeet punnitaan uudelleen 0,01 gramman tarkkuudella
niiden sisaltiman kaasu6ljyn mairin maarittamiseksi.
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6.4

7.1

3.1

32

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9

3.10

Pyérityksen toistaminen ja uundelleenpunnitus

»

Jos erin sisdltamidn kaasuéljyn maira ylittaa 2,00 grammaa, erd levitetddn uusille suodatinpape-
reille, pyOrittdiminen toistetaan ja kulmia nostetaan kohdan 6.3 mukaisesti (kaksi kertaa
kahdeksan pyoritystd, nosto kerran). Sen jilkeen erd punnitaan uudelleen.

Tulosten laskeminen

Laskemismenetelmd ja kaava

Jokaisessa maarityksessa (6.0) oljynpidatyskyky ilmaistuna prosentteina seulotun koe-eran mas-
sasta saadaan yhtilosta:

oljynpidatyskyky = w x 100
t

jossa:
m; on seulotun erdn (6.1) massa grammoina;

m; on kohtien 6.3 tai 6.4 mukainen viimeisessi punnituksessa saatu koe-erdn massa gram-
moina.

Tulokscksi otetaan kahden maiirityksen aritmeettinen keskiarvo.

MENETELMA 3. PALAVIEN AINESOSIEN MAARITTELY

Tarkoitus ja soveltamisala

Tissd asiakirjassa mddritellddn menetelma runsastyppisten yksiravinteisten ammoniumnitraatti-
lannoitteiden palavan sisdllon mdirittamiseksi.

Periaate

Epdorgaanisten tdyteaineiden tuottama hiilidioksidi poistetaan etukiteen hapolla. Orgaaniset
yhdisteet hapetetaan kromihapon ja rikkihapon seoksella. Muodostuva hiilidioksidi absorboidaan
bariumhydroksidiliuokseen. Sakka liuotetaan suolahappoliuokseen ja mitataan titraamalla se
takaisin natriumhydroksidiliuoksen kanssa.

Reagenssit
Kromi{VItrioksidi C,rOj3, analyysilaatua.

Rikkihappo, laimennettu 60 tilavuusprosenttiin — (tiheys 20 °C:ssa = 1,83 g/ml):

kaadetaan 360 ml vettd yhden litran dekatterilasiin ja lisdtdan varovasti 640 ml rikkihappoa.
Hopeanitraatti: 0,1 M livos;

Bariumhydroksidi:

Punnitaan 15 grammaa bariumhydroksidia (Ba(OH),.8H,0), liuotetaan se kokonaan kuumaan
veteen. Annetaan jadhtyd ja siirretdadn yhden litran pulloon. Tadytetddn merkkiin ja sekoitetaan.
Suodatetaan taitetun suodatinpaperin ldpi.

Suolahappo: 0,1 M liuos;

Natriumhydroksidi: 0,1 M liuos;

Bromfenolisininen: liuos, jossa 0,4 grammaa litrassa vetta;
Fenolftaleiini: liuos, jossa 2 gfl, 60 %:ssa etanolissa (t/t).
Natronkalkki: hiukkaskoko noin 1,0-1,5 mm.

Ionipuhdistettu vesi, juuri keitetty hiilidioksidin poistamiseksi.
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4. Laitteisto

41 Tavalliset laboratoriolaitteet, etenkin:

— suodatinupokas, jossa on sintterilevy (= lasisuodatin) ja jonka tilavuus on 15 ml; levyn
lapimitta: 20 mm; kokonaiskorkeus 50 mm huokoisuus 4 (huokosen lipimitta 5-15 um);

— 600 ml:n dekantterilasi.

4.2 Paineistettua typped.

4.3 Laitteisto, joka on valmistettu seuraavista osista ja koottu, mikali mahdollista, pallohioksilla (ks.
kuvio 2). ’

4.3.1 Noin 200 mm pitkd ja noin 30 mm:n ldpimittainen absorptioputki A, joka on taytetty

natronkalkilla (3.9) joka pysyy paikallaan lasivillatuppojen avulla.
4.3.2 500 ml:n pyoreipohjainen reaktiopullo B, jossa on sivuputki.
4.3.3 Noin 150 mm:n pituinen Vigreux-jakotislauskolonni (C').
434 Kaksipintalauhdutin C, 200 mm:n pituinen.
4.3.5 Drechsel-pullo D, johon kertyy ylimaariinen, ylitihkuva happo.
4.3.6 Jdahaude E, joka pitaa Drechsel-pullon viileana.

4.3.7 Kaksi absorptioastiaa F, ja F,, lipimitaltaan 32-35 mm, joiden kaasunjakajana on 10 mm:n
pienihuokoinen lasisintteri.

4.3.8 Imupumppu ja imunsaatolaite G, T-haara, jonka sivuputki on yhdistetty ohueen kapillaariput-
keen, jossa on jatkona kumiletku ja letkun kiristin.

Varoitus:

Kiehuvan kromihappoliuoksen kiytto laitteistossa alhaisessa paineessa on vaarallinen toimenpide
ja vaatii asiaankuuluvia varotoimia.

S. Menettely

51 Analyysindyte

Punnitaan noin 10 grammaa ammoniumnitraattia 0,001 gramman tarkkuudella.

5.2 Karbonaattien poisto

‘Analyysindyte pannaan reaktiopulloon B. Lisdtdan 100 ml H,SO4:ta (3.2). Rakeet liukenevat noin
10 minuutissa huoneen lampétilassa. Laitteisto kootaan kaavakuvan mukaan: absorptioputken
(A) toinen pia liitetddn typpisdilioon (4.2) 5-6 mm elohopeaa sisdltdvin yksisuuntaisen virtaus-
laitteen kautta ja toinen paa sisadntuloputkeen, joka johtaa reaktiopulloon. Vigreux-jakotislaus-
kolonni (C') ja lauhdutin (C) vesikiertoineen asennetaan paikoilleen. Typen virtaus sdiddetain
niin, ettd sitd virtaa kohtuullinen maira liuoksen lapi, liuos kuumennetaan kichumispisteeseen ja
sita limmitetdan kaksi minuuttia. Tamdn ajan kuluttua ei endid pitdisi esiintyd kuplintaa; jos
kuplintaa kuitenkin nidkyy, jatketaan limmittdmista 30 minuuttia. Liuoksen annetaan jadhtya
ainakin 20 minuuttia typen virratessa sen lapi.

Laitteisto kootaan valmiiksi kaavakuvan mukaisesti yhdistaimilld lauhdutinputki Drechsel-
pulloon (D) ja pullo absorptioastioihin Fy ja Fa. Typen on virrattava liuoksen lipi kokoamisenkin
aikana. Kumpaankin absorptioastiaan (F; ja F,) kaadetaan nopeasti 50 ml bariumhydroksidiliu-
osta (3.4). :

Typpikuplien annetaan virrata noin 10 minuuttia. Liuoksen on pysyttdvi kirkkaana absorptioas-
tioissa. Jos ndin ei tapahdu, karbonaatinpoistoprosessia on tarkistettava.

5.3 Hapetus ja absorptio

Kun typen sisdantuloputki on vedetty pois, kaadetaan joukkoon nopeasti 20 grammaa kromitri-
oksidia (3.1) ja 6 ml hopeanitraattilivosta (3.3) reaktiopullon (B) sivuhaaran kautta. Laitteisto
yhdistetddn imupumppuun ja typpivirtaa siddetddn niin, ettd absorptioastioiden F; ja F,
sinttereiden kautta kulkee tasainen virta kaasukuplia.
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5.4

Reaktiopulloa (B) limmitetdin, kunnes neste kichuu ja se pidetddn kiehumistilassa puolitoista
tuntia(!). Imua saételevad venttiilid (G) on ehka sdddettivi typpivirran ohjaamiseksi, silld kokeen
aikana sakkautuva bariumkarbonaatti saattaa tukkia sintterilevyt. Toimenpide tapahtuu tyydytti-
visti, kun absorptioastiassa F; oleva bariumhydroksidiliuos pysyy kirkkaana. Muutoin koe on
toistettava. Lammittiminen lopetetaan ja laitteisto puretaan. Jokainen jakaja pestddn seka sisi-
ettd ulkopuolelta bariumhydroksidin poistamiseksi ja pesuvesi kerdtdan vastaavaan absorptioasti-
aan. Jakajat pannaan yksitellen 600 ml:n dekantteriin, jota mydhemmin kaytetdan maarityk-
sessd.

Suodatetaan nopeasti imusuodatuksella ensin absorptioastian F, sisilto ja sen jilkeen astian F;
kayttden sintteriupokasta. Sakka keritddn huuhtelemalla absorptioastiat vedelld (3.10) ja upokas
pestain 50 ml:lla samaa vettid. Upokas asetetaan 600 ml:n dekantteriin ja lisitdin noin 100 ml
keitettyd vettd (3.10). Kumpaankin absorptioastiaan kaadetaan 50 ml keitettyd vettd ja typen
annetaan kulkea jakajien liapi viiden minuutin ajan. Vesi yhdistetdan dekantterissa olevan veden
kanssa. Toimenpide toistetaan, kunnes jakajat on huuhdeltu perusteellisesti.

Orgaanisesta aineksesta perdisin olevien karbonaattien mittaaminen

Lisdtadn viisi tippaa fenolftaleiinia (3.8) dekantterin sisdltdon. Liuoksesta tulee variltdan
punaista. Titrataan suolahapolla (3.5) kunnes vaaléanpunainen viri katoaa. Upokkaassa olevaa
liuosta sekoitetaan hyvin ja tarkistetaan ndin, ettei vaaleanpunainen viri ilmesty uudelleen.
Lisdtdadn viisi tippaa bromfenolisinista ja titrataan suolahapolla, kunnes livos muuttuu keltaiseksi.

Lisdtaan vield 10 ml suolahappoa.

Liuos limmitetdan kiehumispisteeseen ja kiehumisen annetaan jatkua korkeintaan minuutin.
Varmistetaan, ettel nesteeseen jda sakkaa.

Annetaan jaahtya ja titrataan takaisin natriumhydroksidiliuoksella (3.6).

Sokeakoe

Sokeakoe suoritetaan samaa menettelytapaa noudattaen ja kadyttien samoja miiria kaikkia
reagensseja. :

Tulosten laskeminen

Palavien aineiden maard (C) ilmaistuna hiilena ja painoprosenttina niytteesta saadaan kaavasta:

Vi -V

C % = 0,06 x —2
E
jossa:
E = koe-erin massa grammoina;
Vi = lisityn 0,1 M suolahapon kokonaistilavuus ml:na fenolftaleiinin varinmuutoksen jil-
keen;

V, = takaisintitrauksessa kaytetyn 0,1 M natriumhydroksidiliuoksen tilavuus ml:na

(') Puolentoista tunnin reaktioaika riittid useimmille orgaanisille aineille, kun katalysaattorina kidytetdan hopeanitraattia.
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3.1

3.2

3.3

5.1

5.2

MENETELMA 4. pH-ARVON MAARITTELY

Tarkoitus ja soveltamisala

Tilld asiakirjalla maaritellidan menetelmid runsastyppisen yksiravinteisen ammoniumnitraattilan-
noiteliuoksen pH-arvon mittaamiseksi.

Periaate

Ammoniumnitraattiliuoksen pH-arvo mitataan pH-mittarilla.

Reagenssi

Hiilidioksiditon tislattu vesi tai hiilidioksiditon ionipuhdistettu vesi.

Puskurilivos, pH 6.88 20 °C:ssa

3,4 £ 0,01 grammaa kaliumvetyortofosfaattia (KH,PO4) liuotetaan noin 400 ml:aan vetti. 3,55 +
0,01 grammaa dinatriumvetyrotofosfaattia (NA,HPOy) liuotetaan noin 400 ml:aan vettd. Liuok-
set kaadetaan

1000 mln mittapulloon, tdytetdan merkkiin ja sekoitetaan. Liuosta siilytetidn ilmatiiviissd
astiassa. '
Puskurilinos, pH 4,00 20 °C:ssa

10,21 £ 0,01 grammaa kaliumvetyftalaattia (KHCzO4Ha) liuotetaan veteen, siirretian 1 000 ml:in
mittapulloon, tiytetiin merkkiin ja sekoitetaan.

Liuosta sdilytetdan ilmatiiviissd astiassa.

Kaupallisilta markkinoilta saatavaa pH-standardiliuosta voidaan kayttaa.

Laitteisto

pH-mittari, varustettu lasi- ja kalomelielektrodilla tai vastaavalla. Herkkyys 0,05 pH-yksikkoa.

Menettely

pH-mittarin kalibrointi

pH-mittari (4) kalibroidaan 20 (x 1) °C:ssa kayttamalli puskurilivosta (3.1), (3.2) tai (3.3).
Liuoksen pintaan johdetaan hidas typpivirta ja virtausta pidetdan ylli koko kokeen ajan.
Mddritys

100,0 ml vettd kaadetaan 250 ml:n dekantteriin, jossa on 10 (£ 0,01) grammaa niytetta.
Kirkkaan liuoksen pH-arvo mitataan 20 (£ 1) °C:ssa samalla tavalla kuin mittaria kalibroita-
essa.

Tulosten laskeminen

Tulos ilmoitetaan pH-yksikkond pyoristettynd ldhimpaan kymmenesosayksikkoon ja kadytetty
lampotila mainitaan.

MENETELMA 5. HIUKKASKOON MAARITYS
Tarkoitus ja soveltamisala

Tilld asiakirjalla maaritelldan menetelmd runsastyppisten yksiravinteisten ammoniumnitraattilan-
noitteiden seulomiseksi.
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3.2

3.3

4.1

4.2

4.4

4.5

4.6

51

52

Periaate

Niyte seulotaan kolmesta sisikkiisestd seulasta muodostuneessa yksikossi joko kisin tai
koneellisesti. Kuhunkin seulaan jaivid massa merkitddn muistiin ja seulan lipiisseen materiaalin
prosenttiosuus lasketaan.

Laitteisto

200 mm:n lapimittaiset metallilangasta valmistetut koeseulat, joiden aukot ovat 2,0 mm, 1,00
mm ja 0,5 mm. Niilld seuloilla on yksi kansi ja saili6.

Vaaka, jolla voidaan punnita 0,1 gramman tarkkuudella.

Mekaaninen seulantdristin (jos kaytettavissd), joka liikuttaa koekappaletta sekd pysty- ettd
vaakasuunnassa.

Menettely
Naiyte jaetaan edustavasti noin 100 gramman annoksiin.
Yksi annoksista punnitaan 0,1 g:n tarkkuudella.

Seulat asetetaan suuruusjirjestykseen seuraavasti: siilié, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm ja punnittu
koeannos pannaan ylimpain seulaan. Kansi ja pohjasiilié kiinnitetddn.

Seulaa ravistetaan joko kisin tai koneella sekd pysty- ettd vaakasuunnassa. Jos ravistetaan kasin,
seulaa kopautetaan toisinaan. Tata jatketaan 10 minuuttia tai sithen asti, etti maiard, joka
lipdisee kunkin seulan minuutissa jda alle 0,1 gramman.

Seulat irrotetaan kukin vuorollaan ja niihin kasaantunut materiaali keratdian. Tarvittaessa
harjataan kevyesti pehmealla harjalla seulan kiantopuolelta.

Kuhunkin seulaan sekd sdilioon kertynyt aines punnitaan 0,1 g:n tarkkuudella.

Tulosten arviointi

Muunnetaan hiukkasmassat kokonaishiukkasmassan (ei alkuperdismairan) prosenttiosaksi.
Lasketaan siiliéssd olevan materiaalin prosenttiosuus (ts. > 0,5 mm): A %

Lasketaan 0,5 mm:n seulalla saatu materiaali: B %

Lasketaan 1,0 mm:n seulan ldpiisseen materiaalin prosenttiosuus ts. (A + B) %
Hiukkasmassojen summan tulisi olla enintddn 2 % alkuperdisestd massasta.

On tehtavi vihintdan kaksi erillistd analyysia. A:n rinnakkaistulosten ei tulisi erota enempaa kuin

1,0 % toisistaan eiki B:n enempii kuin 1,5 % (absoluuttisesti). Mikili niin ei ole, koe
toistetaan.

Tulosten ilmoittaminen

" Tulos ilmoitetaan kahden madrityksen keskiarvona A:lle (> 0,5 mm) ja A + B:lle (> 1 mm).

MENETELMA 6. KLORIDI-IONINA OLEVAN KLOORIPITOISUUDEN MAARITTAMINEN

Tarkoitus ja soveltamisala

Talld asiakirjalla maaritelldan menetelma runsastyppisten yksiravinteisten ammoniumnitraattilan-
noitteiden kloridi-ionina olevan klooripitoisuuden maarittamiseksi.

Periaate

Veteen liuonneet kloridi-ionit médritetdan potentiometriselld titrauksella hopeanitraatilla happa-
massa liuoksessa.
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3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

4.1

4.2

4.3

4.4

5.1

Reagenssit

Kloriditon tislattu vesi tai kloriditon ionipuhdistettu vesi.

Asetoni AR

Vikeva typpihappo (tiheys 20 °C:ssa = 1,40 g/ml)

Hopeanitraatti 0,1 M standardiliuos. Liuosta siilytetiddn ruskeassa lasipullossa.
Ho‘peanitraatti 0,004 M standardiliuos — Liuos valmistetaan kayttohetkella.

Kaliumkloridi. 0,1 M standardireferenssiliuos. Punnitaan 0,1 mg:n tarkkuudella 3,7276 grammaa
kaliumkloridia a.p., jota on juuri kuivattu tunnin ajan 130 °C:issa uunissa ja jddhdytetty
eksikkaattorissa huoneenlampéiseksi. Liuotetaan pieneen vesimdidrain, kaadetaan liuos 500 ml:n
mittapulloon, laimennetaan merkkiin asti ja sekoitetaan.

Kaliumkloridi, 0,004 M standardireferenssiliuos — Liuos valmistetaan kayttohetkell.

Laitteisto

Potentiometri, jossa on hopeaindikaattori- ja kalomelireferenssielektrodi, herkkyys 2 mV, joka
kattaa alueen -500 — +500 mV.

Kyllastynyttd kaliumnitraattilivosta sisiltivi mittasilta, joka on’ kytketty kalomelielektrodiin
(4.1.) ja jonka pdissda on huokoiset tulpat.

H u o m. Mittasiltaa ei tarvita, jos kidytetiin hopea- ja elohopea(1)sulfaattielektrodeja.
Magneettisekoitin, jossa on teflonpeitteinen sauva

Ohutkirkinen mikrobyretti, jossa on asteikko 0,01 ml:n vilein

Menettely

Hopeanitraattiliuoksen standardointi

Pipetoidaan 5,00 ml ja 10,00 ml standardireferenssi-kaliumkloridiliuosta (3.6) kahteen matalaan,
esim 250 ml:n kokoiseen keittolasiin. Kummankin keittolasin sisilto titrataan seuraavasti:

Keittolasiin lisitddn 5 ml typpihappoliuosta (3.2), 120 ml asetonia (3.1) ja riittdvasti vettd niin,
etta nesteen kokonaismidird on noin 150 ml. Magneetti- sekoittimen sauva (4.3) asetetaan
keittolasiin ja sekoitin kdynnistetiin. Hopeaelektrodi (4.1.) sekd mittasillan vapaa pda (4.2)
upotetaan liuokseen. Elektrodit yhdistetidn potentiometriin (4.1) ja kun laitteen O-kohta on
varmistettu, merkitdan aloitusjannitteen arvo.

Titrataan mikrobyretilli {4.4) ja lisda aluksi 4 (5 ml:in pipetointi) tai 9 ml (10 mln pipetointi)
hopeanitraattiliuosta. Jatketaan lisidmistdi 0,1 ml:n annoksilla 0,004 M liuosta tai 0,05 ml
annoksilla 0,1 M liuosta. Kunkin lisayksen jilkeen odotetaan jannitteen tasaantumista.

Lisdtyt maarit sekd vastaavat jannitearvot merkitaan taulukon kahteen ensimmaiseen palstaan.

Merkitddn taulukon kolmanteen palstaan toisiaan seuraavat jannitteen E lisaykset (A(E). Neljan-
teen palstaan merkitddn jannitteen lisdysten (A(E) positiiviset tai negatiiviset erot (AE). Titraus-
tulos vastaa 0,1 tai 0,05 ml:n annoksen hopeanitraattiliuoksen lisdystd, jonka maksimiarvo on
AE.

Titrauksen padtepisteen tulosta vastaavan hopeanitraattiliuoksen tarkan maaran (V) laskemi-
seksi kdytetddn seuraavaa kaavaa:

b
Vsq = VO + (V1 X E)

jossa

Vi on hopeanitraattiliuoksen kokonaismdiri millilitroina suurinta potentiaalinhyppaysta edelta-
- vassi kohdassa

Vi on viimeisen lisityn hopeanitraattiliuosannoksen (0,1 tai 0,05) miird millilitroina
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5.2

5.3

5.4

b on AzE:n viimeinen positiivinen arvo
B on A;E:n viimeisen positiivisen arvon ja ensimmaisen negatiivisen arvon itseisarvojen summa
(ks. taulukko 1). )
Sokeakoe
Suoritetaan sokeakoe ja se otetaan huomioon lopputulosta laskettaessa.
Reagenttien sokeakokeen tulos V4 ilmaistaan millilitroina seuraavalla kaavalla:
Vi=2V;—V,
jossa

V, on kdytetyn 10 ml:n kaliumkloridistandardireferenssiliuoksen titrausta vastaavan hopeani-
traattiliuoksen tarkan mdiran (V) arvo millilitroina;

V3 on kiytetyn 5 mbn kaliumkloridistandardireferenssiliuoksen titrausta vastaavan hopeani-
traattiliuoksen tarkan maarian (V) arvo millilitroina.

Tarkistuskoe

Sokeakoetta voidaan kiyttdd myos tarkistuskokeena laitteen tyydyttdvin toiminnan ja menetel-

man oikein soveltamisen toteamiseksi.

Mdarittely

" Punnitaan 250 mln keittolasiin 10—20 g ndytettd 0,01 g:n tarkkuudella. Lisitdan 20 ml vettd, 5

ml typpihappoliuosta (3.2), 120 ml asetonia (3.1) ja riittdvisti vettd niin ettd liuoksen kokonais-
mdérid on noin 150 ml.

Pannaan magneettisekoittimen sauva (4.3) keittolasiin, asetetaan keittolasi sekoittimeen ja kiyn-
nistetdan sekoitin. Asetetaan hopeaelektrodi (4.1) ja mittasillan (4.2) vapaa pdd liuokseen,
yhdistetadn elektrodit potentiometriin (4.1) ja sen jilkeen kun laitteen O-kohta on todettu,
huomioidaan alkujannitteen arvo.

Titrataan hopeanitraattiliuoksella lisiamilla mikrobyretilld (4.4) 0,1 ml. Kunkin lisiyksen jilkeen
odotetaan kunnes jannite tasaantuu.

Jatketaan titrausta 5.1 kohdan mukaisesti tavalla alkaen 4. kappaleesta : “Merkitadn lisityt
mairit sekd vastaavat jannitearvot taulukon kahteen ensimmadiseen palstaan”.

Tulosten laskeminen
Tulos ilmaistaan analyysista saatuna niytteen klooriprosenttina.
Lasketaan klooripitoisuuden (Cl) prosenttiosuus seuraavalla kaavalla:

Clop - 003545 x T xr(nv5 — (Va) x 100

jossa

T on kidytetyn hopeanitraattiliuoksen molaarisuus;

V4 on sokeakokeen (5.2) tulos millilitroina;

Vs on madrittelyd (5.4) vastaavan Vgn arvo millilitroina;

m on koeannoksen massa grammoina.
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Taulukko 1
ESIMERKKI
Hopeanitraattiliuvoksen maara Jannite
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

31

3.2

3.3

34

3.5

3.6

3.6.1

Veg = 4,9+ 0,1 x = 4,943

37+49

MENETELMA 7. KUPARIN MAARITTAMINEN

Tarkoitus ja soveltamisala

Talld asiakirjalla maaritellaan menetelma runsaasti typpid sisdltivien yksiravinteisten ammo-
niumnitraattilannoitteiden kuparisisillon maarittimiseksi.

Periaate

Nayte liuotetaan laimeaan kloorivetyhappoon ja kuparipitoisuus maaritetdan atomiabsorptios-
pektrofotometrilla.

Reagenssit

Kloorivetyhappo (tiheys 20 °C asteessa = 1,18 g/ml)
Kloorivetyhappo, 6 M livos

Kloorivetyhappo, 0,5 M liuos

Ammoniumnitraatti

Vetyperoksidi, 30 %

Kuparilinos(!) (varastoliuos): punnitaan 1 gramma puhdasta kuparia 0,001 g:n tarkkuudella,
livotetaan 25 ml:aan 6 M kloorivetyhappolivosta (3.2), lisitdadn 5 ml vetyperoksidia (3.5)
annoksittain ja laimennetaan 1 litraksi vedelld. 1 ml tatd livosta sisiltdd 1 000 mikrogrammaa
kuparia (Cu).

Kupariliuos (laimennettu): pipetoidaan 10 ml varastoliuvosta (3.6) 100 ml:aan vettd ja pipetoi-
daan 10 ml tdtd livosta 100 ml:aan vettd. 1 ml lopullista livosta sisaltda 10 mikrogrammaa
kuparia (Cu).

Valmistetaan liuos kiyttohetkella.

Laitteisto

Atomiabsorptiospektrofotometri, johon kuuluu kuparilamppu (324,8 nm)

(") Kaupallisesti saatavaa kuparistandardiliuosta voidaan kayttia.
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5.2

5.3

5.3.1

Menettely

Liuoksen valmistus analyysia varten

Punnitaan 25 grammaa naytettd 0,001 g:n tarkkuudella 400 ml:n keittolasiin, lisdtddn varovasti
20 ml kloorivetyhappoa (3.1) (hiilidioksidin muodostuminen voi aiheuttaa voimakkaan reak-
tion). Tarvittaessa lisitddn kloorivetyhappoa. Kun kuohunta on paittynyt, haihdutetaan ndyte
kuivaksi hoyryhauteessa sekoittaen joskus lasisauvalla. Lisdtidn keittolasiin 15 ml 6 M
kloorivetyhappoliuosta (3.2) sekd 120 ml vettd. Sekoitetaan lasisauvalla, joka pitaisi jactaa
keittolasiin, ja peitetddn astia kellonlasilla. Keitetddn livosta varovasti kunnes niyte on taysin
livennut ja jaihdytetian.

Siirretddn liuos kvantitatiivisesti 250 ml:in mittapulloon huuhtomalla keittolasi 5 ml:lla 6 M
kloorivetyhappoa (3.2) ja kaksi kertaa kiehuvalla vedelld, tiytetian 0,5 M kloorivetyhapolla
(3.3) merkkiin ja sekoitetaan huolelilisesti.

Suodatetaan kuparittoman suodatinpaperin(!) lidpi poistaen ensimmaiiset 50 ml.

Sokealiuos

Valmistetaan sokealiuos, josta on jdtetty pois ainoastaan niyte, ja se huomioidaan lopullisten
tulosten laskemisessa.

Madritys

Niyte — ja sokeakoeliuoksen valmistaminen

Laimennetaan nayteliuos (5.1) ja sokealiuos (5.2) 0,5 M kloorivetyhappoliuoksella (3.3)
sopivaksi spektrometrin optionaaliselle mittausalueelle. Tavallisesti laimentamista ei tarvita.

Kalibrointiliuosten valmistaminen

Standardilivos (3.6) laimennetaan 0,5 M suolahappolivoksella (3.3) ja valmistetaan niin
vahintiin viisi standardilivosta, jotka vastaavat spektrometrin optimaalista mittausalaa (0—3,0
pg/ml Cu). Ennen kuin lasi taytetdan merkkiin asti, lisatdan jokaiseen ammoniumnitraattilinok-
seen (3.4) liuosta niin, ettd lopullinen vikevyys on 100 mg/ml.

Mittaaminen

Spektrometri (4) saiddetddn 324,8 nm:n aallonpituudelle. Kdytetaan hapettavaa ilma-asetyleeni-
liekkia. Suihkutetaan perikkain kolme kertaa kalibrointiliuosta (5.3.2), nayteliuosta ja sokealiu-
osta (5.3.1). Laite huuhdotaan tislatulla vedella jokaisen suihkutuksen vililla. Piirra kalibrointi-
kdyrd kdyttamilld kunkin kiytetyn standardin absorbanssia ordinaattana sekd abskissana
(x-akselina) vastaavaa kuparin konsentraatiota (mikrog/ml.). ’

Madaritetddn niyte- ja sokealiuoksen kuparipitoisuus kalibrointikdyran avulla.

Tulosten laskeminen

Niytteen kuparipitoisuus lasketaan ottamalla huomioon alkupunnitus, analyysin aikana tehdyt
laimennukset sekd sokeakokeen tulos. Tulos ilmoitetaan mg Cu/kg.

(') Whatman 541 tai vastaava
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3.8

LITE 11

RAJAHTAVYYDEN MAARITTAMINEN

Tarkoitus ja soveltamisala

Till4 asiakirjalla maaritellaan menetelmi runsaasti typpea sisiltidvien yksiravinteisten ammonium-
nitraattilannoitteiden rdjahtivyyden mairittimiseksi.

Periaate ~

Niytekappale suljetaan terdsputkeen, jossa se altistetaan rdjihdyspanoksen aiheuttamalle tdrih-
dykselle. Rajahdyksen eteneminen madritetdan niiden lyijysylinterien kokoonpainumisesta, joiden
paille putki asettuu vaakatasossa kokeen aikana.

Materiaalit

83—86 % pentriittid sisaltivd muovirdjahde
Tiheys: 1 500—1 600 kg/m?
Rijihdysnopeus: 7 300—7 700 m/s

Paino: 500 £+ 1 g

Seitsemidn pituussuunnassa joustavaa sytytyslankaa, joiden paallys ei sisdlld metallia
Taytepaino/tdyttopaino: 11—13 g/m
Kunkin langan pituus: 400 £ 2 mm

Sekundaarisesta rdjahdysaineesta puristettu pelletti sytyttimen asettamista varten.

Rijihde: heksogeeni/vaha 95/5 tai tetryyli tai samankaltainen sekunddirirdjihde, voi sisaltdd
grafiittia

Tiheys: 1 500—1 600 kg/m?

Halkaisija: 19—21 mm

Korkeus: 19—23 mm

Keskussyvennys sytytintd varten: halkaisija 7—7,3 mm, syvyys 12 mm

ISO 65—1981 — Raskaat sarjat mukainen saumaton terisputki, jonka nimellisdimensiot
(ulottuvuus) DN 100(4")

Ulkohalkaisija: 113,1—115,0 mm

Seinin paksuus: 5,0—6,5 mm

Pituus: 1 00§ (£ 2) mm

Pohjalevy

Materiaali: hyvin hitsautuva teris
Ulottuvuudet: 160 x 160 mm
Paksuus: 5—6 mm

Kuusi lyijysylinterid

Halkaisija: 50 (£ 1) mm

Korkeus: 100—101 mm

Materiaali: pehmei lyijy, jonka puhtausaste on vihintdian 99,5 %

Terisharkko

Pituus: vdhintdan 1 000 mm

Leveys: vahintadn 150 mm

Korkeus: vahintidn 150 mm

Paino: vihintiin 300 kg, ellei terdsharkolla ole vakaata perustaa

Lisilataukseen tarvittava muovi- tai pahvisylinteri
Seindn paksuus: 1,5—2,5 mm

Halkaisija: 92—96 mm

Korkeus: 64—67 mm
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3.9 Mahdollisesti sihkéinen sytytin, jonka sytytysvoima on 8—10

3.10 Puukiekko
Halkaisija: 92—96 mm, halkaisijan. sovittava muovi- tai pahvisylinterin (3.4) sisahalkaisijaan
Paksuus: 20 mm

3.11 Puusauva, jonka ulottuvuudet ovat samat kuin sytyttimelld (3.9)
3.12 Nuppineuloja (maksimipituus 20 mm)

4. Menettely

4.1 Terdsputkeen tyomnettivin rdjihdyspanoksen valmistaminen

Tarvikkeiden mukaan rdjahdyspanos voidaan sytyttdi kahdella tavalla.

4.1.1 Seitsemdn kohdan samanaikainen sytytys

Kayttovalmis rdjahdyspanos on esitetty kuvassa 1.

4.1.1.1  Porataan puukiekkoon (3.10) reiit kiekon akselin keskuksen lipi sekd rinnakkain symmetrisesti
55 mm halkaisijasta sijaitsevan samankeskisen kehin ldpi. Reikien halkaisijan tulee olla 6—7 mm
(ks. Kuvan 1 palstat A-B) riippuen kiytettdvin sytytyslangan halkaisijasta (3.2).

4.1.1.2  Leikataan seitsemidn 400 mm:n mittaista joustavaa sytytyslankaa (3.2). Rijihdysaineen valumista
sytytyslangan piistid viltetidn leikkaamalla lanka siististi ja sulkemalla leikkauspdit liimalla.
Kukin lanka tyonnetddn puukiekossa (3.10) olevien reikien ldpi siten, ettd lankojen pait
tyontyviat muutaman senttimetrin padhdn kiekon toiselta puolelta. Pieni nuppineula (3.12)
tyonnetidn poikittain kunkin sytytyslangan tekstiilisuojukseen 5—6 mm langan paisti ja langan
ympirille pannaan liimaa 2 cm:n levyiseen, nuppineulan vieressi olevaan nauhaan. Lopuksi
vedetiin jokaista lankaa sen pitkdsta paistd, niin ettd nuppineula ja puukiekko koskevat
toisiaan.

4.1.1.3  Muotoillaan muovirijahde (3.1) 92—96 mm:n lapimittaiseksi sylinteriksi siten, etti se mahtuu
sylinteriin (3.8). Tamai sylinteri asetetaan pystyasentoon tasaiselle alustalle ja tyonnetdin muo-
vailtu rijahde sisiin. Tyonnetdin timin jilkeen sylinterin yliosaan puukiekko(!), johon on
kiinnitetty seitseman sytytyslankaa ja painetaan se alas rijihteeseen. Sylinterin korkeus (64—67
mm) sidddetdidn siten, ettd sen ylireuna ei ulotu puutason ylipuolelle. Lopuksi sylinteri kiinnite-
tain puukiekkoon esim. niiteilld tai pienilld nauloilla, koko ympiarykseltaan.

4.1.1.4 Ryhmitetddn sytytyslankojen vapaat paiat puusauvan (3.11) ymparysmitan ympirille siten, ettd
lankojen pédit ovat kaikki sauvan kanssa kohtisuorassa tasossa. Kiinnitetddn kimpuksi sauvan
ympirille teipilld(?).

4.1.2 Puristepallon keskussytytys

Kayttovalmis rajihdyspanos esitetiin kuvassa 2.

4.1.2.1  Puristepallon valmistaminen

Noudattaen tarpeellista varovaisuutta pannaan 10 grammaa sekunddiristad rdjahdettd muottiin,
jonka sisihalkaisija on 19—21 mm ja painetaan rijihde oikean muotoiseksi ja tiheydeksi.

(Lapimitan suhde korkeuteen pitiisi olla likimain 1:1)

Muotin pohjan keskiosassa on 12 mm:n korkuinen ja halkaisijaltaan 7,0—~7,3 mm suuruinen
tappi/naula (suuruus riippuu kaytettdvan sytyttimen halkaisijasta), joka muodostaa puristettuun
hylsyyn sylinterin muotoisen syvennyksen sytyttimen lopulliseksi sisddntyontamiseksi.

4.1.2.2 Rijihdyspanoksen valmistaminen

Muovirdjihde pannaan sylinteriin (3.8) pystyasentoon tasaiselle alustalle, rijahde painetaan alas
puulaatalle, jotta se muotoutuu sylinteriksi, jonka keskelld on syvennys. Puristepelletti tyonnetddan
tdhdn syvennykseen. Sylinterinmuotoinen rajihde, joka sisiltad puristepelletin, peitetdin puukie-
kolla (3.10), jonka keskelld 7,0—7,3 mm paissd halkaisijasta on reikd, johon sytytin pannaan.
Puukiekko ja sylinteri kiinnitetddn toisiinsa teipilld. Varmistetaan, ettd kiekkoon poratut reiit ja
puristepelletin syvennys ovat samakeskisid tyontimalld puusauva niiden lapi.

(') -Puukiekon halkaisijan tiytyy vastata sylinterin sisihalkaisijaa.
(3) Kun kuutta ulompaa lankaa kiristetdan asennuksen jilkeen, keskuslangan on oltava hieman l6ysi.
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Rdjahdyskokeisiin tarvittavien terdsputkien valmistus

Porataan terdsputken (3.4) toiseen pddhin kaksi halkaisijaltaan 4 mm:n mittaista vastakkain
olevaa reikdd reunaseinidn lapi 4 mm:n pdihin reunasta.

Hitsataan puskusaumaan pohjalaatta (3.5) putken vastakkaiseen padhin siten, ettd pohjalaatan ja
putken seindn vilinen suorassa kulmassa oleva hitsaussauma tdyttyy kokonaan hitsausmetallilla
kauttaaltaan putken ympiri.

Terdsputken tayttiminen ja lataaminen

(ks. kuviot 1,2 ja 3)

Niyte, terdsputki ja rdjahdyspanos tulee olla sdddetty 20 (£ 5) °C:een. Kahteen ridjihdyskokee-
seen tarvitaan 16—18 kg:n niyte.

Asetetaan putki pystysuoraan asentoon siten, etti sen nelikulmainen pohja lepdd vakaata,
tasaista, mielelldan betonista alustaa vasten. Tidytetdin noin kolmasosa putkesta naytteelld ja
pudota putki viisi kertaa maahan pystysuorassa asennossa noin 10 cm:n korkeudelta sulloaksesi
rakeet mahdollisimman tiiviisti putkeen. Tiivistymisen edistimiseksi putkea tiristetdan iskemalla
sen sivuseindd 750—1 000 gramman vasaralla aina pudotusten vililli yhteensid 10 kertaa.

Lataaminen toistetaan toisella niyte-erilli. Lopuksi lisitidn niytettd vield niin paljon, ettd
tiivistimisen jilkeen kun putki on nostettu ja pudotettu kymmenen kertaa ja kun sita on isketty
vasaralla yhteensda 20 kertaa, putkessa on tyhjai tilaa 70 mm.

Nayttcen tdyttokorkeus tulde sovittaa terdsputkeen siten, ettd rdjihdyspanos (4.1.1 tai 4.1.2),
joka tyonnetddn sisidan myohemmin, tulee tiiviiseen kosketukseen naytteen kanssa koko pinnal-
taan.

Tyonnetaan rdjahdyspanos putkeen siten, ettid se on kosketuksissa niytteen kanssa; puukiekon
yldpinta tulee olla 6 mm putken reunan alapuolella. On varmistettava, ettd rijihde ja nayte
koskettavat toisiaan lisiamalla tai poistamalla vihdn ndytetta. Kuvien 1 ja 2 mukaisesti sokat on
tyonnettava reikien lapi putken avoimen pain lihelld ja niiden haarat on avattava putken seinid
mydten.

Terdsputken ja lyijysylinterien asettaminen

Numeroidaan lyijysylinterien (3.6) pohjat yhdestd kuuteen. Tehddin 6 merkkia 150 mm vilein
tasaisella alustalla makaavan terdsharkon (3.7) keskilinjalle: 1. merkki vdhintdan 75 mm harkon
reunasta. Lyijysylinteri asetetaan pystyyn kuhunkin merkkiin siten, ettd kunkin sylinterin pohja
on merkin keskella.

Asetetaan kohdan 4.3 mukaan valmistettu sylinteri vaakatasoon lyijysylinterien paille siten, ettd
putken pituusakseli on terasharkon keskilinjan suuntainen ja putken hitsattu pad ylittaa 50
mm:lli lyijysylinteri nro 6:n. Putken pyorimisen estimiseksi tyonnetdan pienia puukiiloja lyijysy-
linterien yldosien ja putken seindn viliin (yksi kullakin puolella) tai putken ja terdsharkon viliin
pannaan puuristi.

Huom. Varmistetaan, ettd putki koskettaa jokaista kuutta sylinterid. Putken pinnan vihaistd
kaarevuutta voidaan tasata pyrittamalld putkea sen pituusakselinsa ympiri; jos jokin lyijysylinte-
reistd on lilan korkea, kyseista sylinterid kopautetaan varovasti vasaralla, kunnes se on toivotun
mittainen.

Réjahdyksen valmistaminen

Sijoitetaan laite 4.4. kohdan mukaisesti bunkkeriin tai sopivaan maanalaiseen tilaan, esim.
kaivokseen tai tunneliin. Varmistetaan, ettd ennen rajaytysta terasputken lampoétila pysyy 20
(x 5) °C:ssa.

Huom. Jollei tallaista rdjdytyspaikkaa ole, rdjaytys voidaan tehdid betonivuoratussa kuopassa,
joka on peitetty puutukeilla. Rdjihdyksessd voi syntya suurella nopeudella lentdvia terassirpaleita,
joten rijdytys on tehtdvi riittivan etdisyyden pddssd asunnoista ja lipikulkuteista.

Jos seitsemin kohdan samanaikaista ridjahdysmenetelmia kiytetddn, on varmistettava, ettd

sytytyslangat on asetettu kohdan 4.1.1.4. alaviitteen mukaisesti ja ettd ne on asetettu ‘vaakata-
soon. )

Poistetaan lopuksi puusauva ja pannaan sen tilalle sytytin. Ei saa ridjdyttdia ennen kuin
vaaravyohyke on evakuoitu ja kokeeseen osallistuva henkildsté on suojassa.

Rijdytetddn rdjihde.

Annetaan savujen haihtua riittivin kauan (kaasut ja joskus toksiset hajaantumistuotteet kuten
typenoksidikaasut) ja kerdtddn lyijysylinterit ja mitataan niiden pituudet mikrometrilla.
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Merkitdan kunkin merkityn sylinterin kokoonpainuma prosentteina alkuperiisestd 100 mm:n
pituudesta. Jos sylinterit ovat painuneet kokoon vinosti, merkitdan korkein ja matalin arvo ja
lasketaan niiden keskiarvo.

Réjihdysnopeuden jatkuvaan mittaukseen tarkoitettua -koetinta voidaan kiyttid tarvittaessa;
koetin tulisi tyontdd sisddn akselin pituussuunnassa tai sivuseindd pitkin.

Kutakin niytettd kohti on suoritettava kaksi rijihdyskoetta.

Koeraportti

Seuraavien muuttujien arvot on ilmaistava kunkin rijihdyskokeen koeraportissa

— terdsputken ulkohalkaisijan ja seindn paksuuden mitatut arvot,

— terdsputken Brinell-kovuus,

— putken ja nidytteen limpétila hiukan ennen rdjayttamista,

— ndytteen pakkaustiheys (kg/m?) terisputkessa,

— kunkin lyijysylinterin korkeus rdjaytyksen jilkeen erittelemalld vastaava sylinterinumero,

— rdjidhdyspanokseen kaytetty sytytysmenetelma.

Koetulosten arvioiminen

Jos jokaisessa rajaytyksessd vihintddn yhden sylinterin kokoonpainuma jai alle 5 %, koetta
voidaan pitdd vakuuttavana ja nédyte tdyttda direktiivin 80/876/ETY liitteen II vaatimukset.
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Kuvio 1

Seitsemin kohdan samanaikainen tehostinlataus
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Kuvio 2

Keskelta sytytettivi tehostinlataus
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