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Nezobrazitelny cizojazyCny text!

Smokeless powders. Methods of testing. Determination of nitroglycerine or dinitrodiglycol

Tato norma plati pro stanoveni obsahu nitroglycerinu nebo diglykoldinitratu ve dvouslozkovych
bezdymnych praSich

a) vazkové - metoda A (rozhodci),
b) titracné - metoda B.

Pfi zkouéce se musi dodrzet véechna ustanoveni ¢asti 1 CSN 66 8102.

METODA A

Stanoveni obsahu nitroalycerinu nebo dialykoldinitratu vazkové - rozhod¢i metoda

Podstata zkousky
1. U vzorku se stanovi extrakt postupem podle ¢asti 23 CSN 66 8102.

Roztok extraktu se redukuje chloridem zeleznatym a pak se extrahuje etherem. Po odpareni etheru se
vazkoveé stanovi zbytek po redukci chloridem zeleznatym. Z rozdilu hmotnosti extraktu a zbytku po
redukci se vypocita obsah nitroglycerinu nebo diglykoldinitratu.

Chemikalie

2. Na zkousku je treba:

Kyselina chlorovodikova 25 % (r = (1,124 az 1,126) g. cm?) Siran sodny bezvody
Ethylalkohol

Chlorid sodny, nasyceny vodny roztok

Chlorid zeleznaty, roztok; pfiprava: Do banky na 750 ml se navazi 90 g praskového zZeleza, pfida se
460 ml kyseliny chlorovodikové a udrzuje se ve varu pod zpétnym chladicem do rozpusténi. Po
vychladnuti se roztok zfiltruje do hnédé zasobni lahve.



Postup zkousky

3. Zkouska sestava ze dvou soubéznych nebo opakovanych stanoveni.
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4. Stanoveni obsahu extraktu. Provede se postupem podle ¢sti 23 CSN 66 8102 z navazky 2,5 g
vzorku. Zjistény obsah extraktu v % se pouzije k vypoctu v Cl. 6 a ziskané extrakty se pouZiji v dalSim
postupu podle ¢l. 5.

5. Stanoveni obsahu zbytku po redukci roztokem chloridu

Zeleznatého. Extrakt vzorku podle Cl. 4 se rozpusti ve 40 ml ethylalkoholu, k roztoku se prida 40 ml
kyseliny chlorovodikové a 50 ml roztoku chloridu Zeleznatého. Banka se uzavfe a ponecha se nejméné
12 hodin stat, pricemz se jejim obsahem obcas promicha. Pak se roztok kvantitativné prevede do
délici nalevky na 2000 ml, v niz je 200 ml nasyceného roztoku chloridu sodného. Barka, v niz bylo
redukovano, se. promyje 50 ml etheru, ktery se prida k obsahu délici nalevky. Obsah se intenzivne
protfepava po dobu 3 minut. Po rozdéleni se ethericka vrstva oddéli do dalsi délici nalevky na 2000
ml. Vytfepavani roztoku a vyplachovani barnky etherem v davkach po 50 ml se opakuje jesté dvakrat.
Ke spojenym etherickym vytrepkdim se prida 200 ml nasyceného roztoku chloridu sodného, jimz se
etherické vytrepky promyvaji. Promyvani dalSimi podily nasyceného roztoku chloridu sodného po 200
ml se opakuje, az se vodna vrstva nebarvi jiz zluté. Etherické vytfepky se pak 6 hodin susi bezvodym
siranem sodnym, kvantitativné se Zzfiltruji papirovym filtrem typu Cerna paska do suché a predem
zvézené banky rychloextraktoru (viz obr. v ¢asti 16 CSN 66 8102) a ether se oddestiluje na vodn{ |azni
asi 50 °C. Posledni stopy etheru se z banky odsaji pomoci vyvévy. Zbytek po redukci roztokem
chloridu Zeleznatého se susi v exsikatoru nad kyselinou sirovou (r = = 1,84 g. cm?) a vazi se do
konstantni hmotnosti.

Zbytek po redukci roztokem chloridu Zeleznatého se uchové pro zkoudku podle ¢asti 25 CSN 66 8102.

Obsah zbytku po redukci roztokem chloridu Zeleznatého v % (y) se vypocita podle vzorce:

100 . ¢
y = :

kde
a je navazka vzorku v g,

¢ hmotnost zbytku po redukci roztokem chloridu Zeleznatého v g.



Rozdil vysledkd stanoveni nesmi byt vétsi nez 0,2 %. Ze ziskanych hodnot se zjisti aritmeticky prdmér
vysledkd obou stanoveni zaokrouhleny na setiny procenta, ktery se pouzije pfi vypoctu podle ¢l. 6
této ¢asti CSN 66 8102; hodnota ¢ se pouzije pro vypocet v &l. 8 ¢asti 25 CSN 66 8102.

Vypocet

6. Obsah nitroglycerinu nebo diglykoldinitratu v % (t) se vypocita podle vzorce:

P = —i.
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kde
X je obsah extraktu v %, zjistény podle ¢l. 4,

y  obsah zbytku po redukci roztokem chloridu zeleznatého v %, zjistény podle ¢l. 5.

METODA B

Metoda B je nezavazna; pro rozhodci rozbory je zavazna pouze metoda A.

Stanoveni obsahu nitroalycerinu nebo diglykoldinitratu titracné

Podstata zkousky
7. U vzorku se ziské extrakt postupem podle ¢asti 23 CSN 66 8102.
Roztok extraktu se redukuje odmérnym roztokem chloridu zeleznatého.

Redukci nitroglycerinu nebo diglykoldinitratu obsazeného v extraktu vznika z chloridu Zeleznatého
odpovidajici mnozstvi chloridu Zelezitého, které se stanovi odmérnym roztokem chloridu titanitého.

Chemikalie
8. Na zkousku je treba:

Kyselina chlorovodikova 25 % (r = (1, 124 az 1,126) g. cm?), prosta Zeleza



Kyselina octova 99% (r = 1,0524 g. cm?)
Chlorid zeleznaty, roztok; priprava viz ¢l. 2
Thiokyanatan amonny nebo draselny, roztok 10 %

Chlorid titanity, roztok 0,2 N s faktorem; priprava: Ke 180 ml 1 N roztoku chloridu titanitého se prida
150 ml kyseliny chlorovodikové (r = = 1,19 g. cm?) a doplni se vodou do 1000 ml. Roztok se
uchovava v hnédé lahvi a chrani se pred vzdusnym kyslikem inertni atmosférou kysli¢niku uhlicitého
nebo dusiku.

Faktor roztoku se stanovi takto: Do kuZelové banky na 500 ml se odvazi 0,2 g dvojchromanu
draselného predem vysuseného pfi 100 °C, rozpusti se ve 20 ml vody, prida se 20 ml kyseliny
chlorovodikové (r =1,19 g. cm?) a z banky se vytésni vzduch proudem kyslicniku uhlicitého. Pak se do
ni ihned odmeéri 50 ml roztoku chloridu zeleznatého, prida se 10 ml roztokem thiokyanatanu
amonného nebo draselného, banka se uzavre zatkou s otvory pro byretu a pfivod kyslicniku uhliCitého
a za stalého zavadeni kyslicniku uhlicitého se titruje roztokem chloridu titanitého do zmizeni
Cerveného zbarveni. Soucasné a za stejnych podminek se provede slepé stanoveni bez dvojchromanu
draselného.

Faktor se vypocita podle vzorce:

it

f= b — e} . 0009806 °
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kde
a je navazka dvojchromanu draselného v g,
b spotrfeba roztoku chloridu titanitého pfi vlastnim stanoveni v ml,

c spotreba roztoku chloridu titanitého pfi slepém stanoveni v ml.

Postup zkousky
9. Zkouska sestava ze dvou soubéznych nebo opakovanych stanoveni.
Z navézky 2,5 g vzorku se ziska extrakt postupem podle ¢asti 23 CSN 66 8102.

Extrakt se rozpusti ve 20 ml kyseliny octové, kvantitativné se prevede do odmérné banky na 50 ml,
doplni se kyselinou octovou po znac¢ku a dikladné se promicha. Z tohoto roztoku se odpipetuje 20 ml
do zabrusové kuzelové banky na 500 ml, prida se 25 ml kyseliny chlorovodikové a vytésni se z ni
vzduch proudem kysli¢niku uhlic¢itého. Pak se do ni ihned z byrety odméri 50 ml roztoku chloridu
Zeleznatého, prida se nékolik varnych sklenénych kuli¢ek a obsah banky se pod zpétnym chladi¢em
uvede k varu, v némz se udrzuje 10 minut. Asi po 5 minutach nastane vyjasnéni a roztok ma
svétleoranzové zbarveni. Obsah banky se pak rychle ochladi na teplotu mistnosti, ihned se prida 10



ml roztoku thiokyanatanu amonného nebo draselného, barnka se uzavre zatkou s otvory pro byretu a
privod kyslicniku uhliCitého a za stalého zavadéni kysli¢niku uhli¢itého se titruje 0,2 N roztokem
chloridu titanitého, ke konci titrace po kapkach, do zmizeni Cerveného zbarveni roztoku.

Soucasné a za stejnych podminek se provede slepé stanoveni bez extraktu.

Vypocet a zaznam vysledku zkousky

10. Obsah nitroglycerinu v % (t) nebo diglykoldinitratu v % (u) se vypocita podle vzorci:

2.5 (b — ¢) . (L50466
i

‘l -

25 . (6 — ). 08537
ff = rrr———————

0

H)

kde
a je navazka vzorku v g,
b spotfeba 0,2 N roztoku chloridu titanitého pfi vlastnim stanoveni v ml,

¢ spotreba 0,2 N roztoku chloridu titanitého pfi slepém stanoveni v ml.

Rozdil vysledkd stanoveni nesmi byt vétsi nez 0,2 %. Jako vysledek zkousky se uvede aritmeticky
prdmér vysledkd obou stanoveni zaokrouhleny na setiny procenta.
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DODATEK

Spolecné souvisici ¢s. normy, souvisici pravni predpisy a nahrazeni technickych norem
jsou uvedeny v Dodatku ¢asti 1 CSN 66 8102.

Souvisici ¢s. normy

x CSN 66 8102 ¢4st 16 Bezdymné prachy. Metody zkoueni. Izolace nitrocelulézy z jednosloZkovych
prachd



x CSN 66 8102 ¢ast 23 Bezdymné prachy. Metody zkouseni. Stanoveni latek extrahovatelnych
diethyletherem

x CSN 66 8102 &4st 25 Bezdymné prachy. Metody zkou3eni. Stanoveni 2,4-dinitrotoluenu

x Norma, jejiz zména nebo zruseni mlize vyvolat vécnou zménu (zménu hodnot a pozadavk() této normy a naopak.

Zmény proti predchazejicimu vydani

Tato ¢ast 24 CSN 66 8102, kterd nahrazuje ¢l. 5 CSN 66 8030 Stanoveni obsahu nitroglycerinu nebo
diglykoldinitratu a 2,4-dinitrotoluenu z 31. 5. 1968 (viz Dodatek ¢&sti 1 CSN 66 8102 soucasné
vydané), upfesnuje pouze neékteré podminky zkousky a stanovi dalSi novou titracni metodu pro
stanoveni obsahu nitroglycerinu nebo diglykoldinitratu ve dvouslozkovych prasich. (Poznamka:
Zbyvajici ¢lanky CSN 66 8030 z 31. 5. 1968 nahrazuje ¢ast 1, 23 a 25 CSN 66 8102).

Vypracovani normy

Zpracovatel: Vychodoceské chemické zavody Synthesia, n. p., Pardubice-Semtin; PhMr. Vladimir
Palasek

Pracovnik Ufadu pro normalizaci a méfeni: Ing. Mir. Lang3ad|
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Upozornéni: Zmény a doplnky, jakoz i zpravy o nové vydanych normach jsou uverejriovany ve
Véstniku Uradu pro normalizaci a mérent.



