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31987L0094
7.2.1987 URADNY VESTNIK EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV L 38/1

SMERNICA KOMISIE
z 8. decembra 1986

o aproximdcii privnych predpisov ¢lenskych S$titov o postupoch kontroly vlastnosti, limitov
a odolnosti voéi vybuchu pri jednozlozkovych hnojivich typu dusi¢nanu aménneho s vysokym
obsahom dusika

(87/94[EHS)

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEYV,

so zretelom na Zmluvu o zaloZeni Eurépskeho hospodarskeho
spolocenstva,

so zretelom na smernicu Rady 80/876/EHS z 15. jila 1980
o aproximdcii prdvnych  predpisov  ¢lenskych  $titov
o jednozlozkovych hnojivich typu dusi¢nanu aménneho
s vysokym obsahom dusika ('), najmd na jej ¢lanok 8,

so zretelom na smernicu Rady 76/116/EHS z 18. decembra
1975 o aproximdcii pravnych predpisov clenskych statov
o hnojivich (%), najmi na jej clanok 9 ods. 2,

kedZe smernica 76/116/EHS stanovuje vlastnosti, limity
a skusky odolnosti voci vybuchu spominanych hnojiv; kedZze
jej clanok 8 stanovuje, Ze met6dy overovania, analyzy a skasky
sa maju ustanovit v sulade s postupom ustanovenym v ¢lanku
11 smernice 76/116/EHS;

kedZe smernica 76/116/EHS stanovuje tradnd kontrolu pre
hnojivd  spolocenstva s cielom  overovania  zhody
s poziadavkami ustanovenymi predpismi  spolocenstva
o kvalite a zloZeni hnojiv;

kedze sa zdalo nutnym, so zretelom na $pecificki povahu
jednozlozkovych hnojiv typu dusi¢nanu aménneho s vysokym
obsahom dusika a na poziadavky na verejni bezpecnost,
zdravie a ochranu pracovnikov s fou spojenymi, stanovit
dodato¢né pravidld spolocenstva pre tieto hnojiva;

() U.v.ES L 250, 23.9.1980, s. 7.
®) U.v.ES L 24, 30.1.1976, s. 21.

kedze pre jednozlozkové hnojivd typu dusi¢nanu amoénneho,
vzorkovanie a analyzy pre tradni kontrolu hnojiv spolocenstva
si opatrenia v stlade s metédami popisanymi v smernici
Komisie 77/535/EHS (°), zmenenej a doplnenej smernicou
79/138/EHS (*);

kedze v silade s tym istym postupom pocet tepelnych cyklov,
ktoré md podstipif vzorka pred skSanim na odolnost voci
vybuchu, je ustanoveny v prilohe II smernice 80/876/EHS
a platny limit pre tazké kovy je ustanoveny v prilohe I tej istej
smernice;

kedZe spominand metéda uzavretych tepelnych cyklov sa po-
vazuje za metddu dostato¢ne stimulujiicu podmienky, ktoré sa
maji  zobraf do tvahy v medziach uplatnenia smernice
80/876/EHS; kedZe vsak tito metdéda nemusi nevyhnutne
simulovat vietky podmienky, ktoré nastdvaji pocas vodnej
ndkladnej dopravy;

kedZe opatrenia uvedené v tejto smernici si v stlade so
stanoviskom Vyboru pre prisposobovanie smernic tykajticich
sa odstrafiovania technickych prekdzok obchodu s hnojivami
technickému pokroku,

PRIJALA TUTO SMERNICU:

Clanok 1

1.  Clenské §tity prijmd potrebné opatrenia, aby sa tiradné
kontroly jednozlozkovych hnojiv typu dusi¢nanu amoénneho
s vysokym obsahom dusika, metédy overovania, analyzovania
a skdsania stanovené smernicou 80/876/EHS vykonévali
v sulade s metédami popisanymi v prilohdch II a III tejto
smernice.

() U.v.ESL213,22.81977,s. 1.
) U.v.ESL 39, 14.2.1972, s. 3.
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2. Priloha I upravuje: Cldnok 3
— povoleny obsah tazkych kovov,

— pozadovany pocet tepelnych cyklov, ktoré md podstipit Této smernica je adresovand ¢lenskym Stdtom.
vzorka pred skiiSanim na odolnost voci vybuchu.

Cldnok 2
“ V Bruseli 8. d bra 1986
1. Clenské stty prijmii opatrenia potrebné na dosiahnutie ruset ccembra 19

stladu s touto smernicou do 31. decembra 1987. Bezodkladne

o tom informuji Komisiu.
Za Komisiu

2. Clenské stity ozndmia Komisii znenie vnatrostatnych
COCKFIELD

pravnych predpisov, ktoré prijmi v oblasti posobnosti tejto
smernice. podpredseda
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PRILOHA 1

1. Limity pre tazké kovy podla prilohy I, bod 6, smernice Rady 80/876/EHS.

1.1. Obsah medi nesmie byt va¢si ako 10 mg/kg.

1.2. Nie st $pecifikované limity pre dalsie tazké kovy.

2. Pocet tepelnych cyklov v silade s prilohou II smernice Rady 80/876/EHS.
Pocet aplikovanych tepelnych cyklov je 5.
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PRILOHA 1l

METODY OVERENIA ZHODY S LIMITAMI SPECIFIKOVANYMI V PRILOHACH I A Il K SMERNICI RADY

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

3.1.

3.2.

3.3.

80/876/EHS

METODA 1. METODA NA POUZITIE TEPELNYCH CYKLOV

Rozsah a oblast uplatiiovania

Tento dokument definuje postupy pri pouzivani tepelnych cyklov pred vykonanim testu retencie oleja a testu
vybusnosti pri jednozlozkovych hnojivich typu dusi¢nanu amoénneho s vysokym obsahom dusika

Tepelné cykly popisané v prilohe I k smernici Rady 80/876 EHS

Oblast uplatfiovania

Tento postup je pre tepelné cykly predchddzajiice stanoveniu retencie oleja hnojiv.
Princip a definicia

Skigand vzorka sa zahreje z normdlnej teploty na 50 °C a udrziava sa na tejto teplote 2 hodiny (fiza pri 50
°C); teplota sa znizi na 25 °C a udrziava 2 hodiny (fiza pri 25 °C).

Tieto dve za sebou idice fazy pri 50 °C a 25 °C spolu tvoria tepelny cyklus.

Po prebehnuti dvoch tepelnych cyklov sa skasand vzorka udrziava pri teplote 20 (+ 3) °C s cielom urcenia
retencie oleja.

Ndradie

Normélne laboratrne ndradie, najma:

— vodny kipel, udrziavany na stilej teplote pri 25 (£ 1) respektive 50 (+ 1) °C,

— Erlenmayerové banky, kazdd s objemom 150 ml.

Postup

Kazdd skasand vzorka o hmotnosti 70 + 5 g sa vlozi do Erlenmayerovej banky, ktord sa potom uzavrie zatkou.

Kazdd banka sa kazdé 2 hodiny premiestni z kapela 50 °C do kupela 25 °C a naopak.

Voda v oboch kipeloch sa udrziava na konstantnej teplote a v pohybe rychlym miesanim tak, aby hladina vody
vystipila nad droven hladiny vzorky. Zitka sa chrdni pred kondenzéciou pouzitim penového gumeného
uzdveru.

Tepelné cykly, ktoré maji byt pouzité pre prilohu II k smernici Rady 80/876/EHS
Oblast uplatriovania

Tento postup je pre tepelné cykly predchddzajice vykonaniu testu vybusnosti.

Princip a definicia

Vo vodotesnej skrinke sa vzorka zahreje z teploty prostredia na 50 °C a udrzuje pri tejto teplote 1 hodinu (féza
pri 50 °C). Potom sa schladi na teplotu 25 °C a udrzuje pri tejto teplote 1 hodinu (fiza pri 25 °C). Kombindcia
za sebou iducich fiz pri 50 °C a 25 °C tvori jeden tepelny cyklus. Po pozadovanom pocte cyklov sa pred
vykonanim testu vybusnosti vzorka udrziava pri teplote 20 (+ 3) °C.

Ndradie

— Vodny kupel, udrziavany v teplotnom rozsahu od 20 do 51 °C s minimdlnym zahrievacim a chladiacim
pomerom 10 °C za hodinu, alebo 2 vodné kipele, jeden udrziavany na teplote 20 °C, druhy na 51 °C.
Voda v kipeli/ktipeloch je nepretrzite miesand; objem kipela by mal byt dostatocne velky, aby sa zarucila
dostato¢nd cirkuldcia vody.
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— Skrinka z nehrdzavejiicej ocele, kompletne vodotesnd, vybavend v strede termoclinkom. Vonkajsia Sirka
skrinky je 45 (+ 2) mm a hribka steny je 1,5 mm (pozri obrazok 1). Vyska a dfzka skrinky moze byt
zvolend tak, aby boli vhodné pre rozmery vodného kiipela, napr. dlzka 600 mm; vyska 400 mm.

3.4.  Postup

Do skrinky sa umiestni také mnoZstvo hnojiva, ktoré postacuje pre jednu detondciu, a kryt sa uzavrie. Skrinka
sa umiestni do vodného kipela. Voda sa zahreje na 51 °C a zmeria sa teplota v strede hnojiva. Jednu hodinu
po tom, ako teplota v strede dosiahne 50 °C, sa dd voda ochladit. Jednu hodinu po tom, ¢o teplota v strede
dosiahne 25 °C, sa dd voda zohriaf, a tak sa za¢ne druhy cyklus.
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METODA 2. URCENIE RETENCIE OLEJA

1. Rozsah a oblast uplatiiovania

Tento dokument stanovuje postup pre urcenie retencie oleja v jednozlozkovych hnojivich typu dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika.

Tédto metdda je pouzitelnd pre hnojiva prilované aj granulované, ktoré neobsahuji materidly rozpustné v oleji.

2. Definicia

Retencia oleja hnojiv: mnozstvo zadrzaného oleja v hnojive, ktoré je vystavené $pecifikovanym pracovnym
podmienkam, vyjadrené ako percento hmotnosti
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.0.

6.1.

6.2.

6.3.

Princip

Uplné ponorenie skisanej vzorky vo vyhrevnom oleji na presne uréend dobu, nasledované odcerpanim
nadbytocného oleja za presne urcenych podmienok. Meranie ndrastu hmotnosti skdsanej Casti.

Reagens

Vyhrevny olej

Viskozita maximalne: 5 m Pas pri 40 °C
Hustota: 0,8 do 0,85 g/ml pri 20 °C
Obsah siry: < 1,0 % (m/m)

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

Néradie

Bezné laboratorne ndradie a:

Vihy s presnostou 0,01 g

Kadicky, objem 500 ml

Lievik z plastického materidlu, idedlne s valcovitou stenou na hornom konci, priemer priblizne 200 mm
Skasobné sito s velkostou otvorov 0,5 mm, vhodné do lievika (5.3)

Pozndmka: Velkost lievika a sita je takd, aby len niekolko grandl lezalo jedno na druhom a olej mohol ahko
pretiect.

Filtra¢ny papier, rychlo filtrujici, krepovy, jemny, véha 150 g/m?

Absorb¢nd vata (laboratérna)

Postup
Dve oddelené urcovania sa vykonaji v rychlom slede za sebou na roznych davkach tej istej skasanej vzorky.

Odstrénia sa Castice mensie ako 0,5 mm pouzitim skiSobného sita (5.4). Do kadicky (5.2) sa odvézi priblizne
50 g vzorky s presnostou 0,01 g. Pridd sa dostatotné mnozstvo vyhrevného oleja (bod 4), aby sa tiplne pokryli
Castice (prily) vzorky, a opatrne sa zamiesa tak, aby povrchy vsetkych casti pril boli Gplne mokré. Kadicka sa
zakryje hodinovym sklickom a nechd sa stit jednu hodinu pri 25 (¢ 2) °C.

Prefiltruje sa cely obsah kadicky cez lievik (5.3), v ktorom je vlozZené skiisobné sito (5.4). Porcia zachytend sitom
sa nechd odstdt po dobu priblizne jednej hodiny, aby mohla vicsina prebyto¢ného oleja odtiect.

Dva harky filtracného papiera (5.5) (asi 500 x 500 mm) sa poloZia na seba na hladky povrch; prehni sa ich
Styri rohy nahor do $irky asi 40 mm, aby sa prily neodkotdlali. Umiestnia sa dve vrstvy absorbénej vaty (5.6)
do stredu filtratnych papierov. Vysype sa cely obsah sita (5.4) na absorbéné vaty a rovnomerne sa prily
rozprestrii jemnym plochym Stetcom. Po dvoch minttach sa zdvihne jedna strana vaty, aby sa prily presypali na
filtracné papiere, a rozprestrii sa rovnomerne Stetcom. Na vzorku sa polozi dalsi hdrok filtracného papiera,
podobne s rohmi prehnutymi nahor, a jemne pritlicajic sa valkd krizivymi pohybmi prily medzi filtranymi
papiermi. Po kazdom 6smom krdzivom pohybe sa prestane a zdvihnd sa protilahlé rohy filtra¢nych papierov
a vrétia sa do stredu prily, ktoré sa odkotdlali k okraju. Dodrzuje sa nasledujtici postup: urobia sa 4 celé kriizivé
pohyby, najskor v smere hodinovych ruciciek a potom v protismere. Potom sa vritia prily spat do stredu tak,
ako je popisané hore. Tento postup sa vykond trikrdt (24 krazivych pohybov, rohy sa zdvihnt dvakrat). Opatrne
sa vlozi novy hdrok filtratného papiera medzi spodny hdrok a tym nad nim a skotalaju sa prily na novy hdrok
tak, Ze sa zdvihnt rohy vrchného harku. Prily sa zakryji novym harkom filtracného papiera a zopakuje sa ten
isty postup, tak ako je popisané hore. Thned po valkani sa prily vysypd do vopred odvazenej misky a znova sa
odvazi vzorka s presnostou na 0,01 g, a tak sa stanovi vdha mnozstva vyhrevného oleja, ktory sa vo vzorke
zadrzal.
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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.

Opakovanie valkania a opatovné odvdZenie.

vzorky sa umiestni na novii sadu filtracnych papierov a zopakuje sa valkanie, zdvihajic rohy v stlade s bodom
6.3 (dvakrdt osem krazivych pohybov, zdvihnutie raz). Potom sa opdtovne odvézi skiimand cast vzorky.

Vyjadrenie vysledku
Metdda vypocitania a vzorec

Retencia oleja z kazdého urcovania (6.0) je vyjadrend ako percento hmotnosti skiimanej testovacej vzorky
presypanej cez sito a je urcend rovnicou:

mp; —my

Retencia oleja = x 100,

my
kde:
m, je hmotnost v gramoch skiimanej testovacej vzorky presypanej cez sito (6.1),

m, je hmotnost v gramoch testovanej vzorky uvedenej v zdrazke 6.3 respektive 6.4 merand pri poslednom

vazeni.
Ako vysledok sa berie aritmeticky priemer z dvoch jednotlivych urcovani.

METODA 3. URCENIE HORTAVYCH ZLOZIEK

Rozsah a oblast uplatiiovania

Tento dokument stanovuje postup pre urcenie pritomnosti horlavych zloziek v jednozlozkovych hnojivach typu
dusi¢nanu amoénneho s vysokym obsahom dusika.

Princip

Oxid uhli¢ity vyprodukovany anorganickymi plnidlami sa vopred odstrdni kyselinou. Organické zliceniny sa
oxiduji pomocou zmesi kyseliny chromovej a sirovej. Vzniknuty oxid uhli¢ity sa absorbuje v roztoku hydroxidu
barnatého. Zrazenina sa rozpust{ v roztoku kyseliny chlorovodikovej a odmeria sa spitnou titraciou roztokom
hydroxidu sodného.

Reagens

Oxid chromity Cr,0, (pre analyzu);

Hustota kyseliny sirovej pri 20 °C = 1,83 g/ml: 60 % objemu

360 ml vody sa vleje do jednolitrovej kadicky a opatrne sa pridd 640 ml kyseliny sirovej.
Dusi¢nan strieborny: 0,1 M roztok;

Hydroxid bérnaty:

Odvizi sa 15 g hydroxidu barnatého [Ba(OH),.8H O] a dplne sa rozpusti v horticej vode. Roztok sa schladi
a preleje do jednolitrovej banky. Naplni sa po znacku a zamieSa. Prefiltruje sa cez skladany filtracny papier.

Kyselina chlorovodikova: 0,1 M standardny roztok;
Hydroxid sodny: 0,1 M $tandardny roztok;
Bréomofenolovd modrd: roztok 0,4 g na liter vody;
Fenolftalein: roztok 2 g na liter v 60 % roztoku etanolu;

Vépnova séda: rozmery castic asi 1,0 az 1,5 mm.

3.10. Demineralizovand voda, Cerstvo prevarend, aby sa odstranil oxid uhlicity.
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4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

Néradie
Bezné laboratérne néradie, najmi:

— filtra¢ny kelimok s miskou zo sintrovaného skla a objemom 15 ml; priemer misky: 20 mm; celkovd vyska:
50 mm; porovitost 4 (pory o priemere od 5 do 15 pm),

— 600 ml kadicka.
Zésoba stlaceného dusika

Pristroj vyrobeny z nasledujicich casti a vyhotoveny, ak je mozné, pomocou sférickych brisenych spojov (pozri
obrézok 2).

. Absorp¢nd trubica A asi 200 mm dlhd a 30 mm v priemere, naplnend vdpnovou sodou (3.9), uzavretd zdtkami

z vldknitého skla.

500 ml reakénd banka B s bo¢nym ramenom a okrithlym dnom.

. Vigreuxov frakény stlpec asi 150 mm dlhy (C).

. Kondenzétor s dvojitym povrchom C, 200 mm dlhy.

. Drechselova flasa D fungujiica ako lapa¢ akejkolvek prebytocnej kyseliny, ktord sa este vydestiluje.
. Ladovy kapel E na schladenie Drechselovej flase.

. Dve absorpcné nadoby F, a F,, 32 az 35 mm v priemere, ktorych plynovy rozdelova¢ obsahuje 10 mm disk

z nizkoporézneho sintrovaného skla.

. Sacia pumpa a zariadenie regulujice satie G, skladajiice sa zo sklenenej Casti v tvare T zapojenej do obvodu,

volné rameno, ktoré je spojené s kapildrovou trubicou kritkou gumenou hadicou so Sraubovou svorkou.
Upozornenie:

Pouzivanie vriaceho roztoku kyseliny chromovej v pristroji pri znizenom tlaku je nebezpecnou operdciou
a vyzaduje si prislusné bezpecnostné opatrenia.

Postup

Vzorka pre analjzu

Odvézi sa priblizne 10 g dusicnanu aménneho s presnostou na 0,001 gramov.
Odstrdnenie uhlicitanov

Analyzovand vzorka sa vlozi do reakcnej banky B. Pridd sa 100 ml H,SO, (3.2). Prily sa rozpustia za asi 10
mindt pri izbovej teplote. Pristroj sa zostavi tak, ako je naznacené v diagrame: spoji sa jeden koniec absorp¢nej
trubice (A) so zdrojom dusika (4.2) cez nevratné prietokové zariadenie obsahujice 5 az 6 mm ortuti a druhy
koniec do plniacej trubice reakénej banky. Pripravi sa Vigreuxov frakény stlpec (C) a kondenzétor (C) so
zdsobou chladiacej vody. Nastavi sa prietok dusika tak, aby cez zmes prechddzal mierny tok, privedie sa roztok
do varu a zohrieva sa dve mindity. Na konci tejto doby by malo prestat Sumenie. Ak bubliny stdle vidiet,
pokracuje sa v zohrievani 30 mindt. Roztok sa chladi najmenej 20 mindt s dusikom pridiacim cezeil.

Zostavi sa pristroj tak, ako je naznacené v diagrame — spojenl'm kondenzacnej trubice s Drechselovou flasou (D)
a flase s absorpénymi nddobami F, a F,. Dusik musi prechddzat roztokom pocas zostavovania. Urychlene sa
vleje 50 ml roztoku hydroxidu barnatého (3.4) do oboch absorpénych nédob (F, a F).

Spenuje sa tokom dusika asi 10 mindt. Roztok musi byt v absorpénych nddobdch cisty. Ak sa tak nestane,
postup na odstrdnenie uhli¢itanov sa musi upravit.

Oxiddcia a absorpcia

Po preruseni prilevu dusika sa urychlene vsype cez bocné rameno reakénej banky (B) 20 g oxidu chromitého
(3.1) a 6 ml roztoku dusi¢nanu strieborného (3.3). Spoji sa pristroj so sacou pumpou a upravi sa prietok dusika
tak, aby stily tok plynovych bubliniek prechidzal cez sklenené absorpéné nadoby F, a F, zo sintrovaného skla.
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5.4.

Zohreje sa reakénd banka (B), kym kvapalina nezovrie, a var sa udrziava 1 1/2 hodiny (). Je mozné, Ze bude
potrebné upravit regulacny ventil satia (G), aby sa upravil tok dusika, kedZe je mozné, Ze uhli¢itan béria, ktory
sa zrazal pocas skusky, zablokoval sklenené disky zo sintrovaného skla. Proces je uspokojivy, ked roztok
hydroxidu barnatého v absorpénej nddobe F, zostane ¢isty. Ak nie, tak sa zopakuje test. Prestane sa zohrievat
a rozlozi sa pristroj. Umyji sa oba rozdelovace z vnitra aj z vonku a tym sa odstrdni hydroxid bérnaty
a zozbierajii sa umyté zbytky v prislusnych absorpénych nddobdch. Rozdelovace sa umiestnia jeden po druhom
do 600 ml kadicky, ktord bude ndsledne pouzitd na urCovanie.

Urychlene sa filtruje pod vakuom najskor obsah absorpcnej nadoby F, a potom absorpénej nddoby F, pouzitim
kelimka zo sintrovaného skla. Zozbiera sa usadenina vypldchnutim absorpénych nddob vodou (3.10) a premyje
sa kelimok 50 ml tej istej vody. Kelimok sa umiestni do 600 ml kadicky a pridd sa asi 100 ml vody. Vleje sa
50 ml vriacej vody do oboch absorpénych nddob a pusti sa prietok dusika cez rozdelovace po dobu piatich
mindt. ZmieSa sa voda s tou z kadicky. Zopakuje sa postup eSte raz, aby sme sa uistili, Ze rozdelovace boli
dokladne preplachnuté.

Meranie uhlicitanov pochddzajiicich z organického materidlu.

Pridd sa pat kvapiek fenolftaleinu (3.8) do obsahu kadicky. Roztok scervend. Titruje sa kyselina chlorovodikovad
(3.5), kym ruzové farba nezmizne. Roztok sa dobre zamiesa v kelimku, aby sa skontrolovalo, ¢i sa ruzova farba
znova neobjavi. Pridd sa pat kvapick brémfenolovej modrej a titruje sa s kyselinou chlorovodikovou, kym sa
roztok nesfarbi na Zlto. Pridd sa dalsich 10 ml kyseliny chlorovodikove;.

Zohreje sa roztok na bod varu a udrziava sa vo vare maximdlne jednu mindtu. Dosledne sa kontroluje, ¢i
nezostala zrazenina v kvapaline.

Roztok sa ochladi a opit sa titruje roztokom hydroxidu sodného (3.6).

Slepy pokus

Vykond sa slepy pokus tym istym postupom a pouZiji sa tie isté mnozstvd vietkych cinidiel.

Vyjadrenie vysledkov
Obsah horlavych zloziek (C), vyjadreny uhlikom, je vyjadreny percentom hmotnosti vzorky, ktoré sa vypocita
tymto vzorcom:

V) -V
C % = 0,06 x 11~: 2

kde:

E = hmotnost testovanej vzorky v g,

V, = celkovy objem v ml 0,1 M kyseliny chlorovodikovej pridanej po zmene farby fenolftaleinu,
V, = objem v ml 0,1 M roztoku hydroxidu sodného pouzitého na spitnd titraciu.

(') Reakény cas 1 1/2 hodiny je dostatocny pri vicsine organickych latok za pritomnosti dusicnanu strieborného ako kaltalyzatora.



13/zv. 8

Gnie

dny vestnik Eur6pskej

,

Ura

252

eyysnp poand

)
Bl
i

‘l

G

3 = O a
WU 20 of..m. 09
7\ 7/ ck &
p— - CR— =1

m
o
L
o
()]
° o
OO

ODO(;O_".:
S470

QN

o
o
a

»
D

D e g

aduind fases j O
{

e1yes arueao[nSal eu S[UspELIEZ )
B[YS OYUBAONUIS OY3uZI0dONZIU Z WONSIP W (] § WOJLAC[IPZOI O
wfaouf[d s rufods Twfyo119)s susfods srowarad A wrwr g ¢ ze g¢ Aqopeu supdiosqy = a1 i
Jodys faope]
[W 0 T BSE[J BAO[OSYDI
Aypp T 00T ‘woya1aod wAIOAp s 101pZUIPUOY
£qip ww o5 1 93dpis fupyey aoxnaidip
eYueq PUYYESY
nopos noaoudea pusujdeu esiqnay puydiosqy

It

<mUufm

Z ¥078190




13[zv. 8

Uradn)’r vestnik Eurdpskej tnie

253

3.1.

3.2

3.3.

5.1.

5.2.

METODA 4. STANOVENIE HODNOTY pH

Rozsah a oblast uplatiiovania

Tento dokument stanovuje postup pre meranie hodnoty pH jednozlozkovych hnojiv typu dusi¢nanu aménneho
s vysokym obsahom dusika.

Princip

Meranie pH roztoku dusi¢nanu aménneho pomocou pH metra.

Reagens
Destilované alebo demineralizovand voda bez oxidu uhli¢itého.
Pufrovaci roztok, pH 6,88 pri 20 °C

Rozpusti sa 3,40 + 0,01 gramov ortofosforeciianu dihydrogén-draselného (KH,PO,) v priblizne 400 ml vody.
Potom sa rozpusti 3,55 + 0,01 gramov hydrogénortofosforechanu sodného (Na,HPO,) v priblizne 400 ml vody.
Prelejii sa oba roztoky bezo zvysku do 1 000 ml $tandardnej banky, doplni sa po znacku a zamie$a sa. Tento
roztok sa uzavrie do vzduchotesnej nddoby.

Pufrovaci roztok, pH 4,00 pri 20 °C

Rozpusti sa 10,21 + 0,01 gramov hydrogénftaldtu draselného(KHC,O,H,) vo vode, preleje sa bezo zvysku do
1 000 ml $tandardnej banky, doplni sa po znacku a zamiesa sa.

Roztok sa uzavrie do vzduchotesnej nadoby.

Smi byt pouzité na trhu dostupné $tandardné roztoky pH.

Néradie

pH meter, vybaveny sklenenou kalomelovou elektrodou alebo jej ekvivalentom, citlivost 0,05 pH jednotky.

Postup
Kalibrdcia pH metra

pH meter (4) sa kalibruje pri teplote 20 (£ 1) °C pouzitim pufrovacieho roztoku (3.1), (3.2) alebo (3.3). Pomaly
prud dusika sa pusti na hladinu roztoku a udrZiava sa po cely test.

Urcenie

100,0 ml vody sa naleje na 10 + (0,01) g vzorky v 250 ml kadicke. Odstrénia sa nerozpustné Casti filtrdciou,
oddelenim alebo centrifagou kvapaliny. Zmeria sa pH hodnota ¢istého roztoku pri teplote 20 (£ 1) °C takym
istym sposobom ako pri kalibrdcii pH metra.

Vyjadrenie vysledkov

Vysledok sa vyjadri v jednotkdch pH s presnostou na 0,1 jednotky a zaznamend sa pouZitd teplota.

METODA 5. URCENIE VELKOSTI CASTIC

Rozsah a oblast uplatiiovania

Tento dokument stanovuje postup pre preosievaciu skiisku jednozlozkovych hnojiv typu dusi¢nanu aménneho
s vysokym obsahom dusika.
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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.

Princip

Skisand vzorka je preosievand cez sustavu troch sit bud rucne, alebo pomocou stroja. MnoZstvo zachytené
v kazdom site je zapisané a vypocita sa percentudlny podiel mnozstva, ktoré preslo pozadovanymi sitami.

Naéradie

Standardné drotené testovacie sitd s priemerom 200 mm s velkostou otvorov 2,0 mm, 1,0 mm, respektive 0,5
mm, vrchndk a zbernd nadoba

Vihy s presnostou 0,1 gramu

Mechanicka sitovd trepacka (ak je dostupnd) schopnd uviest do vertikdlneho aj horizontdlneho pohybu skusand
vzorku

Postup
Vzorka sa rozdeli na reprezentativne casti priblizne po 100 g
Jedna tdto Cast sa odvazi s presnosfou na 0,1 g

Zostavi sa sustava sit v stdpajucom poradi; zbernd nddoba, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm a odvazend Cast sa polozi na
vrchné sito. Vrchndkom sa uzavrie vrch ststavy sit.

Trasie sa ru¢ne alebo strojom, uvedenim do vertikdlneho a horizontdlneho pohybu a ak sa trasie rucne, tak sa
prilezitostne poklepe. Pokracuje sa tymto sposobom 10 mindt alebo dovtedy, kym mnozstvo prechddzajice cez
kazdé sito za mindtu je mensie nez 0,1 gramu.

Postupne sa sitd zo zariadenia odkladaji a zbiera sa materidl, ktory sa zadrzal, ak by to bolo potrebné, miska sa
z opacnej strany vycCisti jemnym S$tetcom.

Odvazi sa zadrzany materidl na kazdom site a aj to, ¢o sa nahromadilo v zbernej nddobe, s presnostou na 0,1
gramu.

Vyhodnotenie vysledkov

Prepocita sa podiel hmotnosti ziskanej z kazdého sita na percentd z celkovej hmotnosti ziskanej vo vietkych
hmoty (nie povodnej ndplne).

Vypocita sa percentudlny podiel v zbernej nadobe (i.e. < 0,5 mm): A %

Vypocita sa percentudlny podiel zadrzany na 0,5 mm site: B %

Vypocita sa percentudlny podiel ¢astic prechddzajicich 1 mm sitom, ie. A + B %
Suma frakcii by mala byt v medziach 2 % pociato¢ného mnozstva.

Mali by sa vykonat najmenej dve oddelené stanovenia a jednotlivé vysledky pre A by nemali byt rozdielne
celkovo o viac ako 1,0 % a pre B celkovo o viac ako 1,5 %. V opacnom pripade sa skiska zopakuje.

Vyjadrenie vysledkov

Zapie sa priemer dvoch hodnét pre A a pre A + B.

METODA 6. URCENIE OBSAHU CHLORU (AKO CHLORIDOVEHO IONU)

Rozsah a oblast uplatiiovania

Tento dokument stanovuje postup pre urcenie obsahu chléru v jednozlozkovych hnojivich typu dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika.

Princip

Chloridové i6ny rozpustné vo vode sa zistia potenciometrickou titrdciou dusi¢nanu striecborného v kyslom
prostredi.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

Reagens

Destilovand alebo demineralizovand voda, bez chloridovych i6nov.

Acet6n

Koncentrovand kyselina dusi¢nd (hustota pri 20 °C = 1,40 g/ml)

Standardny roztok dusi¢nanu strieborného 0,1 M. Tento roztok sa skladuje v hnedej sklenenej flasi.
Standardny roztok dusi¢nanu strieborného 0,004 M — pripravi sa v ¢ase pouzitia.

Chlorid draselny. 0,1 M 3tandardny referenény roztok. S presnostou na 0,1 mg sa odvazi 3,7276 g chloridu
draselného p. a., ktory sa predtym susil jednu hodinu v peci pri 130 °C a schladil v desikdtore na izbovi
teplotu. Rozpusti sa v malom mnoZstve vody, roztok sa preleje bezo zvysku do 500 ml Standardnej banky,
ktord sa naplni po znacku, a zamiesa sa.

Chlorid draselny, 0,004 M $tandardny referencny roztok — pripravi sa v Case pouZitia

Néradie

Potenciometer so striebornou indikac¢nou elektrédou a kalomelovou referen¢nou elektrédou, citlivost 2 mV
s rozsahom od — 500 do + 500 mV

Mostik obsahujiici nasyteny roztok dusi¢nanu draselného, napojeny na kalomelovi elektrédu 4.1, utesneny na
koncoch poréznymi zatkami.

Pozndmka: Toto premostenie nie je potrebné, ak sa pouziji elektrody zo siranu strieborného a siranu
ortutnatého (1).

Magnetické miesadlo s ty¢ou pokrytou teflénom

Mikrobireta s presnym $picom so stupnicou delenou na 0,01 ml dieliky

Postup
Standardizdcia roztoku dusicnanu strieborného

5,00 ml a 10,00 ml $tandardného referenc¢ného roztoku chloridu draselného (3.6) sa vleje do dvoch nizkych
kadiciek vhodného objemu (napriklad 250 ml). Vykond sa nasledovnd titricia obsahu oboch kadiciek.

Pridd sa 5 ml roztoku kyseliny dusi¢nej (3.2), 120 ml aceténu (3.1) a dostatocné mnoZstvo vody, aby bol
celkovy objem asi 150 ml. Do kadicky sa vlozi ty¢ magnetického miesadla (4.3) a zapne sa. Do roztoku sa
ponori stricbornd elektroda (4.1) a volny koniec mostika (4.2). Elektrody sa zapoja do potenciometra (4.1)
a potom, o sa uistime, Ze pristroj je vynulovany, sa zapiSe hodnota pociatoéného potencidlu.

Nasleduje titrdcia pouzitim mikrobiretu (4.4), pridanim na zaciatku 4 alebo respektive 9 ml roztoku dusi¢nanu
striecborného, zodpovedajiceho pouzitému Standardnému referencnému roztoku chloridu draselného. Pokracuje
sa v priddvani po 0,1 ml pri 0,004 M roztoku a po 0,05 ml 0,1 M roztokov. Po kazdom pridani sa pockd, kym
sa potencidl stabilizuje.

Zapfsu sa pridané objemy a zodpovedajiice hodnoty potencidlu do prvych dvoch stipcov tabulky.

Do treticho stipca tabulky sa zapisu postupné prirastky (AE) potencidlu E. Do stvrtého stlpca tabulky sa zapisu
kladné alebo zdporné rozdiely (A,E) medzi potencidlnymi prirastkami (A E). Koniec titrdcie nastane vtedy, ked
pridanim davky 0,1 alebo 0,05 ml (V) do roztoku dusi¢nanu strieborného sa dosiahne najvyssia hodnota A E.

Presny objem (V) roztoku dusi¢nanu strieborného na konci reakcie sa vypocita pouzitim vzorca:
b
ch:VO+ Vi x—],
B
kde:

V, je celkovy objem v ml roztoku dusiénanu strieborného, o jednu ddvku niz${ nez objem, ktorym vznikne
najvyssi prirastok A E;

V, je objem v ml poslednej pridanej davky roztoku dusicnanu strieborného (0,1 alebo 0,05 ml);
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5.2.

5.3.

5.4.

b je posledna kladnd hodnota AE;

B je sticet absoliitnych hodnot poslednych kladnych hodnot AE a prvej zdpornej hodnoty AE (priklad pozri
v tabulke 1).

Slepy pokus
Vykond sa slepy pokus a pocita sa s nim pri vypocitavani konecného vysledku.
Vysledok V, slepého pokusu na cinidlich sa vypocita v ml vzorcom:
V, =2V, -V,
kde:

V, je hodnota v ml presného objemu (V) roztoku dusicnanu strieborného pri titrdcii 10 ml Standardného
referencného roztoku chloridu draselného;

V, je hodnota v ml presného objemu (V) roztoku dusi¢nanu strieborného pri titrdcii 5 ml Standardného
referencného roztoku chloridu draselného.

Kontrolnd skiska

Slepy pokus moze taktiez poslazit ako kontrola, ¢i pristroj funguje tak, ako md, a ¢& je skaSobny postup
vykondvany spravne.

Urcenie

Cast vzorky o hmotnosti v rozpiti od 10 do 20 g sa odvazi s presnostou na 0,01 g. Prenesie sa kvantitativne
do 250 ml kadicky. Pridd sa 20 ml vody, 5 ml roztoku kyseliny dusi¢nej (3.2), 120 ml aceténu (3.1)
a dostatoéné mnozstvo vody, aby sa celkovy objem doplnil na asi 150 ml.

Ty¢ magnetického miesadla sa vlozi (4.3) do kadicky, kadicka sa polozi na miesadlo a to sa zapne. Striebornd
elektréda (4.1) a volny koniec mostika (4.2) sa ponoria do roztoku, napoja sa elektrédy na potenciometer (4.1)
a potom, ¢o sa uistime, Ze pristroj je vynulovany, sa zapiSe hodnota pociato¢ného potencidlu.

Titruje sa roztokom dusi¢nanu strieborného, priddvanim prirastkov po 0,1 ml z mikrobirety (4.4). Po kazdom
pridani sa pockd, kym sa potencial stabilizuje.

Pokracuje sa v titracii tak, ako to je popisané v 5.1, pocinajiic od 4. paragrafu. ,ZapiSu sa pridané objemy

a zodpovedajiice hodnoty potencidlu do prvych dvoch stlpcov tabulky...
Vyjadrenie vysledkov

Vysledok analyzy sa vyjadri ako percentudlny pomer chléru vo vzorke prijatej na analyzu.
Percentudlny podiel obsahu chléru (Cl) sa vypocita vzorcom:

0,03545 x T x (Vs — V) x 100
m b

%=

kde:

T je molarita pouzitého roztoku dusi¢nanu strieborného;
V, je vysledok v ml slepého pokusu (5.2);

V, je hodnota v ml V_ zodpovedajiica stanoveniu (5.4);
m je hmotnost v g skiiSanej vzorky.
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Tabulka 1
PRIKLAD
Objem roztoku dusi¢nanu strieborného Potencidl
v £ AE AE
v ml mV
4,80 176
35
4,90 211 + 37
72
5,00 283 - 49
23
5,10 306 - 10
13
5,20 319

37
Veg = 49+ 0,1 X ————— = 4,943
=9+ Ol xao g =49

METODA 7. URCENIE MEDI

1. Rozsah a oblast uplatiiovania

Tento dokument stanovuje postup pre urcenie obsahu medi v jednozlozkovych hnojivich typu dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika.

2. Princip
Vzorka je rozpustend v zriedenej kyseline chlorovodikovej a obsah medi sa uréi atémovou absorpénou
spektrofotometriou.

3. Reagens

3.1.  Kyselina chlorovodikovd (hustota pri 20 °C = 1,18 g/ml)
3.2.  Kyselina chlorovodikovd, 6 M roztok

3.3, Kyselina chlorovodikovd 0,5 M roztok

3.4.  Dusi¢nan aménny

3.5.  Peroxid vodika, 30 %

3.6.  Roztok medi (') (zdsoba): s presnostou na 0,001 gramu sa odvazi 1 gram Cistej medi, ktory sa rozpusti v 25 ml
6 M roztoku kyseliny chlorovodikovej (3.2), po Castiach sa pridd 5 ml peroxidu vodika (3.5) a zriedi sa na 1
liter vody. 1 ml tohto roztoku obsahuje 1 000 pg medi (Cu).

3.6.1. Roztok medi (zriedeny): vodou sa zriedi 10 ml zdsobného roztoku (3.6) na 100 ml a potom sa vodou zriedi 10
ml vysledného roztoku na 100 ml, 1 ml kone¢ného zriedeného roztoku obsahuje 10 pg medi (Cu).

Tento roztok sa pripravuje v Case pouZitia.

4. Naéradie

Atémovy absorpény spektofotometer s medenou lampou (324,8 nm).

(') Smie byt pouzity komer¢ne dostupny Standardny roztok medi.
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5.3.1.

5.4.

Postup
Priprava roztoku pre analyzu

S presnostou na 0,001 gramu sa odvazi 25 gramov vzorky, vlozi sa do 400 ml kadicky, opatrne sa pridd 20 ml
kyseliny chlorovodikovej (3.1) (mozZe vznikndt prudkd reakcia, kedZe sa bude tvorit oxid uhlicity). Ak to je
nutné, tak sa pridd viac kyseliny chlorovodikovej. Ked' sa sumenie zastavi, roztok sa odpari na parnom kipeli na
susinu, pricom td sa prileZitostne zamie$a sklenenou tyCou. Pridd sa 15 ml 6 M roztoku kyseliny chlorovodi-
kovej (3.2) a 120 ml vody. Zamiesa sa sklenenou tycou, ktord by mala byt v kadicke, a kadicka sa zakryje
hodinovym sklickom. Roztok sa pomaly privedie do varu, kym sa rozptstanie dplne neukonéi, a roztok sa
ochladi.

Roztok sa preleje kvantitativne do 250 ml odmernej banky umytim kadicky 5 ml 6 M kyselinou chlorovodi-
kovou (3.2) a dva razy 5 ml vriacou vodou. Doplni sa po znacku 0,5 M kyselinou chlorovodikovou (3.3)
a opatrne sa zamiesa.

Filtruje sa cez filtra¢ny papier neobsahujiici med ('), odstrdni sa prvych 50 ml.
Slepy roztok pre slepy pokus

Pripravi sa Cisty roztok, z ktorého bola vypustend len testovacia vzorka, a zahrnie sa pri vypocte konecnych
vysledkov.

Urcenie
Priprava roztoku vzorky a roztoku pre slepy pokus

Roztok vzorky (5.1) a roztok pre slepy pokus (5.2) sa zriedia 0,5 M roztokom kyseliny chlorovodikovej (3.3), az
kym sa dosiahne koncentrcia medi v optimdlnom meracom rozsahu spektrofotometra. Normdlne nie je
zriedenie potrebné.

. Priprava kalibrovanych roztokov

Zriedenim Standardného roztoku (3.6) s 0,5 M roztokom kyseliny chlorovodikovej (3.3) sa pripravi najmenej pit
Standardnych roztokov, ktoré zodpovedaji optimdlnemu meraciemu rozsahu spektrofotometra (0 do 5,0 mg/l
Cu). Pred doplnenim po znacku sa pridd do kazdého roztoku dusicnan aménny (3.4), aby bola jeho
koncentrdcia 10 hmotnostnych percent objemu.

Meranie

Spektrofotometer sa nastavi (4) na vinovi dizku 324,8 nm pouzitim oxidaéného vzducho-acetylénového
plamenia. Nastrekuje sa za sebou trikrdt kalibracny roztok (5.3.2), roztok vzorky a slepy roztok a medzi kazdym
strickanim sa premyje pristroj destilovanou vodou. Zakresli sa kalibra¢nd krivka priemernych absorpcii kazdého
pouzitého Standardu ako sdradnice y a prislusné koncentricie medi v pg/ml ako sdradnice x.

Z kalibra¢nej krivky sa ur¢i koncentrdcia medi v konecnej vzorke a v ¢istych roztokoch.

Vyjadrenie vysledkov

Vypocita sa obsah medi vzorky, beric do tivahy hmotnost skasanej vzorky, vykonané zriedenia v priebehu
analyzy a hodnoty slepého pokusu. Vysledky sa vyjadria v mg Cufkg.

(') Whatman 541 alebo jeho ekvivalent.
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3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

PRILOHA 11
URCENIE ODOLNOSTI VOCI VYBUCHU

Rozsah a oblast uplatiiovania

Tento dokument stanovuje postup pre stanovenie odolnosti voci vybuchu jednozlozkovy hnojiv typu dusi¢nanu
aménneho s vysokym obsahom dusika.

Princip

Skiisand vzorka sa uzavrie v ocelovej trubici a vystavi detonaénému otrasu z vybusnej ndloze. Sirenie detonacie
je urCené zo stupia stlacenia olovenych valcov, na ktorych pocas skasky je trubica vodorovne postavend.

Materialy

Plastickd vybusnina obsahujica 83 az 86 % pentritu

Hustota: 1 500 az 1 600 kg/m’

Detonaénd rychlost: 7 300 az 7 700 m/s

Viha: 500 + 1 gram

Sedem dfzok ohybnej detonacnej $niiry s nekovovou objimkou

Véha ndplne: 11 az 13 g/m

Dizka kazdej $ntiry: 400 + 2 mm

Stlacend gulka sekunddrnej vybusniny zapustend tak, aby mohla prijat detondtor
Vybusnina: hexogen/vosk 95/5 alebo tetryl alebo podobnd sekunddrna vybusnina s alebo bez grafitu
Hustota: 1 500 az 1 600 kg/m’

Priemer: 19 az 21 mm

Vyska: 19 az 23 mm

Centralny vstup pre detondtor: priemer 7 aZ 7,3 mm, hibka 12 mm
Ocelovd trubica bez $vov, ako je $pecifikovand v 1SO 65 — 1981 — Tazké
Série so zdkladnymi rozmermi DN 100 (47)

Vonkajsi priemer: 113,1 az 115,0 mm

Hrabka steny: 5,0 az 6,5 mm

Dizka: 1005 (+ 2) mm

Spodny plech

Materidl: ocel dobrej zvéracej kvality

Rozmery: 160 x 160 mm

Hrabka: 5 az 6 mm

Sest olovenych valcov

Priemer: 50 (* 1) mm

Vyska: 100 az 101 mm

Materidly: Cisté olovo najmenej 99,5 % cisté

Ocelovy blok

Dizka: najmenej 1 000mm

Sirka: najmenej 150 mm

Vyska: najmenej 150 mm

Viha: najmenej 300 kg, ak nemdme k dispozicii pevny podklad pre ocelovy blok
Plasticky alebo lepenkovy valec pre zosilovaciu ndloz

Hrabka steny: 1,5 aZz 2,5 mm

Priemer: 92 az 96 mm

Vyska: 64 az 67 mm



260

Uradn)’r vestnik Eurdpskej tnie

13[zv. 8

3.9. Detondtor (elektricky alebo neelektricky) so silou 8 az 10

3.10.  Dreveny disk
Priemer: 92 az 96 mm. Priemer sa musi hodit do vnitorného priemeru ocelovej trubice (3.4)
Hrabka: 20 mm

3.11.  Drevend ty¢ rovnakych rozmerov ako detondtor (3.9)

3.12.  Krajcirske $pendliky (maximélna dfzka 20 mm) a sponkovacia pistol
4. Postup

4.1. Priprava zosilfiovacej ndloZe, ktorii vloZime ocelovej trubice

St dve metddy inicidcie vybusniny v zosiliiovacej ndlozi, zdvisia na dostupnosti zariadenia.

Zosiliovacia ndloz pripravend na pouzitie je zobrazend na obrdzku 1.

4.1.1.1. Do dreveného disku (3.10) sa navitaju diery paralelne s osou disku cez stred a cez 6 bodov symetricky
rozmiestnenych na ststredenom kruhu s priemerom 55 mm. Priemer dier musi byt 6 az 7 mm (pozri sekcia
A-B, obrdzok 1), zdvisly na priemere pouzitej detonacnej $niry (3.2.).

4.1.1.2. Odreze sa sedem dizok ohybnej detonacnej $niry (3.2), kazdd 400 mm dlhd, tniku akéhokolvek vybusného
materidlu z koncov sa zabréni tak, Ze sa urobf Cisty rez a okamzite sa konce zalepia lepiacou paskou. Kazdd zo
siedmich $nur sa vtla¢i cez sedem dier v drevenom disku (3.10), az kym ich konce nevycnievaji niekolko cm
na druhej strane disku. Potom sa vlozi maly krajcirsky Spendlik (3.12) priecne do textilného obalu $ntr 5 az 6
mm z oboch strdn a oblepi sa zvonku $ntry lepiacou paskou 2 c¢m pri $pendliku. Nakoniec sa natiahne dlhd
Cast kazdej $ndry tak, aby sa spojili $pendliky s drevenym diskom.

4.1.1.3. Plastickd vybusnina (3.1) sa vytvaruje do tvaru valca v priemere 92 azZ 96 mm, v zdvislosti na priemere valca
(3.8). Tento valec sa postavi (3.8) kolmo na rovnd plochu a vlozi sa don vytvarovand vybus$nina. Potom sa
vlozi dreveny disk ('), opatreny siedmimi detonacnymi $ntirami do vrchnej Casti valca, a vtladi sa dnu do
vybusniny. Vyska valca (64 aZ 67 mm) sa upravi tak, aby jeho vrchol nebol nad drovilou dreva. Nakoniec sa
valec upevni spinkami okolo celého obvodu k drevenému disku.

4.1.1.4. VoIné konce detona¢nych $nir sa zoskupia okolo obvodu drevenej tyce (3.11) tak, aby ich konce boli vietky
kolmé na ty¢. Zaviazu sa do klbka okolo tyce lepiacou pdskou (3.

4.1.2.  Centrélna inicidcia stlacenou gulou
Zosilnovacia ndloz sa pripravuje na pouzitie tak, ako to je naznacené na obrazku 2.
4.1.2.1. Pripravenie stlacenej gulky

Pri dodrziavani potrebnych bezpecnostné opatreni sa umiestni 10 gramov sekunddrnej vybusniny (3.3) do
formy s vnitornym priemerom 19 az 21 mm a stlaci sa na spravny tvar a hustotu.

(Pomer priemeru k vyske by mal byt zhruba 1:1.)

V strede dna formy je kolik 12 mm vysoky a md 7,0 az 7,3 mm v priemere (v zdvislosti od priemeru
pouzitého detondtora), ktory tvori valcovitd priehlbinu v stlacenom ndboji, kam sa neskor vlozi detondtor.

4.1.2.2. Pripravenie zosilnovacej ndloze

Plastickd vybu$nina sa umiestni do valca (3.8) postaveného kolmo rovnd plochu, potom sa stla¢i dolu
s drevenou matricou, aby sa vybu$nine dal valcovity tvar s prichlbinou v strede. Do prichlbiny sa vlozi
stlacend gulka. Valcovito vytvarovand vybusnina obsahujica stlacend gulku sa prikryje drevenym diskom,
ktorého otvor na vloZenie detondtora v strede ma priemer 7,0 az 7,3 mm. Dreveny disk a valec sa spoji spolu
lepiacou péaskou. Uistime sa vloZenim drevenej tyce, Ze diera vyvitand v disku a priehlbina v stlacenej gulke st
na spolocnej osi.

(") Priemer disku musi vzdy zodpovedat vnitornému priemeru valca.

(*) NB: Ak je Sest $nir okolo obvodu napnutych po zloZeni, strednd $ntira musi byt trochu volnd.
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4.2.

4.3.

4.3.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

4.5.

4.5.4.

4.6.

Pripravovanie ocelovych trubic na detonacné skiisky

Na jednom konci ocelovej trubice (3.4) sa vyvitaji dve diametrdlne protilahlé diery 4 mm v priemere kolmo
cez bo¢nd stenu vo vzdialenosti 4 mm od konca trubice.

Spodny plech sa prizvdra (3.5) k opaénému koncu trubice tak, Ze sa pravy uhol medzi spodnym plechom
a stenou trubice Gplne vyplni zvarnym kovom po celom obvode trubice.

Naplnenie a nabitie ocelovej trubice
(Pozri obrdzky 1, 2 a 3)

Skisand vzorka, ocelovd trubica a zosilfiovacia ndloZ musia byt udrziavané pri teplote 20 (£ 5) °C. Na dve
detonacné skusky potrebujeme 16 az 18 kg skiisanej vzorky.

Trubica sa koncom uzatvorenym plechom polozi kolmo na pevny rovny povrch, najlepsie na betén. Trubica sa
naplni do asi 1/3 jej vysky skdsanou vzorkou a patkrat sa nechd z 10 cm padndt zvisle na zem, aby sa o
najviac stlacili prily alebo granule v trubici. Aby sa urychlilo stldcanie, tak sa trubica rozochveje ddermi 750 az
1000 gramového kladiva v ¢ase medzi padmi dokopy v pocte 10-krat.

Tato met6da nabijania sa zopakuje dalSou ddvkou sktiSanej vzorky. Nakoniec, dalsie pridanie by malo byt také,
aby po zhutiiovani zdvihnutim a spustenim desatkrdt a celkovo 20 prerusovanymi tdermi kladiva ndloz
naplnila do trubicu do vzdialenosti 70 mm od jej otvoru.

Vyska plnenia vzorky md byt v ocelovej trubici takd, aby zosilfiovacia néloz (4.1.1 alebo 4.1.2.), ktord bude
vlozena neskorsie, bola so vzorkou v tesnom kontakte celym jej povrchom.

Zosilnovacia néloz sa vlozi do trubice tak, aby bola v kontakte so vzorkou, horny povrch dreveného disku
musi byt 6 mm pod vrcholom trubice. Nevyhnutny tesny kontakt medzi vybusninou a skisanou vzorkou sa
zaist{ priddvanim alebo odstrafiovanim malych mnozstiev vzorky. Ako je vidiet na obrdzkoch 1 a 2, zatvéracie
$pendliky by sa mali vlozit cez diery blizko otvoreného konca a ich ramend by mali byt otvorené kolmo na
trubicu.

Unmiestnenie ocelovej trubice a olovenych valcov

Olovené valce (3.6.) sa oznacia Cislami 1 az 6. Urobi sa Sest znaciek 150 mm od seba vzdialenych na stredovej
Ciare ocelového bloku (3.7.) leziaceho na vodorovnej zékladni, s prvou znackou najmenej 75 mm od okraja
bloku. Olovené valce sa umiestnia kolmo na kazdd z tychto znaciek so zdkladiiou kazdého valca ststredeného
na jeho znacku.

Ocelova trubica pripravend podla 4.3 sa polozi vodorovne na olovené valce tak, aby os trubice bola paralelnd
so stredovou ¢iarou ocelového bloku a zavareny koniec trubice presahoval 50 mm za oloveny valec ¢. 6. Aby
sa predislo tomu, Ze sa trubica skotdla, polozia sa malé drevené kliny medzi vrcholy olovenych valcov a stenu
trubice (jeden na kazdu stranu) alebo sa umiestni prie¢ne drevo medzi trubicu a ocelovy blok.

Poznamka: Uistime sa, Ze trubica je v kontakte so vietkymi Sjestimi olovenymi valcami, [ahkd krivost povrchu
trubice moze byt vyrieSend roticiou trubice okolo jej pozdlznej osi; ak je nejaky z olovenych valcov prilis
vysoky (100 mm), opatrne sa kladivom doty¢ny valec upravi do pozadovanej vysky.

Priprava na detondciu

Pristroj sa nastavi podla 4.4. v bunkri alebo vo vhodne pripravenom podzemnom mieste (napriklad bana alebo
tunel). Zaisti sa, aby teplota ocelovej trubice bola udrziavand pri 20 (+ 5) °C pred detondciou.

Pozndmka: Ak takéto miesta nie si dostupné, test sa moze vykonat, ak je to potrebné, v spevnenych Sachtich
podoprenych drevenymi nosnikmi. Detondcia moze zapricinit, Ze ocelové tlomky s vyvrhnuté s velkou
kinetickou energiou a tak odstrel musi byt vykonany vo vhodnej vzdialenosti od sidel alebo ciest.

Ak sa pouzije zosilfiovacia ndloz so sedembodovou inicidciou, uistime sa, Ze detonacné 3$ndiry si natiahnuté
tak, ako je popisané v pozndmke pod Ciarou 4.1.1.4., a nastavené tak vodorovne, ako je len mozné.

Nakoniec sa odstrdni drevend ty¢ a nahradi sa detondtorom. Odstrel sa nevykond, kym ohrozend zéna nie je
evakuovand a obsluha testu sa neukryla.

Vybusnina sa detonuje.

Pockd sa dostatocne dlho, kym sa plyny (plynné a niekedy produkty toxického rozpadu ako napriklad plyny

dusika) rozptylia, a potom sa pozbieraji olovené valce a odmeria sa ich vyska posuvnym meradlom.
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ZapiSe sa pre kazdy oznaceny oloveny valec stupef stlacenia vyjadreny v percentich povodnej vysky 100 mm.
Ak st valce rozdrvené Sikmo, zaznamenaji sa najvyssie a najnizsie hodnoty a vypocita sa priemer.

4.7. Ak je potrebné, sonda pre neustdle meranie detonacnej rychlosti sa moze pouzit. Sonda by mala byt vlozend
pozdlzne k osi trubice alebo pozdlz jej bocnej steny.

4.8. St vykonané dve detonacné skusky na vzorku.

5. Protokol

Hodnoty pre nasledujice parametre sa uvddzaji do protokolu pre kazdii z detonacnych skasok
— hodnoty skuto¢ne namerané vonkajsicho priemeru ocelovej trubice a hribky steny,

— tvrdost podla Brinella ocelovej trubice,

— teplota trubice a vzorky krdtko pred odstrelom,

— zjavnd hustota (kg/m’) vzorky v ocelovej trubici,

— vyska kazdého oloveného valca po odstrele, $pecifikujeme ¢islo valca,

— metdda inicidcie pouzitd na zosilnend néloz.

5.1. Vyhodnotenie vysledkov

Ak pri kazdom odstrele stlacenie aspoii jedného oloveného valca neprekrocilo 5 %, skiiska sa vezme do Gvahy
zdvdzne a vzorka je v zhode s poziadavkami prilohy I k smernici 80/876/EHS.
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Obrdzok 1

Zosilfiovacia ndloZ so sedembodovou inicidciou
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Obrdzok

2

Zosilfiovacia ndloZ s centrdlnou inicidciou
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