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Vybusniny, zkousKky citlivosti k razové viné
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Vybusniny, zkousky citlivosti k narazu
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EXPLOSIVES, PROCEDURES FOR DYNAMIC MECHANICAL ANALYSIS (DMA)
AND DETERMINATION OF GLASS TRANSITION TEMPERATURE

Vybusniny, postupy pro dynamickou mechanickou analyzu (DMA) a stanoveni
teploty skelného pfechodu

STANAG 4556, Ed. 1

EXPLOSIVES: VACUUM STABILITY TEST
Vybusniny, vakuova stabilitni zkouska
STANAG 4581, Ed. 2

ENERGETIC MATERIALS, ASSESSMENT OF AGEING CHARACTERISTICS
OF COMPOSITE PROPELLANTS CONTAINING AN INERT BINDER

Energetické materidly, hodnoceni starnuti heterogennich pohonnych hmot
obsahujicich inertni pojivo

AOP-4581(A)

ENERGETIC MATERIALS, ASSESSMENT OF AGEING CHARACTERISTICS
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OF COMPOSITE PROPELLANTS CONTAINING AN INERT BINDER

Energetické materidly, hodnoceni starnuti heterogennich pohonnych hmot
obsahujicich inertni pojivo

STANAG 4582, Ed. 1

EXPLOSIVES, NITROCELLULOSE BASED PROPELLANTS, STABILITY TEST
PROCEDURE AND REQUIREMENTS USING HEAT FLOW CALORIMETRY

Vybusniny, nitrocelulézové pohonné hmoty, postupy a pozadavky
mikrokalorimetrické stabilitni zkousky

STANAG 4620, Ed. 1

EXPLOSIVES, NITROCELLULOSE BASED PROPELLANTS, STABILITY TEST
PROCEDURES AND REQUIREMENTS USING STABILIZER DEPLETION -
IMPLEMENTATION OF AOP-48

Vybusniny, stfeliviny na bazi nitrocelulézy, postupy a pozadavky na stabilitni
zkousky s vyuzitim spotfeby stabilizatord — zavedeni AOP-48

AOP-48, Ed. 2

EXPLOSIVES, NITROCELULOSE-BASED PROPELLANTS, STABILITY TEST
PROCEDURES AND REQUIREMENTS USING STABILIZER DEPLETION

Vybusniny, stfeliviny na bazi nitrocelulozy postupy a pozadavky na stabilitni testy
s vyuzitim spotfeby stabilizatort

STANAG 4666, Ed. 1

EXPLOSIVES, ASSESSMENT OF AGEING OF POLYMER BONDED
EXPLOSIVES (PBXS) CAST-CURED COMPOSITIONS USING INERT OR
ENERGETIC BINDERS

Vybu$niny, hodnoceni starnuti vybusnin s polymernimi pojivy (PBXS), lité
kompozice vyuzivajici inertni nebo energeticka pojiva
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CESKY OBRANNY STANDARD

ORGANIZACE A METODY SCHVALOVANI ZPUSOBILOSTI

VYBUSNIN PRO VOJENSKE UCELY

Zakladem pro tvorbu tohoto standardu byly originaly nasledujicich dokumentu:

AOP-7, Ed. 2

AOP-26, Ed. 3

AOP-48, Ed. 2

AOP-4491(A)

AOP-4581(A)

STANAG 4147, Ed. 2

STANAG 4170, Ed. 3

STANAG 4397, Ed. 1

MANUAL OF DATA REQUIREMENTS AND TESTS
FOR THE QUALIFICATION OF EXPLOSIVE MATERIALS
FOR MILITARY USE

PriruCka pro vyzadovani dat a testovani jakosti vybusného
materialu pro vojenské ucely

NATO CATALOGUE OF QUALIFIED EXPLOSIVES
Katalog vybusin pouzivanych v NATO

EXPLOSIVES, NITROCELULOSE-BASED
PROPELLANTS, STABILITY TEST PROCEDURES AND
REQUIREMENTS USING STABILIZER DEPLETION

Vybusniny, stfeliviny na bazi nitrocelulozy postupy
a pozadavky na stabilitni testy s wvyuzitim spotreby
stabilizatoru

ENERGETIC MATERIALS, THERMAL SENSITIVENESS
AND EXPLOSIVENESS TESTS

Energetické  materialy, zkousky tepelné citlivosti
a vybusnosti

ENERGETIC MATERIALS, ASSESSMENT OF AGEING
CHARACTERISTICS OF COMPOSITE PROPELLANTS
CONTAINING AN INERT BINDER

Energetické materialy, hodnoceni starnuti heterogennich
pohonnych hmot obsahujicich inertni pojivo

CHEMICAL  COMPATIBILITY OF  AMMUNITION
COMPONENTS WITH EXPLOSIVES (NON-NUCLEAR
APPLICATIONS)

Chemicka snasenlivost municnich komponent
s vybusSinami v nejaderné munici

PRINCIPLES AND METHODOLOGY FOR THE
QUALIFICATION OF EXPLOSIVE MATERIALS FOR
MILITARY USE

Principy a metodika schvalovani zpusobilosti vybuSin
pro vojenské ucely

NATO CATALOGUE OF EXPLOSIVES - AOP-26
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STANAG 4443, Ed.

STANAG 4487, Ed.

STANAG 4488, Ed.

STANAG 4489, Ed.

STANAG 4490, Ed.

STANAG 4491, Ed.

STANAG 4506, Ed.

STANAG 4507, Ed.

STANAG 4515, Ed.

STANAG 4525, Ed.

STANAG 4540, Ed.

Katalog vybusSin pouzivanych v NATO — AOP-26
EXPLOSIVES UNIAXIAL COMPRESSIVE TEST
Vybusniny, zkouska jednoosym tlakem

EXPLOSIVE, FRICTION SENSITIVITY TESTS
Vybusniny, zkousky citlivosti ke treni
EXPLOSIVES, SHOCK SENSITIVITY TESTS
Vybusniny, zkousky citlivosti k razové viné

EXPLOSIVES, IMPACT SENSITIVITY TESTS
Vybusniny, zkousky citlivosti k narazu

EXPLOSIVES, ELECTROSTATIC
SENSITIVITY TEST(S)

Vybusniny, zkousky citlivosti k elektrostatickému vyboji

ENERGETIC MATERIALS, THERMAL SENSITIVENESS
AND EXPLOSIVENESS TESTS

Energetické  materialy, zkouSky
a vybusnosti

EXPLOSIVE MATERIALS, PHYSICAL/MECHANICAL
PROPERTIES, UNIAXIAL TENSILE TEST

Vybusniny, fyzikalni/mechanické vlastnosti, zkouska
jednoosym tahem

EXPLOSIVES, PHYSICAL/MECHANICAL PROPERTIES
STRESS RELAXATION TEST IN TENSION

Vybusniny, fyzikalni/mechanické vlastnosti, zkouska
relaxaci napéti v tahu

EXPLOSIVES, THERMAL ANALYSIS USING
DIFFERENTIAL THERMAL ANALYSIS (DTA),
DIFFERENTIAL SCANNING CALORIMETRY (DSC),
HEAT FLOW CALORIMETRY (HFC), AND
THERMOGRAVIMETRIC ANALYSIS (TGA)

Vybus$niny, termicka analyza pomoci diferencni termické
analyzy, diferen¢ni skenovaci kalorimetrie, kalorimetrie
tepelného toku a termogravimetrické analyzy

EXPLOSIVES, PHYSICAL/MECHANICAL PROPERTIES,
THERMOMECHANICAL ANALYSIS FOR DETERMINING
THE COEFFICIENT OF LINEAR THERMAL EXPANSION
(TMA)

Vybusniny, fyzikalni/mechanické vlastnosti, stanoveni

DISCHARGE

tepelné citlivosti

teplotnihno  soucinitele  délkové roztaznosti pomoci
termomechanické analyzy (TMA)
EXPLOSIVES, PROCEDURES FOR DYNAMIC

MECHANICAL ANALYSIS (DMA) AND DETERMINATION
OF GLASS TRANSITION TEMPERATURE
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Vybusniny, postupy pro dynamickou mechanickou analyzu
(DMA) a stanoveni teploty skelného pfechodu

EXPLOSIVES: VACUUM STABILITY TEST
Vybusniny, vakuova stabilitni zkouska

ENERGETIC MATERIALS, ASSESSMENT OF AGEING
CHARACTERISTICS OF COMPOSITE PROPELLANTS
CONTAINING AN INERT BINDER

Vybusniny, hodnoceni starnuti heterogennich pohonnych
hmot obsahujicich inertni pojivo

EXPLOSIVES, NITROCELLULOSE BASED
PROPELLANTS, STABILITY TEST PROCEDURE AND
REQUIREMENTS USING HEAT FLOW CALORIMETRY

Vybusniny, nitrocelulézové pohonné hmoty, postupy
a pozadavky mikrokalorimetrické stabilitni zkouSky

EXPLOSIVES, NITROCELLULOSE BASED
PROPELLANTS, STABILITY TEST PROCEDURES AND
REQUIREMENTS USING STABILIZER DEPLETION -
IMPLEMENTATION OF AOP-48

Vybusniny, stfeliviny na bazi nitrocelulézy, postupy
a pozadavky na stabilitni zkousky s vyuzitim spotfeby
stabilizatortl — zavedeni AOP-48

EXPLOSIVES, ASSESSMENT OF AGEING
OF POLYMER BONDED EXPLOSIVES (PBXS) CAST-
CURED COMPOSITIONS USING INERT OR
ENERGETIC BINDERS

Vybusniny, hodnoceni starnuti vybusSnin s polymernimi
pojivy (PBXS), lité kompozice vyuzivajici inertni nebo
energeticka pojiva

Ufad pro obrannou standardizaci, katalogizaci a statni ovéfovani jakosti
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1 Predmét standardu

1.1 COS 137601 ,Organizace a metody schvalovani zpUsobilosti vybu$nin

pro vojenské ucely, 4. vydani, Zména 1, zavadi STANAG 4147 Ed. 2, STANAG
4170 Ed. 3 (AOP-7 Ed. 2), STANAG 4397 Ed. 1 (AOP-26 Ed. 3), STANAG 4443 Ed.
1, STANAG 4487, Ed. 2, STANAG 4488 Ed. 2, STANAG 4489 Ed. 1, STANAG 4490
Ed. 1, STANAG 4491 Ed. 3, STANAG 4506 Ed. 1, STANAG 4507 Ed. 1, STANAG
4515 Ed. 2, STANAG 4525 Ed. 1, STANAG 4540 Ed. 1, STANAG 4556 Ed.
1STANAG 4581 Ed. 2, STANAG 4620 Ed. 1 (AOP-48 Ed. 2), STANAG 4582 Ed. 1 a
STANAG 4666 Ed. 1 do prostfedi CR.

1.2 Standard je rozdélen na dvé hlavni €asti. Prvni ¢ast (kapitola 6) popisuje
organizacni zajisténi schvalovani zpusobilosti novych nebo upravenych vybu$nin
pred jejich zavedenim do vyzbroje Armady Ceské republiky (ACR), definuje
pusobnost a pravomoci narodni autority pro vojenské vybusniny, popisuje postup
schvalovani zpusobilosti vybusnin a urCuje minimalni rozsah zkousek pro tento
proces. Druha Cast (kapitola 7) obsahuje postupy pro realizaci jednotlivych zkousek
vybusnin.

1.3 Ugelem standardu je zabezpegit, aby do vyzbroje ACR byla zavedena pouze
ta vybusnina a munice vybusSninu obsahujici, jejichZ bezpe€nost a vhodnost pro dané
pouziti byly dostateCné provérfeny. Aplikace standardu je podminkou dosazeni co
nejvy$si urovné slugitelnosti, interoperability a vzajemné zaménitelnosti munice ACR
v ramci NATO.

2 Nahrazeni standardid (norem)
Tento standard nahrazuje COS 137601, 4. vydani.

3 Souvisejici dokumenty

V tomto standardu jsou odkazy na dale uvedené dokumenty, které se timto stavaji
jeho normativni souc€asti. U odkazl, v nichz je uveden rok vydani souvisejiciho
standardu, plati tento souvisejici standard bez ohledu na to, zda existuji novéjsi
vydani tohoto souvisejiciho standardu. U odkazi na dokument bez uvedeni data jeho
vydani plati vZdy posledni vydani citovaného dokumentu.

ASTM D 2240-00 STANDARD TEST METHOD FOR RUBBER PROPERTY -
DUROMETER HARDNESS
Standardni zku$ebni metoda pro stanoveni tvrdosti gum
tvrdomérem
ASTM E 1142-07 STANDARD TERMINOLOGY RELATING TO
THERMOPHYSICAL PROPERTIES
Standardni terminologie tykajici se termofyzikalnich viastnosti
ASTM E 473-07a STANDARD TERMINOLOGY RELATING TO THERMAL
ANALYSIS AND RHEOLOGY
Standardni terminologie tykajici se termalni analyzy a reologie

4 Zpracovatel COS
Vojensky technicky ustav, s.p., od$tépny zavod VTUVM Slavigin, Mgr. Josef Maryas.
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5 Pouzité zkratky

Zkratka Nazev v originalu

2-NDFA 2-nitrodifenylamine

AAP-15 Allied Ordnance Publication

AKA-II Akardite

BP

CTPB Carboxyl-Terminated
Polybutadiene

CNAD The Conference of National

Armaments Directors

Ccos
CR
DFA Difenylamine
DMA Dynamic Mechanical
DSC Analysis
Differential Scanning
DTA Calorimetry
DTBHQ R:‘ffael;iglal Thermal
HFC 2,5-di-tert-
EC butylhydroquinone
FID Heat Flow Calorimetry
FTIR Ethyl Centralite
Flame lonization Detector
GC Fourier Transform Infrared
HPLC Spectroscopy
Gas Chromatography
HTPB High-performance Liquid
Chromatography
MC Hydroxyl-Terminated
MIL-STD Polybutadiene
MS Methyl Centralit
NATO Military Standard

Mass Spectrometer

10

Cesky nazev

2-nitrodifenylamin

Spojenecka vyzbrojni

publikace

Akardit

Bezdymny prach

karboxylem terminovany polybutadien

Konference narodnich feditell
pro vyzbrojovani

Cesky obranny standard

Ceska republika

Difenylamin

Dynamicka mechanicka analyza

Diferenéni skenovaci kalorimetrie

Diferen¢ni termicka analyza
2,5-di-terc-butylhydrochinon
Kalorimetrie s tepelnym tokem
Etylcentralit

Plamenovy ioniza¢ni detektor

InfraCervena spektroskopie
s Fourierovou

Transformaci
Plynova chromatografie

Vysokoucinna kapalinova
chromatografie

Hydroxylem terminovany polybutadien

Metylcentralit

Vojensky standard USA

Hmotnostni spektrometr

Organizace Severoatlantické smlouvy
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N-NO-DFA  North Atlantic Treaty

PBAN Organization N-nitrosodifenylamin

PBXs N-nitrosodifenylamine Poly(butadien-akrylonitril)

PETN Polybutadiene Acrylonitrile ~ VybusSniny s polymernimi pojivy

PMMA Polymer Bonded Explosives Pentrit

pNMA Pentaerythritol Tetranitrate =~ Polymetylmetakrylat

PTFE Poly(methyl metacrylate) P-nitro-n-metylanilin

PVC p-nitro-n-methylaniline Polytetrafluoretylen

RDX Polytetrafluoroethylene Polyvinylchlorid
Polyvinyl Chloride Hexogen

TGA Research and Development

TMA Explosive Termogravimetricka analyza

TNT Thermogravimetric Analysis Termomechanicka analyza

TPH Thermomechanical Analysis Trinitrotoluen

SEM Trinitrotoluene Tuha pohonna hmota

STANAG Skenovaci elektronova mikroskopie
Scanning electron Standardizacni dohoda NATO

VTUVM microscopy
NATO Standardization Vojensky technicky ustav vyzbroje
Agreement a munice

6 Organizace schvalovani zpusobilosti vybusnin pro vojenské

ucely
6.1  Zakladni definice

a) Schvalovani zpusobilosti — proces hodnoceni charakteristik a vysledku

zkouSeni nové vojenské vybusniny narodni autoritou podle tohoto
standardu s cilem urcit, zda hodnocena vybu$nina ma dostate¢né
vlastnosti pro jeji bezpecné a vhodné pouziti v navrhované roli.

b) Vojenska vybusnina — latka nebo smés latek, schopna chemické reakce

za uvolnéni plynd o takové teploté a tlaku, které mohou zpuUsobit
poskozeni okolniho prostfedi. Definice zahrnuje pouze vybusniny urCené
k pInéni aplikadnich ukoll ve vyzbroji ACR (iniciaéni systémy, trhaci
naplné, hnaci hmoty, pyrotechnické efekty apod.) a vztahuje se
i na pyrotechnické smési nevytvarejici pfi svém horeni plyny.

c) Nova vojenska vybusnina — vybusnina uréena k pouziti ve vyzbroji ACR

a spliujici alespon jednu z nasledujicich podminek:
- jeji zpUsobilost dle tohoto standardu nebyla dosud schvalena;

- bylo zménéno jeji chemické sloZeni nebo vlastnosti;

11
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doslo u ni ke zméné vyrobce, vyrobni technologie nebo mista vyroby;

je navrzena pro roli, pro niz nebyla dfive hodnocena.

d) Referencni vybusSnina — zavedena vybusnina s dlouhodobé provérenymi
bezpeCnostnimi  charakteristikami, jejiz vlastnosti se pouzivaji
k hodnoceni relativni urovné bezpec€nosti a vhodnosti nové vybusniny
navrhované do podobné role.

e) Zpusobila vybuSnina — vybuSnina s uspéSné ukonenym procesem
schvalovani zpUsobilosti.

f) Role vybusniny — ur€eni funkce vybusniny v muniénim objektu. Mize se
jednat o nasleduijici roli:

- Traskavina (vybuSnina velmi citliva k vnéj§im podnétim urena
k iniciaci detonace nebo hofeni);

- Poclinova trhavina (vybusSnina urCena k pfenosu a zesileni
detonaéniho impulzu od tfaskaviny pro iniciaci detonace hlavni
trhaviny);

- Hlavni trhavina (hlavni trhavinova napli munice);

- Bezdymny prach (pevna vybusnina slouzici k udileni pohybu strely
v hlavni);

- Tuha pohonna hmota (pevna vybusnina slouzici k pohonu raketového
motoru);

- Kapalna pohonna hmota (vybu$nina kapalné konzistence slouzici
k udileni pohybu stfely v hlavni nebo pohonu raketového motoru);

- Pyrotechnicka sloz (vybusnina slouzici k plnéni pozadovanych ukolu,
napr. k zazehu, zpozdéni zazehu, tvorbé svételnych, dymovych Ci
akustickych efektl apod.). Pyrotechnické sloze jsou vzdy hodnoceny
pro specifickou roli.

6.2 Urcéeni standardu

Schvalovani zpusobilosti v rozsahu definovaném timto standardem se tyka kazdé
nové vojenské vybusniny, navrhované pro zavedeni do vyzbroje ACR, at jiz
uréené k pfimému pouZiti nebo jako soucast libovolného typu munice. Cilem
standardu je zaijistit, aby do vyzbroje ACR byla zavedena pouze ta vybusnina, ktera
ma dostateCné provérené charakteristiky urCujici jeji bezpelnost a vhodnost
pro danou roli. Toto schvalovani zpusobilosti nenahrazuje dalSi nutné zkouSky
vyZadované pro zavedeni vybusniny do vyzbroje, jako je zafazeni do tfid nebezpedi
pro pfepravu nebezpecného zbozi a skladovani nebo finalni hodnoceni muni¢niho
systému se zalaborovanou vybusninou.

6.3 Narodni autorita pro vojenské vybusniny

6.3.1  Narodni autorita je ve smyslu znéni tohoto standardu a STANAG 4170
odborné pracovisté, povérené zajisténim procesu schvalovani zpuasobilosti vybusnin
pro vojenské ucely a kontaktu s obdobnymi organizacemi ostatnich ¢lenskych statu
NATO. V CR takovéto pracovité povéfuje Ministerstvo obrany CR.
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6.3.2 Narodni autoritou pro vojenské vybusniny je v ramci Ceské republiky
ustanoven Vojensky technicky Ustav, s.p., odst&pny zavod VTUVM Slaviéin. Narodni
autorita je zastupovana feditelem VTUVM Slavigin (dale jen VTUVM). V ramci
VTUVM miZe byt zfizena zkuSebna narodni autority pro vojenské vybusniny
zajistujici experimentalni zkouSeni novych vybusSnin v procesu schvalovani
zpusobilosti dle tohoto standardu. Vybér zkou$ek, hodnoceni jejich vysledk
a rozhodovani o zpusobilosti zkouSenych vybusnin a jejich muni¢ni aplikaci zajistuje
minimalné tficlenna expertni komise narodni autority slozena ze specialistl v oboru
vybusniny a munice z VTUVM, Zakladny munice Tyni$té n. Orlici, Generalniho $tabu
ACR a Ministerstva obrany CR. Archivaci dat, spravu databazi a ostatni
administrativni a technické zalezitosti spojené s €innosti narodni autority zajistuji
zaméstnanci VTUVM povéfeni feditelem VTUVM

6.3.3  Narodni autorita pIni nasledujici funkce:

- Zahajuje proces schvalovani zpUsobilosti vybusnin pro vojenské ucely,
provadi hodnoceni Zadatelem dodanych informaci a stanovuje rozsah
zkousSek.

- Provadi zkousSeni novych vybusnin v ramci procesu schvalovani
zpusobilosti a zpracovava pfislusné protokoly o zkous$eni.

- Hodnoti vysledky zkouSeni nové vybusniny a rozhoduje o jeji zpUsobilosti
pro urcitou roli.

- Vystavuje certifikat o zpusobilosti nové vybusniny pro vojenské ucely.

- Rozhoduje o aplikaci zpusobilé vybusSniny v konkrétnim muni¢nim
systému.

- Vytvati a spravuje databazi zpusobilych vybusnin ve vyzbroji Armady CR.
- Spravuije archiv standardii NATO a COS tykajicich se vybusnin.
- Koordinuje uplatiiovani tohoto COS v Ceské republice.

- Pripravuje narodni pfispévky do dokumentl NATO tykajicich se
vybusnin.

- SlouZi jako kontaktni misto pro vyménu informaci s narodnimi autoritami
jinych stata NATO.

- Poskytuje udaje o schvalovani zpusobilosti vybusnin pro vojenské ucely
dle STANAG 4170 jinym statim NATO v pfipadé jejich prodeje do téchto
statl nebo spole¢ného vyvoje munice ¢&i zbrani.

6.4 Prubéh procesu schvalovani zpusobilosti

6.4.1 Pisemnou zadost o zahajeni procesu schvalovani zpulsobilosti predklada
narodni autorité vyvijejici organizace, vyrobce nebo armadni slozka majici zajem
na zavedeni nové vybusniny do vyzbroje ACR. V pfipadé dovozu vybusniny nebo
munice ze zahraniCi je dovozce povinen sdélit narodni autorité udaje o sloZeni vSech
vybusnin v munici obsaZenych a uvést, zda byly pro danou roli schvaleny dle
STANAG 4170 v nékterych z €lenskych statd NATO. V kladném pfipadé si narodni
autorita vyzada informace o schvalovani zpusobilosti obsazenych vybu$nin
od narodni autority pfisluSného statu a po jejich zhodnoceni vystavi pfislusny
certifikat o zpUsobilosti pro vojenské ucCely nebo rozhodne o nutnosti dalSich
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zkousSek. Pokud nejsou tyto informace od zahrani¢ni narodni autority k dispozici nebo
jsou neuplné, je dovozce povinen podrobit vS8echny obsazené vybusniny v dovazené
munici schvalovani zpUsobilosti dle tohoto standardu nebo STANAG 4170 (v pfipadé
zadani tohoto ukolu narodni autorité jiného statu NATO). Vojenské vybusniny jiz
zavedené do vyzbroje ACR, majici dostateéné dlouhou historii bezpe&ného
a uspokojivého pouziti, mohou byt rozhodnutim narodni autority povazovany
za zpusobilé pro danou roli bez dalSiho zkouSeni za podminky dodrzeni pfislusné
materialové specifikace.

6.4.2 Prfed vlastnim zahajenim procesu schvalovani zpusobilosti musi zadatel
narodni autorité poskytnout materialovou specifikaci (technické podminky)
navrhované vybusniny, ktera musi obsahovat informace dle pozadavkl v tabulce
¢. 1. Narodni autorita k ttmto udajim doplni informaci o vybuSninach podobného
sloZzeni zavedenych ve vyzbroji ACR a jejich muni&nich aplikacich.

TABULKA 1 — Zakladni pozadované informace o nové vojenské vybusniné

Pozadovana informace Priklad

SloZeni vybusniny Chemické slozZeni vybusniny (kvalitativni
i kvantitativni), materialové specifikace slozek,
technologie vyroby, zdroje surovin

Navrhovana role Napf. trfaskavina, pocinova trhavina, pyrotechnicka
sloz

Aplika¢ni forma vybusniny | Napf. lisovana, lita, Snekovana

Chemické a fyzikalni Napf. nalozova a teoreticka hustota, bod tani, pH,

vlastnosti rozpustnost

Toxicita Udaje o akutni a chronickeé toxicité vybusniny a jejich
vybuchovych produktech pro Clovéka, vliv na Zivotni
prostfedi

Likvidace Navrh technologii delaborace a recyklace nebo
ekologicky Setrné likvidace po skoncCeni Zivotnosti

6.4.3 Zadatel musi pfed zahajenim procesu schvalovani zpusobilosti rovnéz
poskytnout vysledky zkousek vlastnosti nové vojenské vybu$niny, ziskané ve fazi
vyvoje. Zvlasté dulezité jsou vysledky stabilitnich, citlivostnich a vykonnostnich
zkousek, stejné jako udaje ovlivu starnuti a ztizenych klimatickych podminek
na vlastnosti nové vybusniny, dle narodnich ¢&i internich metodik. Pokud nema
zadatel pozadované vysledky zkouSek z faze vyvoje vybusSniny k dispozici, muze byt
proces zkou$eni rozsifen narodni autoritou i o tyto zkousky. Zadatel je rovnéz
povinen prokazat, Ze navrhovana vybusSnina je vyrobitelna v provoznim méfitku
v reprodukovatelné kvalité definované materialovou specifikaci. Ziskané predbézné
informace jsou posouzeny narodni autoritou. Narodni autorita mize zastavit proces
schvalovani zpuUsobilosti, pokud je jiz z poskytnutych informaci zfejmé, Zze
navrhovana nova vojenska vybusnina nesplfiiuje obecné pozadavky na bezpecénost
a vhodnost pro pouziti v dané roli.

6.44 V pfipadé pozitivnino zavéru predbézného hodnoceni pfipravi narodni
autorita seznam zkouSek pro schvalovani zpuUsobilosti nové vojenské vybu$niny.
Zkousky uvedené v kapitole 6.5 tohoto standardu jsou povazovany za povinné, mimo
to mlze narodni autorita dle povahy a role vybusniny urcit dal$i doplfikové zkousky
neuvedené v tomto standardu. Vysledky téchto doplrikovych zkousek pfitom mohou
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byt pfevzaty z vysledku vyvoje nové vojenské vybusniny, pokud budou povazovany
narodni autoritou za relevantni.

6.4.5 Narodni autorita zajiStuje ve své zkuSebné experimentalni provedeni
zkousek nové vojenské vybusniny, vystavuje protokol o jednotlivych zkouskach
a ve své expertni komisi provadi nasledné hodnoceni ziskanych vysledkd. Pokud
néktera ze zkousek nemulze byt provedena ve zkuSebné narodni autority, zajisti
narodni autorita provedeni zkousky ve zkusebné jiné organizace, za ucasti zastupce
narodni autority. Naklady na hodnotici proces a provedeni zkousek hradi Zadatel dle
ceniku narodni autority. MnozZstvi a formu vybusniny, kterou Zadatel poskytuje
pro ucCely zkouSek, urCuje narodni autorita. Vzorky pouzité pro zkousky musi byt
vyrobeny v souladu se schvalenou materialovou specifikaci a technologii vyroby.

6.4.6 Vysledky provedenych experimentalnich zkousek spolu s dalSimi ziskanymi
informacemi jsou hodnoceny minimalné tfiClennou expertni komisi narodni autority.
Posuzovani vysledkl zkousek schvalovani zpusobilosti novych vojenskych vybusnin
se ve vétsiné prfipadd neprovadi pomoci presné definovanych kritérii
vyhovuje/nevyhovuje, ale spiSe na zakladé srovnani s vysledky referenéni vybusniny,
spolu s dalSimi informacemi o zkouSené vybusSniné. Po ukonCeni zkouSek
a zhodnoceni vysledkd vyda narodni autorita protokol o schvalovani zpusobilosti
nové vojenské vybusniny. Protokol obsahuje sloZeni vybuSniny, nazvy organizaci
zajistujicich vyvoj a vyrobu této vybusniny, identifikaci narodni autority a organizaci
provadéjicich jednotlivé zkouSky, popis vlastnosti vybusniny, souhrn vysledki
predbéznych zkousek z vyvojové faze, souhrn vysledku jednotlivych povinnych
zkousek a jejich porovnani s vysledky referenéni vybusniny, roli vybusniny. Zavérem
protokolu je ureni vysledku, kterym maze byt nova vojenska vybusnina:

a) zpusobila pro vojenské ucely v dané roli;
b) nezpulsobila pro vojenské ucely v dané roli;

c) zpusobila pro vojenské ucCely v dané roli s urcitymi technickymi nebo
aplikaCnimi omezenimi.

6.4.7 V pfipadé vyhovujicich vysledk(l schvalovani zpUsobilosti nové vojenské
vybus$niny vyda narodni autorita pro tuto vybusninu certifikat o zpUsobilosti. Formular
certifikatu je uveden v kapitole 6.6 tohoto standardu. Certifikat o zpUsobilosti
i protokol o schvalovani zpusobilosti nové vojenské vybusniny se vydavaji ve dvou
vytiscich, z nichZ jeden obdrzi Zadatel a druhy archivuje narodni autorita. Na Zadost
zadatele mlOze narodni autorita vystavit autorizovany anglicky preklad certifikatu
a protokoll o zkouSeni v souladu se STANAG 4170.

6.4.8 \Vystaveny certifikat je vazan na konkrétni znéni materialové specifikace
(technickych podminek) nové vybusniny. Vyrobce nebo dovozce vybu$niny s jiz
schvalenou zpusobilosti je povinen oznamit narodni autorité jakékoliv zmény jeji
materidlové specifikace, zejména pokud jde o zmény sloZeni, vyrobce, vyrobni
technologie, mista vyroby, kvality nebo zdroje surovin €i ztratu vyrobniho know-how.
Pfi zméné materidlové specifikace pozbyva vystaveny certifikat pro danou vybusninu
platnost. Narodni autorita mize vydat po zhodnoceni provedenych zmén materialové
specifikace novy certifikat o zpuUsobilosti. Dle charakteru a rozsahu zmén muze
narodni autorita pozadovat zopakovani Casti nebo celého rozsahu zkouSek
schvalovani zplsobilosti.
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6.4.9 Vysledky procesu schvalovani zpusobilosti vybusnin pro vojenské ucely dle
tohoto standardu jsou vlastnictvim zadatele. Narodni autorita je po skoneni procesu
schvalovani zpuUsobilosti povinna zaclenit zakladni informace o zpusobilé vybusniné
do spojenecké publikace AOP-26 ,NATO Catalogue of Qualified Explosives®
a Katalogu vybusnin ACR. Preklad certifikatu o zpGsobilosti vybugniny pro vojenské
ucely a pfislusnych protokoll o zkou$eni, ve formatu vyzadovaném STANAG 4170,
je narodni autorita opravnéna na vyzadani poskytnout narodni autorité jiného
Clenského statu NATO v pfipadé prodeje vybusnin ¢i munice do tohoto statu nebo
spole¢ného vyvoje vybusnin a munice.

6.4.10 Proces schvalovani zpusobilosti nove vojenske vybusniny musi byt ukoncen
dfive, nez je tato vybusnina nebo munice ji obsahujici zavedena do vyzbroje ACR.

6.5 Minimalni rozsah zkousek schvalovani zptisobilosti
6.5.1  Minimalni rozsahy zkouSek schvalovani zpulsobilosti novych vojenskych
vybusnin v jednotlivych rolich jsou uvedeny v tabulkach 2 az 7.

TABULKA 2 — Minimalni rozsah zkousek pro traskaviny

Metoda Kapitola Poznamka
Stanoveni termické stability pomoci DTA 7.1
Stanoveni termické stability pomoci DSC 7.2
Stanoveni termické stability pomoci TGA 7.3
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci TGA 7.7 Viz 6.5.2
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci DSC 7.8 Viz 6.5.2
Stanoveni chemické snasenlivosti azidu 710 |Viz6.5.2 — pouze

v pfitomnosti azidu

Stanoveni teploty vzbuchu 7.11
Stanoveni citlivosti k narazu 7.14
Stanoveni citlivosti ke tfeni 7.15
Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskfe — mala 7.16
zkouska
Stanoveni vlivu starnuti na vlastnosti traskaviny Viz 6.5.3

TABULKA 3 — Minimalni rozsah zkousek pro poc¢inové a hlavni trhaviny

Metoda Kapitola Poznamka
Stanoveni termické stability pomoci DTA 7.1
Stanoveni termické stability pomoci DSC 7.2
Stanoveni termické stability pomoci TGA 7.3
Stanoveni chemické stability vakuovym stabilitnim 7.4
testem
Stanoveni chemické snasenlivosti vakuovym 7.6 Viz 6.5.2
stabilitnim testem
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci TGA 7.7 Viz 6.5.2
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci DSC 7.8 Viz 6.5.2
Stanoveni teploty vzbuchu 7.11
Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi pomalém| 7.12
ohfevu
Stanoveni intenzity vybusSné reakce pfi rychlém| 7.13
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Metoda Kapitola Poznamka

ohfevu

Stanoveni citlivosti k narazu 7.14

Stanoveni citlivosti ke treni 7.15

Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskie — mala 7.16

zkouska

Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskie — velka 717

zkouska

Stanoveni citlivosti k razové viné 7.18

Stanoveni dolniho mezniho priméru 7.19

Stanoveni detonacni rychlosti 7.20 | P¥i pfedpokladané

nalozové hustoté

Zkouska namahani v jednoosém tlaku 7.21

Stanoveni teplotniho soucinitele délkové roztaznosti| 7.24

pomoci TMA

Zkousky starnuti vybusSnin s polymernimi pojivy| 7.28 |[Pouze pro trhaviny

(PBXs) obsahujici
polymerni hmoty
Stanoveni vlivu starnuti na vlastnosti trhaviny Viz 6.5.3

TABULKA 4 — Minimalni rozsah zkousek pro bezdymné prachy

Metoda Kapitola Poznamka
Stanoveni termické stability pomoci DTA 7.1
Stanoveni termické stability pomoci DSC 7.2
Stanoveni termické stability pomoci TGA 7.3
Stanoveni chemické stability vakuovym stabilitnim 7.4
testem
Pfedpovéd  zZivotnosti na  zakladé  ubytku 7.5
stabilizatoru
Stanoveni chemické snasenlivosti vakuovym 7.6 Viz 6.5.2
stabilitnim testem
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci TGA 7.7 Viz 6.5.2
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci DSC 7.8 Viz 6.5.2
Stanoveni chemické snaSenlivosti z ubytku 7.9 Viz 6.5.2
stabilizatoru
Stanoveni teploty vzbuchu 7.11
Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi pomalém| 7.12
ohfevu
Stanoveni intenzity vybusSné reakce pfi rychlém| 7.13
ohfevu
Stanoveni citlivosti k narazu 7.14
Stanoveni citlivosti ke treni 7.15
Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskfe — mala 7.16
zkouska
Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskie — velka 717
zkouska
Stanoveni citlivosti k razove viné 7.18
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Metoda Kapitola Poznamka
Stanoveni dolniho mezniho praméru 7.19
Zkouska namahani v jednoosém tlaku 7.21 Proveditelnost

zavisi na tvaru zrna

Zkouska relaxace napéti v tahu 7.23 | Proveditelnost
zavisi na tvaru zrna
Stanoveni teplotniho soucinitele délkové roztaznosti| 7.24 | Proveditelnost
pomoci TMA zavisi na tvaru zrna
Stanoveni teploty skelného pfechodu pomoci DMA 7.25 | Proveditelnost
zavisi na tvaru zrna
Stanoveni termické stability pomoci HFC 7.27

Stanoveni vlivu starnuti na vlastnosti vybusniny

Viz 6.5.3

TABULKA 5 — Minimalni rozsah zkousek pro tuhé pohonné hmoty

Metoda Kapitola Poznamka
Stanoveni termické stability pomoci DTA 7.1
Stanoveni termické stability pomoci DSC 7.2
Stanoveni termické stability pomoci TGA 7.3
Stanoveni chemické stability vakuovym stabilitnim 7.4
testem
Pfedpovéd zivotnosti na zakladé ubytku 7.5 Pouze pro

stabilizatoru

homogenni tuhé
pohonné hmoty

Stanoveni chemické snasenlivosti vakuovym 7.6 Viz6.5.2

stabilitnim testem

Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci TGA 7.7 Viz 6.5.2

Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci DSC 7.8 Viz 6.5.2

Stanoveni chemické snasenlivosti z ubytku 7.9 Viz 6.5.2, pouze

stabilizatoru pro homogenni
tuhé pohonné
hmoty

Stanoveni teploty vzbuchu 7.11

Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi pomalém 712

ohfevu

Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi rychlém 713

ohfevu

Stanoveni citlivosti k narazu 7.14

Stanoveni citlivosti ke tfeni 7.15

Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskfe — mala 7.16

zkouska

Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskie — velka 717

zkouska

Stanoveni citlivosti k razove viné 7.18

Stanoveni dolniho mezniho priméru 7.19

Zkouska namahani v jednoosém tlaku 7.21

Zkouska namahani v jednoosém tahu 7.22
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Metoda Kapitola Poznamka
Zkouska relaxace napéti v tahu 7.23
Stanoveni teplotniho soucinitele délkové roztaznosti| 7.24
pomoci TMA
Stanoveni teploty skelného prechodu pomoci DMA 7.25
Hodnoceni starnuti heterogennich TPH 7.26 |Pouze pro

heterogenni tuhé
pohonné hmoty

Stanoveni termické stability pomoci HFC

7.27

Pouze pro
homogenni tuhé
pohonné hmoty

Stanoveni vlivu starnuti na vlastnosti vybusniny

Viz 6.5.3

TABULKA 6 — Minimalni rozsah zkousek pro

kapalné pohonné hmoty

Metoda Kapitola Poznamka
Stanoveni termické stability pomoci DTA 7.1
Stanoveni termické stability pomoci DSC 7.2
Stanoveni termické stability pomoci TGA 7.3
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci TGA 7.7 Viz 6.5.2
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci DSC 7.8 Viz 6.5.2
Stanoveni teploty vzbuchu 7.11
Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi pomalém| 7.12
ohfevu
Stanoveni intenzity vybusSné reakce pfi rychlém| 7.13
ohfevu
Stanoveni citlivosti k narazu 7.14
Stanoveni citlivosti ke treni 7.15
Stanoveni citlivosti k razové viné 7.18
Stanoveni vlivu starnuti na vlastnosti vybusniny Viz 6.5.3

TABULKA 7 — Minimalni rozsah zkousek pro pyrotechnické sloze

Metoda Kapitola Poznamka
Stanoveni termické stability pomoci DTA 7.1
Stanoveni termické stability pomoci DSC 7.2
Stanoveni termické stability pomoci TGA 7.3
Stanoveni chemické stability vakuovym 7.4 V pfipadé obsahu
stabilitnim testem organického pojiva
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci 7.7 Viz 6.5.2
TGA
Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci 7.8 Viz 6.5.2
DSC
Stanoveni teploty vzbuchu 7.11
Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi 712
pomalém ohfevu
Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi 713

rychlém ohfevu

19




COS 137601

4. vydani
Zména 1
Metoda Kapitola Poznamka

Stanoveni citlivosti k narazu 7.14

Stanoveni citlivosti ke treni 7.15

Stanoveni citlivosti k elektrostatickeé jiskie — 7.16

mala zkouska

Stanoveni citlivosti k razové viné 7.18 |Provedeni zkousky dle
rozhodnuti narodni autority

Stanoveni dolniho mezniho priméru 7.19 | Provedeni zkousky dle
rozhodnuti narodni autority

Zkouska namahani v jednoosém tlaku 7.21 Provedeni zkousky dle
rozhodnuti narodni autority

Stanoveni teplotniho soucinitele délkové 7.24 | Provedeni zkousky dle

roztaznosti pomoci TMA rozhodnuti narodni autority

Stanoveni teploty skelného pfechodu 7.25 | Provedeni zkousky dle

pomoci DMA rozhodnuti narodni autority

Stanoveni vlivu starnuti na vlastnosti Viz 6.5.3

vybusniny

6.5.2 Chemicka snasenlivost vybusniny se zkouSi se vSemi materialy, s nimiz
nova vybusnina pfijde do styku v munici nebo pfi dlouhodobém skladovani. Material,
jehoz snasenlivost s vybusninou se zkous$i, musi vyhovovat pozadavkim pfislusnych
materialovych specifikaci a byt podroben kontrole kvality. V opacném pfipadé je
nutno testovat kazdou vyrobni sérii pfisluSného materialu. U vybusnin, které se svym
slozenim liSi pouze minimalné, muze byt platnost zkouSeni snasenlivosti jednoho
typu vybusniny rozSifena na celou skupinu. Pro stanoveni chemické snasenlivosti
vybusniny se z uvedeného vyCtu voli dvé metody. Pokud alespon jedna ze dvou
metod prokaze nesnasSenlivost mezi testovanou vybusSninou a materialem, neni
mozno dany material pouzit v pfimém styku nebo v blizkosti vybusniny.

6.5.2.1 V pfipadé nejednoznacného vysledku obou vybranych metod stanoveni
chemické snasenlivosti mohou byt pouzity i dalSi uvedené metody, stejné jako
metody neobsazené vtomto standardu, u nichz je vSak zfejmé, Ze jsou schopny
detekovat nesnasSenlivost mezi testovanou vybusSninou a materidlem ve stavu
minimalné odpovidajicimu vyrobcem garantované zivotnosti vybusniny.

POZNAMKA 1 Pro vybu$niny s obsahem polymert (homogenni a heterogenni tuhé
pohonné hmoty, plastické trhaviny aj.) muze byt napfiklad vhodnou zkouskou
snasenlivosti sledovani zmény mechanickych vlastnosti (pevnost v tahu a tlaku,
tvrdost, plasticita aj.) samotné vybusniny a vybusniny v pfimém styku s testovanym
materialem po umélém starnuti za zvySenych teplot. U pyrotechnickych slozi, muze
byt podobné pouzito chemické stanoveni zmény obsahu degradacnich produkti
nebo funkéni zkouska.

6.5.3  Stanoveni vlivu starnuti na vlastnosti nové vojenské vybusniny se provadi
po umeélém starnuti vybusniny po dobu nékolika mésict za zvySenych teplot (50 °C
az 70°C) ubaleni co nejvice odpovidajictho muni¢ni aplikaci s naslednym
sledovanim zmény dulezitych charakteristik vybusSniny (stabilita, citlivost k vné&jSim
podnétim, mechanické vlastnosti, vykonnostni parametry). U vybranych typu
vybusnin muze byt umélé starnuti rovnéz provedeno namahanim teplotnimi cykly,
zvySenou vlhkosti nebo kombinaci téchto podminek. Volbu metodiky umélého
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starnuti a nasledného zkouseni provadi narodni autorita pro kazdy jednotlivy pfipad
zvlast na zakladé chemického slozeni a role nové vojenské vybusniny takovym
zplsobem, aby bylo mozno charakterizovat vlastnosti vybudniny ve stavu
odpovidajicimu stafi minimalné na konci vyrobcem garantované Zivotnosti vybusniny.

6.5.4 Metody a postupy provedeni a vyhodnoceni jednotlivych povinnych zkouSek
jsou uvedeny v kapitole 6 a jejich podkapitolach. Tyto metody a postupy jsou
povazovany za standardni, odpovidajici pfislusnym standardizacnhim dohodam
NATO (STANAG), pokud neni uvedeno jinak. V oddvodnénych pfipadech muze
narodni autorita upravit pozadavky na provedeni urCité zkouSky, odchylka
od standardniho postupu vSak musi byt zaznamenana do protokolu o zkousce.
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6.6 Formular certifikatu o zpusobilosti vybusniny pro vojenské tcely

CERTIFIKAT O ZPUSOBILOSTI VYBUSNINY PRO VOJENSKE UCELY
DLE COS 137601

Nazev vybusniny: Zemé puvodu:

Vyrobce:
Materialova specifikace:

Ur€eni vybusniny:
Chemickeé slozeni:

Omezeni pro pouZiti:

Jedna se o:
a) Zcela novou vybusninu (ano/ne)
Odkaz na protokoly s vysledky

b) Upravenou vybusninu  (ano/ne) a hodnocenim:
- nazev pavodni vybusniny:

c) Zavedenou vybusninu  (ano/ne)

Narodni autorita:

Razitko, podpis:

Datum:
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7 Metody zkousSeni vybusnin v procesu schvalovani
zpuUsobilosti
Varovani:

Tento standard popisuje postupy zkouSeni latek, které mohou byt zdravi
nebezpeéné, pokud nejsou prijata prislusna bezpelnostni opatfeni. Standard se
zabyva pouze technickou vhodnosti jednotlivych postupl a nezprostuje uzivatele
povinnosti tykajicich se ochrany zdravi a bezpecCnosti prace pfi manipulaci
s vybuSninami a jinymi nebezpecnymi latkami.

7.1  Stanoveni termické stability pomoci DTA

7.1.1 Princip

7.1.1.1 Diferenni termicka analyza (DTA) je termoanalyticka metoda
zaznamenavajici rozdil teplot (Ci termoelektrického napéti) mezi méfenou latkou
atermicky inertni referenéni latkou zahfivanych za stejnych podminek
programovanou rychlosti vzristu teploty. Teplota obou latek je obvykle méfena
termoclanky, jejichz vystupni signal je prenasen do pocitate nebo zapisovacCe
a vyjadfovan v podobé grafické zavislosti (termogramu) rozdilu teplot mezi méfenou
a referencni latkou na teploté referencni latky. Rovnomérny ohfev vzorku je obvykle
zajiStovan pickou fizenou regulatorem teploty.

7.1.1.2 Pokud v méfené latce nedochazi k Zzadnym endotermickym ¢i exotermickym
déjim, je rozdil mezi teplotou vzorku a referenéni latky nulovy. Pfi endotermickych
déjich (tani, var, polymorfni pfechody aj.) latka pohlcuje z okoli teplo a dochazi tedy
ke vzniku rozdilu teplot mezi méfenou a referentni latkou. Podobné
pfi exotermickych dé&jich (napf. termicky rozklad vybusniny) latka uvolfiuje teplo
do okoli a opét dochazi ke vzniku rozdilu teplot, ovéem s opacnou polaritou. Tyto
zmény vedou k odklonu zaznamenavané kiivky od nulové linie a vzniku piku
na kfivce — termogramu.

7.1.1.3 Termicka stabilita vzorku vybusniny se obvykle hodnoti z teplot
odpovidajicich poc€atku, onsetu a maximu piku exotermického rozkladu vzorku.
Kromé charakteristik exotermického rozkladu se z kfivky DTA hodnoti i poloha tani
a ostatnich déja, které by mohly ovlivnit aplika¢ni vlastnosti vybusniny.

7.1.1.4 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni termické stability vybusnin
pomoci DTA, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4515.

7.1.2 Zkusebni zarizeni

7.1.2.1 Pristroj pro DTA musi byt schopen dosahnout stabilni rychlosti zahfivani
(az 50 °C - min~") a s dostate¢nou presnosti a citlivosti automaticky zaznamenavat
teploty vzorku a referencni latky.

7.1.2.2 Misky pro vzorky (vzorkovnice) musi byt vyrobeny z materialu inertniho
v podminkach zkousky. Musi byt dostatecné velké (az 30 mg vzorku) a dostate¢né
robustni pro vydrZzeni mechanickych sil a vysokych teplot pfi termickém rozkladu
vzorkl. Pfi nékterych stanovenich (napf. autokatalytickych d&ji) muze byt miska se
vzorkem pfikryta volné tésnicim nebo propichnutym vickem.

POZNAMKA 2 Vhodnym typem misek jsou misky keramické (z oxidu hlinitého)
Ci platinové, pfiCemz keramické misky jsou obvykle preferovany pro snadné Cisténi
v muflové peci nebo varem v koncentrovanych kyselinach.
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7.1.2.3 Jako referencni latka se pouziva oxid hlinity, vyzihany pfi teploté 1000 °C
po dobu 1 hodiny.

7.1.2.4 Pristroj pro DTA musi byt pfipojen k pfivodu proplachovaciho plynu
s prutokomérem. Méfeni se obvykle provadi v atmosféfe inertniho plynu, zejména
z duvodu ochrany méficiho prostoru proti korozivnim produktim a odstranéni
vzduchu pusobiciho oxidacné. Méfeni latek (napf. nékterych typl pyrotechnickych
slozi) vyzadujicich pfitomnost vzduchu k probéhnuti pozadované reakce muze
probihat i v atmosféfe vzduchu.

7.1.2.5 Navazovani vzorkd se provadi na analytickych vahach s pfesnosti navazeni
0,1 mg.

7.1.2.6 V blizkosti pfistroje je vhodné umistit zafizeni pro odtah plynnych Skodlivin
vznikajicich pfi rozkladnych reakcich vybusnin.

7.1.3 Provedeni zkousky

7.1.3.1 Z hlediska bezpecnosti obsluhy i pfistrojového vybaveni je nutno méfeni
provadét s minimalnimi navazkami. Ze stejnych ddvodu musi byt rychlosti zahfivani
vybrany tak, aby nemohlo dojit k prudkému vybuchu vzorku za poSkozeni pfistroje
a mozného ohrozeni obsluhy.

POZNAMKA 3 Pro analyzu trhavin, bezdymnych prachu, tuhych pohonnych hmot
a kapalnych pohonnych hmot se doporuCuje pouzit navazka maximalné 5 mg
a rychlost zahfivani maximalné 10 °C - min™". Pro analyzu pyrotechnickych slozi se
doporuduje maximalni navazka 10 mg pfi maximalni rychlosti 10 °C - min™" nebo
20 mg pfi 5°C - min~". Pro analyzu neznamé tfaskaviny se doporuduje maximalni
navazka 1mg a rychlost zahfivani maximalné 10°C - min™". U dostateéné
charakterizovanych tfaskavin by navazka neméla prekroCit 2 mg pfi rychlosti
zahtFivani 5 °C - min™".

7.1.3.2 Priprava vzorku k analyze maze ovlivnit vysledek zkousky, a proto je nutno
dukladné zvazit zplsob pfipravy a uvést jej do protokolu o zkouSce. Heterogenni
latky je nezbytné pfed analyzou dobfe promisit a vzit z nich reprezentativni vzorek.
Priprava vzorku k analyze musi byt provadéna nejiskfivymi nastroji. Vzorek musi byt
zpracovan tak, aby bylo dosazeno dobrého tepelného kontaktu mezi vzorkem
a miskou. Kazdy vzorek se méri dvakrat, avSak pro dosazeni reprodukovatelnych
vysledkd maze byt v nékterych pfipadech nutné provést vice méreni.

7.1.3.3 Kalibrace pfistroje se provadi postupem doporuc¢enym vyrobcem pfistroje
pro DTA. Teplotni kalibrace musi byt provedena s pouzitim minimalné dvou
standardnich kalibranich latek, jejichz body tani se blizi limitim pouzivaného
teplotniho rozsahu pfistroje. Mezi vhodné standardni kalibraéni latky pro DTA patfi
napf. bifenyl (bod tani 69,3 °C), indium (156,6 °C), zinek (419,5 °C), hlinik (660,2 °C)
nebo stfibro (960,8 °C). Teploty onsetu déje tani kalibraCnich latek zjisténé pomoci
DTA se upravuji dle uvedenych bodu tani. Kalibrace se provadi s pouzitim stejného
typu misek pro vzorky, rychlosti zahfivani, typu a pratoku proplachovaciho plynu jako
pro skute¢na méfeni. Odchylka v kalibratnim stanoveni bodu tani
pfed a po skon¢eni méreni nesmi prekrodit +1 °C.

7.1.3.4 Pfi vlastni zkouSce se zvolené mnozstvi reprezentativnino podilu vzorku
navazi do vyvazené misky, zaznamena se hmotnost vzorku a miska se vzorkem se
spolu s miskou sreferenéni latkou vlozi do pfistroje. Zapne se pfivod
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proplachovaciho plynu a nastavi zvoleny prutok. Spusti se zahfivani vzorku zvolenou
rychlosti ve zvoleném teplotnim rozsahu a zaznamenava se prislusny termogram.

7.1.3.5 Po skonceni zkousky a ochlazeni picky na okolni teplotu se méfeni jesté
jednou zopakuje s dalSim reprezentativnim podilem vzorku.

7.1.4 Zpracovani vysledki

7.1.41 Ze ziskaného termogramu se odectou teploty odpovidajici po€atku (T; —
prvni odklon od nulové linie), onsetu (T — prisecik dvou tangent, jedné z oblasti pred
zapocCetim déje, druhé zbodu nejstrméjSi Casti déje — u déju tani Cdistych
krystalickych latek odpovida bodu tani — Tn), maximu piku (T, — maximum nebo
minimum déje) a konci (Tf — stabilni navrat kfivky na nulovou linii) jednotlivych
termickych déjli a provede se identifikace jejich charakteru. Stanovit Ize i teplotu
skelného pfechodu polymerud (T4 — prisecik tangent nulové linie a nejstrméjsi ¢asti
déje), pfipadné teplo tani (AH; — odpovida plose pod pikem tani, za konstantniho
tlaku je shodné se skupenskym teplem tani AH,, — u DTA se obvykle nestanovuje
pro malou pfesnost méfeni). Pro stanoveni termické stability vzorku jsou zvlasté
dulezité teploty pocatku, onsetu a piku exotermického rozkladu vzorku. Jednotlivé
udaje se do protokolu zaznamenavaji v podobé aritmetického priméru ze dvou
provedenych méreni.
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7.1.4.2 Udaje o méfeni se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.1
STANOVENI TERMICKE STABILITY POMOCi DTA

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

Zkusebna:

Datum vydani protokolu:

Zkusebni postup:

Datum provedeni zkouSky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Typ pfistroje:
Teplotni rozsah:
Rychlost ohfevu:
Miska pro vzorky (vzorkovnice):
(material, uzaviena-propichnuta-
oteviena)

Proplachovaci plyn:

Pratok plynu:

UDAJE O VZORKU

Oznaceni vzorku:

Zdroj/vyrobce vzorku:

Cislo Sarze, série nebo dodavky:

Datum vyroby nebo obdrzeni:
Forma vzorku:

Navazka vzorku:

Velikost ¢astic:

ZPUSOB PRIPRAVY VZORKU

SLOZENi VZORKU

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.1
STANOVENI TERMICKE STABILITY POMOCI DTA

Cislo protokolu: Strana ze
SOUHRN VYSLEDKU
TEPLOTA (°C) POZOROVANE DEJE
Zkratky: Tg = Teplota skelného pfechodu T, = Teplota maxima piku
i = Pocatec¢ni teplota Te = Teplota onsetu rozkladu
Tm= Teplota tani Tt = Konecna teplota
Hi = Teplo tani

TEPLOTNI KRIVKA

POZNAMKY
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7.2 Stanoveni termické stability pomoci DSC
7.2.1 Princip

7.2.1.1 Diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC) je termoanalyticka metoda, méfici
tepelny tok uvolhovany nebo pfijimany vzorkem pfi termickych dgjich, které v ném
probihaji pfi zahfivani programovanou rychlosti vzristu teploty. Méfeni tepelného
toku muze byt zajisténo kompenzacéni metodou, pfi niz je teplo vyménované vzorkem
s okolim vyrovnavano zmeénou pfikonu topného téliska pod miskou se vzorkem.
Tepelny tok miUze byt stanoven i matematicky s pouzitim aparatury podobné pfistroji
pro DTA, ovSem s pfesnou znalosti kalorimetrickych parametrd pfistroje. Signal
odpovidajici tepelnému toku vyménéného vzorkem s okolim je spolu s teplotou
referencni latky pfenasen do pocitaCe nebo zapisovace a vyjadfovan v podobé
grafické zavislosti tepelného toku vyménéného vzorkem s okolim na teploté
referenéni latky. Rovnomérny ohfev vzorkd je obvykle zajiStovan pickou fizenou
regulatorem teploty.

7.2.1.2 Pokud ve vzorku nedochazi k zadnym endotermickym cCi exotermickym
déjim, je rozdil mezi tepelnymi toky vzorku a referencni latky nulovy.
Pfi endotermickych déjich (tani, var, polymorfni pfechody aj.) latka pohlcuje z okoli
teplo a dochazi tedy ke vzniku rozdilu tepelnych toki mezi vzorkem a referencni
latkou. Podobné pfi exotermickych déjich (napf. termicky rozklad vybusniny) vzorek
uvolfiuje teplo do okoli a opét dochazi ke vzniku rozdilu tepelnych tokl, ovSem
s opacnou polaritou. Tyto zmény vedou k odklonu zaznamenavané kfivky od nulove
linie a vzniku pikd na teplotni kFivce.

7.21.3 Termicka stabilita vzorku vybusniny se obvykle hodnoti z teplot
odpovidajicich po€atku, onsetu a maximu piku exotermického rozkladu vzorku.
Kromé charakteristik exotermického rozkladu se z termogramu DSC hodnoti i poloha
tani a ostatnich déjl, které by mohly ovlivnit aplika¢ni vlastnosti vybusniny. Na rozdil
od DTA odpovida u DSC plocha pod pikem skute¢né hodnoté tepla vyménéného
vzorkem s okolim (napf. tepla tani).

7.2.1.4 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni termické stability vybu$nin
pomoci DSC, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4515.

7.2.2 ZkusSebni zarizeni

7.2.21 Pristroj pro DSC musi byt schopen dosahnout pozZadované rychlosti
zahtivani (az20°C - min™"), automaticky a s dostate¢nou presnosti a citlivosti
zaznamenavat rozdil tepelného toku mezi vzorkem a referencni latkou a mit teplotni
mez minimalné 500 °C.

7.2.2.2 Misky pro vzorky musi byt vyrobeny z materialu inertniho v podminkach
zkousky a majiciho vysokou tepelnou vodivost.

POZNAMKA 4 Vhodnym materialem jsou hlinik, zlato nebo platina. Hlinik je pro svou
nizkou cenu nejCastéji pouzivanym materialem.

7.2.2.3 Referen¢ni latka, pokud je pouzita, musi byt termicky inertni v teplotnim
rozsahu zkousky.

POZNAMKA 5 Pro vétSinu aplikaci je vhodny oxid hlinity. Obecné& je v8ak mozno
pouzit jako referenéni latku i prazdnou misku.
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7.2.2.4 Pristroj pro DSC musi byt pfipojen k pfivodu proplachovaciho plynu
s prutokomérem. Méfeni se obvykle provadi v atmosféfe inertniho plynu, zejména
z duvodu ochrany méficiho prostoru pfed korozivnimi produkty a odstranéni vzduchu
pusobiciho oxidacné. Méfeni latek (napf. nékterych typa pyrotechnickych slozi)
vyzadujicich pfitomnost vzduchu k probéhnuti poZadované reakce muize probihat
i ve vzdusné atmosfére.

7.2.2.5 Navazovani vzorkl se provadi na vahach s pfesnosti navazeni 0,01 mg.
7.2.2.6 Potfebnym prisluSenstvim pro DSC je i lis pro uzavirani misek se vzorky.

7.2.2.7 V blizkosti pfistroje je vhodné umistit zafizeni pro odtah plynnych Skodlivin,
vznikajicich pfi rozkladnych reakcich vybusnin.

7.2.3 Provedeni zkousky

7.2.3.1 Bezpeclnosti pozadavky pro méfeni DSC jsou shodné s méfenim DTA — viz
¢l. 7.1.3.1.

7.2.3.2 Priprava vzorku k analyze je u DSC shodna s DTA —viz ¢l. 7.1.3.2.

7.2.3.3 Kalibrace pristroje se provadi méfenim tepel tani a bodu tani standardnich
kalibra¢nich latek. Mezi vhodné standardni kalibracni latky pro DSC patfi bifenyl (bod
tani 69,3 °C, teplo tani 120,41 J-g™'), indium (156,6 °C, 28,46 J-g™'), olovo
(327,5°C, 23,1 J - g”") nebo zinek (419,5 °C, 111,18 J - g'). Teploty onsetu dé&je tani
standardnich kalibracnich latek, zjisttné pomoci DSC, se upravuji dle uvedenych
bodl tani. Podobné se koreluji zjisténé plochy pod piky tani s uvedenymi teply tani
standardnich kalibraénich latek. Kalibrace se provadi postupem doporu¢enym
vyrobcem pristroje s pouzitim stejného typu misek pro vzorky, rychlosti zahfivani,
typu a pratoku proplachovaciho plynu jako pro skute€na méfeni. Odchylka
v kalibracnim stanoveni nesmi u bodu tani pfekrocit 0,5 °C, u tepla tani +2 %.

7.2.3.4 Pfi vlastni zkouSce se zvolené mnozstvi reprezentativnino podilu vzorku
navazi do vyvazené misky s vickem. S pouzitim lisu se vicko zalisuje do misky.
Miska se spolu s pfipadnymi odfezky znovu pfevazi a zaznamena se navazka
vzorku. Pro latky zvlasté citlivé k oxidaci vzdusnym kyslikem muize byt nezbytné
provadét hermetické uzavieni misky v inertni atmosféfe. Pro vétSinu méfeni se
doporucuje pouziti standardnich misek a viCek, které obvykle nevydrzi vétsi vnitfni
tlak nez 0,2 MPa a umoziuji tedy uvolnéni vznikajicich plynt bez rizika prudké
exploze. Alternativné muze byt vicko propichnuto jehlou, coz vSdak muize zpUsobit
deformaci misky a jeji Spatny kontakt se senzorem.

7.2.3.5 Misky se vzorkem a referenéni latkou se vlozi do pfistroje, zapne se pfivod
proplachovaciho plynu a nastavi pritok na hodnoté doporu¢ené vyrobcem pfistroje.
Spusti se zahfivani vzorku zvolenou rychlosti ve zvoleném teplotnim rozsahu
a zaznamenava se prislusna teplotni kfivka.

7.2.3.6 Po skonceni zkousky a ochlazeni picky na okolni teplotu se méfeni jesté
jednou zopakuje s dalSim reprezentativnim podilem vzorku.

7.2.4 Zpracovani vysledku

7.2.41 Ze ziskaného termogramu se odectou teploty odpovidajici poCatku (T; —
prvni odklon od nulové linie), onsetu (T — prisecik dvou tangent, jedné z oblasti pfed
zaCatkem déje, druhé z bodu nejstrméjsi ¢asti déje — u déju tani Cistych krystalickych
latek odpovida bodu tani — Tr), maximu piku (T, — maximum nebo minimum déje)
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a konci (T¢ — stabilni navrat kfivky na nulovou linii) jednotlivych termickych dé&ju
a provede se identifikace jejich charakteru. Stanovit Ize i teplotu skelného prechodu
polymert (T4 — prisecik tangent nulové linie a nejstrméjsi ¢asti déje) a teplo tani (AHs
— odpovida ploSe pod pikem tani, za konstantniho tlaku je shodné se skupenskym
teplem tani AH,). Pro stanoveni termické stability vzorku jsou zvlasté dulezité teploty
poCatku, onsetu a piku exotermického rozkladu vzorku. Jednotlivé udaje se
do protokolu zaznamenavaiji v podobé aritmetického priméru ze dvou provedenych
méreni.

7.2.4.2 DSC mUlze byt rovnéz vyuZita pro stanoveni Cistoty latek na zakladé uréeni
bodu tani, ke kvantitativni analyze smési na zakladé stanoveni tepel tani,
pro stanoveni specifické tepelné kapacity latek ¢i sledovani kinetickych parametrl
rozkladnych reakci vybusnin.
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7.2.4.3 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.2
STANOVENI TERMICKE STABILITY POMOCI DSC

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

ZkusSebna:

Datum vydani protokolu:

Zkusebni postup:

Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Typ pfistroje:
Teplotni rozsah:
Rychlost ohfevu:
Miska pro vzorky (vzorkovnice):
(material, uzaviena-propichnuta-
oteviena)

Proplachovaci plyn:

Pratok plynu:

UDAJE O VZORKU

Oznadeni vzorku:

Zdroj/vyrobce vzorku:

Cislo $arze, série nebo dodavky:

Datum vyroby nebo obdrzeni:
Forma vzorku:

Navazka vzorku:

Velikost ¢astic:

ZPUSOB PRIPRAVY VZORKU

SLOZENi VZORKU

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.2
STANOVENI TERMICKE STABILITY POMOCi DSC

Cislo protokolu: Strana ze
SOUHRN VYSLEDKU
TEPLOTA (°C) POZOROVANE DEJE
Zkratky: T4 = Teplota skelného pfechodu T, = Teplota maxima piku
Ti = Pocatecni teplota Te = Teplota onsetu rozkladu
Tm = Teplota tani Tr = Konecna teplota
H: = Teplo tani

TEPLOTNI KRIVKA

POZNAMKY
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7.3 Stanoveni termické stability pomoci TGA
7.3.1 Princip

7.3.1.1 Termogravimetricka analyza (TGA) je termoanalyticka metoda méfici zmény
hmotnosti vzorku v zavislosti na teploté nebo na Case. Miska se vzorkem se umistuje
na mikrovahy a pomoci picky se zahfiva programovanou rychlosti vzrastu teploty
nebo se udrzuje na konstantni teploté. Kontinualné se zaznamenavaji hodnoty
hmotnosti a teploty vzorku a do termogramu se vyjadfuje zavislost zmény hmotnosti
vzorku (v podobé absolutni hodnoty €i v procentualnim vyjadfeni) na teploté &i Case.
Pro presnéjSi vyhodnoceni naméfeného termogramu se vyuziva derivace pavodni
krivky.

7.3.1.2 Termicka stabilita vzorku vybusniny se obvykle hodnoti z teplot
odpovidajicich pocCatku, onsetu, maximu a konci derivace krivky zavislosti ubytku
hmotnosti na teploté v oblasti exotermického rozkladu vzorku.

7.3.1.3 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni termické stability vybu$nin
pomoci TGA, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4515.

7.3.2 ZkusSebni zarizeni

7.3.2.1 Pristroj pro TGA musi byt schopen dosahnout poZadované rychlosti
zah¥ivani (aZ 20 °C - min™"), mit citlivost termovah minimainé 0,01 mg, automaticky
zaznamenavat zmény hmotnosti vzorku v zavislosti na teploté Ci Case a mit
dostatecnou horni teplotni mez.

7.3.2.2 Misky pro vzorky musi byt vyrobeny z materialu inertniho v podminkach
zkousKky.

POZNAMKA 6 Vhodnymi materialy jsou keramika (oxid hlinity), platina a hlinik.
Keramika je pro tento ucel preferovana, nebot misky z ni vyrobené se snadno Cisti
v muflové peci nebo varem v koncentrovanych kyselinach. PouZiti hliniku omezuje
horni teplotni mez na 600 °C.

7.3.2.3 Pristroj pro TGA musi byt pfipojen k pfivodu proplachovaciho plynu
s prutokomérem. Méfeni se obvykle provadi v atmosfére inertniho plynu, zejména
z divodu ochrany méficiho prostoru pfed korozivnimi produkty a odstranéni vzduchu
pusobiciho oxidacné. Méfeni latek (napf. nékterych typl pyrotechnickych slozi)
vyzadujicich pfitomnost vzduchu k probéhnuti pozadované reakce mulze probihat
i v atmosféfe vzduchu.

7.3.2.4 V blizkosti pfistroje je vhodné umistit zafizeni pro odtah plynnych Skodlivin
vznikajicich pfi rozkladnych reakcich vybusnin.

7.3.3 Provedeni zkousky

7.3.3.1 Bezpeclnosti pozadavky pro méfeni TGA jsou shodné s méfenim DTA — viz
¢l. 7.1.3.1. Oproti DTA se u TGA nedoporuCuje provadét prvotni méfeni neznamych
traskavin.

7.3.3.2 Priprava vzorku k analyze je u TGA shodna s DTA —viz ¢l. 7.1.3.2.

7.3.3.3 Kalibrace mikrovah pfistroje se provadi postupem doporuc¢enym vyrobcem.
Teplotni kalibrace muze byt provedena stanovenim bodu tani nebo Curieho bodu
standardnich kalibra¢nich latek. Stanoveni bodu tani se provadi s pomoci kratkych
tavnych dratka z Cistého kovu, spojenych s miskou vah a nesoucich malé zavazi.
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PFi roztaveni dratk( dojde ke skokové zméné nacitané hmotnosti zavazi. Vhodnymi
materialy dratku jsou indium (bod tani 156,6 °C), cin (232,0 °C), zinek (419,5 °C)
nebo hlinik (660,2 °C). Kalibrace pomoci Curieho bodu je zalozena na zméné
feromagnetickych vlastnosti kalibracnich latek pfi urcité teploté. Tato zména je
pfevadéna na signal TGA s pouzitim vnéjSiho permanentniho magnetu. Vhodnou
kalibra¢ni latkou pro tento ucel je nikl (Curieho bod 357,0 °C) nebo trafoperm
(kalibraéni standard firmy Mettler Toledo: 745,6 °C). V pfipadé pfimého spojeni TGA
s pristroji pro DTA nebo DSC se teplotni kalibrace provadi stejnymi postupy jako
pro samotné DTA ¢€i DSC —viz 7.1.3.3 nebo 7.2.3.3 Kalibrace se provadi postupem
doporu€enym vyrobcem pristroje. Odchylka v kalibraénim stanoveni nesmi
u kalibraCnich teplot prekroc€it +5 °C.

7.3.3.4 Pfi vlastni zkouSce se spusti proplachovani méficiho prostoru plynem
o zvoleném prutoku. Po ustaleni pratoku se mikrovahy vytaruji, do misky se vlozi
vzorek, zaznamena se pfisluSsna navazka vzorku a spusti se zahfivani zvolenou
rychlosti vzristu teploty ve zvoleném teplotnim rozsahu. Sou€asné se zaznamenava
zavislost zmény hmotnosti vzorku na teploté.

7.3.3.5 Po skonceni zkousky a ochlazeni picky na okolni teplotu se méfeni jesté
jednou zopakuje s dalSim reprezentativnim podilem vzorku.

7.3.4 Zpracovani vysledk

7.3.41 Ze ziskaného termogramu se odecte procentualni zména hmotnosti vzorku
odpovidajici jednotlivym déjum spolu s identifikaci charakteru téchto déju (napf.
ztrata tékavych slozek, rozklad aj.). Zaznamenava se rovnéz derivacni kfivka, z niz
se vyhodnocuji teploty odpovidajici poCatku (T; — prvni odklon od nulové linie),
onsetu (Te — prusecCik dvou tangent, jedné z oblasti pfed zapocetim déje, druhé
z bodu nejstrméjSi casti déje), maxima piku (T, — maximum nebo minimum déje)
a konce (Tf — stabilni navrat kfivky na nulovou linii) jednotlivych termickych déja.
Jednotlivé udaje se do protokolu zaznamenavaji v podobé aritmetického priméru
ze dvou provedenych méreni.
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7.3.4.2 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.3
STANOVENIi TERMICKE STABILITY POMOCI TGA

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Typ pfistroje:
Teplotni rozsah:
Rychlost ohfevu:
Miska pro vzorky (vzorkovnice):
(material, uzaviena-propichnuta-
oteviena)

Proplachovaci plyn:

Pratok plynu:

UDAJE O VZORKU
Oznaceni vzorku:
Zdroj/vyrobce vzorku:
Cislo Sarze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:
Forma vzorku:
Navazka vzorku:

Velikost ¢astic:

ZPUSOB PRIPRAVY VZORKU

SLOZENi VZORKU

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.3
STANOVENI TERMICKE STABILITY POMOCi TGA

Cislo protokolu: Strana ze

SOUHRN VYSLEDKU

TEPLOTA (°C) POZOROVANE DEJE

Zkratky: T; = Pocatecni teplota
Te = Teplota onsetu rozkladu
T, = Teplota maxima piku
T: = Konecna teplota

TEPLOTNI KRIVKA

POZNAMKY

7.4 Stanoveni chemické stability vakuovym stabilithim testem
741 Princip
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7.41.1 Vakuovy stabilitni test je zkouSka chemické stability vybuSnin zaloZzena
na meéfeni objemu plynu uvolnénych po urcité dobé pfi zahfivani vzorku vybusniny
za konstantni teploty a poCate¢niho vakua.

7.41.2 Navazka vzorku, teplota a doba trvani zkousky, stejné jako kritéria
pro hodnoceni vysledku, mohou byt stanoveny materialovou specifikaci zkousené
vybusniny. Standardné aplikované podminky zkousky jsou:

a) doba zkousky — 40 hodin.
b) teplota temperace — trhaviny a tfaskaviny 100 °C nebo 120 °C;
— jednoslozkové bezdymné prachy 100 °C;
— heterogenni tuhé pohonné hmoty 100 °C;
— pyrotechnické sloze 100 °C;
— dvouslozZkové a trojslozkové hnaci hmoty 90 °C;
— vybus$niny s polymernimi pojivy (PBXs) 100 °C.
c) standardni navazka - vybusniny 5,00+ 0,01 g
— tfaskaviny nebo podobné citlivé vybusniny 0,20
az 0,50 g.

7.41.3 Kazdy vzorek musi byt méfen minimalné dvakrat. ZkouSka neni vhodna
pro vybusniny s vysokou tenzi par. Omezenou vypovidaci schopnost ma zkouska
rovnéz pro hnaci hmoty na bazi nitrocelulézy a pyrotechnické sloze.

7.4.1.4 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni chemické stability vybu$nin
vakuovym stabilitnim testem, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4556.

7.4.2 ZkusSebni zarizeni

7.4.2.1 Temperacni blok pro provedeni zkouSky je vyroben z hliniku se svislymi
otvory o priiméru 19,5 mm a délce 145 mm. Blok je elektricky vyhfivan odporovym
topenim na teplotu 90 °C az 120 °C a regulovan na pozZadované teploté s presnosti
+0,2 °C. Regulace temperacniho bloku musi obsahovat teplotni pojistku vypinajici
vyhFivani bloku v pfipadé, Ze teplota v bloku pfekroCi nastavenou pracovni teplotu
o vice nez 5 °C. Teplota v temperacnim bloku je méfena kalibrovanym teplomérem,
s délenim minimalné 0,2 °C, usazenym v piskem naplnéné zkumavce v jednom
z otvoru v bloku.

7.4.2.2 TemperacCni aparatek pro zkousku se sklada ze zkumavky, s tloustkou stény
2 mm avngjSim primérem 18 mm, a snimace tlaku. Upevnéni snimace tlaku
ke zkumavce muze byt provedeno dvéma zpusoby. Bud s vyuzitim ocelového
nastavce kovové spojky, ktera je pfivafena pfimo ke snimaci tlaku, v ocelovém
nastavci je otvor umoznujici odsati zkumavky — metoda A (viz obrazek 1), nebo
pomoci sklenéného nastavce s o-krouzky, zabrusem pro nasunuti nastavce snimace
tlaku a ventilem s teflonovou kuzelkou pro uzavirani zkumavky pfi odsavani —
metoda B (viz obrazek 2). V obou pfipadech musi mit cela sestava temperacniho
aparatku volny vnitini objem (25 +2) cm®.

7.4.2.3 Vyvoj plynld ve zkumavkach se vzorkem je monitorovan tlakovymi cidly
pracujicimi v rozsahu tlakd (0 - 0,1) MPa a schopnymi pfevadét méreny tlak
na elektrické napéti. Cidla musi mit dostateénou citlivost pro stanoveni zmén
v objemu uvolnénych plynt o £0,02 cm®. Po zapnuti napajeni je nutno nechat tlakova
¢idla pfiblizné 30 minut ustalit.
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7.4.2.4 K nacitani napétoveho vystupu z tlakovych Cidel se pouzivaji digitalni
voltmetry nebo voltmetrické méfici karty do pocitacl, schopné zaznamenavat
hodnoty vystupniho napéti Cidel.

7.4.2.5 K odsavani temperaénich aparatkl se pouziva vyvéva, schopna dosahnout
v aparatku zbytkového tlaku mensiho nez 670 Pa. Pro méfeni zbytkového tlaku
pfi odsavani aparatku se pouziva tlakovy snimac, schopny méfit v rozsahu tlakd 0 Pa
az 2700 Pa.

7.4.2.6 Pro pfipravu vzorki ke zkouSce se pouzivaji analytické vahy s citlivosti
minimalné 1 mg, sita s primérem otvord 2 mm a 0,2 mm, kalibrovana plynotésna
injek¢ni strfikacka o objemu 5 cm?.

7.4.2.7 Pro mazani spoju mezi jednotlivymi soucastmi temperacniho aparatku se
pouziva silikonova vazelina neuvolfiujici plyny pfi teploté zkousky a snasenliva se
zkousenou vybusninou. Snasenlivost s vybusninou muze byt zjiSténa provedenim
vakuoveho stabilitniho testu se smési 0,015 g vazeliny a (5,0 = 0,1) g vybuSniny,
s paralelnim provedenim této zkousky se samotnou vazelinou a samotnou
vybusninou. Rozdil objemu plynd uvolnénych ze smési a souctu objemud uvolnénych
ze samotné vazeliny a vybudniny nesmi prekrogit 1,0 cm?®.
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Y SNIMAC
TLAKU

! 1 ocelova spojka

otvor pro odsati

silikonova

vazelina
otvor pro odsati

sklenény
zabrus
£
£
w
¥
(=]
e
-
sklenéna
zkumavka

18 mm

OBRAZEK 1 - Sestava temperaéniho aparatku — metoda A
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O-krouzek

NASTAVEC matice
SNIMACE le—_SNIMAC
TLAKU § TLAKU
O-krouzky
NASTAVEC otvor pro kalibraci
SE ZABRUSEM a odsati
O-krouzky

tloustka 2 mm

s sklenéna
zkumavka
140 +/- 5 mm

18 mm

OBRAZEK 2 - Sestava temperaéniho aparatku — metoda B
7.4.3 Provedeni zkousky

7.4.3.1 Vzorek vybusniny se pfed zkouskou susi, s vyjimkou pyrotechnickych sloZi,
jejichz reaktivitu mize ovlivhovat pfitomnost vihkosti.

7.4.3.2 Vzorek se nadrti, napiluje nebo jinym zplsobem dezintegruje a ke zkouSce
se z néj bere sitova frakce 0,2 mm az 2 mm. Pokud vybu$nina obsahuje jako hlavni
sloZku latku, ktera roztaje pfi teploté zkousky (napf. trinitrotoluen), je ke zkousSce
povoleno vzit i vétsSi kusy vzorku. Vzorky vybusnin, které bez drceni projdou sitem
0 prumeéru otvoru 2 mm, se neprosivaji pro odstranéni jemnych astic.

7.4.3.3 Pripraveny vzorek vybusniny se vsype do minimalné dvou zkumavek
temperaéniho aparatku tak, aby nedoSlo ke zne isténi zavitd zkumavek (napf.
s pouzitim nasypky).

7.4.3.4 U metody A se na zkumavku nasadi ocelovy nastavec kovové spojky
pfipojené ke snimadci tlaku. Spojovaci zavity mezi zkumavkou a ocelovym nastavcem
jsou namazany silikonovou vazelinou. Zkumavka se pootoCi tak, aby se otvory
pro odsati v nastavci a zkumavce prekryvaly (viz obrazek 2), pfi¢emz tyto nesmi byt
znecistény vazelinou. Zkumavka se hadici pfipoji k vyvévé a temperacni aparatek se

40



COS 137601
4. vydani
Zména 1

odsaje na zbytkovy tlak mensi nez 670 Pa. Vhodné je odsavané zkumavky lehce
poklepat, aby se uvolnil vzduch okludovany na vzorcich.

7.4.3.4.1 Po ukonCeni odsavani, se zkumavka opatrné pootoCi o 180°. Odpoji se
vyvéva a sleduje se, zda nedochazi ke zméné hodnot voltmetrem nacitaného napéti
signalizujici mozZnou netésnost aparatku. Pokud je vystupni napéti ustalené,
zaznamena se jako hodnota E; (mV) a souCasné se zaznamena i teplota okoli t; (°C).

7.4.3.4.2 Kalibrace temperacniho aparatku se u metody A provadi pfed samotnou
zkouskou (sestavenim aparatku), kdy zvlast se kalibruji zkumavky a zvlast snimace
tlaku s pFipojenou kovovou spojkou. Kalibraci se stanovuje objem zkumavky V; (cm®)
resp. objem snimace tlaku s kovovou spojkou V. (cm3) s presnosti + 0,1 cm?®.
Pfi kalibraci se zkumavka i snimac tlaku se spojkou naplni vhodnou kapalinou, urci
se hmotnost této kapaliny m v gramech s pfesnosti na 10 mg a urCi se jeji
hustota d (g/cm?®) vztazena na okolni teplotu stanovenou s presnosti +0,5 °C. Objem
zkumavky (Vi) resp. snimace se spojkou (V) se poté vypocita jako pomér zjisténé
hmotnosti a hustoty kapaliny (m/d). Pro pfesnou kalibraci je nutné naplnit zkumavku
kapalinou az do vySe kam dosahuje konicka ¢ast ocelového nastavce kovoveé spojky
a tlakovy snimac s kovovou spojkou naplnit az po okraj konické casti ocelového
nastavce, pfi¢emz odsavaci otvor v nastavci se utésni napf. pomoci lepici pasky.

7.43.5 U metody B se na zkumavku nasadi sklenény nastavec s pfipojenym
tlakovym cidlem. Spojovaci zavity mezi zkumavkou, nastavcem a tlakovym cidlem
jsou namazany silikonovou vazelinou. Povoli se ventil s teflonovou kuzelkou,
nastavec se hadici pfipoji k vyvévé a temperacni aparatek se odsaje na zbytkovy tlak
mensi nez 670 Pa.

7.4.3.5.1 Po ukoncCeni odsavani, signalizovaném stalou hodnotou na digitalnim
voltmetru, se zaSroubuje ventil na sklenéném nastavci aparatku. Odpoji se vyvéva
a sleduje se, zda nedochazi ke zméné hodnot voltmetrem nacitaného napéti
signalizujici moznou netésnost aparatku. Pokud je vystupni napéti ustalene,
zaznamena se jako hodnota Ro (mV).

7.4.3.5.2 Kalibrace temperacniho aparatku probiha u metody B ve srovnani
s metodou A odliSnym zplsobem. Do kalibrované injekéni stfikacky se nasaje
3,0 cm? vzduchu, stfikagka se pfipoji ke sklenénému nastavci aparatku a po povoleni
ventilu se tyto 3 cm® vzduchu vstfiknou dovnitf aparatku. Po ustaleni se odeéte
hodnota vystupniho napéti Rz (mV). Nasledné se stejnym zplsobem vstfikne dalSich
5,0 cm® vzduchu a zaznamena se hodnota vystupniho napéti Rs (mV), atmosféricky
tlak P4 (mm Hg) a teplota mistnosti t; (°C). Uvedenym postupem je provedena
kalibrace volného prostoru v temperacnim aparatku se vzorkem. Pro kazdou dalSi
zkousku se kalibrace znovu opakuje.

POZNAMKA 7 Rozdil v hodnotach vystupniho napéti R3 a Rs predstavuje vystupni
odezvu pro 2,0 cm® vzduchu pfi atmosférickém tlaku P; a teploté t;. Timto zplisobem
je kompenzovan mrtvy objem ve spoji mezi stfikatkou a nastavcem.

7.4.3.5.3 Po odstranéni stfikaCky se nastavec temperacniho aparatku hadici pfipoji
k vyvévé a aparatek se odsaje na maximalni tlak 670 Pa. Vhodné je odsavané
zkumavky lehce poklepat, aby se uvolnil vzduch okludovany na vzorcich.
Sledovanim vystupniho napéti z tlakového Cidla po dobu minimalné 1 minuty se
zjisti, zda aparatek dobre tésni. Pokud je vystupni napéti stabilni, zaznamena se
jeho hodnota jako E4 (mV).
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7.4.3.6 Po sestaveni a Kkalibraci temperacniho aparatku se u obou metod
zkontroluje, zda je temperacni blok vyhfat na pozadovanou teplotu a v kladném
pfipadé se temperaéni aparatek vlozi do otvoru v bloku. Vzorek se necha temperovat
po urCenou dobu zkouSky. Teplota vtemperacnim bloku se po dobu zkousSky
kontroluje kazdy den.

7.4.3.7 Po ubéhnuti urCené doby zkousSky se temperaCni aparatek vytahne
z temperacniho bloku a necha se ochladit na teplotu mistnosti. Po ochlazeni
aparatku a ustaleni hodnoty napétového vystupu se z tlakového Cidla odecte
pfisluSna hodnota E; (mV) a teplota mistnosti na konci zkousky t, (°C). Zaznamenaji
se rovnéz zmény v barvé nebo fyzikalnim stavu vybusniny po zkouSce, stejné jako
pfitomnost kondenzacénich produktd na sténach zkumavky.

7.4.3.8 Po zkouSce se do temperacniho aparatku se vzorkem pfipusti vzduch,
aparatek se rozebere, vzorek se vysype a jeho zbytky se vymyji vhodnym
rozpoustédlem. Nasledné se zkumavka vymyje acetonem a vodou, naplni vhodnym
roztokem pro CiSténi skla a necha stat po dobu 24 hodin. Po této dobé se zkumavka
promyje vodou a acetonem a necha se vysusit suchym vzduchem. Pfed pouZzitim se
zkumavky skladuji v exsikatoru. Tlakova Cidla se Cisti dle doporuceni vyrobce.

7.4.4 Zpracovani vysledku

744.2 U metody A se nejprve naméfené hodnoty napéti E1 a E, prepocitaji
na hodnoty tlaki P4 a P, (bar). Pro pfepocCet se vyuziji kalibracni grafy a certifikaty
dodavané spolu s tlakovymi snimaci, pfiemz je nutné provést korekci vypoctl
na teplotu méfeni, liSi-li se tato od teploty v kalibraCnich grafech. PfFislusné
prepocetni vzorce musi byt sou€asti dodanych kalibracnich certifikatua.

7.4.4.2.1 Objem plynu uvolnénych ze vzorku, pfepocitany na standardni podminky
(273 K, 1,013 bar), se pak vypocte dle nasledujiciho vzorce:

VZ{ﬁ{Jﬁ_Eﬁx[gxziy_szn} 1

X
d) | 273+t, 273+1, | 1,013

7.4.4.2.2 Objem plynu uvolnény ze vzorku se do protokolu zaznamenava v podobé
aritmetického priméru ze dvou nebo vice sou€asné provedenych méfeni.

7441 U metody B se pro kazdy temperacCni aparatek se vzorkem spocita
kalibracni faktor f dle nasledujiciho vzorce:

¢ (Rs-Ry)-(Rs-Ro) 760 (273+1)
2 P: 273

7.4.4.1.1 Objem plyn0 uvolnénych ze vzorku pfi zkousce, prepocitany na standardni
podminky (273 K, 101,325 kPa), se vypocte dle nasledujiciho vzorce:

yoBR@Bry) E
fFQ73+t) f

7.4.4.1.2 Objem plyn0 uvolnény ze vzorku se do protokolu zaznamenava v podobé
aritmetického priméru ze dvou nebo vice sou¢asné provedenych méfeni.

7.4.4.3 U obou metod se o provedené zkouSce sestavi protokol dle nasledujiciho
VZOru:
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.4
STANOVENI CHEMICKE STABILITY VAKUOVYM STABILITNIM TESTEM

Cislo protokolu:

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Navazka vzorku (g):
Doba zkousky (hodin):
Teplota zkousky (°C):
Metoda (A/B):

Zpusob pfipravy vzorku:

UDAJE O VZORKU
Typ vybusniny:
Obchodni nazev nebo kod:
Vyrobce:
Cislo Sarze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:

TYPICKE VYSLEDKY
Objem uvolnénych plynti (cm®):

Fyzikalni zmény vzorku:

Odchylky od standardniho postupu:

SLOZENI VZORKU

PROTOKOL VYSTAVEN PRO

POZNAMKY
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7.5 Predpovéd zivotnosti na zakladé ubytku stabilizatoru
7.51 Princip

7.5.1.1 Predpovéd zZivotnosti strelivin (zejména bezdymnych prachi a homogennich
tuhych pohonnych hmot) se provadi stanovenim ubytku obsahu stabilizatoru v mase
stfeliviny po umeélém starnuti za zvySené teploty, odpovidajici deseti letim
pfirozeného starnuti za normalnich skladovacich podminek. Ubytek obsahu u&inného
stabilizatoru je projevem starnuti streliviny a nejspolehlivéjSim stanovenim jejich
chemické stability. Po uplné spotfebé stabilizatoru dochazi k prudké akceleraci
rozkladnych procesu v nitroceluléze, které mohou skon it samovznicenim. Zkouska
ma garantovat, Ze ani po nékolika letech skladovani neklesne obsah stabilizatoru
v nové vyrobené streliviné pod stanovenou bezpecnostni mez. Obsah stabilizatoru
v jednotlivych vzorcich se stanovuje kapalinovou chromatografii (preferovana
metoda) nebo jinou vhodnou metodou se stejnou presnosti, ktera je schopna rozlisit
mezi riznymi stabilizatory, jejich degradacnimi produkty a dalSimi slozkami stfelivin.

7.5.1.2 Umélé starnuti strelivin se provadi bud temperaci pfi jedné teploté, nebo
kinetickym sledovanim procesu ubytku stabilizatoru pfi riznych teplotach (alespori
trech). Umélé starnuti pfi jedné teploté se pouziva pro stfeliviny s prfesné
definovanym chemickym slozenim, které obsahuji dobfe znamé a bézné pouzivané
stabilizatory a dalSi relevantni slozky, viz tabulka 8. Kinetické stanoveni (viceteplotni
stanoveni) se pak vyuziva u novych typu stfelivin obsahujicich stabilizatory popf.
dalsi slozky, které byly pouzity poprvé nebo nejsou bé&zné pouzivany a tedy
prostudovany.

TABULKA 8 — Seznam stabilizatorti vhodnych pro starnuti pfi jedné teploté

Nazev Alternativni nazev Zkratka
Difenylamin DFA
2-nitrodifenylamin 2NDFA
Etylcentralit Centralit-l, Carbamit, 1,3-dietyl-1,3- | EC

difenylmocovina
Metylcentralit Centralit-l, 1,3-dimetyl-1,3-difenylmocCovina MC
Akardit N'-metyl-N,N-difenylmocovina AKA-II
P-nitro-n-metylanilin pNMA,
MNA
Resorcinol

7.5.1.3 Umélé starnuti pfi jedné teploté se mlze provadét pfi libovolné teploté mezi
50 °C a 90 °C. Tabulka 9 uvadi odpovidajici doby starnuti, které jsou povazovany
za ekvivalentni 10 letim skladovani pfi 25 °C. Doba starnuti je pfi vySSich teplotach
vyrazné kratSi, nizsi teploty vSak lépe reprezentuji pfirozené starnuti, nevyhodou je
ovSem znacné prodlouzeni potfebné doby umélého starnuti.
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TABULKA 9 — Teploty a doby starnuti odpovidajici 10 letim skladovani

pri 25 °C
Teplota (°C) | Doba (dny) Teplota (°C) | Doba (dny)
50 301 70 34,8
55 191 75 19,0
60 123 80 10,6
65 64,9 85 5,98
65,5 60,9 90 3,43

POZNAMKA 8 Doby starnuti pro jiné teploty (v rozmezi 50 az 90 °C) mohu byt
spocCitany pomoci rovnice:

tn = tos xep{E/(RXT, )-C},

kde Tm je teplota starnuti, tm je doba starnuti, tys je 3652,5 dni (10 let),
R =0,00831447 kJ/mol, E = 120 kJ/mol pro teploty nad 60 °C resp. 80 kJ/mol
pro teploty niZSi nez 60 °C, C = 46,713 pro teploty nad 60 °C resp. 32,272 pro teploty
niz8i nez 60 °C.

7.5.1.4 Pokud stfelivina neni stabilizovana zadnym stabilizatorem uvedenym
v tabulce 8, je nutno pro predpovéd jeji Zivotnosti provést kinetické stanoveni.
Kinetické stanoveni ubytku stabilizatoru v mase stfeliviny se provadi na zakladé
umélého starnuti vzorku stieliviny pfi minimalné tfech rlznych teplotach a &tyfech
riznych dobach pfi kazdé teploté. Zvolené teploty musi lezet v rozmezi 40 °C az
80 °C a mit mezi sebou rozdil minimalné 10 °C. Doby starnuti musi byt zvoleny tak,
aby byla co nejvice pokryta "optimalni oblast" 10 % az 90 % ubytku stabilizatoru.
Ze ziskanych rychlosti ubytku stabilizatoru pfi rdznych teplotach se vypoctou
prislusné kinetické parametry a nasledné se ur€i doba skladovani pfi 25 °C potfebna
k ubytku obsahu stabilizatoru na kritickou mez resp. teplota skladovani, pfi které
dojde po deseti letech k ubytku obsahu stabilizatoru na kritickou mez.

7.5.1.5 Obé stanoveni (kinetické stanoveni i starnuti pfi jedné teploté) pouzivaji
stejné metody a zafizeni jak pro starnuti a pfipravu vzorku, tak i pro stanoveni ubytku
obsahu stabilizatord. Udaje, popisované v této kapitole o predpovédi Zivotnosti
na zakladé ubytku stabilizatoru, jsou v souladu s poZadavky STANAG 4620
a AOP-48.

7.5.2 ZkusSebni zarizeni, €inidla a chemikalie

7.5.2.1 Stanoveni zbytkového obsahu stabilizatoru a jeho degradacnich produktu
v mase streliviny se provadi vysoko uc€innou kapalinovou chromatografii (HPLC).
Vhodny kapalinovy chromatograf musi obsahovat detektor pro ultrafialovou oblast
(spodni rozsah vinové délky alespori 210 nm), temperaéni zafizeni pro kolonu
(maximalni odchylka temperace #0,5°C) a pfevodnik pro pocitaCové zpracovani
signalu detektoru. HPLC je sice upfednostiiovanou technikou, avSak pro stanoveni
obsahu stabilizatoru a jeho degradacnich produktd lze pouzit i jinych analytickych
metod (napf. plynova chromatografie pro stanoveni centralitd). Tyto metody v3ak
musi vykazovat stejnou presnost a schopnost rozliSovat mezi riznymi stabilizatory,
jejich dcefinymi produkty a jinymi slozkami stfelivin jako HPLC.
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7.5.2.2 Starnuti vzork( stfeliviny se provadi ve vhodné termostatované topné lazni,
topném bloku nebo peci, ktera je schopna udrZovat stanovenou stfedni teplotu
s presnosti £0,2 ° C po celou dobu zkousky pro vSechny vzorky. Zafizeni pro starnuti
nesmi byt zhotoveny z materialt reagujicich s jednotlivymi slozkami vzorku stfelivin
Ci s jejich degradacnimi produkty. Podminky pfipravy a starnuti vzorku by mély byt co
nejblizSi skuteCnému stavu v systému munice. Je-li to mozné, strelivina by méla byt
podrobena procesu starnuti v puvodnim stavu a drcena &i mleta pouze v pripadé
potfeby, pficemz hustota vzorku by méla byt co mozna nejblizSi realnému stavu
v systému munice. Pro drobnozrnné bezdymné prachové naplné nabojd malych
a stfednich razi je doporuCeno provadét umélé starnuti pfimo v nabojich Cci
nabojnicich nebo ve zcela naplnénych a hermeticky uzavienych sklenénych Ci
kovovych vialkach nebo ve sklenénych zkumavkach se zatkou. Pro prachové masy,
tuhé pohonné hmoty Ci trubiCkové prachy je doporuCeno provadét umélé starnuti
s vétSimi kusy hermeticky zabalenymi do hlinikové folie nebo jiného vhodného
snasenlivého materialu.

7.5.2.3 K pfipravé vzork(l a provedeni HPLC analyzy je nutna ultrazvukova lazen
nebo mechanicka tfepacka vzorku. Z Cinidel a chemikalii je k provedeni zkouSky
nezbytny acetonitrii v HPLC Cdistoté, 2 % vodny roztok CaCl,, standardy vSech
stabilizatoru pfitomnych ve vzorku (Cistota > 99 %) a vzorky hlavnich degradacnich
produktt jednotlivych stabilizatoru.

7.5.3 Provedeni zkousky

7.5.3.1 Drobnozrnné bezdymné prachy se ke zkouSce berou v puvodni formé.
Starnuti téchto prachiu muize probihat pfimo v systému munice (nabojich), typicky
bez vybusnych Ci pyrotechnickych komponent (neni-li ovSem nutné ovéfit celkovou
stabilitu muni¢niho systému). Tato metoda se nejvice blizi podminkam pfirozeného
starnuti, ne vzdy je vSak realizovatelna. Starnuti drobnozrnnych bezdymnych prachu
mulze byt realizovano také v uzavienych kovovych ¢&i sklenénych vialkach,
standardné o objemu 2 cm?®, napinénych vzorkem aZ po okraj tak, aby mnozstvi
vzduchu uvnitf vialky bylo co nejmensi, hustota vzorku pak Cini pfiblizné 0,8 az
1,1 glcm®. Umélé starnuti drobnozrnnych prach(i miiZe byt provedeno i s vyuzitim
sklenénych zkumavek o priméru 25,4 mm, délce 152,4 mm a objemu cca. 45 cm3,
které jsou uzavieny sklenénou zatkou. Do téchto zkumavek se umisti 20 g vzorku,
jehoZ vysledna hustota je 0,4 az 0,5 g/cm®. Je mozné vyuzit i zkumavek s jinymi
rozméry, avSak pfi zachovani hustoty vzorku. Z uvedenych metod starnuti, je ovSem
starnuti ve sklenénych zkumavkach nejméné vhodné, nebot nejhlfe odpovida
realnym podminkam v systému munice. Prachové masy, tuhé pohonné hmoty ci
trubiCkové prachy se ve vétSich kusech hermeticky bali do hlinikové folie potazené
polymerem ¢&i do hlinikovych sackul typicky o velikosti 30x30 cm, pfi¢emz vzorek tvori
20 az 30 % objemu sacku a prebyte¢ny vzduch je vypuzen. Po starnuti se tyto vzorky
dale upravuji drcenim ¢i mletim. Zpusob pfipravy vzorku k umélému starnuti
a zpusob umélého starnuti musi byt pfesné zaznamenan v protokolu o zkousce.

7.5.3.2 Vzorky pfipravené ke starnuti se ulozi do temperacniho zafizeni tak, aby
vzdy cely objem naboje, vialky, zkumavky, folie & sacku se vzorkem byl temperovan
na urCenou teplotu po ur€enou dobu (zkumavky a vialky se temperuji ve vztycené
poloze). Pro umélé starnuti pfi jedné teploté se pro kazdou stfelivinu pfipravi
4 paralelni vzorky, pro kinetické stanoveni Zivotnosti se od kazdé stfeliviny berou
nejméné dva vzorky pro kazdou kombinaci teploty a doby starnuti.
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7.5.3.3 Pfed samotnou HPLC analyzou (po ukon€eni umélého starnuti) se vzorek
(starnuty inestarnuty) nejprve homogenizuje. U vzorkd, kde je povrchovy
flegmatizator a stabilizator jedna a taz latka je nutna specialni pfiprava vzorku (napf.
mechanické odstranéni povrchové vrstvy).

7.5.3.4 Do 500 ml bariky se navazi asi 1 g homogenizovaného vzorku, pfida se
250 ml acetonitrilu (Cistota pro HPLC), banka se zazatkuje a vzorek se necha
rozpoustét pfi laboratorni teploté po dobu minimalné 4 hodin za mechanického
promichavani &i v ultrazvukové lazni, v tomto pfipadé teplota nesmi prekrocit 40 °C.
Po uplném rozpusténi se k roztoku vzorku v acetonitrilu pfida 50 ml 2 % vodného
roztoku chloridu vapenatého pro vysrazeni nitrocelulézy. Srazenina nitrocelulézy se
necha usazovat po dobu minimalné 1 hodiny. Pokud se roztok vzorku neanalyzuje
okamzité po pfiprave, skladuje se v chladniCce pfi teploté 2 °C az 8 °C za nepfistupu
svétla. Pfed vlastni analyzou se roztok vzorku necha vytemperovat na laboratorni
teplotu a ¢ast roztoku se prefiltruje nebo odstredi (0,5 um PTFE filtr). Roztoky vzorku
pfed analyzou nesmi byt skladovany déle nez 24 hodin za normaini teploty nebo
maximalné 5 dni pfi skladovani v chladu a temnu.

7.5.3.5 Stanoveni obsahu stabilizatort, a v pfipadé difenylaminu rovnéz
N-nitrosodifenylaminu jako primarniho degradaéniho produktu, se provadi
kapalinovou chromatografii na pfistroji splfiujicim pozadavky uvedené v ¢l. 7.5.2.1.
Typ kolony a chromatografickych podminek se voli podle sloZeni analyzovaného
vzorku tak, aby stanovované stabilizatory byly spolehlivé oddéleny od ostatnich
slozek vzorku, vnitfniho standardu a pfipadnych degradacnich produktu stabilizatord.
Teplota kolony pfi analyze by méla byt konstantni (£0,5 °C) a neméla by prekrocit
40 °C, vinova délka detektoru by se méla pohybovat mezi (210 a 254) nm.
Kvantifikace obsahu jednotlivych stanovovanych slozek se provadi metodou vnitfniho
¢i vnéjSiho standardu. Vnitini standard musi mit podobné chemické a fyzikalni
vlastnosti jako stanovované latky, byt od nich spolehlivé na chromatogramu oddélen
a mit linearni koncentra¢ni odezvu. Vnitini standard se do analyzovaného roztoku
pfidava ve fazi rozpousténi vzorku. Koncentrace pouzitych vnéjSich standard(
(roztokl stabilizatoru) musi pokryvat rozsah koncentraci v analyzovanych vzorcich.
Chromatografické podminky a ziskané chromatogramy musi byt zaznamenany
v protokolu o zkouSce.

7.5.4 Zpracovani vysledku

7.5.4.1 Obsah ucinného stabilizatoru se pro umélé starnuti pfi jedné teploté zjisti
z obsahu plvodnich stabilizatord uvedenych v tabulce 8 (mimo pfipady, kdy se
pouzivaji zaroven jako povrchové flegmatizatory) a z obsahu N-nitrosodifenylaminu.
V pripadé stfelivin stabilizovanych pouze difenylaminem je obsah uc€inného
stabilizatoru roven obsahu difenylaminu + (0,85krat obsahu N-nitrosodifenylaminu).
V pfipadé stfelivin bez obsahu difenylaminu popfipadé stabilizovanych smési
difenylaminu s dalSimi stabilizatory je obsah ucinného stabilizatoru roven % obsahu
pavodnich stabilizatord.

7.5.4.1.1 Aby stfelivina mohla mit garantovanou Zivotnost po dobu minimalné deseti
let za definovanych skladovacich podminek (25 °C), musi vysledek chemické analyzy
ubytku obsahu uc€innych stabilizator ve vzorku, ktery byl podroben umélému starnuti
pfi jedné teploté, spinit nasledujici kritéria:

1) maximalni pokles obsahu u€inného stabilizatoru < 80 % (vyjadieno v % obsahu
puvodniho stabilizatoru).
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2) minimalni zbytkovy obsah ucinného stabilizatoru po umélém starnuti 2 0,2 %.

Skladovani pfi teploté vy3Si nez 25°C vede ke zvySené spotiebé stabilizatoru
(stabilizatord) a muze vést ke snizeni chemické Zzivotnosti. SkuteCna Zivotnost
pfi skladovani v teplotach nad 25°C mulzZe byt stanovena na zakladé vySe
uvedeného vztahu viz POZNAMKA 8, kde E je 80 kJ/mol a C = 32,272.

7.5.4.2 Pro predpoved Zivotnosti na zakladé kinetického stanoveni ubytku
stabilizatoru obecné plati, Ze fad reakce rychlosti ubytku stabilizatoru se pohybuje
mezi 0 a 2, v urCitych pfipadech (autokatalyticky ucinek degradaénich produktt) se
muzZe objevit i negativni Ffad reakce. Vyhodnocovani kinetickych dat ubytku
stabilizatoru musi byt FeSeno jako reakce n-tého fadu. Ubytek stabilizatoru
pfi kinetickém stanoveni je tedy dan vztahem:

I S=S,[1-(1—n)de =" """,

kde S je obsah stabilizatoru (%), So je pluvodni obsah stabilizatoru, n je reakéni Fad,
A je frekvenéni faktor (s), E je aktivaéni energie (kJ/mol), T je teplota starnuti (K),
R je molarni plynova konstanta (0.00831447 kJ/(K-mole)) a t je doba starnuti (s).

Upravou vy$e uvedeného vztahu Ize odvodit vztah pro vypocet doby starnuti:

IL. t:leE/RT 1'(S/So)l_n
A 1-n

resp. teploty starnuti:

E

h{ A(l-n)t j

1-(S/S)"™"

7.5.4.2.1 Pii vyhodnoceni kinetického stanoveni je nejprve nutné z udaju o ubytku
stabilizatoru vypocitat pomoci sekvencéni i simultanné regresni metody neznamé
kinetické parametry E, A a n. Sekvencni metoda analyzuje data starnuti (Ubytky
stabilizatoru pro vSechny teploty) metodou nejmensSich &tvercl s vyuziti logaritmické
formy rovnice pro vypocet doby starnuti (Il.). Tim je nejprve stanovena optimalni
hodnota n (nopt; hodnota n, ktera nejlépe odpovida naméfenym udajum) a pro tuto
optimalni hodnotu n se vypocitaji neznamé E a A. Software, ktery je schopen provést
tento vypocCet, nazvany "AgeKin", lze ziskat na webovych strankach skupiny
pro bezpecnost munice CNAD (https://di.hg.nato.int/casg/; stranka s omezenym
pristupem). PFi simultanni metodé jsou vSechny ftfi parametry (n, A a E)
optimalizovany sou€asné pomoci logaritmické podoby rovnice ubytku stabilizatoru (1.)
s vyuzitim vhodného napf. Levenberg-Marquardtova algoritmu. Ve vétsiné pripadu
vSak neni nutné kvypoCtu E, A a n pouzivat sekvenéni i simultanné regresni
metody, ale staci pracovat pouze s odhadem hodnot, konkrétné 130 kJ/mol pro E
a 0,5 pro n. Dale se zvoli jedna z mezilehlych teplot skladovani a zhruba se odhadne
Cas t potfebny pro 50% ubytek stabilizatoru (S/S0 = 0,5). Na zakladé téchto odhadu
hodnot se vyfeSi rovnice Il. a ziska se hodnota A

1. T=

48


https://di.hq.nato.int/casg/

COS 137601
4. vydani
Zména 1

7.5.4.2.2 Na zakladé ziskanych hodnot E, A a n mohou byt stanoveny nasledujici
veliCiny:
1) Bezpecna doba skladovani pfi 25 °C t;s — doba skladovani pfi 25 °C (uvadéna

v letech), po niz je dosazeno kritického ubytku stabilizatoru. Hodnota t;5 se ziska
z rovnice Il., vysledek je vSak nutno vydélit 31 556 925 (pfevod sekund na roky).

2) Bezpecna teplota skladovani T4 — teplota (°C) pfi které se po 10 letech dosahne
kritického ubytku stabilizatoru. Hodnota T1o se ziska z rovnice lll., od vysledné
hodnoty je vSak tfeba odecist 273,15 (pfevod z K na °C).

Jako kriticky ubytek se bere 80 % pokles puvodni hodnoty stabilizatoru, pocitaji se
vSak i hodnoty odpovidajici 50 % poklesu stabilizatoru.

7.5.4.2.3 Je-li strelivina stabilizovana vice stabilizatory, hodnoti se obvykle pouze
ubytek nejreaktivnéjSiho z nich podle kinetiky n-tého fadu, viz vySe. Takto ziskané
hodnoty ty5 a T1o jsou vSak velmi konzervativni a musi byt pokladany za dolni limity
skutecné stability a Zivotnosti stfelivin. Pro pfesnéjSi stanoveni skuteCné stability je
mozné vyuzit komplexnéjSich pfistupu. Pokud jsou vSechny pouzité stabilizatory
podobné reaktivni je mozné k vypocCtu ubytku stabilizatoru dle kinetiky n-tého Fadu
pouzit jako pocate€ni hodnotu obsahu stabilizatoru soucet (sumu) obsahu vSech
vychozich stabilizatorl. V pfipadé, Ze je reaktivita stabilizatorl natolik rozdilna, ze
k ubytku méné reaktivniho z nich dochazi az po vy€erpani toho reaktivnéjSiho
(stabilizatory se vyCerpavaji jeden po druhém), je mozné stanovit ubytek obsahu
stabilizatoru dle kinetiky n-tého fadu pro kazdy stabilizator jednotlivé. Vysledna doba
bezpecného skladovani se poté urCi na zakladé soucCtu dob ubytku stabilizatoru
na kritickou mez vypoctenou pro stabilizator 1 az X.

7.5.4.2.4 Aby bylo kinetické stanoveni ubytku stabilizatoru co nejméné zatizeno
chybou, je béhem HPLC analyzy a predevS§im umélého starnuti nutné dodrzovat
nasledujici poZzadavky:

1) Konstantni teplota v pribéhu umélého starnuti — zvolené teploty umélého starnuti
by mély byt konstantni v rozmezi + 0,2 °C po pozadovanou dobu a u vSech vzorku.
Odchylky 0 0,5 °C nebo vice vyrazné zhorsi pfesnost a kvalitu vysledka.

2) Pokryti "optimalni oblasti" ubytku stabilizatoru — je nutné zvolit takové doby
a teploty umélého starnuti, aby byla co nejlépe a nejrovnomérnéji pokryta oblast
ubytku stabilizatoru 10 % az 90 %. V idedlnim pfipadé by alespor u dvou teplot
umélého starnuti mél byt méfen ubytek stabilizatoru v oblasti 80 % - 95 %.

3) Optimalizace dat — data s hodnotou ubytku stabilizatoru vyssi nez 95 % a nizSi
nez 5 % je nutné z hodnoceni vynechat, nebot zhorsuji pfesnost a kvalitu vysledku.
Vynechat z hodnoceni je nutné také data, u kterych jsou hodnoty obsahu
stabilizatort vyssi nez pocatecni (mlze nastat v dusledku experimentalni nejistoty).

7.5.4.3 Protokol ze zkousky se sklada ze spole€ného uvodniho listu zahrnujiciho
udaje o zkusebné, vzorku a zkuSebnim postupu a dalSiho listu s vysledky, jehoz vzor
se liSi pro zkouSku pfi jedné teploté umeélého starnuti a pro kinetické stanoveni
ubytku stabilizatord. Prilohou protokolu musi byt i pFislusSné chromatografické
zaznamy stanoveni obsahu stabilizatort ve standardu a ve vzorku pfed a po umélém
starnuti. Vzor uvodniho listu protokolu je uveden na dalSi strané:
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v v v

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi STRELIVINY DLE €OS 137601 —- METODA 7.5
PREDPOVED ZIVOTNOSTI NA ZAKLADE UBYTKU STABILIZATORU

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

UDAJE O VZORKU
Typ streliviny:
Nazev:
Vyrobce:
Cislo $arZe nebo série:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:

PODMINKY ZKOUSKY
Hmotnost vzorku (g):
Pfiprava vzorku pfed umélym starnutim:
Pouzity obal vzorku pro umélé starnuti:
Pfiprava vzorku po umélém starnuti:
Sledovany stabilizator:
Postup stanoveni obsahu stabilizatoru:

Pouzité HPLC standardy (vnitfni/vnéjsi):

Teplota(y) umélého starnuti:

Doba(y) umélého starnuti:

SLOZENi VZORKU

Poznamky:

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.5.4.4 Priklady vysledkové casti protokolu jsou pro zkousSku pfi jedné teploté
umeélého starnuti a pro kinetické stanoveni ubytku stabilizatoru uvedeny dale:

PROTOKOL O ZKOUSENI STRELIVINY DLE COS 137601 — METODA 7.5

PREDPOVED ZIVOTNOSTI NA ZAKLADE UBYTKU STABILIZATORU
ZKOUSKA PRI JEDNE TEPLOTE UMELEHO STARNUTI

Cislo protokolu: Strana ze

PODMINKY UMELEHO STARNUTI

Konfigurace vzorku (tgp nadoby/zpUsob uzavieni) Teplota starnuti (°C)
Hustota vzorku (g/cm®) Doba starnuti (dny)

CHROMATOGRAFICKE PODMINKY

Rozméry kolony: Mobilni faze:
Napln kolony: ]
Teplota kolony: Prutok:

Detektor a vinova délka:
Analyzované stabilizatory:

VYSLEDKY
Cislo |Hmotnost |Hmotnost| Ztrata |Stabilizator | Stabilizator| N-NO- Obsah
VZ. pred po hmotnosti| ¢.1 (%) ¢.2 (%) | DFA (%) | ucinného
starnutim | starnuti (9) (nazev) (nazev) | (*smazat, |stabilizatoru
(9) (9) pokud (%)

neobsazen)

Pdvodni/nestarnuty vzorek

1 — —

2
3 — —
4

Pramérna hodnota (A)

Uméle zestarly vzorek

AIWIN|(—

Primérna hodnota (B)

U obsahu stabilizatoru po umélém starnuti musi byt provedena korekce na ztratu
hmotnosti.

Ubytek obsahu stabilizatoru (A-B):

A-B)-1
Procentualni ubytek %’:

Obsah stabilizatoru po umélém starnuti (B):
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PROTOKOL O ZKOUSENIi STRELIVINY DLE COS 137601 —- METODA 7.5
KINETICKE STANOVENi UBYTKU STABILIZATORU

Cislo protokolu: Strana ze
PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Konfigurace vzorku (typ nadoby/zpusob uzavieni)
Hustota vzorku(g/cm?®)
Teplota starnuti (°C)
CHROMATOGRAFICKE PODMINKY
Rozméry kolony: Mobilni faze:
Napln kolony: ]
Teplota kolony: Pratok:
Detektor a vinova délka:
Analyzovany stabilizator(y):
VYSLEDKY
Doba % ztrata | % ztrata | % ztrata | Stabilizator | Stabilizator | Stabilizator
starnuti | hmotnosti | hmotnosti | hmotnosti | obsah (%) | obsah (%) | pramér
(dny) vz.C.1 vz.C.2 primér vz.C.1 vz.C.2 (%)

Pldvodni/nestarnuty vzorek

T4/K

To/K

T3/K
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PROTOKOL O ZKOUSENi STRELIVINY DLE COS 137601 — METODA 7.5
KINETICKE STANOVEN] UBYTKU STABILIZATORU

Cislo protokolu: Strana ze

VYSLEDKY

Rad reakce n:
Aktivac€ni energie E (kJ/mol):

Frekvencni faktor A (s'1)

Pro 50 % ubytek Pro 80 % ubytek
stabilizatoru stabilizatoru

Bezpecéna doba skladovani
p‘r"i 25°C - (t25)
Bezpecna teplota
skladovani — (T+o)

CHROMATOGRAMY A GRAFY REGRESNi ANALYZY
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7.6 Stanoveni chemické snasenlivosti vakuovym stabilitnim testem
7.6.1 Princip

7.6.1.1 Stanoveni chemické snasenlivosti vybuSnin s konstrukénimi materialy
vakuovym stabilitnim testem se provadi zahfivanim smési vybusniny s materialem
v poméru 1:1 pfi teploté 100 °C po dobu 40 hodin za pocatecniho vakua se
zaznamenanim objemu uvolnénych plynu z této smési a jeho porovnanim s objemy
uvolnénymi samotnou vybuSninou a samotnym materidlem za stejnych podminek.
Vétsi objem plynd uvolnénych ze smési, nezje prosty souCet objemu plynu
uvolnénych ze samotnych slozek, vyjadfuje nesnaSenlivost mezi vybuSninou
a konstrukénim materialem.

7.6.1.2 Pro vybuSniny pfilis rychle se rozkladajici za teploty 100 °C (napf.
dvojslozkové bezdymné prachy a homogenni TPH) muze byt rezim zkousky
snasenlivosti vakuovym stabilitnim testem zménén na 80 °C po dobu 240 hodin.

7.6.1.3 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni chemické snasenlivosti
vakuovym stabilitnim testem, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4147.

7.6.2 ZkuSebni zarizeni

ZkuSebni zafizeni pro tuto zkousSku je identické se zkuSebnim zafizenim
pro stanoveni chemické stability vakuovym stabilitnim testem — viz kapitola 7.4.2.

7.6.3 Provedeni zkousky

7.6.3.1 Testovany konstrukéni material musi byt pouZzit v takovém stavu, v jakém se
s nim pocCita pro styk s vybusSninou. V pfipadé, Ze material pfichazi do styku
s vybusninou napf. v nezesitovaném Ci pouze CasteCné zesitovaném stavu, necha
se material zesitovat ve smeési s vybusSninou a tato smés se nasledné pouZije
ke zkouSce snasenlivosti. V ostatnich pfipadech se testované konstrukéni materialy
nafezou nebo napiluji na kousky o sitové frakci mezi (0,2 a 2) mm. V pfipadé
vysokého obsahu tékavin v testovaném materialu je mozZno jej pfed zkouskou
vhodnym zpUsobem vysusSit, pokud mozno ne vSak za zvySené teploty.

7.6.3.2 VysuSeny vzorek vybuSniny se nadrti, napiluje nebo jinym zplsobem
dezintegruje a ke zkouSce se z néj bere sitova frakce (0,2 az 2) mm. Pokud obsahuje
vybusnina jako hlavni sloZku latku, ktera roztaje pfi teploté zkousky (napf.
trinitrotoluen), je ke zkousSce povoleno vzit i vétsi kusy vzorku. Vzorky vybus$nin, které
bez drceni projdou sitem o priméru otvoru 2 mm, se neprosévaji pro odstranéni
jemnych ¢astic.

7.6.3.3 Pfed zkouSenim chemické snasenlivosti vybuSniny s konstrukénim
materialem o neznamé chemické reaktivité je nutné s malym mnozstvim smési oveéfit,
zda dlouhodobym zahfivanim pfi teploté zkouSky nedojde k zazehu ¢i vybuchu
smesi.

7.6.3.4 Dobfe promisena smés 2,5 g testovaného materialu a 2,5 g vybusniny se
vsype do minimalné dvou zkumavek temperacniho aparatku tak, aby nedoSlo
k znecisténi zavitd zkumavek (napf. s pouzitim nasypky).

7.6.3.5 DalSi postup zkousky je identicky s postupem stanoveni chemické stability
vakuovym stabilitnim testem popsanym v ¢lancich 7.4.3.4 az 7.4.3.8.
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7.6.3.6 Kromé mérfeni vyvinu plynd ze smési 2,5 g vybusniny a 2,5 g testovaného
materialu se za stejnych podminek provede méfeni s 2,5 g samotné vybusniny
a 2,5 g samotného testovaného materialu v riiznych zkumavkach.

7.6.4 Zpracovani vysledki

7.6.41 Pro kazdy temperaCni aparatek se vzorkem se spocita kalibracni
faktor f a objem plynt uvolnénych ze vzorku pfi zkouSce prepocitany na standardni
podminky (273 K, 101,325 kPa) dle vzorcl uvedenych v ¢&lanku 7.4.4. Vysledky
opakovanych méfeni stejnych vzorku se zprimeéruiji.

7.6.4.2 Se znalosti standardnich objemd plynt (v cm?®) uvolnénych ze smési 2,5 g
vybusniny a 2,5 g materialu (M), 2,5 g samotné vybusniny (E) a 2,5 g samotného
materialu (S) se vypocte standardni objem plynt odpovidajici reakci mezi slozkami
smési (VR) dle nasledujiciho vzorce:

VR=M - (E +S)

7.6.4.3 Pokud je hodnota Vg vy$&i nez 5 cm?®, testovany material je s vybusninou
povaZovan za nesnasenlivy. Pokud se hodnota Vg blizi 5 cm?®, doporuduje se provést
zopakovani zkousky pro potvrzeni vysledku.

7.6.4.4 Pro nékteré typy konstrukénich materiall a vybusSnin muize byt jejich
materialovou specifikaci pozadovana hodnota Vg i niz$i nez 5 cm?®.

7.6.4.5 O provedeném stanoveni chemické snasenlivosti mezi vybuSninou
a testovanym materialem se vystavi protokol nasledujiciho vzoru:
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Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.6
STANOVENI CHEMICKE SNASENLIVOSTI VAKUOVYM STABILITNIM TESTEM

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkouSky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Teplota zkousky (°C):
Doba zkousky (hodin):
Navazky vzorku:
Testovany material (g):
Testovana vybusnina (g):

Testovana smés (1/1 g):

UDAJE O VZORKU

Obchodni nazev nebo kéd testovaného
materialu:

Vyrobce:

Materialova specifikace:

Cislo $arze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:

PRIPRAVA VZORKU KE ZKOUSCE

Testovany material:

Testovana vybusnina:

ZKOUSENA VYBUSNINA
Nazev vybusniny:
Datum a série vyroby:

Slozeni:
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.6
STANOVENI CHEMICKE SNASENLIVOSTI
VAKUOVYM STABILITNIM TESTEM

Cislo protokolu: Strana ze

ODCHYLKY OD STANDARDNIHO POSTUPU:

VYSLEDKY ZKOUSKY:

Objem plynt z 5 g smési (M):
Objem plynt z 2,5 g vybusniny (E):
Objem plynt z 2,5 g materialu (S):
VR=M-(E+8S)=

SNASENLIVOST: ANO NE

PROTOKOL VYSTAVEN PRO:

POZNAMKY:
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7.7 Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci TGA
7.71  Princip

7.7.1.1 Princip méfeni termické stability pomoci termogravimetrické analyzy (TGA)
je uveden v Clancich 7.3.1.1 a 7.3.1.2.

7.7.1.2 Stanoveni chemické snaSenlivosti testovaného konstrukéniho materialu
s vybusninou se pomoci TGA zjistuje na zakladé porovnani ubytku hmotnosti smési
vybusniny s materialem pfi urcité teploté s ubytky hmotnosti odpovidajicich samotné
vybusniné a samotnému materialu pfi téze teploté. Vétsi ubytek hmotnosti smeési
oproti souctu ubytkl samotnych komponent ukazuje na moznou nesnasenlivost.
Stanoveni se provadi za dynamickych podminek za rychlosti zahfivani 2 °C - min™
v dusikové atmosfére.

7.7.1.3 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni chemické snasenlivosti
pomoci TGA, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4147.

7.7.2 ZkuSebni zafizeni

7.7.2.1 Pozadavky na pfistrojové vybaveni jsou identické s pozadavky pro stanoveni
termické stability pomoci TGA uvedenymi v Clancich 7.3.2.1 az 7.3.2.4. Kalibrace
pristroje se provadi dle ¢l. 7.3.3.3.

7.7.3 Provedeni zkousky

7.7.3.1 Testovany konstrukéni material musi byt pouzit v takovém stavu, v jakém se
s nim pocitd pro styk s vybudninou. V pfipadé, Ze material pfichazi do styku
s vybusninou napf. v nezasitovaném Ci pouze CasteCné zasitovaném stavu, necha
se material zasitovat ve smési s vybudninou a tato smés se nasledné pouzije
ke zkouSce snasenlivosti. V ostatnich pfipadech se testované konstrukéni materialy
dezintegruji na ¢astice co nejmensi velikosti, aby mohlo byt dosazeno dokonalého
styku s vybusninou. Rovnéz vzorek vybusniny se ke zkouSce nadrti nebo odreze
za dodrzeni pfislusnych bezpecnostnich opatfeni. Je dllezité zajistit, aby odebrané
vzorky vybusniny i testovaného materialu mély reprezentativni slozeni.

7.7.3.2 Vzorek pro méfeni snasenlivosti se pfipravuje vlozenim cca 1 mg
testovaného materialu a 1 mg vybusniny do misky pro TGA. V pfipadé testovani
netékaveé kapaliny a praskového vzorku se do misky nejprve navazi praskovy vzorek
a na néj se prikapne kapalina. V pfipadé materialu ve tvaru félie nebo kousku
a praskového vzorku se do misky nejprve viozi folie a pfesype se praskem.
V pripadé dvou latek v podobé folie nebo prasku se do misky navazi nejprve latka,
ktera se rozklada pfi niZsi teploté a pfesype se druhou latkou.

7.7.3.3 Miska se vzorkem se vlozi do pristroje pro TGA a necha zahfivat rychlosti
2°C - min~" v atmosféfe bezvodého dusiku o priitoku 50 cm® - min~". Mé&Feni obvykle
zacCina pfi laboratorni teploté. V pfipadé znamé termické charakteristiky pouZzitych
latek mUze méreni zadit i pfi teploté vyssi.

7.7.3.4 Za popsanych podminek se zaznamena termogram se zavislosti ubytku
hmotnosti na teploté pro smés vybudniny s testovanym materiadlem, samotnou
vybudninu (cca 1 mg) a samotny testovany material (cca 1 mg). Do termogramu se
zaroven zakresli zavislost derivace kfivky ubytku hmotnosti na teploté. Méfeni smési
vybusniny s testovanym materialem je nutno provést minimalné dvakrat.
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7.7.4 Zpracovani vysledki

7.7.41 Z termogramu samotné vybusSniny se urCi teplota T, odpovidajici maximu
derivace kfivky zavislosti ubytku hmotnosti vzorku na teploté pfi termickém rozkladu
vzorku. Ztermograml testovaného materidlu a smési testovaného materialu
s vybusninou se odectou ztraty hmotnosti pfi této teploté. Vysledky opakovanych
mérfeni stejnych vzorkd se zpraméruiji.

7.7.4.2 Z navazky jednotlivych komponent (ma pro material, mg pro vybusninu) se
vypocte jejich procentualni obsah wa a wg ve smési:

ma

WA = -100 WB=100—WA

ms +ms
7.7.4.3 Vypocitana ztrata hmotnosti ve smési pro jednotlivé slozky za podminky
dokonalé snasenlivosti se stanovi z relativni ztraty hmotnosti (podil zmény hmotnosti
vzorku v mg a jeho plvodni hmotnosti v mg) za a zg pfi méFfeni samotnych slozek
za teploty T, dle nasledujicich rovnic:

A=Wa-Za (pro material)
B=ws-z8 (pro vybusninu).

7.7.4.4 Vypocitana celkova ztrata hmotnosti vzorku (v %) se stanovi souctem
hodnot A a B:

D=A+B

7.7.4.5 Vypocitana celkova ztrata hmotnosti D se porovna se skuteCnou ztratou
hmotnosti M (v %), odeCtenou z termogramu smési testovaného materialu
a vybus$niny pfi teploté Tp.

7.7.4.6 Pokud je rozdil (M — D) mensi nez 4 %, lze povaZovat testovany material
s vybusninou za snasenlivy. Hodnota (M - D) v intervalu mezi 4 % a 20 % ukazuje
na moznou nesnasenlivost vyZadujici provedeni jiné zkousky snasenlivosti. Hodnota
(M - D) vétsi nez 20 % ukazuje na jednoznacnou nesnasenlivost mezi testovanymi
latkami.

7.7.4.7 O provedeném stanoveni chemické snaSenlivosti mezi vybusninou
a testovanym materialem se vystavi protokol nasledujiciho vzoru:
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Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.7
STANOVENI CHEMICKE SNASENLIVOSTI POMOCIi TGA

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Atmosféra pfi méfeni:
Rychlost zahfivani:
Teplotni rozsah zkousky:
Typ misek pro TGA:

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU

Obchodni nazev nebo kéd testovaného
materialu:

Vyrobce:

Materialova specifikace:

Cislo $arze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:

PRIPRAVA VZORKU KE ZKOUSCE

ZpuUsob pripravy testovaného materialu:

Navazky vzorku:
Vzorek A, testovany material (mg):
Vzorek B, vybuSnina (mg):

Vzorek M, smés 1/1 (mg):

ZKOUSENA VYBUSNINA
Nazev vybusniny:
Datum a série vyroby:

Slozeni:
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.7
STANOVENI CHEMICKE SNASENLIVOSTI POMOCI TGA

Cislo protokolu: Strana ze

TGA TEPLOTA (°C) VYPOCTY

Teplota maxima piku derivace kfivky (°C): | % obsahu vzorku A ve smési M:

Zjisténé ztraty hmotnosti (%): % obsahu vzorku B ve smési M:
Vzorek A, samotny: Vypocitana ztrata hmotnosti (A):
Vzorek B, samotny: Vypocitana ztrata hmotnosti (B):
Smés M: Vypocitana celkova ztrata hmotnosti
(D):
M-D=
POZNAMKY VYSLEDKY

Snasenlivost materialu: ANO/NE

Nutnost potvrzeni vysledku: ANO/NE

PROTOKOL VYSTAVEN PRO

7.8 Stanoveni chemické snasenlivosti pomoci DSC
7.8.1 Princip

7.8.1.1 Princip méfeni termické stability vybuSnin pomoci diferenéni skenovaci
kalorimetrie (DSC) je uveden v ¢lancich 7.2.1.1 az7.2.1.3.

7.8.1.2 Stanoveni chemické snasenlivosti vybusSnin s konstrukénimi materialy
pomoci DSC je zaloZeno na zakladé zjisténi zmény teploty maxima exotermického
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rozkladu smési vybusniny a materialu v porovnani se samotnou vybusninou, resp.
testovanym materialem. Pokud je teplota maxima rozkladu smeési nizSi, nez je
pfislusSna hodnota u samotné vybusniny, je to znamkou nesnaSenlivosti mezi
vybusninou a materialem. Velikost tohoto rozdilu je umérna intenzité nesnasenlivosti.

7.8.1.3 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni chemické snasenlivosti
pomoci DSC, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4147.

7.8.2 ZkuSebni zarizeni

Pozadavky na pfistrojové vybaveni jsou identické s pozadavky pro stanoveni
termické stability pomoci DSC uvedenymi v ¢lancich 7.2.2.1 az 7.2.2.7. Kalibrace
pristroje se provadi dle Cl. 7.2.3.3.

7.8.3 Provedeni zkousky

7.8.3.1 Priprava vzorku ke zkouSce se provadi identickym zpusobem jako
u stanoveni chemické snasenlivosti pomoci TGA — viz ¢l. 7.7.3.1.

7.8.3.2 Navazovani jednotlivych slozek vzorku do misky pro méfeni se provadi
identickym zpUsobem jako u stanoveni chemické snasenlivosti pomoci TGA — viz &l.
7.7.3.2.

7.8.3.3 Miska se vzorkem se vlozi do pfistroje pro DSC a necha se zahfivat
rychlosti 2 °C - min™" v teplotnim rozsahu od laboratorni teploty do minimainé 300 °C.
Za téchto podminek se zaznamena termogram smési testovaného materialu
a vybusniny v poméru 1:1, termogram samotné vybusniny a termogram samotného
materialu. Méfeni kazdého vzorku se provadi minimalné dvakrat.

7.8.4 Zpracovani vysledki

7.8.41 Z termogramu kazdého méreného vzorku se odecte teplota maxima piku
prvniho exotermického rozkladu vzorku. Vysledky opakovanych méfeni stejnych
vzorku se zpruméruji. Pokud vykazuje néktera z latek polymorfni pfechod, zjistuje se
rovnéz poloha tohoto pfechodu. Sleduje se rovnéz tvar pfislusnych pikl, zejména
zda nedoslo k zuzeni piku, naklonéni piku k vySSim teplotam nebo zmizeni starych
pikud, resp. objeveni novych.

7.8.4.2 Rozdil mezi teplotou maxima exotermického piku samotné vybusniny
a teplotou maxima exotermického piku smési vybusniny a testovaného materialu se
oznaci jako Tg.

7.8.4.3 Je-li hodnota T4 menSi nebo rovna 4°C, lze vybusSninu povaZovat
za snasenlivou s testovanym materialem. Nachazi-li se hodnota T4V rozmezi 4 °C az
20 °C, je zapotfebi k rozhodnuti o snasenlivosti provedeni jiné zkousky snasenlivosti.
Pokud je hodnota T4 vétSi nez 20°C, je testovany material s vybusninou
jednoznac¢né nesnasenlivy. Na nesnasenlivost mohou rovnéz ukazovat zmény
v tvaru piku, vznik novych pikd nebo zmizeni piku starych. V tomto pfipadé je
nezbytné dalSi zkoumani.

7.8.4.4 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.8
STANOVENi CHEMICKE SNASENLIVOSTI POMOCI DSC

Cislo protokolu:

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkouSky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Atmosféra pfi méfeni:
Rychlost zahfivani:
Teplotni rozsah zkousky:
Typ misek pro DSC:

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU

Obchodni nazev nebo kéd testovaného
materialu:

Vyrobce:

Materialova specifikace:

Cislo Sarze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:

PRIPRAVA VZORKU KE ZKOUSCE

Zpusob pfipravy testovaného materialu:

Navazky vzorku:
Vzorek A, testovany material (mg):
Vzorek B, vybusnina (mg):

Vzorek M, smés 1/1 (mg):

ZKOUSENA VYBUSNINA
Nazev vybusniny:
Datum a série vyroby:

Slozeni:
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.8
STANOVENi CHEMICKE SNASENLIVOSTI POMOCI DSC

Cislo protokolu: Strana ze
UDAJE O ZKOUSCE ZMENY TERMOGRAMU

Vzorek Teplota maxima piku exotermy | ZjiSténé zmeény tvaru piku nebo jiné
(°C) jevy:

A

B

M
T4 (°C):

VYSLEDKY PROTOKOL VYSTAVEN PRO:

Snasenlivost: ANO/NE
Nutnost potvrzeni vysledku: ANO/NE
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7.9 Stanoveni chemické snasenlivosti z ubytku stabilizatoru
7.91 Princip

7.9.1.1 Chemicka snasenlivost vybusnin na bazi nitrocelulézy (bezdymnych prachd
a homogennich tuhych pohonnych hmot) s konstrukénimi materialy se stanovuje
na zakladé zmény ubytku stabilizatoru vybusniny ve smési s testovanym materialem
v hmotnostnim poméru 10:1 po urcité dobé& umélého starnuti, v porovnani se
samotnou vybusninou uméle starnutou za stejnych podminek. Pokud dojde
po umélém starnuti k vySSimu ubytku stabilizatoru ve vzorku vybusSniny starnuté
ve smési s testovanym materidlem oproti vybusniné starnuté samostatné, je to
znamkou nesnasenlivosti.

7.9.1.2 Umélé starnuti se provadi po dobu 336 hodin (14 dnu) pfi takové teploté,
aby u vybusniny doslo k minimalné 20procentnimu, ale maximalné 50procentnimu
ubytku obsahu stabilizatoru. Pro bezdymné prachy nebo homogenni TPH s obsahem
vice nez 1% difenylaminu nebo etylcentralitu je vhodnou teplotou 80 °C,
pro vybusniny stabilizované 2-nitrodifenylaminem nebo obsahujici kombinaci
nitroglycerinu a difenylaminu je vSak nutno volit teplotu nizSi. Teplota umélého
starnuti nesmi prekroCit 80 °C. Pokud je to nezbytné k dosazeni alespon
20procentniho ubytku stabilizatoru, I1ze pouzit del$i dobu umélého starnuti. Stanoveni
zbytkového obsahu stabilizatoru ve vzorcich vybusnin se provadi kapalinovou
chromatografii.

7.9.1.3 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni chemické snasenlivosti
z ubytku stabilizatoru, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4147.

7.9.2 ZkuSebni zarizeni

7.9.2.1 Umélé starnuti vzorkl vybusnin se provadi v termostatované lazni, bloku
nebo peci, schopné regulovat pozadovanou teplotu s maximalni odchylkou 0,2 °C
po celou dobu zkousky. V pfipadé pouZiti elektricky vyhfivaného bloku musi byt
otvory v bloku dostate¢né hluboké, aby obsahly celou délku zkumavky, a pramér
otvorl nesmi byt vice nez o 2 mm vétSi nez je prumér zkumavek. Regulace
termostatované l|azné, bloku nebo pece musi byt opatfena teplotni pojistkou
vypinajici ohfev pfi prfekro€eni nastavené pracovni teploty o vice nez 5 °C.

7.9.2.2 K umélému starnuti vzorkl se pouzivaji zkumavky o vné&jSim pruméru
25,4 mm a délce 152,43 mm, uzaviené zabrusovou zatkou o takovych rozmérech,
aby co nejméné ovliviiovala hodnotu volného objemu zkumavky.

7.9.2.3 Stanoveni zbytkového obsahu stabilizatoru a jeho degradacnich produktd

v mase vybusniny se provadi vysokoucinnou kapalinovou chromatografii (HPLC).
PoZadavky na prislusné pfistrojové vybaveni jsou uvedeny v €l. 7.5.2.1.

7.9.3 Provedeni zkousky

7.9.3.1 Vzorek vybu$niny se nadrti, napiluje nebo jinym zpusobem dezintegruje
a ke zkouSce se z néj bere sitova frakce (0,2 az 2) mm. Vzorky vybusnin, které bez
drceni projdou sitem o priméru otvoru 2 mm, se neprosévaji pro odstranéni jemnych
Castic. Vzorky vybusnin se pfed zkouskou nesusi.

7.9.3.2 Prfiprava testovaného materialu ke zkousce se provadi stejnym postupem,
jako byl popsan v ¢l. 7.6.3.1.
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7.9.3.3 Pred vlastni zkouSkou snaSenlivosti je vhodné u potencialnich velmi
reaktivnich latek, jako jsou urychlovacCe, katalyzatory, aminy, tvrdidla nebo latky
alkalické povahy, které by mohly zpusobit prudky rozklad vybuSniny, provést
predbéznou zkousku. Pfedbézna zkouska se provadi smiSenim cca 25 mg vybusniny
a 25 mg testovaného materialu na hodinovém skli¢ku a uloZzenim po dobu 1 hodiny
pfi pokojové teploté. Pokud nenastane zadna pozorovatelna reakce, ulozi se sklicko
na vrouci vodni lazefi a smés se znovu pozoruje. Dojde-li ke ztmavnuti smési
auvolnéni dymua jiz za studena, je testovany materidl zcela nesnasenlivy
s vybusninou a neni potfeba provadét zadné dalSi zkouSeni. Pokud dojde k reakci az
po zahfati, material je velmi pravdépodobné nesnasenlivy s vybusninou a rozhodnuti
o dalSim zkouS$eni je v pravomoci narodni autority.

7.9.3.4 Navazka (5 +0,05) g vybusniny a (0,5 +0,01) g testovaného materialu se
dokonale smisi, smés se nasype do zkumavky pro umélé starnuti tak, aby
neznecistila zabrus zkumavky, zkumavka se lehce uzavfe zabrusovou zatkou a vlozi
se do temperaCniho zafizeni nastaveného na pozadovanou teplotu. V pfipadé
zkouSeni snasenlivosti tékavych latek s vybusninou je zapotfebi utésnit zkumavky
tak, aby pfi zkouSce nedoslo k jejich uniku. Ke zkouSsce mohou byt pouzity i mensi
navazky vybusniny pfi zachovani poméru vybusniny k materialu 10:1. Kazda smés
testovaného materialu s vybusSninou se necha starnout ve dvou zkumavkach.
Stejnym zplsobem se nechaji uméle starnout dva vzorky samotné vybu$niny
o navazce (5 + 0,05)g v kazdé zkumavce. DalSi dva vzorky samotné vybusniny
o této navazce se ve zkumavkach skladuji pfi laboratorni teploté.

7.9.3.5 Po skonCeni stanovené doby umélého starnuti se zkumavky se vzorky
vytahnou z temperacniho zafizeni a zaznamenaji se pfipadné viditelné znamky
vzajemné reakce sloZzek. U vSech vzorkl — uméle starnuté smési vybuSniny
a materialu, uméle starnuté samotné vybusniny a nestarnuté vybusniny — se provede
analyza zbytkového obsahu stabilizatoru kapalinovou chromatografii postupem
popsanym v ¢lanku 7.5.3. Pfed vlastni analyzou musi byt identifikovany piky extraktu
testovaného materialu, které by mohly na chromatogramu interferovat s piky
stabilizatoru. Pokud to podminky analyzy dovoluji, smés vybusniny a testovaného
materialu se pfed extrakci neseparuje.

7.9.4 Zpracovani vysledki

7.9.4.1 Zprimérovanim vysledkd dvou analytickych stanoveni se ziska hodnota
obsahu stabilizatoru v nestarnuté vybusniné (A), hodnota obsahu stabilizatoru
ve smési vybusniny a testovaného materialu po umélém starnuti (B) a hodnota
obsahu stabilizatoru v samotné vybusniné po umélém starnuti (C).

7.9.4.2 Ma-li byt testovany material povazovan za snasenlivy s vybusninou, nesmi
pokles obsahu stabilizatoru v jejich smési pFekroCit jeden a pul nasobek poklesu
obsahu stabilizatoru v samotné vybusniné, tj. musi byt spInéna podminka vyrazu:

A-B
A-C

<15
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Udaje o méteni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.9
STANOVENi CHEMICKE SNASENLIVOSTI Z UBYTKU STABILIZATORU

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

ZkusSebna:

Datum vydani protokolu:

Zkusebni postup:

Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Teplota umélého starnuti (°C):
Doba umélého starnuti (h):
Navazka smési:
Testovany material (g):
Testovana vybusnina (g):
Hmotnost srovnavaci vybusniny:
Nestarnuty vzorek (g):

Uméle starnuty vzorek (g):

UDAJE O VZORKU

Obchodni nazev nebo kéd testovaného
materialu:

Vyrobce:

Materialova specifikace:

Cislo $arze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:

PRIPRAVA VZORKU KE ZKOUSCE

ZpUsob pripravy testovaného materialu:

Zpusob pfipravy vybusniny:

ZKOUSENA VYBUSNINA
Nazev vybusniny:
Datum a série vyroby:

Slozeni:
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.9
STANOVENI CHEMICKE SNASENLIVOSTI Z UBYTKU STABILIZATORU

Cislo protokolu: Strana ze

ODCHYLKY OD STANDARDNIHO POSTUPU:

VYSLEDKY:

Obsah stabilizatoru v nestarnuté vybusniné A (%):

Obsah stabilizatoru ve vzorku vybusniny s pfidavkem 10 % obsahu testovaného
materialu po umélém starnuti B (%):

Obsah stabilizatoru ve vzorku samotné vybusniny po umélém starnuti C (%):

A-B

A-C

PROTOKOL VYSTAVEN PRO:

POZNAMKY:

SNASENLIVOST: ANO/NE
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7.10 Stanoveni chemické snasenlivosti azidu
7.10.1 Princip

7.10.1.1 Chemicka snasenlivost azidu olovnatého nebo stfibrného s konstrukénimi
materialy se stanovuje na zakladé urCeni stupné degradace azidu v kontaktu
s konstrukénim materialem po umélém starnuti v porovnani se samotnym azidem
uméle starnutym za stejnych podminek. ZvySeni stupné degradace azidu v kontaktu
s materialem oproti samotnému azidu ukazuje na jeho moznou nesnasenlivost
s timto materialem.

7.10.1.2Umélé starnuti vzorkl azidl se provadi zahfivanim na teplotu 60 °C po dobu
672 hodin (28 dni) pfi 95procentni relativni vihkosti. Z divodu bezpecnosti pfi praci
s velmi citlivymi azidy a jejich obtiznou separaci ze smési se testovany konstrukéni
material obvykle nepfivadi do pfimého styku s tfaskavinou, ale dava se spiSe pouze
do jeji blizkosti, pokud neni vyZadovano jinak. Zkouska neni vhodna pro stanoveni
snasenlivosti médi a slitin s obsahem médi, nebot’ tyto mohou ve styku s azidy tvofit
velmi citlivy azid médnaty a v kazdém pripadé je nutno azidy vyloucit ze styku
s témito kovy.

7.10.1.3Pfi skladovani za pfitomnosti vihkosti se azidy hydrolyzuji za vzniku
azoimidu a v puvodnim vzorku klesa obsah aktivniho azidu:

Pb(N3)2 + H,O — Pb(OH)N3 + HN3

Za normalnich podminek je tento déj rovnovazny. Nesnasenlivy material vSak muze
tuto rovnovahu naru$it napf. vnesenim vody nebo kyselych produktld nebo reakci
s uvolnénym azoimidem. Tyto reakce by degradaci azidu zrychlily.

7.10.1.4Stanoveni obsahu azidového aniontu ve vzorcich azidd se provadi
potenciometrickou redoxni titraci dusiChanem ceriito-amonnym za pomoci
automatického mikrotitratoru s redoxni elektrodou. Stanoveni probiha dle nasledujici
rovnice (pro azid olovnaty):

Pb(N3)2 + 2 (NH4)2.Ce(NO3)s — 2 Ce(NO3)s + Pb(NOs), + 4 NH4NO; + 3 N,

K suspenzi nebo roztoku azidu se pfida standardni odmérny roztok dusi¢nanu
ceriCito-amonného a necha zreagovat. Prebytek dusiCnanu ceriCito-amonného se
stanovi zpétnou titraci standardnim odmérnym roztokem siranu Zeleznato-
amonného.

7.10.1.5 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni chemické snasenlivosti azidq,
jsou v souladu s pozadavky STANAG 4147.

7.10.2 ZkuSebni zarizeni

7.10.2.1K umélému starnuti vzorkl se pouziva temperaéni box schopny udrzet
teplotu (60 +0,2) °C po celou dobu zkousky.

7.10.2.2 Pro uchovavani vzorku azidi se pouzivaji 4 ks sklenénych misek o priméru
cca 24 mm a vySce 27 mm nebo podobné. Pro uchovavani testovaného materialu
aviozeni 2 ks misek s navazkou vzorku azidl se pouziva sklenéna nadoba
o pruméru cca 75 mm avySce cca 43 mm nebo podobna. Misky se vzorky se
vkladaji do dvou exsikatorti o obsahu cca 500 cm?®, obsahujicich presyceny roztok
siranu draselného a opatfenych perforovanymi uloznymi keramickymi deskami
a sklenénymi viky se zabrusy.
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7.10.2.3Pro titraCni stanoveni azidid se pouziva vhodny typ automatického
potenciometrického titratoru schopného provést popsané stanoveni a pfislusné
laboratorni pomucky.

7.10.3 Provedeni zkousky

7.10.3.1 Testovany konstruk¢ni material musi byt pouzit v takovém stavu, v jakém se
s nim pocita pro styk s azidem. V pfipadé, ze material pfichazi do styku s azidem
napf. v nezesitovaném Ci pouze CasteCné zesitovaném stavu, pouziva se ke zkousce
v tomto vychozim stavu. VétSinu pevnych materiall je zapotiebi pfed zkouSkou
dezintegrovat na malé kousky, aby je bylo mozno vlozit do pfipravené nadoby a mély
co nejvetsi specificky povrch. V pfipadé pozadavku na pfimy styk azidu s testovanym
materialem se z materialu vytvofi tenké disky o priméru odpovidajicimu vnitinimu
pruméru sklenéné misky pro azid. Tento postup je vhodny napf. pro félie polymeru
nebo tenké filmy lakd. V pfipadé vysokého obsahu tékavin v testovaném materialu je
mozno jej pred zkouSkou vhodnym zpusobem vysusit, pokud mozno ne vSak
za zvysené teploty.

7.10.3.2Do 4 ks malych sklenénych misek se navazi po asi 50 mg azidu s pfesnosti
+0,1 mg. Dvé z téchto misek s azidem se ulozi na keramickou desku prvniho
exsikatoru, obsahujiciho pfesyceny roztok siranu draselného a vzorky v ném se
nechaji starnout bez pfitomnosti testovaného materialu. Zbyvajici dvé misky
s azidem se vioZi do vétSi sklenéné nadoby a do prostoru mezi sténami misky
a nadoby se nasype 10 g testovaného materialu, pokud neni specifikovano jinak.
Cela sestava se nasledné vlozi do druhého exsikatoru, rovnéz obsahujiciho
pfesyceny roztok siranu draselného. V pfipadé, Ze je pozadovan pfimy styk
testovaného materialu s azidem, ulozi se disky materiald na dno kazdé ze dvou
malych sklenénych misek, vzorek azidu se pfesné navazi na jejich povrch a priklopi
se dalSimi dvéma disky materialu. Obé takto pfipravené misky se poté vkladaji
do druhého exsikatoru pfimo bez pouziti vétsi sklenéné nadoby. Paralelné s témito
uméle starnutymi vzorky se skladuje srovnavaci vzorek azidu pfi teploté a relativni
vihkosti laboratofe po dobu trvani umélého starnuti.

7.10.3.30ba exsikatory se vzorky se bez vik vlozi do temperaéniho boxu,
nastaveného na (60 +0,2) °C. Obsah exsikatord se necha vytemperovat na teplotu
boxu po dobu asi 4 hodin, nasledné se exsikatory zakryji viky a nechaji temperovat
672 hodin (28 dni). Na konci této doby se exsikatory vytahnou z boxu a u vzorkd se
zaznamenavaji viditeIné znamky reakce.

7.10.3.40dmérny roztok dusi¢nanu ceri€ito-amonného o molarni koncentraci asi
0,1 M se pfipravi rozpusténim 60 g dusi¢nanu ceri¢ito-amonného o minimalné 99%
Sistoté v roztoku, pfipraveném ziedénim 60 cm® (70 az 72) % kyseliny chloristé
pfiblizné 700 cm® destilované vody. Vysledny roztok dusiénanu ceri¢ito-amonného
ve zfedéné kyseliné chloristé se doplni v odmérné barnce destilovanou vodou na 1 litr
a dobre se promicha.

7.10.3.5Dalsim krokem je standardizace pfipraveného odmérného roztoku
dusiénanu cerigito-amonného. Do titraéni bariky objemu 250 cm® se presné navazi
(0,20 az 0,30) g Stavelanu sodného p.a. (skuteCna navazka W v gramech, Cistota A
v procentech) a za michani se rozpusti ve 100 cm® zfedéné kyseliny chloristé
(pfipravené ziedénim 60 cm® 70 % aZ 72 % kyseliny chloristé vodou na 1 litr). Dale
se pfipravi indikatorovy roztok rozpusténim 1,487 g monohydratu o-fenanthrolinu
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vroztoku 0,980 g hexahydratu siranu Zeleznato-amonného v 100 cm® vody.
Do roztoku Stavelanu sodného ve zfedéné kyseliné chloristé se pfidaji
2 kapky indikatorového roztoku a vznikla smés se titruje pfipravenym roztokem
dusiCnanu cericCito-amonného az do barevné zmény ze slabé Cervené na slabé
modrou. Zaznamena se spotfeba odmérného roztoku v bodu ekvivalence (B v cm®).
Molarni koncentrace odmérného roztoku dusi¢nanu cericito-amonného (hodnota M
v mol - dm™) se vypoéte dle nasledujiciho vzorce:

_ AxW
6,701 xB

7.10.3.6 Odmérny roztok siranu Zeleznato-amonného o molarni koncentraci
asi 0,05 M se pFiapravi rozpusténim 19,6 g hexahydratu siranu zeleznato-amonného
v roztoku 75cm® 70 % aZ 72 % kyseliny chloristé v 750 cm® destilované vody.
Pripraveny roztok se nasledné v odmérné bance doplni destilovanou vodou na 1 litr
a skladuje se nad amalgamem zinku.

7.10.3.7 Pro standardizaci pfipraveného roztoku siranu Zeleznato-amonného se
do titracni bariky objemu 250 cm® odméfi 40 cm® standardniho odmérného roztoku
dusiénanu ceri¢ito-amonného, ktery se zfedi na 100 cm® zfedénou kyselinou
chloristou (pfiprava popsana v ¢l. 7.10.3.5). Po pfidani dvou kapek indikatorového
roztoku se predlozena smés titruje odmérnym roztokem siranu zeleznato-amonného
az do barevné zmény ze svétle modré na cervenou. Vysledkem je hodnota C
vyjadfujici pomér objemu roztoku dusic¢nanu cericCito-amonného k objemu odmeérného
roztoku siranu zZeleznato-amonného v bodé ekvivalence.

7.10.3.8 Obsah azidového aniontu v jednotlivych vzorcich azidu se stanovi
nasledujicim postupem. Vzorek azidu se opatrné presype do vytarované titraCni
nadobky a zvazi s presnosti +0,1 mg (hodnota W vmg). K azidu se pfilije
(35 +0,1) cm? kyseliny chloristé o koncentraci 1 mol - dm™. Rychlost pfidani kyseliny
by méla byt u v8ech stanoveni pokud mozno stejna. Teplotu roztoku je vhodné
vzhledem k riziku ztrat tékavého azoimidu chlazenim udrzovat pod 15 °C. Titracni
nadoba se rychle pfipoji k titratoru a k jejimu obsahu se z byrety pfida (5 +0,1) cm®
standardizovaného odmérného roztoku dusi¢nanu ceriito-amonného (hodnota A
v ecm?). Vznikla smés se 3 minuty micha. Prebytek dusiénanu cerigito-amonného se
poté okamzité za michani zpétné titruje standardizovanym odmérnym roztokem
siranu Zeleznato-amonného a zaznamena se spotfeba tohoto roztoku v bodé
ekvivalence (hodnota B v cm®). Procentudlni obsah azidu ve vzorku se pro azid
olovnaty vypocte dle vzorce:

Kx(A-BxC)xM
20x W

% Pb(Nz)2 =

pro azid stfibrny:
Kx(A-BxC)xM
20x W

kde K je molekulova hmotnost azidu olovnatého K = 291,24 nebo stfibrného
K =149,89 (vg - mol™).

% AgNs=
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7.10.4 Zpracovani vysledk

7.10.4.1 Zprimérovanim vysledkd dvou analytickych stanoveni se ziska hodnota
procentualniho obsahu nedegradovaného azidu ve vzorcich umeéle starnutych
v pfitomnosti testovaného materialu (hodnota G) a bez pfitomnosti tohoto materialu
(hodnota F). Jako srovnavaci vysledek se bere stanoveni obsahu azidu
v nestarnutém vzorku (hodnota E).

7.10.4.2Ma-li byt testovany material povazovan za snasenlivy s azidem, nesmi byt
rozdil hodnot (F — G) vétSi nez 3 % pro azid olovnaty a 2 % pro azid stfibrny.
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7.10.4.3 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.10
STANOVENI CHEMICKE SNASENLIVOSTI AZIDU

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

ZkusSebna:

Datum vydani protokolu:

Zkusebni postup:

Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Teplota umélého starnuti (°C):
Doba umélého starnuti (h):
Navazka smési:
Testovany material (g):
Testovany azid (g):
Hmotnost srovnavaciho vzorku azidu:
Nestarnuty vzorek (g):

Uméle starnuty vzorek (g):

UDAJE O VZORKU

Obchodni nazev nebo kéd testovaného
materialu:

Vyrobce:

Materialova specifikace:

Cislo $arze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:

PRIPRAVA VZORKU KE ZKOUSCE

ZpUsob pripravy testovaného materialu:

ZKOUSENY AZID
Typ azidu:
Datum a série vyroby:

Slozeni:
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PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.10
STANOVENI CHEMICKE SNASENLIVOSTI AZIDU

Cislo protokolu: Strana ze

ODCHYLKY OD STANDARDNIHO POSTUPU:

VYSLEDKY:

Obsah azidu v nestarnutém vzorku azidu (E v %):

Obsah azidu ve vzorku samotného azidu po umélém starnuti (F v %):

Obsah azidu ve vzorku azidu s pfidavkem 10 g testovaného materialu po umélém
starnuti
(G Vv %):

F-G=

PROTOKOL VYSTAVEN PRO:

POZNAMKY:

SNASENLIVOST: ANO/NE
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7.11 Stanoveni teploty vybuchu

7.11.1 Princip

711141 Stanoveni teploty vybuchu se provadi zahfivanim vzorku vybusniny

rychlosti 5°C - min™" ve zkumavce uloZené v elektrické peci. Teplota vybuchu je
teplota, pfi niz dojde k prudkému rozkladu, vzniceni nebo explozi vzorku. Pfi zkouSce
se rovnéz sleduje charakter vybuchu.

7.11.1.2 Stanoveni teploty vybuchu se spolu se stanovenim termickeé stability pomoci
DTA ¢&i DSC a stanovenim intenzity vybusné reakce pfi pomalém a rychlém ohfevu
pouziva k charakterizaci citlivosti zkouSené vybusniny k tepelnym podnétim a jeji
reakce na tyto podnéty.

7.11.1.3Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni teploty vybuchu vybu$nin, jsou
v souladu s pozadavky STANAG 4491.

7.11.2 ZkuSebni zarizeni

7.11.2.1 Zafizeni pro stanoveni teploty vzbuchu tvofi elektricky vyhfivana picka
s otvory pro uloZeni zkumavek se vzorkem. Picka musi byt konstruovana tak, aby
byla schopna rovnomérné zahfivat zkumavky se vzorky s rychlosti az 10 °C - min™’
do teploty 400 °C. Otvory musi byt minimalné 20 mm hluboké. Rovnomérny ohfev
picky rychlosti 5°C - min™" je zajitovan digitalnim regulatorem teploty. Regulagni
odporovy platinovy teplomér o priméru 4,8 mm je umistén v temperovaném bloku,
v misté na obvodu kruhu s otvory pro uloZeni zkumavek. Teplota méfena platinovym
teplomérem je zobrazovana na displeji digitalniho regulatoru teploty. Zafizeni rovnéz
obsahuje ochranny §&tit z polymetylmetakrylatu proti moznému rozletu stfepin skla.

7.11.2.2Zkumavky pro ulozeni vzorkl maji délku (114 +15) mm, vné&jSi prumér
12 mm az 16 mm a tloustku stény 0,5 mm az 1,25 mm.

7.11.3 Provedeni zkousky

7.11.3.1Vzorky pevnych vybusnin se pfed zkousku upravuji tak, aby prosly sitem
o velikosti oka 3 mm. KaucCukovité nebo téstovité vzorky jsou nafezany nebo
nasekany na takové kousky, aby 3 milimetrovym sitem prosly.

7.11.3.2Vzorky vybusnin o hmotnosti (200 +2) mg se nasypou do zkumavek a vlozi
se do otvoru picky do hloubky min. 20 mm. V pfipadé vzorkd s neznamou prudkosti
reakce pfi ohfevu nebo u tfaskavin se voli niz§i navazka (obvykle 50 mg).
Nezaplnéné otvory v picce se zaplni prazdnymi zkumavkami. Poté se zapne
regulator, fidici narust teploty picky na 5 °C - min~' a reakce vzorki se pozoruje pres
ochranné sklo. Pfi dosazeni vzbuchu vzorku se z digitalniho regulatoru odecte
prislusna teplota. Zkousi se minimalné dva vzorky stejné vybusniny.

7.11.4 Zpracovani vysledki

v v,

meéfenych vzorkd stejné vybusniny. Soucasné se zaznamena charakter vybuchu
vzorku jako ,Zzadna reakce®, ,rozklad®, ,zazeh", ,exploze” nebo. ,detonace” Pokud se
zjisténa teplota vybuchu mezi dvéma vzorky liSi o 3 °C i vice, zkouSku je nutno
zopakovat. Vzorky, které nevykazuji znamky reakce do teploty 400 °C, se nechaji
ochladit a poté se zkoumaji. Pokud vzorek nejevi znamky rozkladu, zaznamena se
vysledek jako ,zadna reakce nad 400 °C“. Pokud vzorek jevi znamky rozkladu,
charakter vybuchu se zaznamena jako ,pomaly rozklad®.
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7.11.4.2 Udaje o méFeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.11
STANOVENI TEPLOTY VZBUCHU

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkouSky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Navazka vzorku (g):
Rychlost zahfivani (°C - min™"):

Zpusob pfipravy vzorku:

UDAJE O VZORKU
Typ vybusniny:
Obchodni nazev nebo kod:
Vyrobce:
Cislo $arze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:

VYSLEDKY

Teplota vzbuchu (°C):

Charakter vzbuchu:

Odchylky od standardniho postupu:

SLOZENi VZORKU

PROTOKOL VYSTAVEN PRO

POZNAMKY
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7.12 Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi pomalém ohievu
7121 Princip

7.12.1.1 Stanoveni intenzity vybusSné reakce pfi pomalém ohfevu se provadi
zahfivanim vybusniny, zalaborované v uzaviené ocelové bombé, rychlosti
3,3°C - h™'. Intenzita vybudné reakce se vyhodnocuje ze stupné roztfiténi ocelové
bomby po tepelném vybuchu obsazené vybusniny.

7.12.1.2Stanoveni intenzity vybuSné reakce pfi pomalém ohfevu umoziuje
charakterizovat mozné ohrozeni okoli, ke kterému by mohlo dojit pfi havarii vyvolané
postupnym zahfivanim zalaborované vybuSniny (napf. pozarem ve vedlejSim
objektu). Spolu se stanovenim intenzity vybusné reakce pfi rychlém ohfevu,
stanovenim termické stability pomoci DTA ¢i DSC a stanovenim teploty vybuchu
slouzi tato zkouSka k charakterizaci citlivosti zkousené vybusniny k tepelnym
podnétum a jeji reakce na tyto podnéty.

7.12.1.3Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni intenzity vybudné reakce
pfi pomalém ohfevu, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4491.

7.12.2 ZkusSebni zarizeni

7.12.2.1 Zkousena vybusSnina se nalaboruje do trubky z mékké oceli tazené
za studena, o vnitfnim priméru 40 mm, délky 200 mm a tloustky stény 4 mm, ktera
se uzavie na obou koncich Sroubovanymi uzavéry na vnéjSich zavitech trubky.
Uzavéry musi byt o néco silnéjSi, nez je tlousStka stény trubky, aby dochazelo
k roztrzeni trubky nejprve v jeji stfedni ¢asti.

7.12.2.2K ohfevu nalaborované ocelové bomby se pouziva keramicka picka
s elektrickym ohfevem a regulaénim platinovym teplomérem. Vnitini prdmér picky by
se mél pohybovat mezi 100 az 150 mm. Konstantni rychlost vzrlstu teploty je
zajisStovana digitalnim regulatorem.

7.12.2.3 ZkouSka se provadi v trhacim kotli nebo komofe, aby po zkouSce bylo
mozno shromazdit alespon reprezentativni poCet vzniklych stfepin.

7.12.3 Provedeni zkousky

7.12.3.1Pfed zkouSkou se ocelova trubka a uzavéry oddélené zvazi, do celého
objemu trubky se nalaboruje vybusnina a uzavéry se pevné zasSroubuji. Lisované
nebo obrabéné vzorky vybusniny o priméru 40 mm se do trubky vkladaji. Vybusniny,
které je mozno lit se laboruji do trubky litim. Po nalaborovani se vazenim zjisti
hmotnost obsazené vybusniny a jeji naloZzova hustota.

7.12.3.2Ocelova bomba obsahujici vybusninu se vlozi do keramické picky tak, aby
mezi sténou bomby a picky byla konstantni vzduchova mezera. Regulacni platinovy
teplomér se pfilozi ke sténé ocelové bomby. Trhaci kotel nebo komora se uzavre tak,
aby nemohlo dojit k Giniku stfepin a spusti se ohfev bomby rychlosti 3,3 °C - h™".

7.12.3.3Po dosazeni tepelného vybuchu vybusniny v ocelové bombé a urcité
bezpecnostni prodlevé se trhaci kotel nebo komora oteviou a shromazdi se vesSkeré
zbytky po zkouSce, z nichz se nasledné oddéli stfepiny z ocelové trubky. Stfepiny
z ocelovych uzaveéra se k nim nepfidavaji. V pfipadé nedosazeni tepelného vybuchu
vybusniny do teploty 360 °C se zkouska ukonc&uje, odpoji se elektrické napajeni picky
a vyCka se minimalné 6 hodin, aZ teplota picky poklesne na normaini teplotu.

7.12.3.4Kazda vybusnina se zkousi minimalné tfikrat.
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7.12.4 Zpracovani vysledki

7.12.4.1Vysledkem zkousSky je pocCet stfepin z ocelové trubky uvedeny ze trech
provedenych zkousek pro danou vybusninu. Hodnoceni intenzity vybusného rozkladu
se provadi dle parametrt uvedenych v tabulce 10.

TABULKA 10 — Hodnoceni intenzity vybusného rozkladu pfi ohfevu vybusniny

Kategorie Typ vybusného Vysledek
rozkladu

0 Z4dna reakce Vybusnina nespotfebovana
01 Hofeni/rozklad Ocelova trubka neroztrzena

1 Deflagrace Ocelova trubka roztrzena na jeden kus

o zhruba puvodni hmotnosti trubky

2 Exploze 2 az 9 strepin ocelové trubky

3 Detonace 10 az 100 stfepin ocelové trubky

4 Detonace Vice neZz 100 stfepin ocelové trubky
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7.12.4.2Udaje o méfeni se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 - METODA 7.12
STANOVENI INTENZITY VYBUSNEHO ROZKLADU PRI POMALEM OHREVU

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

UDAJE O VZORKU
Typ vybusniny:
Obchodni nazev nebo kod:
Vyrobce:
Cislo 8arze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Slozeni:

UDAJE O ZKOUSCE A VYSLEDKY

Pokus | Hmotnost Nalozova Hmotnost | Hmotnostni | Hmotnostni Pocet Typ
¢ vybusniny hustota ocelové % % zbylé nalezenych | vybusn.
(9) vybusniny | trubky (g) | nalezenych | vybu$niny stfepin rozkladu
(g - cm™) stiepin trubky
trubky
PROTOKOL VYSTAVEN PRO POZNAMKY
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7.13 Stanoveni intenzity vybusné reakce pfi rychlém ohrevu
7.13.1 Princip

7.13.1.1Stanoveni intenzity vybuSné reakce pfi rychlém ohfevu se provadi
zahfivanim vybusniny, zalaborované v uzaviené ocelové bombé&, pfimym plamenem.
Intenzita vybuSné reakce se vyhodnocuje ze stupné rozitfisténi ocelové bomby
po tepelném vybuchu obsazené vybusniny.

7.13.1.2Stanoveni intenzity vybuSné reakce pfi rychlém ohfevu umoziiuje
charakterizovat mozné ohrozeni okoli, ke kterému by mohlo dojit pfi havarii vyvolané
pfimym ohfevem munice se zalaborovanou vybuSninou (napf. pfi pozaru
ve zbraflovém systému). Spolu se stanovenim intenzity vybusSné reakce
pfi pomalému ohfevu, stanovenim termické stability pomoci DTA ¢&i DSC
a stanovenim teploty vybuchu slouzi tato zkouska k charakterizaci citlivosti zkousené
vybusniny k tepelnym podnétim a jeji reakce na tyto podnéty.

7.13.1.3Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni intenzity vybusné reakce
pfi rychlém ohfevu, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4491.
7.13.2 Zkusebni zafizeni

7.13.2.1 Zkousena vybusnina se laboruje do trubky stejnych parametrd jako
pro zkousku pomalym ohfevem — viz €l. 7.12.2.1.

7.13.2.2 Ohiev nalaborované ocelové bomby se provadi plamenem z ploché misky
obsahujici 2 litry benzinu.

7.13.2.3 ZkouSka se provadi v trhacim kotli nebo komore, aby po zkouSce bylo
mozno shromazdit alespon reprezentativni po€et vzniklych stfepin.

7.13.3 Provedeni zkousky

7.13.3.1 Laborace vybusniny do trubky se provadi stejnym zplsobem jako u zkou$ky
pomalého ohfevu — viz €l. 7.12.3.1.

7.13.3.2Uzavfena ocelova bomba obsahujici vybudninu se uchyti nad misku
s benzinem, palivo se distanénim zplsobem zapali a souCasné se méfi doba
od zapaleni paliva do reakce vybus$niny.

7.13.3.3Po dosazeni tepelného vybuchu vybusniny v ocelové bombé a ochlazeni
obsahu nebo po dvou hodinach od zacatku zkousSky v pfipadé Zzadné reakce se
trhaci kotel nebo komora oteviou a shromazdi se veSkeré zbytky po zkousce, z nichz
se nasledné oddéli stfepiny z ocelové trubky. Stfepiny z ocelovych uzavéru se k nim
nepfidavaiji.

7.13.3.4Kazda vybusnina se zkousSi minimalné tfikrat.

7.13.4 Zpracovani vysledku

7.13.4.1 Jako vysledek zkouSky se uvadi pocet stfepin z ocelové trubky ziskanych
ze tfech provedenych zkouSek pro danou vybusninu. Hodnoceni intenzity vybusného
rozkladu se provadi dle parametrti uvedenych v tabulce 10.
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7.13.4.2 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

COS 137601
4. vydani
Zména 1

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.13
STANOVENI INTENZITY VYBUSNEHO ROZKLADU PRI RYCHLEM OHREVU

Strana ze
UDAJE O ZKUSEBNE UDAJE O VZORKU
ZkuSebna: Typ vybusniny:
Datum vydani protokolu: Obchodni nazev nebo kod:
ZkuSebni postup: Vyrobce:
Datum provedeni zkousky: Cislo $arze, série nebo dodavky:
Zodpovédna osoba: Datum vyroby nebo obdrzeni:
Slozeni:
UDAJE O ZKOUSCE A VYSLEDKY
Pokus | Hmotnos | Nalozova | Hmotnost | Hmotnostni | Hmotnos Pocet Doba Typ
¢. t hustota ocelové % tni % nalezenyc | do vybusn.
vybu$nin | vybusniny | trubky (g) | nalezenych zbylé h stfepin | reakce | rozkladu
y@ | (g-cm™ stfepin | vybusnin | trubky (s)
trubky y
PROTOKOL VYSTAVEN PRO POZNAMKY
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7.14 Stanoveni citlivosti k narazu
7141 Princip

7.14.1.1 Stanoveni citlivosti k narazu vybusnin se provadi na padové aparatufe typu
BAM. ZkouSkou se zjiStuje padova vySka Hsy odpovidajici 50procentni
pravdépodobnosti aktivace vybusniny pfi padu kladiva urcité hmotnosti. Stanovenim
citlivosti k narazu se zjistuje manipulacni bezpecnost vybusniny.

7.14.1.2Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni citlivosti k narazu vybusnin,
jsou v souladu s pozadavky STANAG 44809.

7.14.2 ZkuSebni zarizeni

7.14.2.1 ZkuSebni pfistroj podle obrazku 3 sestava ze zkuSebniho pfipravku,
ocelolitinového bloku (J na obrazku €. 3) s nalitkem zakladové desky (K), kovadliny
(H), sloupu (C), vodicich list (A) a padaciho kladiva (E) se spoustécim a zachytnym
zafizenim (B). Na ocelolitinovém bloku 230 mm x 250 mm x 200 mm se zakladovou
deskou 450 mm x 450 mm x 60 mm je naSroubovana ocelova kovadlina o priméru
100 mm a vySce 70 mm. Kovadlina je opatfena vyménitelnou kovadlinou o praméru
26 mm a vySce 26 mm, ktera je bud do hlavni kovadliny pevné zaSroubovana anebo
se vklada do otvoru strfedici objimky nasazené na kovadliné. Na zadni stranu
ocelolitinového bloku je upevnén sloup z bezeSvé tazené ocelové trubky (vnéjsi
pramér 90 mm, vnitfni prdmér 75 mm). Vodici liSty jsou pfipevnény na sloup tfemi
nosniky (D) a jsou opatfeny logaritmickym méfitkem (G) a ozubenou tyCi (F)
k zachyceni odrazeného kladiva. Zachytné a spoustéci zafizeni pro kladivo je
prestavitelné mezi vodicimi listami a zajiStuje se pomoci paky nebo podobného
mechanismu. Zkusebni pfistroj spocCiva na betonovém zakladu o rozmérech 600 mm
x 600 mm x 600 mm tak, Zze spodni plocha zakladové desky je v dokonalém styku
s horni plochou betonového zakladu a je v ném zakotvena Ctyfmi Srouby do zdiva
tak, aby vodici liSty byly dokonale svislé. Pfistroj je nejméné do vySe dolniho nosniku
opatfen lehce oteviratelnym krytem urenym k ochrané obsluhy pfi pfipadném
poruSeni celistvosti Casti zkuSebniho pfipravku. Kryt je opatfen prizorem
z organického skla o tloustce nejméné 10 mm tak, aby bylo umoznéno spolehlivé
rozpoznani vybuchu zkouSeného vzorku projevujiciho se plamenem. Odsavaci
zarizeni slouzi k odvadéni plynnych vybuchovych zplodin nebo prachu z prostoru
ochranného krytu.

7.14.2.2 Méfitko zaCina na padové vysce 10 cm a vyznacCuje hodnoty padovych
vySek, liSicich se od pocCatecni padové vysky o logaritmicky interval 0,05. Jednotlivé
nasledné hodnoty vy$ek h; (vcm) se ziskaji ze vztahu: h; = 10 - 100%%) kde
i dosahuje hodnot celych pfirozenych Cisel. Po vySce 10 cm (i = 0) tak nasleduji
padoveé vysSky 11,2cm (i=1)a 12,6 cm (i = 2).

7.14.2.3Kladivo (obrazek 4) je opatfeno dvéma vodicimi drazkami (B), v nichZ se
pohybuje mezi vodicimi liStami, dale upinacim ¢epem (A), udernikem (E), polohovou
znackou (C) a aretatnim zafizenim (D), které jsou s télesem kladiva pevné spojeny.
Udernik se zaoblenou narazovou plochou je z oceli, ma primér nejméné& 25 mm,
tvrdost Rockwell C60-63 a takovou Sifku osazeni, ze pfi narazu nemU(ze vniknout
do télesa kladiva. Pro zkouSku je mozno pouzit kladivo o hmotnosti
(1, 2, 5 nebo 10) kg.
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OBRAZEK 3 - Sestava zkus$ebniho pfristroje pro stanoveni citlivosti k narazu

OBRAZEK 4 - Kladivo pro stanoveni citlivosti k narazu
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7.14.2.4 ZkuSebni pfipravek (obrazek 5), do kterého se vnasSi zkuSebni vzorek,
sestava z ocelového vodiciho pouzdra (B) a dvou nad sebou ulozZzenych ocelovych
valeCku (A). Pouzivaji se valeCky pro valiva loziska s leSténymi plochami
a zaoblenymi hranami s tvrdosti Rockwell C58 — 65. Rozméry a kvalita povrchu
vale€kl a vodiciho pouzdra jsou uvedeny na obrazku 5.

A 10 3348
— _— 10 B 88%% S
N o 7 m——"
& | = ]
N _— C Y /i { 7 ¥
7 4
/] }// A - ocelovy valecek B - vodici pouzdro

OBRA'ZEK 5 — Zkusebni pripravek, valecek a vodici pouzdro
7.14.2.5 ZkuSebni pfipravek se umistuje na vyménitelnou kovadlinu pomoci

stfediciho krouzku s vyfukovymi otvory. Rozméry stfediciho krouzku jsou uvedeny
na obrazku 6.
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OBRAZEK 6 — Stiedici krouzek pro zkusebni pfipravek
7.14.3 Provedeni zkousky

7.14.3.1Vzorek vybusniny se pfed zkouSkou proseje a ke zkouSce se bere sitova
frakce 0,5 mm az 1,0 mm. Lisované nebo lité vybuSniny se pfed prosévanim drti.
Plastické nebo kompozitni materialy se feZzou na platky o tloustce 3 mm a délce
a Sifce cca 4 mm.

7.14.3.2 Spodni valeCek zkuSebniho pfipravku (viz obrazek 7) se vlozi do vodiciho
pouzdra (A) a tato sestava se ulozi do stfediciho krouzku (B) a stfedici objimky (C)
na vyménitelné kovadling (D). S pouZitim valcové mérky o objemu 40 mm? (dutina
o pridméru 3,7 mm a vy$ce 3,7 mm) se odméfi 40 mm° sypké vybusniny nebo se
vezme jeden pfipraveny platek plastického vzorku a vpravi se do otevieného
zkuSebniho pfipravku. Pfipravek se poté uzavie vsunutim horniho valeCku a jeho
lehkym pfitlaenim prstem na doraz tak, aby se vzorek tlakem nezplostil.
U kapalnych vybu$nin se odbér vzorku o objemu 40 mm?® provadi pomoci
mikropipety, kterou se vzorek kapne na spodni valeCek, horni valeCek se zatlacCi
na vzdalenost 1 mm od spodniho valeCku a v této poloze se upevni pryZovym
prstencem, ktery se pfes néj pfetahne. Zkusebni pfipravek se nasledné umisti na
hlavni kovadlinu (E) posazenou na ocelolitinovém bloku (F) a zakladové desce (G).
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OBRAZEK 7 - Sestava zkusebniho pfipravku pied zkouskou

7.14.3.3 ZkuSebni pfipravek se umistuje na vyménitelnou kovadlinu pomoci
stfediciho krouzku s vyfukovymi otvory tak, aby kladivo dopadalo vzdy na stfed
plochy horniho valeCku. Kazdy valeCek smi byt pouZit ve zkuSebnim pFipravku jen
jednou. Dojde-li k vybuchu, nesmi byt znovu pouzity ani valeCky ani vodici pouzdro.
ValecCky a vodici pouzdra se pred pouzitim odmasti acetonem.

7.14.3.4 Po zkompletovani zkuSebniho pfipravku se kladivo zvolené hmotnosti uchyti
ve zvolené vySce. Nasledné se uzavie ochranny kryt zkuSebniho pfistroje a kladivo
se uvolni. Po dopadu kladiva na zkuSebni pfipravek se sleduje reakce vzorku.
Za pozitivni reakce se povazuje vybuch (tfesk) nebo rozklad vzorku. Rozklad muze
byt identifikovan ze vzniku plamene, dymu nebo zachycenim spalnych produktll mezi
valeCky pfipravku. Sou€asné s dopadem kladiva se spusti odsavani spalin.

7.14.3.5PocateCni vySka se voli v blizkosti oCekavané hodnoty Hsy pro danou
hmotnost kladiva. Hmotnost kladiva se voli v zavislosti na citlivosti vybuSniny
arozsahu zkuSebniho zafizeni. Pfi zvolené pocateCni padoveé vySce se provede
10 pfedbéznych pokust metodou ,up-and-down® s logaritmickym krokem vysky 0,05.
Pokud dojde pfi dané padové vysSce k aktivaci vzorku, padova vySka se o krok
zmenSi. Pokud k aktivaci nedojde, padova vyska se o krok zvySi. Timto zplisobem se
provede 10 pokusU a zaznamenaji se vysledky na jednotlivych padovych vySkach.
Vysledky by se mély uskupit okolo ur€ité hodnoty padové vySky. Tato hodnota se
bere jako vychozi bod pro vlastni stanoveni padové vysSky Hso. Pokud vysledky
téchto 10 predbéznych pokusl stale stoupaji nebo klesaji, je nutno zvolit novou
pocCatecCni vySku a predbézné zkouseni zopakovat.
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7.14.3.6 PoCinaje na padové vySce, uréené v Cl. 7.14.3.5, provede se 30 pokusu
metodou ,up-and-down®. S pouzitim kroku odpovidajicimu logaritmickému intervalu
padové vysky 0,05 se padova vySka v pribéhu zkouSky postupné zvySuje nebo
snizuje, podle toho, zda pfedchozi pokus vykazal negativni nebo pozitivni vysledek.

7.14.4 Zpracovani vysledku

7.14.41Z 30 provedenych pokusl se stanovi pocCet negativnich a pozitivnich
vysledku. K vlastnimu vypoctu se poté pouziva soubor hodnot toho z obou vysledk
(negativni €i pozitivni), jejichZz pocet je menSi.

7.14.4.2 Nejnizsi pouzité padové vysce v daném souboru vysledku se pfifadi hodnota
i = 0. Dalsim vySSim padovym vySkam se pfifadi hodnoty i = 1,2,3 atd. Pro kazdou
padovou vysku i se stanovi pocCet reakci pfisluSného typu (negativnich €i pozitivnich)
a vyjadfi se jako n;.

7.14.4.3Se znalosti hodnot i a n; (v€etné i =0) se vypoctou veliCiny N, Aa B dle
nasledujicich vzorcu:

7.14.4.4 ogaritmus stfedni padové vysky M, padova vySka Hso pro 50procentni
pravdépodobnost aktivace vzorku a jeho smérodatna odchylka S se vypoctou se
znalosti velic¢in N, A, B, dekadického logaritmu padové vysky pfii = 0 C, a velikosti
logaritmického kroku D (0,05), dle nasledujicich vzorcu:

M=C+D{éil}
N2

Hso = 10
S=1,620 - D - [((NB - A% : N?) + 0,029]

A 1
Ve vyrazu [ﬁ t E}se kladné znaménko pouziva v pfipadé, Ze pocet negativnich reakci je

mensi nez pocet reakci pozitivnich. Zaporné znaménko se pouziva v opacném pfipade.
Aby bylo provedené stanoveni padové vysky Hso platné, velikost smérodatné
odchylky musi splfiovat podminku 0,5 < (S : D) <2,0.

7.14.4.5Vysledkem stanoveni citlivosti vybusniny k narazu je kromé& hodnoty Hsg
a smérodatné odchylky padové vysky S rovnéz dopadova energie Esp (J) pro
50procentni pravdépodobnost vybusniny, ktera se ziska sou¢inem hodnoty Hsp (v m),
hmotnosti pouzitého kladiva (kg) a gravitaéni konstanty (zaokrouhlené 10 m - s7).
Podobné smérodatna odchylka dopadové energie (J) se ziska soucinem hodnoty
smérodatné odchylky padové vysky S (m), hmotnosti kladiva a gravitacni konstanty.

7.14.4.6 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:
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7.15 Stanoveni citlivosti ke treni
7.15.1 Princip

7.15.1.1 Stanoveni citlivosti vybusnin ke tfeni se provadi na tfecim pfistroji typu BAM.
Zkouskou se zjiStuje sila zatizeni tfeciho koliku Fso, odpovidajici 50procentni pravdé-
podobnosti aktivace vybusniny pfi tfeni mezi porcelanovymi plochami. Stanovenim
citlivosti ke tfeni se zjiStuje manipulacni bezpecnost vybusniny.

7.15.1.2Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni citlivosti ke tfeni vybu$nin,
jsou v souladu s pozadavky STANAG 4487.

7.15.2 ZkuSebni zarizeni

7.15.2.1 ZkuSebni pfistroj podle obrazku 8 sestava z litinové zakladny (F), na niz je
uchycen kfizak klikového mechanismu (E), do néjz se upina porcelanova desticka
(C). Klikovy mechanismus, pohanény elektromotorem, zplsobuje pohyb destiCky
vpied a vzad, 10 mm v kazdém sméru. Pohyb destiCky je aktivovan spinacim
tlacitkem (J) v zakladné pfistroje. Pfistroj je dale opatifen zatéZovacim mechanismem
na principu dvojramenné paky, v jejimz stfedu je uchyt porcelanového koliku,
doléhajiciho po =zatizeni na porcelanovou destiCku. Rameno zatéZovaciho
mechanismu (B) je opatfeno Sesti rovhomérné rozlozenymi zarezy pro zavésSeni
jednoho z deviti zavazi a jeho rovnovaha je zajisténa protizavazim (A). Hmotnost
pouzivanych zavazi uvadi tabulka 11. Volbou rizné hmotnosti zavazi a polohy
zarezu lze docilit rdzna zatizeni koliku v rozsahu 5, az 360 N. Umisténi
porcelanoveého koliku na desti¢ce se vzorkem je vyobrazeno na obrazku 9.

TABULKA 11 — Hmotnost zavazi pro zkousku citlivosti vybusnin ke treni

Cislo Hmotnost zavazi
zavazi (kg)
0,23
0,50
1,07
1,63
2,19
3,30
442
6,66
10,02

OO |IN|O||[R[WIN|—=
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OBRAZEK 8 - Pristroj pro zkousku citlivosti vybusnin ke treni
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OBRAZEK 9 — Umisténi vzorku mezi kolikem a desti¢kou pfi zkousce
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7.15.2.2 DestiCky pro tfeci zkouSku jsou vyrobeny z porcelanu bez polevy a maji
rozméry 25 mm x 25 mm x 7 mm. FunkCni plochy porcelanové desticky jsou
v jednom sméru specialni upravou zdrsnény. Koliky pro tfeci zkousku jsou vyrobeny
ze stejného typu porcelanu, maji délku 15 mm, primér 10 mm a zakulacené konce
o poloméru zakfiveni 10 mm. Neposkozeny povrch tfecich segmentl je zakladnim
faktorem této zkousky. Kazda strana koliku proto mize byt pouzita pouze pro jeden
pokus a kazda plocha desticky pro maximalné tfi pokusy na riznych mistech,
minimalné 5 mm od kraje destiCky a 5 mm od ryhy pfedchoziho pokusu.

7.15.3 Provedeni zkousky

7.15.3.1 Praskovy vzorek vybusniny se pred zkouskou proseje a ke zkousSce se bere
sitova frakce pod 0,5 mm. Lisovanée, lité nebo podobné kompaktni vzorky se
pfed prosévanim nadrti. S pomoci odmérky z vodivého plastu se ke zkouSce nabira
10 mm? vzorku. Z kusovitych vzorkéi mohou byt odebrany odfezky kruhového tvaru
o tloustce maximalné 1 mm a pridméru maximalné 5 mm. Z pastovitych vzorkd se
sklenénou tyginkou odebira pfiblizné 10 mm® vzorku a prenese se na desticku.
Metoda neni vhodna pro méfeni citlivosti ke tfeni kapalnych nebo pastovitych latek
vykazujicich mazny ucinek na tfeci plochy.

7.15.3.2Pfed zkouSkou se do kfizaku upne porcelanova destiCka tak, aby smér
zdrsnéni byl kolmy na smér pohybu kfizaku. Poté se do zatéZzovaciho mechanismu
upne porcelanovy kolik a provede se vyvazeni, aby byla dvojramenna paka
v rovnovaze. Vzorek (B na obrazku 9) se nasype na plochu porcelanové desticky tak,
aby lezel mezi kolikem (A) a destickou (C) ve sméru vratného pohybu kfizaku
a pfi pohybu destiCky se dostal pod zatiZzeny kolik. Porcelanovy kolik se pomoci
zavazi na zatéZovacim mechanismu zatizi zvolenou silou a pfistroj se uvede
do €innosti.

7.15.3.3 Reakce vybusniny na tfeci impulz se rozliSuje jako ,zadna reakce®, ,rozklad®,
,zazeh®, [tfaskani“ nebo ,vybuch®. Za pozitivni reakce se povazuje zazeh (zablesk
a dym s Cernou stopou na tfecich plochach), tfaskani (zazeh doprovazeny tfaskavym
zvukem) nebo vybuch. Za negativni reakci se povazuje rozklad (slaba Cerna stopa
na porcelanové desti¢ce) nebo ,zadna reakce”.

7.15.3.4Prvnim krokem metody je stanoveni dolni meze citlivosti vybusniny ke tfeni
odpovidajici 1 pozitivni reakci ze 6 pokusl pfi konstantnim zatizeni. Na zakladé
praktickych zkuSenosti se zvoli zatizeni, u kterého se nepredpoklada, Ze dojde
k roznétu a provede se 6 zkuSebnich pokusu. Pokud se nevyskytne ani jeden roznét,
zatizeni se zvySi a provede se dalSich 6 zkuSebnich pokusu. Takto se pokracuje se
zvySovanim zatizeni az do vyskytu prvniho roznétu, pfiCemz je nutno vzdy dokoncit
vSech 6 zkuSebnich pokusu. Pokud je zjisténa hodnota vétsi nez 360 N, v dalSim
zkousSeni se nepokracuje a vysledek citlivosti ke tfeni se zaznamena jako ,vice nez
360 N

7.15.3.5V tabulce 12 se vyhleda vychozi zatiZeni, které je co nejblizSi zjisténému
vysledku zatizeni pro 1 aktivaci ze 6 pokusu a které se nachazi pfiblizné ve stfedu
nékterého ze sloupcu Interval. Sloupce Interval popisuji konfigurace hmotnosti zavazi
a pozice zafezu na zatéZovacim mechanismu pro dosazeni urcitého zatizeni
odstupfiovaného v konstantnich krocich vkladané sily (napf. ve sloupci Intervalu
12 se zatizeni méni v krocich po 12 N). ZkouSka zalina na zatiZzeni ve stfedu
pfislusného sloupce a zvySuje se o dany krok v pfipadé negativni reakce
predchoziho pokusu a sniZzuje se o dany krok v pfipadé pozitivni reakce predchoziho
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pokusu. Timto zplsobem se celkem provede 25 az 30 pokusl a zaznamena se jejich
vysledek.

TABULKA 12 - Konfigurace zatizeni treciho pfristroje

Interval | Interval | Interval | Interval | Interval Interval Interval Interval Interval
1 2 4 6 8 12 16 24 36

ZI|F|zZP[F|zZP[F|zZP[F|zZP[F|ZP| F (zZP[ F |ZP| F |ZP] F
P

1-|15|(12|6|14|8|12|6 |14 |8]|22]|12 |2-|16 |32 | 24 | 42| 36
1 4

12| 6 |14 | 8 |22 (12|22 (12|24 |16 | 3-2 | 24 [3-]| 32 |44 | 48 | 6-2 | 72
4

13| 7 121 (10| 24 (16| 2-5 (18| 3-2 |24 | 4-2 | 36 |4-| 48 | 55| 72 | 6-5 | 108
4

14| 8 | 22 (12| 31 (20| 3-2 (24| 34 |32| 44| 48 |5 | 64 [ 64 | 96 | 82 | 144
4

1-561 9 (23|14 322441 (30| 51]|40|6-1| 60 |7-| 80 | 81|120| 9-1 | 180
1

1-6(10 | 2-4 |16 | 3-3 |28 | 4-2 (36| 5-2 |48 | 6-2 | 72 | 7-| 96 | 8-2 | 144 | 9-2 | 216
2

25 (18| 34 |32| 43 |42| 53 |56 | 6-3 | 84 | 7-|112 | 83 | 168 | 9-3 | 252
3

26 |20 3-5 |36 |44 |48 54 |64 6-4 | 96 | 7- | 128 | 8-4 | 192 | 9-4 | 288
4

36 (40| 4-5 |54 | 565 |72|6-5 (108 |7-|144 | 8-5 | 216 | 9-5 | 324
5

4-6 |60 56 (80| 6-6 | 120 | 7- | 160 | 8-6 | 240 | 9-6 | 360
6

Pozn.: Z - éislo zavazi, P — Cislo pozice zafezu, F — vysledna sila (N)
7.15.4 Zpracovani vysledki

7.15.4.1Z provedenych pokusl se stanovi pocet negativnich a pozitivnich vysledku.
K vlastnimu vypoCtu se poté pouziva mensi soubor hodnot z obou vysledk
(negativni €i pozitivni).

7.15.4.2NejnizSi pouzité treci sile v daném souboru vysledkl se pfifadi hodnota
i = 0. DalSim vysSim tfecim silam se pfifadi hodnoty i = 1, 2, 3 atd. Pro kazdou tfeci
silu i se stanovi pocet reakci pfislusného typu (negativnich &i pozitivnich) a vyjadfi se
jako n;.

7.15.4.3Se znalosti hodnot i a n; (v€etné i = 0) se vypoctou veliCiny N, A a B dle
nasledujicich vzorcu:

7.15.4.4Tfeci sila Fso pro 50procentni pravdépodobnost aktivace vzorku a jeji
smérodatna odchylka S se vypoctou se znalosti veli€in N, A, B, tfeci sily pfii =0
(veliCina C) a velikosti intervalu zmény sily D, dle nasledujicich vzorcu:
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H50:C+D|:éil}
N 2

S=1,620 - D - [((NB - A%) : N?) + 0,029]

A 1 .
Ve vyrazu {ﬁ t E} se kladné znaménko pouziva v pfipadé, ze pocCet negativnich reakci je

mensi nez pocCet reakci pozitivnich. Zaporné znaménko se pouziva v opacném
pfipadé.

7.15.4.5Aby bylo provedené stanoveni tfeci sily Fso platné, velikost smérodatné
odchylky musi splhovat podminku 0,5 < (S : D) < 2,0. Pokud je hodnota (S : D) mensi
nez 0,5, zkouSka se musi zopakovat s mensSim krokem mezi jednotlivymi pokusy.
Pokud je tato hodnota vétSi nez 2, zkouSka se musi zopakovat s vétSim krokem mezi
jednotlivymi pokusy, az je tato podminka splnéna.

7.15.4.6 Vysledek zkouSky pro novou vybusninu je vhodné uvést spolu s vysledkem
srovnavaci vybusniny (napf. hexogenem) ziskanym na stejném pfistroji a s pouzitim
stejné metody.

7.15.4.7 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:
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7.16 Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskie - mala zkouska
7.16.1 Princip

7.16.1.1Mala zkousSka stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskie se provadi
vystavenim vzorku vybusniny elektrostatickému vyboji o znamé energii pro stanoveni
hodnot energie jiskry Esq a Enin. Eso (J) odpovida stfedni hodnoté citlivosti vybusSniny
k elektrostatické jiskie, tj. 50procentni pravdépodobnosti aktivace vzorku danou
energii. Emin odpovida dolni mezi citlivosti vzorku, tj. maximalni energii, pfi které jesté
nedochazi k aktivaci vzorku. Stanovenim citlivosti k elektrostatické jiskfe se zjistuje
relativni uroven bezpec¢nosti vybusniny proti elektrostatickym vybojum produkovanym
Clovékem nebo strojnim zarizenim.

7.16.1.2 Stfedni hodnota citlivosti Esp (J) se vyhodnocuje statisticky metodou,up-and-
down® z celkové energie vkladané na jiskfisté E, (J), za podminky netlumeného
vyboje naboje vypocitané se znalosti kapacity obvodu C (F) a napéti v obvodu U (V)
dle vzorce:

1 2

Ev==.CU

2
Stfedni hodnota citlivosti Esp se stanovuje zejména u vybus$nin, u nichz je
pfevazujicim iniciaCnim mechanismem pulsobeni intenzivni razové viny doprovazené
kratkodobym narlUstem teploty (napf. u trhavin). PFi praktické interpretaci vysledku
Eso je nutno vzit v uvahu, Ze tato hodnota odpovida celkové energii vkladané
na jiskfisté a nikoliv energii pfedané vzorku, ktera je pouze zlomkem celkove
vkladané energie.

7.16.1.3 Dolni mez citlivosti Enin (J) se vyhodnocuje z energie skute¢né predané
vzorku Es, ktera se ziska z osciloskopického zaznamu €asového prabéhu proudu I(t)
(A, s) a napéti U(t) (V, s) na jiskfisti, za tlumeni vyboje pfedfazenym odporem,
pomoci vztahu:

Es= jU(t) () -dt

Stanoveni dolni meze citlivosti neni pouzitelné u latek, u nichz je prevazujicim
mechanismem iniciace pusobeni razové viny doprovazené kratkodobym intenzivnim
narustem teploty. Vhodné je naopak pro latky, u nichz je pfevazujicim iniciacnim
mechanismem déle trvajici tepelny impulz.

7.16.1.4Udaje, popisované v této kapitole o malé zkou$ce stanoveni citlivosti
k elektrostaticke jiskfe, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4490.

7.16.2 ZkusSebni zarizeni

7.16.2.1 Pfistroj pro malou zkousSku citlivosti k elektrostatické jiskfe vyuZziva
vysokonapétovy zdroj o pracovnim napéti (4 az 10) kV a soustavu kondenzatorU
o celkové kapacité 100 pF az 350 nF, produkujici pfi svém vybiti elektrostaticky
vyboj, jehoz energie je nastavitelna vrozsahu 10 uJ az 16 J. Podle oCekavané
citlivosti latky se nastavuji hodnoty kapacity soustavy kondenzator(, vkladaného
napéti a predfazeného odporu. Vzorek se pfi zkouSce plni do komurky z izolacni
trubiCky nasazené na spodni valcovou kovovou elektrodu. Vrchni elektroda je
opatfena vertikalnim mikroposuvem. Pomoci osciloskopu se zaznamenava Casovy
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priubéh proudu a napéti na jiskfisti, a z néj se pocitaCové vyhodnocuje skutecna
energie jiskry pfedana vzorku.

7.16.3 Provedeni zkousky

7.16.3.1 Praskovy vzorek vybusniny se pred zkouskou proseje a ke zkouSce se bere
sitova frakce pod 0,5 mm. Lisované, lité nebo podobné kompaktni vzorky se
pfed prosévanim nadrti. Z kusovitych vzorkl mohou byt odebrany odrezky
kruhového tvaru o tloustce maximalné 1 mm. Ke zkouSce se odebira vzorek
0 objemu 5 mm?3. Vzorek se pfed zkousSkou temperuje minimalné 1 hodinu
pfi laboratorni teploté za relativni vihkosti niz8i nez 50 %.

7.16.3.2Pfi vlastni zkouSce se navazka vzorku nasype do izolacni trubicky,
do pracovni polohy se nastavi horni elektroda a po nabiti kondenzatorl na zvolené
napéti se provede vybiti kondenzatort do vzorku. Po vybiti se smyslové vyhodnocuje
stupen aktivace vzorku, zaznamena se hodnota kapacity kondenzatorové soustavy C
(F) a vkladaného napéti U (V), z nichz se vypocCte celkova energie jiskry E, (J)
a pomoci osciloskopického zaznamu €asovych zavislosti napéti U(t) (V, s) a proudu
I(t) (A, s) na jiskfisti se vypocte skuteCna energie jiskry pfedana vzorku Es (J).

7.16.3.3 Reakce vybusniny na elektrostaticky impulz se rozliSuje jako ,zadna reakce”,
,rozklad“ nebo ,vybuch®. Za pozitivni reakci se povazuje rozklad (vizualné zjisténé
oCazeni, zména krystalového tvaru vzorku) a vybuch (zaznamenany akusticky
a vizualni efekt, roztrzeni izola€ni trubi¢ky). Za negativni reakci se povazuje ,zadna
reakce“.

7.16.3.4Pro stanoveni stfedni hodnoty citlivosti E5sp se postupuje metodou ,up-and-
down® se stejnym krokem velikosti vkladané energie E, volené zménou vkladaného
napéti pfi konstantni velikosti kapacity soustavy kondenzatori. Pocatecni vkladana
energie jiskry se voli v blizkosti oCekavané hodnoty Es5y pro danou vybusninu, kterou
je vhodné orientacné stanovit nékolika pfedbéznymi pokusy. Pokud dojde pfi dané
energii k aktivaci vzorku, vkladana energie se o krok zmensSi. Pokud k aktivaci
nedojde, energie se o krok zvySi. Timto zpusobem se provede 30 pokusU, pficemz
predbézné pokusy se do tohoto souboru dat nezapocitavaji.

7.16.3.5S pouZitim konstantniho napétového kroku o velikosti 0,5 kV pfi konstantni
kapacité kondenzatorové soustavy se rovnéz stanovuje maximalni hodnota vkladané
energie E,, pfi niz z 20 pokusl nedojde k zadné aktivaci vzorku. Této energii se
pfifadi pfislusna hodnota Eg, vyhodnocena osciloskopicky, ktera odpovida dolni mezi
citlivosti vzorku Enin.

7.16.4 Zpracovani vysledki

7.16.4.1 Zjisténi hodnoty stfedni citlivosti vzorku k elektrostatickeé jiskfe Esp (J)
se provadi identickym zpusobem, jako byl popsan u stanoveni citlivosti ke tfeni — viz
Clanky 7.15.4.1 az7.15.4.4. Misto hodnot tfeci sily se k vypoctu berou hodnoty
vkladanych energii jiskry E,. Hodnota Emin (J) se zaznamenava postupem dle
¢l. 7.16.3.5 bez dalSich uprav.

7.16.4.2Vysledek zkousSky pro novou vybusninu je vhodné uveést spolu s vysledkem
referenCnich vybusnin (hexogen, pentrit, tetryl) ziskanych na stejném pfistroji
s pouzitim stejné metody.
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7.16.4.3 Udaje o méfeni se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.16
STANOVENI CITLIVOSTI K ELEKTROSTATICKE JISKRE — MALA ZKOUSKA

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
Zkusebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Nézev:
Cislo v AOP-7:
Narodni reference:

Datum provedeni zkousSky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Teplota (°C):
Relativni vihkost (%):
Typ horni elektrody:
Typ dolni elektrody:
Vzdalenost mezi elektrodami:
Typ drzaku vzorku:
Napéti:
Kapacita:
Odpor vedeni:

DalSi podminky:

UDAJE O VZORKU
Obchodni nazev nebo kod:
Vyrobce:
Cislo 8arze, série nebo dodavky:

Datum vyroby nebo obdrzeni:

FORMA A PRIPRAVA VZORKU

Fyzikalni stav:
Velikost ¢astic:
Hustota:

Teplotni a vihkostni podminky temperace:

Obsah vihkosti:

VYSLEDKY

Vysledek méfené vybusniny:

Vysledky referen¢nich vybusnin:

Tetryl:
RDX:

PETN:
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7.17 Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskre - velka zkouska
7171 Princip

7.17.1.1Velka zkouSka stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskie se provadi
vystavenim vzorku vybusniny o hmotnosti nékolika stovek gramd sérii az
30 elektrostatickych vyboji o konstantni energii jiskry 15,6 J. ZkouSka simuluje
moznost havarijniho zazehu trhavin, raketovych tuhych pohonnych hmot
a bezdymnych prachu pfi jejich vyrobé, laboraci nebo manipulaci s nimi, zplsobenou
nabijenim Spatné vodivych povrchl a naslednym vybojem statické elektfiny. Zkouska
neni pouzitelna pro trfaskaviny nebo pyrotechnické sloze. Zkouska se provadi
pfi normalni teploté, a pokud je pozadovano i pfi teploté pfi vyrobé&, zpracovani
Ci operacnim pouziti vybusniny (citlivost k elektrostatické jiskfe se obecné zvySuje se
shizenim teploty).

7.17.1.2Udaje, popisované v této kapitole o velké zkou$ce stanoveni citlivosti
k elektrostaticke jiskfe, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4490.

7.17.2 ZkusSebni zarizeni

717.21 ZkousSka se provadi v zafizeni schematicky vyobrazeném na obrazku
10. Pres kladnou elektrodu se do vzorku vybiji elektrostaticka jiskra o energii 15,6 J,
vytvarena pomoci obvodu s vysokonapétovym transformatorem s vystupnim napétim
30 kV, maximalnim proudem 2 mA (ziskaném napf. zapojenim odporu 30 MQ)
a systémem kondenzatorl o kapacité 34,7 nF (vytvofeném napf. paralelnim
spojenim 3 kondenzatoru o kapacité 4 nF, 7 nF, 10 nF a 20 nF). Vyvoj se provadi
sepnutim dvoupolohového spinace. Pfiklad elektrického zapojeni vybijeciho obvodu
je uveden na obrazku 11.

1
I
|
|
|
|
|
|
l
|
b

Kabely

e ——

R s

| -

%

H | [~

[ ]

| L]

| | =

) | ]

Kladn3 elektroda l 1
| | // Pozorovaci okno

Viko V H [ /
//
. v,
Nadoba
> a8
Vzorek o - /,/
> A Spinad
Zapornia elektroda ; GEN 27
7 ] o
Uzemnéni 11
S

OBRAZEK 10 — Schéma zafizeni pro velkou zkousku citlivosti k elektrostatické
jiskre
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OBRAZEK 11 - Priklad zapojeni vybijeciho obvodu

7.17.2.2 Zaporna elektroda je vyrobena z mosazného plechu o tloustce 5 mm a ma
tvar disku o priméru 88 mm pro zkouSeni kompaktnich vzorki nebo 110 mm
pro zkouseni sypkych vzorku a vespod ma pfipajenou mosaznou ty¢ pro spojeni
s uzemnénim. Kladna tyCovita elektroda je rovnéz vyrobena z mosazi o priméru
10 mm a délce 210 mm. Na svém konci ma kladna elektroda hrot s vrcholovym
uhlem 60°. Kladna elektroda je spojena se zdrojem vysokonapétovym meédénym
kabelem (napf. prafez 1,34 mm?, odpor 72 Q) o maximalni délce 10 m. Schéma
elektrod je vyobrazeno na obrazku 12.
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Obrazek 12 — Elektrody pro velkou zkousku citlivosti k elektrostatické jiskie
7.17.3 Provedeni zkousky

7.17.3.1Z kompaktnich vzorkd vybusnin typu raketovych tuhych pohonnych hmot
nebo plastem pojenych trhavin se pfipravi valec o priméru (90 + 0,5) mm a vysce
(100 + 0,5) mm. Lisované vzorky vybusnin maji mit takovou nalozovou hustotu, jaka
je predpokladana pro jejich aplikaci v munici. Vzorek se pfi zkouSce vklada
do nadoby z polymetylmetakrylatu o vnitfnim priméru 127 mm, vnéjSim praméru
133 mm a vySce 125 mm, na jejimz dné je silikonovou pryskyfici pfilepena zaporna
elektroda o pridméru 110 mm. Styéna plocha vzorku vybusniny, ktera doseda
na elektrodu, je nastfikana vodivym stfibrnym lakem. Do vySky maximalné 10 mm se
okolo vzorku nasype vysouseci latka (napf. silikagel) snasenliva s vybusSninou.

7.17.3.2 Sypké vzorky vybusnin (napf. granulované trhaviny nebo bezdymné prachy)
se bez udusavani nasypou az po okraj do valcové nadoby z polymetylmetakrylatu
o vnéjSim prameéru 100 mm, vnitfnim praméru 90 mm a vySce 125 mm, na jejimz dné
je pfilepena zaporna elektroda o priméru 88 mm.

7.17.3.3Nadoba se vzorkem se uzavie vikem z PVC s centralnim otvorem a necha
se 15 hodin az 20 hodin temperovat pfi (20 £2) °C nebo jiné zvolené teploté. Z kazdé
vybusniny se pro zkousSku pfipravi 3 vzorky. Schéma nadob pro uchovavani
zkousenych vzorkUl je uvedeno na obrazku 13.
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a) Pro sypké vzorky b) Pro kompaktni vzorky
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Obrazek 13 — Schéma nadob pro uchovavani vzorka vybusnin pfi zkousce

140

7.17.3.4Po skonCeni temperace se nadoba se vzorkem a zapornou elektrodou
nasadi na drzak, zaporna elektroda se uzemni a kladna elektroda se skrze viko
pfivede do kontaktu se vzorkem. Sepnutim spinacu 1, 2, A, B a C (viz obrazek 11) se
privede 30 kV vysokého napéti do kondenzatort a za 5 sekund (pétinasobek ¢asové
konstanty kondenzatorového obvodu) dojde sepnutim spinaCe 3 k vybiti energie
kondenzatord na kladnou elektrodu.

7.17.3.5Pfi vybiti elektrostatické jiskry se sleduje reakce vzorku. Vysledek se
zaznamenava jako bez reakce (N), zvednuti vika bez zablesku (S), zvednuti vika se
slabym zableskem (L), roztfisténi vzorku (F), zahofeni (C) nebo vybuch (E).
V pfipadé dosazeni reakce typu F, C nebo E se zkou$eni vybusniny zastavuje.
V opacném pfipadé se vyboj jiskry kazdych 5 sekund opakuje az do docileni reakce
typu F, C, E nebo do dosazeni 30 pokusu s jednim vzorkem. Postup se opakuje se
3 vzorky zkouSené vybusniny.

7.17.4 Zpracovani vysledki

7.17.4.1Pokud po 30 opakovanych vybojich u vSech 3 vzorkl vykazuje zkouSena
vybusSnina pouze reakce typu N, je povazovana za necitlivou k elektrostaticke jiskfre.
Pfi dosazeni libovolné jiné reakce je povazovana za citlivou k elektrostatické jiskre.

7.17.4.2Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:
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Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.17
STANOVENI CITLIVOSTI K ELEKTROSTATICKE JISKRE - VELKA ZKOUSKA

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
Zkusebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Nézev:
Cislo v AOP-7:
Narodni reference:

Datum provedeni zkousSky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY
Teplota (°C):

Relativni vihkost (%):

UDAJE O VZORKU
Obchodni nazev nebo kod:
Vyrobce:
Cislo $arze, série nebo dodavky:

Datum vyroby nebo obdrzeni:

FORMA A PRIPRAVA VZORKU
Fyzikalni stav:
Velikost dastic:

Hustota:

Obsah vihkosti:

Teplotni a vihkostni podminky temperace:

VYSLEDKY

Podrobné vysledky: viz strana 2
Stav vzorku po zkousce:
- vzorek &.1:

- vzorek ¢.2:
- vzorek ¢.3:

Pocet vybojl pro dosazeni prvni reakce:
- vzorek ¢.1:
- vzorek ¢.2:
- vzorek ¢€.3:
Typ nejprudSi reakce:
- vzorek ¢.1:

- vzorek ¢.2:
- vzorek ¢€.3:

KONECNY VYSLEDEK:
- citliva nebo necitliva:

- nejprudsi reakce z 3 vzorku:
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.17
STANOVENI CITLIVOSTI K ELEKTROSTATICKE JISKRE — VELKA ZKOUSKA

Cislo protokolu: Strana ze

PODROBNE VYSLEDKY

Cislo vyboje Vzorek &. 1 Vzorek &. 2 Vzorek &. 3

NN I N N N D N N N N N S N N S Y P e
S|o|®|N|o|a|R|R|N|=|O|o|xm|N|o|a|s|w|N|=|o|CR| NS OB Wi =
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7.18 Stanoveni citlivosti k razové viné
7.18.1 Princip

7.18.1.1 Stanoveni citlivosti vybusniny k razové viné se provadi s pomoci jedné
ze Ctyf sestav zkouSek s mezerou (tzv. gap-testl, vtextu dale oznaceno jako
,zkouska“) — mala, stfedni, velka nebo super velka zkouska. SpoleCnym principem
téchto zkousek je stanoveni tloustky prepazky pod definovanou trhavinovou nalozi
(donorem), ktera s 50procentni pravdépodobnosti zpusobi iniciaci detonace naloze
zkousené vybusniny (akceptoru) projevujici se definovanym poskozenim svédecné
desky. Tloustka pfepazky mezi donorem a akceptorem pfi tom koreluje s velikosti
tlaku razové viny dopadajici pfes prepazku na akceptor.

7.18.1.2 Pro charakterizaci nové vybuSniny v ramci procesu schvalovani zpusobilosti
se pouziva pouze jedna z téchto Ctyf zkouSek. Volba vhodné zkousky zavisi
na hodnoté dolniho mezniho priméru vybusniny — dolni mezni pramér zkousené
vybusniny pfi srovnatelném utésnéni musi byt mensi, nez je nalozovy pramér
akceptoru v dané zkousce. Pokud neni hodnota dolniho mezniho priméru znama,
provadi se pfislusna zkousSka s nulovou tloustkou pFepazky. Pokud nedojde
k detonaci akceptoru, je nutno pouzit zkousku s vétSim naloZzovym primérem
akceptoru. Mala zkouSka vyuziva naloZzového priméru akceptoru 21 mm, stfedni
40 mm, velkd 73 mm asuper velka 181,6 mm. Mala zkouska neni vhodna
pro zkouSeni citlivosti k razové viné bezdymnych prachd a tuhych pohonnych hmot.

7.18.1.3 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni citlivosti k razové ving, jsou
v souladu s pozadavky STANAG 4488.

7.18.2 ZkusSebni zarizeni

7.18.2.1Mala zkousSka vyuziva jako donorovou naloz télisko trhaviny o slozeni
95 % RDX + 5 % vosku, o nalozové hustoté (1,60 + 0,02) g - cm™3, pruméru 21 mm,
vysce 20,3 mm, s centralnim otvorem pro rozbusSku o priméru 7,3 mm a hloubce
16,2 mm. Pfepazkou, tlumici razovou vinu, je sloupec vody. Akceptorova naloz ma
primér 21 mm a vySku 40 mm. Sestava donorové naloze, sloupce vody
a akceptorové naloze je wuzaviena ve dvou vzajemné spojenych trubickach
z polymetylmetakrylatu o rozmérech a konfiguraci uvedenych na obrazku 14.
Do spoje mezi obéma trubiCkami se vklada polyetylénova folie o sile 0,013 mm
a do prostoru trubiCky B se naléva sloupec vody pozZadované vysky. Spoj mezi
trubiCkami a félii musi byt natolik t&€sny, aby byla zajisténa vodotésnost celé sestavy.
Pfesné na hladinu sloupce vody se vklada donorova nalozka, ktera je fixovana
tésnym kontaktem se sténami sestavy. Akceptorova naloz se vklada
pod polyetylénovou félii do trubicky A a uzavira se papirovym koleckem o priméru
25 mm. Cela sestava je fixovana k ocelové tyCi na podstavé tak, aby nedoSlo
k rozpadu sestavy. Ke spodni Casti akceptorové nalozky se umisti jeden konec
bleskovice, jehoz spodni konec se pfichyti k hlinikové nebo olovéné svédecné
destiCce. Cela konfigurace sestavy malé zkousky je uvedena na obrazku 15.
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OBRAZEK 15 — Schéma konfigurace malé zkousky
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7.18.2.2 Stfedni zkouSka vyuziva jako donorovou naloz 2 nalozky trhaviny o slozeni
95 % RDX + 5 % vosku, o naloZové hustoté (1,60 + 0,02) g - cm™, priméru 40 mm
a vySce 40 mm. Horni donorova nalozka ma v sobé centralni otvor pro rozbusku
o hloubce (25 +5) mm a pruméru 7,3f?;j mm. K iniciaci donorové naloZe se pouziva

standardni rozbuska UN/EXTEST nebo ekvivalentni, s obsahem 0,6 g sekundarni
naplné PETN. Jako pfepazka zkouSky slouzi koleCka acetatu celulézy o priméru

(46 £0,5) mm a tloustce 0,19} mm. Donorova naloZ je umisténa v kartonové trubce

o vnitfnim prdmeéru 42 mm, vnéjSim prameéru 47 mm a délce 85 mm. Akceptorova
naloz je nalaborovana v bezeSvé, za studena tazené ocelové trubce o vnitfnim

raméru 407! mm, vnéj$im praméru 48 mm a délce 200" mm. Pod akceptorovou
0,0 1

naloz se vklada svédecna naloz o parametrech stejnych jako ma donorova naloz bez
otvoru pro rozbusSku. SvédecCna naloz se vklada do kartonové trubky o vnitfnim
pruméru 42 mm, vnéjSim praméru 47 mm a délce 40 mm. Cela sestava zkousky je
fixovana karténovou trubkou o vnitfnim praméru 50 mm, vnéjSim priméru 55 mm
a délce 350 mm. Sestava se pomoci dratd (délka asi 4 m) a draténého utahovaciho
krouzku fixuje ke svédecné desce Ctvercového tvaru z mékké oceli o strané 150 mm
a tloustce 10 mm. Schéma konfigurace stfedni zkousky je uvedeno na obrazku 16.

UTAHOVACI KROUZEK / ELEKTRICKA ROZBUSKA

DONOROVE NALOZE
KARTONOVA TRUBKA
42 x 47 x 85 mm

KARTONOVA TRUBKA
50 x 55 x 350 mm

KOLECKA
ACETATU CELULOZY

ZAVESNY DRAT
AKCEPTOROVA
NALOZ
OCELOVA TRUBKA
40 x 48 x 200 mm

SVEDECNA NALOZ

KARTONOVA TRUBKA
42x47 x40 mm [ .

SVEDECNA\DESKA
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OBRAZEK 16 — Schéma konfigurace stfedni zkousky

7.18.2.3 Sestava velké zkousky je vyobrazena na obrazku 17. Trhavina akceptoru je
bud lita, nebo lisovana do trubky (ocel 4340) délky 279 mm, vnitfniho praméru
73,2 mm a vnéjsSiho praméru 95,3 mm (povolena tolerance je 10%). Donor se sklada
ze dvou télisek obsahujici bud 50 % PETN + 50 % TNT nebo 95 % RDX + 5 %
vosku opriméru 953 mm a vySky 47,6 mm. Prepazku tvofi kotouce
z polymetylmetakrylatu (PMMA) o pruméru 95,3 mm. Pro iniciaci donorovych télisek
se pouzije elektricka rozbuSka umisténa v umélohmotném drzaku. Jako svédecCna
deska slouzi deska z mékké oceli o rozmérech 304,8 mm x 304,8 mm x 19 mm.
Mezi akceptorem a svédecnou deskou je vzduchova mezera 3,2 mm.

ELEKTRICKA ROZBUSKA

DRZAK ROZBUSKY

.*l

DONOROVA NALOZ
RDX/VOSK NEBO PENT/TNT

24 mm O 95 mm

PREPAZKA PMMA

1 [~

AKCEPTOROVA NALOZ

OCELOVA TRUBKA
Vnitini @ 73 mm

279 mm
' Vnéjsi O 95 mm

SVEDECNA DESKA VZDUCHOVA MEZERA 3,2mm

OBRAZEK 17 - Schéma konfigurace velké zkousky

7.18.2.4Super velkd zkouSka vyuziva jako donorovou naloz valec lité trhaviny
o slozeni 60 % RDX + 40 % TNT o prdméru 203 mm, vySce 203 mm, naloZzové
hustoté (1,68 +0,01) g - cm™. Donorova naloZ je iniciovana elektrickou rozbuskou
pfes pocinovou nalozku trhaviny s 98 % RDX + 2 % vosku o priméru 50,8 mm
avySce 50,8 mm. Jako prepazka se pouzivaji koleCka z polymetylmetakrylatu
(PMMA) o praméru 203 mm a ruzné tloustky, pohybujici se od 1,6 mm do 50,8 mm.
Akceptorova naloz je nalaborovana v ocelové trubce o vnitinim priméru
(181,6 £2,5) mm, vng&jSim priméru (203 +2,5)mm a délce (406,4 +3,8) mm.
K indikaci probéhlé detonace v akceptoru se pouziva ocelova svédeCna deska
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o rozmérech (182 x 91 x 5) cm. Schéma konfigurace super velké zkousky je uvedeno
na obrazku 18.

ELEKTRICKA ROZBUSKA -

POCINOVA NALOZKA
RDX/vosk 98/2
@ 50,8 mm, vy$ka 50,8 mm

DONOROVA NALOZ

203,2 mm RDX/TNT 60/40
2032 mm
4——t— PREPAZKA PMMA
' )
L OCELOVA TRUBKA
¥ Vnitini © 177,8 mm
Vnéjsi © 203,2 mm
+ ZKOUSENA TRHAVINA
406,4 mm
VZDUCHOVA MEZERA 12,7 mm
SVEDECNA DESKA

OBRAZEK 18 — Schéma konfigurace typické super velké zkousky
7.18.3 Provedeni zkousky

7.18.3.1 Pro stanoveni citlivosti k razové viné malou zkouskou se voli nasledujici
postup:

7.18.3.1.1Dle obrazku 15 a pozadavkl dle ¢l. 7.18.2.1 se pfipravi sestava malé
zkousky. ZkouSena vybusSnina se do podoby akceptorové naloZze bud nalisuje
a télisko se vlozi do trubi¢ky A nebo se vybusSnina nalaboruje do trubi¢ky A pFfimo
litim. Celo akceptorové naloze musi byt v roviné s koncem trubiéky A. Do donorové
nalozZe se vloZi elektricka rozbuska a naloz se odpali.

7.18.3.1.2Prvni pokus se provede s pouzitim vySky vodniho sloupce zvolené dle
predpokladané citlivosti zkouSené vybusniny. Pokud nedojde k detonaci akceptoru,
pro dalsi pokus se pouzije polovicni vySka vodniho sloupce. Naopak, pokud
k detonaci akceptoru dojde, pro nasledujici pokus se pouZije dvojnasobna vyska
vodniho sloupce oproti pfedchozimu pokusu. Timto zplsobem se provede s jednim
typem zkouSené trhaviny celkem 25 pokusu, jejichz vysledky na jednotlivych vySkach
vodniho sloupce se zaznamenavaiji.
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7.18.3.1.3Za pozitivni vysledek se povazuje zafez ve svédelné desce zpusobeny
detonaci bleskovice pfipojené k akceptorové nalozi.

7.18.3.2 Pro stanoveni citlivosti k razové viné stfedni zkousSkou se voli nasledujici
postup:

7.18.3.2.1 Trubka akceptorové naloze se nalaboruje zkousenou vybusninou bud litim

nebo vlozenim valcového vzorku o praméru 4005 mm a délce 200°;5 mm. Cela

akceptorové naloze musi byt v roviné s konci trubky. Donorové i akceptorové naloze
musi byt pfed zkouskou defektoskopicky zkontrolovany pomoci rentgenové
defektoskopie nebo jiné vhodné metody, aby bylo provéfeno, zda neobsahuiji dutiny.

7.18.3.2.2Do karténové trubky vnitfniho praméru 50 mm a délky 350 mm se
postupné viozi sestava svédecné naloze v kartdbnové trubce vnitfniho priméru
42 mm, akceptorova naloz v ocelové trubce, zvoleny pocet destiCek z acetatu
celulézy a donorové naloze v kartonové trubce vnitiniho priméru 42 mm.

7.18.3.2.3Sestava nalozi se vertikalné umisti na stfed svédeéné desky a zafixuje se
pomoci dratd a utahovaciho krouzku (viz obrazek 16). Kompletni sestava se pomoci
krouzku zavési tak, aby ocelova deska byla vice nez 20 cm nad zemi. Do vrchni
donorové naloze se zasune rozbuska a naloz se odpali.

7.18.3.2.4Za pozitivni vysledek se povazuje vyrazeni kruhového otvoru ve svédecné
desce. Neposkozena nebo rozlomena svédeCna deska nebo deska s neuplnym
otvorem ukazuji na negativni vysledek.

7.18.3.2.5Celkem se provede 12 pokuslU pro jednu zkou$enou vybusSninu. Prvni
pokus se provadi s pouzitim prepazky z 200 destiCek. Pokud je vysledek pozitivni,
poCet destiCek se dvakrat zvySuje, pokud je vysledek negativni, poCet destiCek se
dvakrat snizuje. Totéz se opakuje i v dalSich krocich.

7.18.3.3 Pro stanoveni citlivosti k razové viné velkou zkouskou se voli nasledujici
postup:

7.18.3.3.1 Trubka akceptorové naloZe se nalaboruje zkousenou vybusninou bud' litim,
nebo vloZzenim valcového vzorku ptisludnych rozmérd. Cela donorové i akceptorové
naloZze musi byt vroviné s konci trubky. Donorové i akceptorové naloZze musi byt
pred zkouskou defektoskopicky zkontrolovany pomoci rentgenové defektoskopie
nebo jiné vhodné metody, aby bylo provéfeno, zda neobsahuiji dutiny.

7.18.3.3.2Cela sestava velké zkousky s donorovou nalozi, pfepazkou zvolené
tloustky a akceptorovou nalozi se souosym zpusobem zafixuje tak, aby mezi dnem
akceptorové naloZe a svédecnou deskou byla vzduchova mezera 3,2 mm. Poté se
provede odpaleni naloze.

7.18.3.3.3Pro dosud netestovanou vybusSninu se zkouSka provede bez pfitomnosti
prepazky. Pokud nedojde k detonaci akceptoru, stejny pokus se dvakrat zopakuje.
Pokud k detonaci akceptoru dojde, dalSi pokus se provede s tloustkou prepazky
10 mm. Nasledné se tlousStka pFfepazky zdvojnasobuje v pfipadé predchoziho
pozitivniho vysledku, anebo dvakrat zmenSuje v pfipadé negativniho vysledku. DalSi
pokusy se provadi s tloustkou prepazky odpovidajici primérné hodnoté tloustky
nejblizS§iho pozitivniho a negativniho vysledku, dokud neni ziskan jeden pozitivni
a jeden negativni vysledek, liSici se od sebe o 1 mm v pfipadé tloustky pfepazky
(5az 50) mm, 2 mm pfi (51 az 80) mm, 3 mm pfi (81 az 150) mm nebo 5 mm
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pfi tloustce prepazky vétsi nez 150 mm. Pro tento ucel je obvykle zapotiebi okolo
dvanacti pokusu.

7.18.3.3.4Za pozitivni vysledek se povazuje vyrazeni kruhového otvoru ve svédecné
desce. Neposkozena nebo rozlomena svédecna deska nebo deska s neuplnym
otvorem ukazuji na negativni vysledek.

7.18.3.4 Pro stanoveni citlivosti k razové viné super velkou zkouskou se voli
nasledujici postup:

7.18.3.41Trubka akceptorové naloze se nalaboruje zkouSenou vybus$ninou.
Donorova naloz se pfipravuje litim a odlitek se na poZadované rozméry opracovava.
Cela donorové i akceptorové naloze musi byt v roving s konci trubky. Akceptorové
naloZze musi byt pfed zkouskou defektoskopicky zkontrolovany pomoci rentgenové
defektoskopie nebo jiné vhodné metody, aby bylo provéfeno, zda neobsahuiji dutiny.

7.18.3.4.2Cela sestava super velké zkousky s donorovou nalozi, pfepazkou zvolené
tloustky a akceptorovou nalozi se zafixuje tak, aby mezi dnem akceptorové naloze
a svédeCnou deskou byla vzduchova mezera 12,7 mm. Poté se provede odpaleni
naloze.

7.18.3.4.3Pro dosud netestovanou vybusninu se zkouSka provede bez pfitomnosti
prepazky. Pokud nedojde k detonaci akceptoru, stejny pokus se dvakrat zopakuje.
Pokud k detonaci akceptoru dojde, dalSi pokus se provede s tlouStkou prepazky
50,8 mm. Nasledné se tlouStka pfepazky zdvojnasobuje v pfipadé predchoziho
pozitivniho vysledku, anebo dvakrat zmensSuje v pfipadé negativniho vysledku. DalSi
pokusy se provadi s tloustkou pfepazky odpovidajici primérné hodnoté tloustky
prepazky nejblizSiho pozitivniho a negativniho vysledku, pokud nejsou ziskany jeden
pozitivni a jeden negativni vysledek liSici se od sebe o tloustku maximalné 1,6 mm.
Pro tento ucel je obvykle zapotiebi osm az dvanact pokusu.

7.18.3.4.4Za pozitivni vysledek se povazuje vyrazeni kruhového otvoru ve svédecné
desce. NeposSkozena nebo rozlomena svédecna deska nebo deska s neuplnym
otvorem ukazuji na negativni vysledek.

7.18.4 Zpracovani vysledki

7.18.4.1 Vysledek vSech zkouSek se vyjadfuje jako tloustka vrstvy materialu
prepazky pro dosazeni 50procentni pravdépodobnosti iniciace vybusniny razovou
vinou Hso. Postup stanoveni hodnoty Hsp je identicky jako u stanoveni citlivosti
ke tfeni — viz €l. 7.15.4.1 az 7.15.4.4 — s tim rozdilem, ze misto hodnot tfeci sily se
k vypoCtu berou hodnoty tloustky pfepazky. Smérodatna odchylka méfeni S se
u stanoveni citlivosti k razoveé viné nevypocitava.

7.18.4.2 Tloustka pFepazky Hsy se nasledné prepocCitdva na hodnotu tlaku
dopadajici razové viny zpUsobujici 50procentni pravdépodobnost iniciace
akceptorové naloze Ps. Prepocet tloustky prfepazky na hodnotu tlaku razové viny,
dopadaijici na akceptor pres prepazku pro zkousky ruznych velikosti, uvadi tabulka
13:
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TABULKA 13 — Piepocet tloustky prepazky na tlak razové viny pro rizné typy

zkousky
Mala zkouska Stredni zkouska Velka zkouska Super velka
zkouska
Tloustka | Tlak | Tloustka Tlak |Tloustka| Tlak Tloustka | Tlak
prepazky | razové | prepazky | razové |prepazky| razové | prepazky | razové
(mm) viny (mm) viny (mm) viny (mm) viny
(GPa) (GPa) (GPa) (GPa)
7 4,95 1,90 18,54 5 12,89 0,0 20,86
8 4,58 3,80 16,86 10 11,50 12,7 13,96
9 4,22 5,70 15,32 15 10,33 25,4 11,36
10 3,88 7,60 13,93 20 9,42 38,1 10,06
11 3,57 9,50 12,67 25 8,53 50,8 9,27
12 3,29 11,40 11,51 30 7,36 63,5 8,66
13 3,04 13,30 10,47 35 6,14 76,2 8,07
14 2,81 15,20 9,52 40 5,13 88,9 7,42
15 2,60 17,10 8,65 45 4,24 101,6 6,68
16 2,41 19,00 7,87 50 3,53 114,3 5,90
17 2,24 19,95 7,50 55 2,94 127,0 512
18 2,09 20,90 7,15 60 2,50 139,7 4,38
19 1,96 21,85 6,82 65 2,13 152,4 3,72
20 1,84 22,80 6,50 70 1,84 165,1 3,15
21 1,72 23,75 6,20 75 1,60 177,8 2,67
22 1,62 24,70 5,91 80 1,42 190,5 2,27
23 1,52 25,65 5,64 85 1,29 203,2 1,94
24 1,43 26,60 5,37 90 1,19 215,9 1,68
25 1,33 27,55 512 95 1,10 228,6 1,46
26 1,24 28,50 4,88 100 1,03 241,3 1,28
27 1,15 29,45 4,66 105 0,97 254,0 1,13
28 1,07 30,40 4,44 110 0,91 266,7 1,01
29 0,99 31,35 4,23 115 0,86 279,4 0,90
30 0,91 32,30 4,04 120 0,82 2921 0,82
31 0,84 33,25 3,85 125 0,77 304,8 0,75
32 0,78 34,20 3,67 130 0,72
33 0,72 35,15 3,50 135 0,68
34 0,67 36,10 3,34 140 0,64
35 0,62 37,05 3,18 145 0,60
36 0,58 38,00 3,03 150 0,56
37 0,54 38,95 2,89 155 0,52
38 0,50 39,90 2,76 160 0,49
39 0,47 40,85 2,63 165 0,46
40 0,44 41,80 2,51 170 0,42
41 0,41 42,75 2,39 175 0,39
42 0,38 43,70 2,28 180 0,36
43 0,35 44 .65 2,17 185 0,337
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Mala zkouska Stredni zkouska Velka zkouska Super velka
zkouska
Tloustka | Tlak | Tloustka Tlak |Tloustka| Tlak Tloustka | Tlak
prepazky | razové | prepazky | razové |prepazky| razové | prepazky | razové
(mm) viny (mm) viny (mm) viny (mm) viny
(GPa) (GPa) (GPa) (GPa)
44 0,33 45,60 2,07 190 0,315
45 0,31 46,55 1,97 195 0,288
46 0,29 47,50 1,88 200 0,270
47 0,27 48,45 1,80 205 0,248
48 0,25 49,40 1,71 210 0,232
49 0,24 50,35 1,63 215 0,215
50 0,22 51,30 1,56 220 0,200
51 0,21 52,25 1,48
52 0,19 53,20 1,41
53 0,18 54,15 1,35
54 0,17 55,10 1,29
55 0,16 56,05 1,23
56 0,15 57,00 1,17
57 0,14 57,95 1,11
58 0,13 58,90 1,06
59 0,12 59,85 1,01
60 0,11 60,80 0,97
61 0,10 61,75 0,92
62 0,09 62,70 0,88
63,65 0,84
64,60 0,80
65,55 0,76
66,50 0,72
67,45 0,69
68,40 0,66
69,35 0,63
70,30 0,60
71,25 0,57
72,20 0,54
73,15 0,52
74,10 0,50
75,05 0,47
76,00 0,45

7.18.4.3Pokud se vypoctena tloustka prepazky Hso liSi od tabelovanych hodnot,

provede se vypocet

odpovidajiciho

tlaku

razové viny pro 50 procentni

pravdépodobnost iniciace zkousené vybusniny Psp interpolaci mezi nejblizSi vétsi
a nejblizSi mensi tabelovanou hodnotou tloustky prepazky.

7.18.4.4 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:
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7.19 Stanoveni dolniho mezniho priaméru
7.19.1 Princip

7.19.1.1 Stanovenim dolniho mezniho priméru se zjiStuje hodnota nejmensiho
priméru naloze vybusniny, vnémz jesté probiha detonace vybuSniny stabilné.
ZkousSka se provadi iniciaci naloZze vybusniny v dlouhych ocelovych trubkach
rizného priméru a s vizualni kontrolou, zda detonace naloZe probéhla stabilné
po celé jeji délce. V odlvodnénych pfipadech, dle charakteru zkousené vybusniny
a jeji predpokladané aplikace, muze byt pro stanoveni dolniho mezniho priméru
zvolena i jina konfigurace zkousky.

7.19.2 ZkuSebni zarizeni

Zkouska se provadi v bezeSvych ocelovych trubkach délky 1000 mm,
s odstupniovanymi vnitinimi priméry a tloustkami stén odpovidajicimi (10 +5) %
vnitfniho praméru.

7.19.3 Provedeni zkousky

7.19.3.1 Do suchého a Cistého vnitfku ocelové trubky zvoleného priméru se po celé
jeji délce nalaboruje zkousena trhavina. Vzorky vybusnin uréené k aplikaci v sypkém
stavu (bezdymny prach, vybuSkové pyrotechnické sloze) se do trubky uzaviené
na jednom konci textilni paskou laboruji sypanim bez udusavani. Vybusniny, které je
mozno lit, se laboruji do ocelové trubky litim tak, aby byl minimalizovan vznik dutin
v nalozi. Vybusniny urCené k laboraci lisovanim se laboruji ve formé vyliskl
0 prumeéru odpovidajicimu vnitfnimu praméru trubky. Vylisky vétsiho priméru nebo
masy tuhych pohonnych hmot mohou byt na potfebny primér mechanicky
opracovany. Ve v8ech pfipadech se zvazenim trubky pfed a po laboraci vypocte
nalozova hustota vybusniny v trubce na zakladé znalosti jejiho vnitfniho objemu.
NaloZova hustota vybusniny by méla odpovidat pfedpokladané laboraéni hustoté
aplikace vybusniny.

7.19.3.2Trubka s nalaborovanou vybusninou se ulozi vodorovné na urovnany terén
a provede se odpaleni vybusniny pomoci po€inové nalozky plastické trhaviny Semtex
1A valcového tvaru o priméru odpovidajicimu vnitinimu priméru trubky a délce
40 mm. Pocinova nalozka se pfiklada na usti nalaborované ocelové trubky a iniciuje
se elektrickou rozbuSkou. Pfi nalozovém priméru menSim nez 7 mm se Kk iniciaci
pouziva samotna rozbuska. Po zkousce se vyhodnocuje uplnost detonace vybusniny
na zakladé stupné roztfidténi trubky po celé jeji délce.

7.19.3.3Prvni pokus se provadi v nalozovém praméru, pfi kterém by ke stabilni
detonaci zkousené vybusniny mélo dojit. Pokud neni detonace stabilni, naloZzovy
prumér se zdvojnasobi. Pokud ke stabilni detonaci dojde, nalozovy prumér se
dvakrat zmenS$i. Takto se postupuje, az se docili prvniho pozitivniho, resp.
negativniho vysledku. Za pozitivni vysledek zkousky se povazuje roztfisténi trubky
po celé jeji délce. Negativnim vysledkem je uhasnuti detonace v nalozi, projevuijici se
neuplnym roztfisténim konce trubky. Dal$i hodnoty nalozového priméru se voli jako
stfedni hodnota dvou nejblizSich nalozovych primérd, pfi nichz byl dosazen
negativni a pozitivni vysledek. Pokud se tyto dvé hodnoty neliSi o vice nez 1 mm,
zkouska se ukoncuje.
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7.19.4 Zpracovani vysledki

zjiSténa stabilni detonace naloze zkousené vybusniny.
7.19.4.2 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:
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Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.19
STANOVENI DOLNIHO MEZNiHO PRUMERU

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkouSky:

Zodpovédna osoba:

UDAJE O VZORKU
Typ vybusniny:
Obchodni nazev nebo kod:
Vyrobce:
Cislo 8arze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zpusob pfipravy nalozi vzorku:

SLOZENi VZORKU

VYSLEDKY
Dolni mezni pramér (mm):
Material trubky:
Tloustka stény trubky (mm):
Délka trubky (mm):
NaloZova hustota (g - cm™):
Teplota pfi zkouSce (°C):

Odchylky od standardniho postupu:

PROTOKOL VYSTAVEN PRO

POZNAMKY

116




COS 137601
4. vydani
Zména 1

7.20 Stanoveni detonaé€ni rychlosti
7.20.1 Princip

7.20.1.1 Stanoveni detonacni rychlosti trhavin se provadi méfenim €asu, potfebného
k prichodu detonacni viny mezi dvéma snimaci umisténymi na nalozi nebo v nalozi
trhaviny v pfesné zméFené vzdalenosti. Cas se méF pomoci elektronického
chronometru.

7.20.2 ZkuSebni zarizeni

7.20.2.1 K méfeni detonacni rychlosti se pouziva elektronicky chronometr s presnosti
a rozliSovaci schopnosti minimalné 1 - 10 s. Zapnuti a vypnuti odeéitani &asu
chronometrem je zalozeno na detekci zkratu v méficich Cidlech.

7.20.2.2Méficimi Cidly jsou dvojice tenkych, vzajemné spletenych izolovanych
médénych vodic¢l nebo dvojice tenké, médéné félie odizolované od sebe nevodivou
folii. Méfici Cidla draténa se vkladaji do naloze trhaviny nebo se omotavaji kolem ni.
Mé&Fici félie se vkladaji mezi sestavu nékolika nalozek. Cidla se priichodem
detonaéni viny odizoluji a zkratuji, ¢imz vyslou signal elektronickému chronometru.
Zkratovanim prvniho Cidla se chronometr spousti a zkratovanim druhého cidla
vypina.

7.20.3 Provedeni zkousky

7.20.3.1 Zkouska se provadi se vzorkem zkousSené trhaviny o naloZzové hustoté
a nalozovém pruméru odpovidajicim predpokladané aplikaci. Rovnéz obal naloze
pfi zkouSce by mél odpovidat pfedpokladané aplikaci. Délka trhavinové naloZze nesmi
byt mensi nez desetinasobek jejiho priméru.

7.20.3.2Na povrch néaloze nebo pfimo do masy trhaviny se ve zvolené vzdalenosti
od sebe, odpovidajici minimalné d&tyfnasobku nalozového priméru, umisti dva
snimace, pficemz snimaC uvadéjici elektronicky chronometr v €innost je nutno
umistit od mista iniciace naloze ve vzdalenosti odpovidajici nejméné Sestinasobku
pruméru zkousené trhaviny. Vzdalenost mezi snimaci se zméfi s pfesnosti 1,0 mm.

7.20.3.3K cCelu naloZe se umisti poCinova nalozka plastické trhaviny Semtex 1A
valcového tvaru, o priméru odpovidajicimu vnitfnimu priméru trubky a délce 40 mm.
Pfi nalozovém priiméru mensim nez 7 mm se K iniciaci pouziva samotna elektricka
rozbuska. Po adjustaci rozbusky se do snimacu zavede elektricky proud a naloz se
poté pfivede k detonaci. Na elektronickém chronometru se odedte doba prichodu
detonaéni viny mezi obéma spinadi. Detonaéni rychlost (m - s™') se ziska z podilu
vzdalenosti mezi snimaci (m) a Casu potfebného k prichodu detonacni viny mezi
snimadi (s). Elektronicky chronometr muze mit tuto vypoctovou funkci zabudovanu.

7.20.3.4 Zkouska se pro kazdou vybusninu provede tfikrat.
7.20.4 Zpracovani vysledku

7.20.41Ze ftfi ziskanych vysledki se vypolte primérna hodnota, ktera se
zaznamenava jako detonacni rychlost zkousené vybusniny v dané konfiguraci
nalozového primeéru, hustoty a utésnéni. Vysledky jednotlivych zkouSek se nesmi
liSit od primérné hodnoty o vice nez 3 %, jinak je nutno celé stanoveni zopakovat.
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7.20.4.2 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.20
STANOVENi DETONACNi RYCHLOSTI

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousSky:

Zodpovédna osoba:

UDAJE O VZORKU
Typ vybusniny:
Obchodni nazev nebo kod:
Vyrobce:
Cislo 8arze, série nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zpusob pfipravy nalozi vzorku:

SLOZENi VZORKU

VYSLEDKY
Detonaéni rychlost (m - s7):
NaloZova hustota (g - cm™):
Nalozovy primér (mm):
Material obalu:
Tloustka stény obalu (mm):
Délka méfici zakladny (mm):

Odchylky od standardniho postupu:

PROTOKOL VYSTAVEN PRO

POZNAMKY
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7.21 Zkouska namahani v jednoosém tlaku
7.21.1 Princip

7.21.1.1 ZkouSkou namahani v jednoosém tlaku se zjiStuji mechanické vlastnosti
vzorkl vybusnin pfi plsobeni tlakové sily. ZkouSka se obvykle provadi za normalni
teploty a pfi krajnich teplotach odpovidajicich operacnimu pouziti vybusniny.

7.21.1.2Udaje, popisované v této kapitole o zkousce namahani v jednoosém tlaku,
jsou v souladu s pozadavky STANAG 4443.

7.21.2 ZkuSebni zarizeni

7.21.2.1 Ke zkouSce se pouziva zkuSebni stroj schopny souCasné zaznamenavat
vkladanou silu a velikosti deformace pfi konstantni rychlosti deformace vzorku.
Pfi rychlosti pficniku mensi nez 10 m - s' nesmi odchylka v rychlosti deformace
pFekro€it 25 % primérné rychlosti. Deformace vzorku musi byt méfena systémem
s dostateCné rychlou odezvou pro souCasné zaznamenavani hodnot sily
a deformace. Méfeni deformace musi byt korigovano s ohledem na tuhost zafizeni,
aby byla zaznamenavana pouze deformace vzorku. Deformace musi byt méfena
s minimalni pfesnosti +1 % maximalni hodnoty. Rovnéz méfeni sily vkladané
na vzorek musi byt provedeno s pfesnosti £1 % maximalni hodnoty. Pro kazdé
procento deformace musi byt ziskdno minimalné 10 hodnot vkladané sily. Tlakovy
zatéZovaci pripravek musi byt posazen osové symetricky a vkladana sila musi byt
rovnobézna s osou vzorku. Soucasti zkuSebniho pfistroje se kalibruji podle
doporu€eni vyrobce. Cely systém musi byt ovéfen na vzorku se znamymi
charakteristikami, za podminek co nejblizSich podminkam zkousky, aby bylo
potvrzeno, Ze méfeni je dostateCné prfesné a reprodukovatelné.

7.21.3 Provedeni zkousky

7.21.3.1Vzorek ke zkouSce by mél mit pomér délky a praméru 1,00 +0,05 a vnitfek
vzorku by mél byt homogenné piny nebo obsahovat osové symetrické otvory.
Stykové plochy vzorku by mély byt ploché a rovnobézné s maximalni odchylkou
0,0225 mm a kolmé ke stfedové ose s maximalni odchylkou 0,5°. V odivodnénych
pfipadech mlze byt pouzit i vzorek jinych rozméra a toleranci. Styéné plochy vzorku
nesmi byt poSkozené. Prachové ¢asteCky vznikajici pfi pfipravé vzorku ke zkousSce
musi byt pfed zkouSkou ze vzorku odstranény. Stycné plochy vzorku nesmi byt
kontaminovany mazivy nebo jinymi necistotami, pokud to neni specialné
pozZadovano.

7.21.3.2V pripadé existence otvorl ve vzorku musi byt zméfen primér kazdého
otvoru. Mérfeni rozmérl musi byt provedeno na reprezentativnim poctu vzorka.
Vzorky, jejichz rozméry otvorl byly méfeny kontaktnimi zplsoby, nemohou byt
pouzity ke zkouSce. Kazdy rozmér vzorku se pred zkouSkou méfi minimalné tfikrat
s pouzitim pfistroje nebo metody umozniujici dosahnout pfesnost minimalné 1 %
méreného rozméru. Délka a pramér vzorku se méfi pfed temperaci nebo zkouskou.
Vzorek se skladuje v uzavienych nadobach.

7.21.3.3 Pfed vlastni zkouSkou se vzorek temperuje pfi teploté zkousky po dobu
minimalné 1 hodiny s maximalni odchylkou +1°C. Dle typu vzorku muize byt
pozadovana i temperace pfi urcité relativni vihkosti nebo tlaku. Podminky temperace
musi byt zaznamenany.

119



COS 137601
4. vydani
Zména 1

7.21.3.4Vytemperovany vzorek se podrobi namahani zvolenou rychlosti deformace
pfi pUsobeni tlakové sily v koaxialnim sméru na stfed vzorku. PFi kazdém typu
zkousky se testuje minimalné 5 vzorkl. Zkouska se ukoncuje v okamziku rozdrobeni
vzorku nebo pfi dosazeni trojnasobku meze kluzu. Pokud ziskané vysledky vykazuji
znactné odchylky od primérné hodnoty, je zapotfebi provést dalSi zkousky
ke stanoveni pricCiny tohoto rozptylu.

7.21.4 Zpracovani vysledki

7.21.4.1 Naméfena zavislost vkladané sily F (N) na deformaci vzorku d (mm) se
pfepocCte na zavislost napéti o (velikost vkladané sily na plochu vzorku v MPa)
na pomérné deformaci ¢ (pomér zmény délky vzorku k pavodni délce v %). Hodnoty
pomérné deformace musi v sobé& obsahovat korekci na tuhost ramu.

7.21.4.2 7 grafické zavislosti napéti o (MPa) na pomérné deformaci ¢ (%) se odectou
nasledujici hodnoty:

- maximalni napéti o, (hodnota napéti v maximu kfivky);

- pomérna deformace pfi maximalnim napéti e, (hodnota pomérné
deformace odpovidajici na kfivce maximalnimu napéti);

- mez kluzu o, (napéti v bodé, v némz dosahuje druha derivace zavislost
napéti na pomérném prodlouzeni lokalni minimum. Bod Ize ziskat
i jako prusecik dvou pfimek prolozenych pocatecni ¢asti kfivky a linearni
Casti kfivky nasledujici po bodu op);

- pomerna deformace pii mezi kluzu g, (hodnota pomérné deformace
odpovidajici na kfivce mezi kluzu);

- modul pruznosti v tlaku Eo (hodnota smérnice pFimky prolozené
pocCateCni cCasti kfivky, v niZ ma zavislost napéti na pomérném
prodlouzeni linearni pribéh).

Ze zavislosti pomérné deformace na €ase po dobu zkousky se dale odecte skuteCna

rychlost deformace es(s™") jako smérnice linearni &asti této kiivky. U vSech téchto
hodnot se provede vypocCet jejich smérodatné odchylky z péti méreni.

7.21.4.3Po zkouSce je vhodné poridit fotografii deformovaného vzorku a spolu
s fotografii vzorku pfed zkouskou je pfilozit k protokolu.
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7.21.4.4 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.21
ZKOUSKA NAMAHANI V JEDNOOSEM TLAKU

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

ZkuSebna:

Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:

Cislo postupu:

Datum provedeni zkousky:
Zodpovédna osoba:

PODMINKY ZKOUSKY

Teplota (°C):

Relativni vlhkost (%):
Rychlost pFiéniku (mm - s7"):
Typ pfistroje:

Typ Celisti:

Tuhost pFistroje (kN - mm™):

UDAJE O VZORKU

Rozmeéry: Délka:
(mm) Sitka:
Tloustka (praméry):
Priifez vzorku (mm?):
Forma vzorku:
Zpusob pfipravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:
Cislo série:
Zpusob temperace:
Doba temperace:
Slozeni:
slozka procent

TYPICKY VYSLEDEK

(graf zavislosti napéti na
pomérné deformaci)

Cislo Vzorek Poznamky
pokus |T (°C) S(mm?) k pokusu

(MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (MPa)

PROTOKOL Primér
VYSTAVEN PRO
Smérodatna
odchylka
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7.22 Zkouska namahani v jednoosém tahu
7.22.1 Princip

7.22.1.1 ZkouSkou namahani v jednoosém tahu se zjiStuji mechanické vlastnosti
vzorkl vybusnin pfi pasobeni tahoveé sily. ZkouSka se obvykle provadi za normalni
teploty a pfi krajnich teplotach odpovidajicich operacnimu pouziti vybusniny
a pfi riznych rychlostech deformace.

7.22.1.2Udaje, popisované v této kapitole o zkousce namahani v jednoosém tahu,
jsou v souladu s pozadavky STANAG 4506.

7.22.2 ZkusSebni zarizeni

7.22.2.1 ZkuSebni pfistroj pro tahovou zkouSku musi byt schopen zajistit konstantni
rychlost pficniku a zména jeho polohy musi byt méfena s minimalni pfesnosti
0,10 mm. P¥i rychlosti pohybu pfi¢niku pod 1 m - min™' musi byt pfesnost rychlosti
minimalné 1 % a reprodukovatelnost polohy minimalné 0,05 mm. P¥i rychlosti pohybu
pricniku vétsi nebo rovné 1 m - min™' musi presnost rychlosti byt alespoii 25 %.
Pfistroj musi byt opatfen systémem méfeni sily spojenym s pohyblivym nebo
zafixovanym pficnikem a schopnym zaznamenavat silu vkladanou na vzorek.
Pfesnost méfeni sily musi byt +£0,5 % maximalni hodnoty. Pfi maximalni zatézi se
pristroj, véetn& &elisti, nesmi vychylit o vice nez 0,4 mm. Celisti musi zajistit
pusobeni sily pomysinym stfedem vzorku s maximalni odchylkou 1° a kopirovat tvar
koncovych casti vzorku. Pristroj by mél obsahovat digitalni pfevodnik s rychlosti
sbéru dat dostateCnou pro detekci vrcholu a meze pevnosti na zatézové kfivce
a s presnosti £0,5 %. Pro kazdé procento deformace by mélo byt ziskdno minimalné
10 hodnot a celé méfeni by mélo byt charakterizovano minimalné 200 body.
V pripadé pouZiti analogového zapisovaCe musi probéhnout zména pozice v celém
rozsahu za méné nez 0,5 sekundy, pfesnost polohy pera musi byt +0,5 % a pfesnost
rychlosti posunu +0,5%. Deformace vzorku mulze byt prabézné méfena
pritahomérem. PFistroj musi byt rovnéz opatfen temperacni skfini, udrzujici teplotu
na pozadované hodnoté s presnosti +1 °C. V pfipadé pozadavku na kontrolu relativni
vlhkosti musi zafizeni udrzovat nastavenou hodnotu s maximalni odchylkou +5 %.

7.22.2.2Systém pro méfeni sily musi byt kalibrovan minimalné jednou ro¢né
vhodnym standardem. Kalibrace musi byt provedena na nejcitlivéjSim rozsahu
a na zpravidla pouzivaném rozsahu. Ovéfeni kalibrace musi byt provadéno pred
méfenim vlastnich vzorkd nejméné jedenkrat denné pfi teploté zkousky. Ovéfovani
pfi riznych teplotach zkousky muze byt vynechano, pokud se v minulych 120 dnech
ukazalo, ze méfici systém je nezavisly na zmény teploty. Systém pro méreni
deformace vzorku musi byt korigovan na tuhost ramu pfistroje tak, aby byla
zaznamenavana pouze deformace vzorku. Typickym postupem pro méfeni tuhosti
pristroje je zkou$eni standardniho kovového vzorku za podobnych podminek
zatézovani jako u vzorku vybusniny. Ram pfristroje je kalibrovan pfi nakupu a poté
kazdoro¢né provéfovan.

7.22.2.3K mérfeni rozmérl vzorku se pouZzivaji pfistroje ¢i pomucky schopné méfrit
s pfesnosti minimalné 0,025 mm. PFfi méfeni nesmi dojit k deformaci €i poSkozeni
vzorku. Pfesnost méfidla musi byt kontrolovana minimalné jednou za tfi mésice.
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7.22.2.4 Zafizeni pro temperaci vzorkl pfed zkouskou musi byt schopno udrzovat
zvolenou teplotu s presnosti +2 °C. V pfipadé pozadavku na kontrolu relativni
vlhkosti musi zafizeni udrzovat nastavenou hodnotu s maximalni odchylkou +5 %.

7.22.3 Provedeni zkousky

7.22.3.1Vzorky vybusnin mohou byt z trhavinovych nalozi Ci velkych zrn tuhych
pohonnych hmot odebrany a pfipraveny ke zkouSce fezanim pilou, strojnim
obrabénim, odkrajovanim nozem, vysekavanim matrici, gilotinovanim nebo fezanim
dratem. Vzorky ke zkouSce se odebiraji az po odstranéni svrchni vrstvy materialu
do hloubky minimalné 12,5 mm, ktera& muzZe byt ovlivnéna migraci nebo jinak
poSkozena. Pfiprava vzorku ma byt provadéna pfi teploté (23 £5) °C a relativni
vlhkosti niz§i nez 50 % (u hygroskopickych materiald niz8i nez 20 %). Vzorek
pro tahovou zkouSku by mél mit tvar a rozméry uvedené na obrazku
19. V odlvodnénych pfipadech (zrna tuhych pohonnych hmot malych rozmér,
bezdymné prachy, obtizna zpracovatelnost masy) mohou byt pouzZity i vzorky jiného
tvaru a rozméra (napf. 40procentni zmensenina standardniho vzorku). OdliSny tvar
a rozmeéry vzorku je nutno zanést do protokolu o zkousSce.

12,5

b
&

505 H

15,541

9.7 4

L

OBRAZEK 19 - Tvar a rozméry vzorku pro tahovou a relaxaéni zkousku (viz
7.23)

7.22.3.2 Pfipravené vzorky musi byt ukladany SirSi stranou dolu, aby bylo zabranéno
jejich poskozeni. Odebrané vzorky musi byt reprezentativni z hlediska zkouSeného
materialu. Vystavovani vzorku atmosférickym vlivim musi byt minimalizovano. Pokud
nebudou vzorky zkouSeny do 8 hodin od své pfipravy, musi byt zabaleny nebo jinak
chranény proti vihkosti. Pokud neni uvedeno jinak, vzorky se pfedbézné temperuji
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ve vhodné temperacni skfini pfi teploté (23 +5) °C a relativni vihkosti pod 30 %
po dobu 48 hodin.

7.22.3.3Rozméry pfipravenych vzorkl se pfed zkouskou méfi pfi teploté (23 +5) °C.
Méreni se provadi v misté obou koncl zUzené &asti a ve stfedu zUzené &asti vzorku.
Povinnym méfenim v téchto bodech je Sifka a tloustka vzorku ve stfedu prufezu
a doporu¢enym mérenim je Sitka a tloustka vzorku na obou krajich prifezu. Vzorek
nesmi vykazovat Zadné defekty. Vynasobenim zjisténych pramérnych hodnot
tloustky a Sifky vzorku v zuZené &asti vzorku se ziska hodnota pocate¢niho prufezu
vzorku Ag (mm?).

7.22.3.4Pfed vlastni zkouSkou se vzorky temperuji pfi pracovni teploté zkousky
s maximalni odchylkou +1°C. Cas potfebny k dosaZeni rovnomérného rozdéleni
teplot je zavisly na fadé faktoru, jako napf. sloZzeni vzorkl, zpusobu uloZeni vzork
v temperacni skfini a prostfedi. Jedna hodina je v8ak obvykle postacujici. Pro teploty
45 °C a vySsi je postacujici pulhodinova temperace a doba temperace by neméla
presahnout 2 hodiny. Pro teploty pod 15 °C by doba temperace neméla prekrocit
24 hodin. Pro optimalizaci doby temperace je mozno do slepého vzorku podobného
tvaru a rozméru zavést termoclanek a sledovat ¢asovou zavislost ustalovani teploty
ve vzorku. Na konci doby temperace by rozdil teplot v temperacni skfini a ve vzorku
nemél prekrocit 1 °C.

7.22.3.5K vlastni zkouSce se voli takové zatizeni a rozsah, aby sila pUsobici
na vzorek dosahovala béhem zkou$ky presnosti £1 % maximalniho zatizeni. Vzorek
se uchyti do Celisti s co nejmensi manipulaci, zejména se zuzenou C&asti vzorku.
Stfedova osa vzorku musi pfi zkouSce splyvat s osou zatéZzovani pfistroje. Po upnuti
se prutahomérem zjisti poCatecni hodnota délky méfeného useku v zuzené Casti
vzorku, ktera se zaznamena jako L (mm). Vzorek se nasledné podrobi zkousce se
zvolenymi parametry namahani. Kazdy vzorek se za identickych podminek
namahani méri minimalné pétkrat.

7.22.3.6 Po zkouSce se vzorek vizualné zkouma z hlediska pfitomnosti trhlin, oblasti
s nizkou hustotou, prebytkem pojiva, zvétSenych &astic, cizorodych latek, shluku aj.
V pfipadé zjisténi téchto jevl se provede jejich fotograficka dokumentace.

7.22.4 Zpracovani vysledki

7.22.4.1 Naméfena zavislost vkladané sily F (N) na deformaci vzorku d (mm) se
vynese do grafické podoby. Typicka kfivka této zavislosti, spolu s body
pro vyhodnoceni, je vyobrazena na obrazku 20.
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OBRAZEK 20 - Typicka kfivka zavislosti vkladané sily na deformaci vzorku pfi
tahové zkousce

7.22.4.2Se znalosti pocatecni délky mérfené Casti vzorku L (mm), pocatecniho
prifezu vzorku Ao (mm?), sily Fo (N) odeétené v bodé odklonu kfivky od tangenty AA
a odpovidajici velikosti deformace dp (mm) se vypocte hodnota pocate¢niho modulu
pruznosti vzorku v tahu Eq (MPa):

L-Fo
Ao do

7.22.4.3 Se znalosti velikosti sily vkladané na vzorek v misté maxima kfivky Fp, (N)
a pod&atecniho prafezu Ao (mm?) se vypodte maximalni napéti o (MPa):

Eo=

Gm = QE—
Ao

7.22.4.4 Se znalosti velikosti deformace v misté maxima kfivky d,, (mm) a pocate¢ni
délky méfené Casti vzorku L (mm) se vypocCte pomérna deformace pfi maximalnim
napéti em (%):

8m=%~100
L

Pokud je rozsah deformace pfi maximu napéti Siroky diky plochosti kfivky v této
¢asti, zaznamena se minimalni a maximalni pomérna deformace pfi maximalnim
napéti.

7.22.4.5Se znalosti velikosti sily vkladané na vzorek v misté pfetrZzeni vzorku F; (N)
odecteného v misté dotyku tangenty CC s puvodni kfivkou a pocatecniho prifezu
Ao (mm?) se vypoéte hodnota napéti pii pretrzeni o, (MPa):

Gr:_
Ao
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7.22.4.6 Se znalosti velikosti deformace d, (mm) v misté, odpovidajici sile F; (N)
a pocCateCni délky méfené Casti vzorku L (mm) se vypoclte pomérna deformace
pfi pretrzeni g (%):

&ZEJOO
L

7.22.4.7V pfipadé existence vice lokalnich maxim na kfivce zavislosti vkladané sily
na deformaci vzorku se jednotlivé piky oznaci Cisly ve vzestupném poradi a hodnoty
pro kazdy jednotlivy pik se stanovi dle ¢lankl 7.22.4.2 az 7.22.4.6.

7.22.4.8 Ze zavislosti pomérné deformace na ¢ase po dobu zkousky se dale odecte
skute&na rychlost deformace ¢ (s™') jako smérnice linearni &asti této kiivky. U véech
stanovenych hodnot se provede vypocet jejich smérodatné odchylky z péti méreni.
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Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.22
ZKOUSKA NAMAHANI V JEDNOOSEM TAHU

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

ZkuSebna:

Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:

Cislo postupu:

PODMINKY ZKOUSKY

Teplota (°C):

Relativni vlhkost (%):
Rychlost pficniku (mm - 3‘1):
Typ pfistroje:

Rozmeéry: Délka méfene Casti:
(mm) Sifka:
Tloustka (pramer):

Forma vzorku:
ZpUsob pripravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:
Cislo série:
Doba temperace:
Slozeni:

slozka

Prafez vzorku (mm?):

procent

Datum provedeni zkousky: Typ Celisti:
Zodpovédna osoba: Tuhost pfistroje (kN - mm™):
Pritahomér (ANO/NE):
UDAJE O VZORKU TYPICKY VYSLEDEK

(graf zavislosti napéti na pomérné
deformaci)

Cislo
pokusu

Vzorek
T (°C) Ao
(mm?)

Om

(MPa)

E€m

(%)

Em

(%) | (MPa) | (%) | (MPa) (%) | (MPa)

Pramér

Smérodatna odchylka

PROTOKOL VYSTAVEN
PRO

POZNAMKY ]
Hodnoty s indexem odpovidaji méfeni
s prutahomérem.
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7.23 Zkouska relaxace napéti v tahu
7.23.1 Princip

7.23.1.1 Zkouskou relaxace napéti v tahu se zjistuji mechanické vlastnosti vzorku
vybusnin pfi dlouhodobém pusobeni tahové sily za udrZovani konstantni urovné
deformace. Vysledkem zkousky je zavislost relaxaéniho modulu na Case.

7.23.1.2Udaje, popisované v této kapitole o zkousce relaxace napéti v tahu, jsou
v souladu s pozadavky STANAG 4507.

7.23.2 ZkusSebni zarizeni

7.23.2.1 ZkuSebni pfistroj pro relaxa¢ni zkouSku musi byt opatfen pratahomérem
pro méfeni skuteCné hodnoty deformace vzorku, dosahnout zvolené hodnoty
deformace v urCeném cCase a nasledné udrzovat hodnotu deformace konstantni
po celou dobu zkouSky s odchylkou maximalné +2 % nastavené hodnoty. Pozicni
presnost pficniku pfistroje by méla byt +0,05 mm. Méfeni vkladané sily musi byt
provedeno s piesnosti do £5 % sily na konci zkousky. Rychlost nacitani signalu musi
byt minimalné 1 hodnota sily za 1 sekundu. Celisti musi zajistit plsobeni sily
pomysinym stfedem vzorku a kopirovat tvar koncovych ¢asti vzorku.

7.23.2.2Systém pro méfeni sily musi byt kalibrovan minimalné jednou ro¢né
vhodnym standardem. Kalibrace musi byt provedena na nejcitlivéjSim rozsahu
a na obvykle pouZivaném rozsahu. Ovéfeni kalibrace musi byt provadéno
pfed méfenim vlastnich vzorkl nejméné jedenkrat denné pfi teploté zkouSky.
Ovérovani pfi raznych teplotach zkousky muze byt vynechano, pokud se v minulych
120 dnech ukazalo, ze méfici systém je nezavisly na zmény teploty.

7.23.3 Provedeni zkousky

7.23.3.1Vzorky vybusnin mohou byt z trhavinovych nalozi ¢i velkych zrn tuhych
pohonnych hmot odebrany a pfipraveny ke zkouSce Fezanim pilou, strojnim
obrabénim, odkrajovanim nozem, vysekavanim matrici, gilotinovanim nebo fezanim
dratem. Doporu¢enym zplusobem pfipravy vzorku je frézovani na pozadovany tvar
a rozmér. Vzorky ke zkouSce se odebiraji az po odstranéni svrchni vrstvy materialu
do hloubky minimalné 12,5 mm, ktery mize byt ovlivnén migraci nebo jinak
poskozen. Pfiprava vzorku ma byt provadéna pfi laboratorni teploté a relativni
vlhkosti niz8i nez 50 % (u hygroskopickych materiald niz8i nez 20 %). Vzorek
pro relaxatni zkouSsku by mél mit tvar a rozméry uvedené na obrazku
19. V odlvodnénych pfipadech (zrna tuhych pohonnych hmot malych rozmérq,
bezdymné prachy, obtizna zpracovatelnost masy) mohou byt pouzity i vzorky jiného
tvaru a rozmeéra (napf. 40procentni zmenSenina standardniho vzorku). OdliSny tvar
a rozmeéry vzorku je nutno zanést do protokolu o zkousce.

7.23.3.2 Pripravené vzorky musi byt ukladany SirSi stranou doll, aby bylo zabranéno
jejich poskozeni. Odebrané vzorky musi byt reprezentativni z hlediska zkouSeného
materialu. Vystavovani vzorkd atmosférickym vlivim musi byt minimalizovano.
Stanovené podminky skladovani pfipravenych vzorka prfed zkouSkou musi byt
didsledné dodrzovany.

7.23.3.3 Rozméry pfipravenych vzorkl se méfi pfed temperaci a vlastni zkouSkou
s pouzitim pfistroje nebo zafizeni schopného stanovit pozZadované rozméry
s pfesnosti do 1 % méfeného rozméru. Vynasobenim zjisténych primeérnych hodnot
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tloustky a Sirky vzorku v zuzené &asti vzorku se ziska hodnota pocatecniho prifezu
vzorku Ao (mm?).

7.23.3.4Pfed vlastni zkouSkou se vzorky temperuji pfi pracovni teploté zkousky
s maximalni odchylkou +1°C. Cas potfebny k dosazeni rovnomérného rozdéleni
teplot je zavisly na fadé faktorQ, jako napf. typu materidlu, zpasobu uloZeni vzorkud
v temperacni skfini a prostfedi, jedna hodina je vSak obvykle postacujici. Teplota
v temperacni komofe musi byt méfena v blizkosti vzorku. Pro optimalizaci doby
temperace je mozno do slepého vzorku podobného tvaru arozmérl zavést
termocClanek a sledovat Casovou zavislost ustalovani teploty ve vzorku. Na konci
doby temperace by rozdil teplot v temperacni skfini a ve vzorku nemél prekrocit 1 °C.

7.23.3.5Z kazdého typu vybusniny se za stejnych podminek proméfi minimalné ftfi
vzorky, |épe vSak pét vzorkl. Pokud jsou zjistény velké odchylky od primérné

vrve

7.23.4 Zpracovani vysledki

7.23.4.1 Naméfena zavislost vkladané sily na Case F(t) se transformuje na zavislost
napéti na Case:

F©®

Ao

7.23.4.2Se znalosti deformace vzorku dL v prubéhu zkousky a plvodni délky
mérené Casti vzorku L se vypocte hodnota pomérné deformace v prabéhu zkousky:

o(t) =

drl
E = —
L
7.23.4.3 Zavislost relaxa¢niho modulu na ¢ase E(t) se ziska z nasledujiciho vztahu:
o(t
E(t) = o(t)

€

7.23.4.4 Z4vislost relaxatniho modulu na Case se prezentuje v grafické podobé
v logaritmickych souradnicich. Do grafu se zaCinaji vynaset udaje az po uplynuti péti
az desetinasobku doby nabéhu na pracovni hodnotu deformace vzorku.
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7.23.4.5 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.23
ZKOUSKA RELAXACE NAPETi V TAHU

Cislo protokolu: Strana ze
UDAJE O ZKUSEBNE PODMINKY ZKOUSKY
ZkuSebna: Teplota (°C):
Datum vydani protokolu: Relativni vihkost (%):
Zkusebni postup: Pomérna deformace (%):
Cislo postupu: Typ pfistroje:
Datum provedeni zkousky: Pratahomér (ANO/NE):
Typ Celisti:

UDAJE O VZORKU

Rozméry (mm): Nazev vzorku:
Délka méfené casti:
Sitka:
Tloustka (pramér): Slozeni:
PraFez vzorku (mm?): slozka procent

Forma vzorku:

ZpUsob pfipravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:

Cislo série:

Doba temperace:

TYPICKY VYSLEDEK
(logaritmicka graficka zavislost relaxaéniho modulu na Case)
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 —- METODA 7.23
ZKOUSKA RELAXACE NAPETI V TAHU

Cislo protokolu: Strana ze

CISLO ZKOUSKY

ZPUSOB VYPOCTU

™ | a

POZNAMKY

Zavislost relaxaéniho modulu (MPa) na ¢ase (s)

t(s) Zkouska 1 | Zkouska 2 | Zkouska 3 | ZkouSka 4 | ZkouSka 5 | Primér

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.24 Stanoveni teplotniho soucinitele délkové roztaznosti pomoci TMA
7.24.1 Princip

7.24.1.1 Pomoci termomechanické analyzy (TMA) se u vzorkd vybusnin zjistuje jejich
teplotni soucinitel délkové roztaznosti [1 a zavislost hodnoty tohoto soucinitele
na teploté o = f(t). Teplotni soucinitel délkové roztaznosti je definovan jako pomeér
zavislosti zmény délky vzorku dL na zméné teploty dT a pocateCni délky vzorku Lo
(méfené pfi referencni teploté — obvykle laboratorni):
Q(T):%.i
dT Lo

7.24.1.2 Pfi zkouSce se méfi vratna tepelna roztaznost pevného vzorku. Vlivy
pusobici nevratnou tepelnou roztaznost, napf. zména obsahu vihkosti nebo ztrata
plastifikatoru, musi byt pokud mozno minimalizovany.

7.24.1.3 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni teplotniho souginitele délkové
roztaznosti pomoci TMA, jsou v souladu s pozadavky STANAG 4525.

7.24.2 ZkusSebni zarizeni

7.24.2.1 Pristroj pro TMA musi byt schopen temperace vzorku v teplotnim rozsahu
od -100 °C do +100°C a udrzovat teplotu na konstantni hodnoté nebo ji ménit
definovanou rychlosti. Systém pro méfeni zmény délky vzorku nesmi ovlivhovat
deformaci vzorku a mél by kopirovat jeho délkové zmény. Zafizeni musi souCasné
registrovat zmény v délce vzorku a teplotu vzorku. Odchylka v pfresnosti méfeni
teploty muze byt maximalné 0,2 K a odchylka v méfeni délky maximalné 0,5 um.
Kazda mérici souCastka pfistroje musi byt kalibrovana dle doporuceni vyrobce.

7.24.3 Provedeni zkousky

7.24.3.1Vzorky mohou byt do pozadovaného tvaru pfipraveny pfimo litim nebo
lisovanim nebo mohou byt pfipraveny opracovanim vétSich kusu. Povrch vSech
vzorkl musi byt hladky. Tvar vzorku zavisi na typu pouZzitého pristroje. Typicky
vzorek je valcového tvaru o priméru a délce 10 mm. Konce vzorku musi byt ploché,
vzajemné rovnobézné s maximalni odchylkou 5 % Sifky vzorku a kolmé k vertikalni
ose vzorku. Pfi zkouSeni izotropnich latek se méfi minimalné tfi vzorky
a pro anizotropni materialy minimalné tfi vzorky v kazdém sméru.

7.24.3.2Vzorky se pred zkouSkou 24 hodin temperuji na teploté (23 +5)°C
pfi zvolené urovni relativni vihkosti (zavislé na typu zkousené latky).

7.24.3.3Pocatecni délka vzorku Lo se méfi pfi referenéni teploté ve stfedu vzorku.
Odchylka presnosti méfeni délky musi byt mensSi nez 1 % pocateCni délky.
Pfi vkladani vzorku do pfistroje musi byt vertikalni osa vzorku umisténa v ose
pristroje. Pfi upnuti délkového Cidla musi byt upinaci sila peclivé volena, aby bylo
minimalizovano poskozeni vzorku v misté upnuti v prabéhu zkousky.

7.24.3.4 Temperaéni komora pfistroje se ochladi na teplotu o 10 °C nizsi, nez je
po dostatec¢né dlouhou dobu, aby se zajistilo, Ze se ve vzorku neuchovava teplotni
gradient. Vzorek se poté zahfiva konstantni rychlosti nebo krokovym zpusobem
a za souCasného zaznamenavani zmeény délky vzorku pfi pfislusené teploté.
Rychlost zmény teploty musi byt dostateCné nizka, aby bylo umoznéno dostatecné
protemperovani méfeného vzorku. Smér zmény teploty pfi zkouSce by za normalnich
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podminek nemél ovlivnit vysledek stanoveni teplotniho soucinitele délkove
roztaznosti. ZkouSka tedy muze zacit i pfi nejvysSi teploté a chlazenim postupné
klesat. Nékteré vybusniny ovSem mohou v tomto sméru zkousky ovliviiovat vysledek
méknutim, krystalizaci nebo fazovou zménou ve vzorku.

7.24.3.5Po zkouSce se délka kazdého vzorku zméri pfi referencni teploté. Zména
v délce oproti pocCateCni délce Lo je znamkou, Ze ve vzorku probéhly nevratné
procesy. Rovnéz, pokud je ve vysledcich stanoveni teplotniho soucCinitele délkove
roztaznosti pfi jednotlivych pokusech velka odchylka, je to znamkou nevratnych
procesu ve vzorku. Pfitomnost nevratnych procestu musi byt zaznamenana.

7.24.4 Zpracovani vysledki

7.24.4.1 Z naméfenych hodnot zavislosti zmény délky vzorku na teploté se vypocte
teplotni soucinitel délkové roztaznosti vzorku pro rizné teploty dle rovnice:
dL 1
4T Lo
7.24.4.2\Vysledky se rovnéz vynesou v podobé grafickych zavislosti dL/Ly = f(T)

a o = f(T). Do protokolu o méfeni je rovnéZz nutno zaznamenat teploty pfipadnych
zlomu kfivek téchto zavislosti.

a(T)

133



COS 137601
4. vydani
Zména 1

7.24.4.3 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.24
STANOVENI TEPLOTNIHO SOUCINITELE DELKOVE ROZTAZNOSTI

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

ZkuSebna:

Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:

Cislo postupu dle AOP-7:
Datum provedeni zkousky:

PODMINKY ZKOUSKY

Pocatec¢ni teplota (°C):

Konecna teplota (°C):

Rychlost zmény teploty (°C - min™"):
Typ pfistroje:

Hmotnost méfici sondy (g):

Typ méfFici sondy:

UDAJE O VZORKU

Délka:
Sitka:
Tloustka (pramer):
Teplota (K):
Forma vzorku:

ZpUsob pripravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:

Cislo série:

ZpUsob temperace:
Doba temperace:

Rozméry:
(mm)

GRAFICKY VYSLEDEK

Slozeni:
slozka procent
T dT dL/L, o
(K) (K) (107°) | (K" - 107%) | Poznamky k méfeni:

PROTOKOL VYSTAVEN PRO

<T>
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7.25 Stanoveni teploty skelného prechodu pomoci DMA

7.25.1 Princip

7.25.1.1Pomoci dynamické mechanické analyzy (DMA) se u vzorkl vybusnin
s obsahem polymernich hmot zjiStuje jejich teplota skelného pfechodu. Pfi zkouSce
DMA je vzorek podroben cyklickym deformacim, obvykle sinusového pribéhu se
souCasnym zaznamenavanim velikosti deformace a vkladané sily pfi regulované
zméné teploty. Z vysledku deformace a vkladané sily se vypocte realna a ztratova
slozka modulu pruznosti a stanovi se jejich zavislost na teploté nebo frekvenci
deformace. Teplota, pfi niz dosahuje kfivka zavislosti ztratové slozky modulu
pruznosti na teploté maxima, odpovida teploté skelného pfechodu Tg, tj. teploté,
pfi niz by mél ustat pohyb hlavnich fetézcl molekuly.

7.25.1.2Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni teploty skelného prechodu
pomoci DMA, jsou v souladu s poZzadavky STANAG 4540.

7.25.2 ZkuSebni zarizeni

7.25.2.1 Pristroj pro DMA musi byt schopen méfeni vzorku v teplotnim rozsahu
-120 °C az +100 °C pfi minimalné 3 frekvencich napf. (0, 1, 1 a 10) Hz a rlznych
zpusobech namahani napf. (tah, smyk, ohyb). Maximalni odchylka regulace teploty
v méfeném prostoru musi byt +1°C. Uchyty musi vzorek v pfistroji pevné fixovat.
Kalibrace pfistroje musi byt provadéna pravidelné, dle instrukci vyrobce. Chyba
v méfeni deformace a sily musi byt v limitu dle specifikace pfistroje.

7.25.2.2Zafizeni pro méreni rozmérl vzorkl musi mit pfesnost alesponi 0,5 %
nejmensiho rozméru. Zarfizeni nesmi zpuUsobovat poskozeni vzorku pfi méfeni.
Pfesnost méficiho zafizeni musi byt kontrolovana minimalné kazdé 3 mésice.

7.25.2.3 Zafizeni pro temperaci vzorku pred zkouskou musi byt schopno udrzovat
nastavenou teplotou s maximalni odchylkou +2 °C a v pfipadé kontroly relativni
vlhkosti udrzovat jeji nastavenou hodnotu v rozmezi 10 % az 90 % s maximalni
odchylkou +5 %.

7.25.3 Provedeni zkousky

7.25.3.1Vzorky vybusnin mohou byt z trhavinovych nalozi ¢i velkych zrn tuhych
pohonnych hmot odebrany a pfipraveny ke zkouSce fezanim pilou, strojnim
obrabénim, odkrajovanim nozem, vysekavanim matrici, gilotinovanim nebo fezanim
dratem. Doporuéenym zpusobem pfipravy vzorku je frézovani na pozadovany tvar
arozmér. Vzorky ke zkouSce se odebiraji pokud mozno az po odstranéni svrchni
vrstvy materialu do hloubky minimalné 12,5 mm, ktery muze byt ovlivnén migraci
nebo jinak poSkozen. Prfiprava vzorku ma byt provadéna pfi laboratorni teploté
a relativni vlhkosti niz8i nez 50 % (u hygroskopickych materiald nizSi nez 20 %).
Ke zkousce se pouziva vzorek tvaru tyCe obdélnikového nebo kruhového prufezu,
jejiz rozmeéry zavisi na typu pouzitého pfistroje. Rozmérova tolerance opracovaného
vzorku maze byt maximalné 0,5 % nejmensiho rozméru.

7.25.3.2 Pripravené vzorky musi byt ukladany SirSi stranou dolu, aby bylo zabranéno
jejich poskozeni. Vzorky musi byt uchovavany pfi takové teploté a relativni vihkosti,
které nebudou vyznamné ovlivhovat jejich plvodni mechanické vlastnosti. Vzorky je
doporuceno uchovavat v prostfedi s regulovanou vihkosti. Pokud se vzorky nemaji
podrobit zkouSce do dvou hodin od pfipravy, musi byt dukladné zabaleny nebo jinak
chranény proti napadeni vihkosti.
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7.25.3.3Vzorek se uchyti do uchytl pfistroje s co nejmensi manipulaci a dostatecné
pevné, aby se z nich v pribéhu zkousky neuvolfioval a zaroven, aby se vzorek pfilis
nedeformoval. Vhodné je vzorek upinat do uchytd po ustaleni na nejnizsi pracovni
teplotu. Zpusob uchyceni vzorku a jeho deformace tepelnou roztaznosti mohou
ovlivnit vysledek zkousky. Vzorek musi byt v pfistroji temperovan na vychozi
pracovni teploté po dobu 15 minut pfed zahajenim vlastni zkousky.

7.25.3.4DMA muUze byt provedena s ruznymi zpusoby namahani — napf. tahem,
smykem nebo ohybem, pfi ruznych frekvencich oscilatniho pohybu, dle moznosti
pristroje. Postup zkousky se obvykle Fidi instrukcemi vyrobce. Vzorek je vhodné
zkouSet v teplotnim rozsahu -120 °C az +100 °C pfi tfech frekvencich. Hodnota
vkladané deformace musi byt volena tak, aby nedochazelo k nevrathym zménam
ve vzorku. U smykového namahani se doporucuje hodnota deformace 0,1 %.
V prabéhu zkou$ky se ve zvolenych teplotnich intervalech (5 °C a méné) vypocitavaji
z nameérenych hodnot deformace a vkladané sily hodnoty reainé a ztratové slozky
modulu pruznosti (E, E) a tangenta ztratového uhlu (tan &). Vzorek by mél byt
v kazdém kroku udrZzovan po dobu minimalné 3 minut, resp. tak dlouho, aby byl
vzorek dostatecné protemperovan na méfenou teplotu. Kromé krokového narustu
teploty je mozno provést i zkousku za temperace konstantni rychlosti, jejiZ velikost
musi byt ovSem volena tak, aby umoznila dostateCné protemperovani zkouseného
vzorku.

7.25.3.5Po zkouSce se vzorek vizualné zkouma z hlediska pfitomnosti trhlin, oblasti
s nizkou hustotou, prebytkem pojiva, zvétSenych €astic, cizorodych latek, shluku aj.
V pripadé zjisténi téchto jevl se provede jejich fotograficka dokumentace.

7.25.4 Zpracovani vysledki

7.25.4.1 Vysledkem zkousSeni vzorku pomoci DMA je zavislost realné (E’ v tahu, G
ve smyku) a ztratové (E v tahu, G ve smyku) sloZky modulu pruznosti a tangenty
ztratového uhlu tan & (pomér ztratové a realné slozky) na teploté vzorku.

7.25.4.2 Teplota skelného prechodu T4 se ziska vyhodnocenim grafické zavislosti
ztratového slozky modulu na teploté, jako teplota odpovidajici maximu piku
na kfivce. Hodnota teploty skelného pfechodu je zavisla na frekvenci oscilacniho
pohybu vkladaného na vzorek. Hodnota T4 se standardné stanovuje pfi frekvenci
1 Hz.
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7.25.4.3 Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.25
STANOVENI TEPLOTY SKELNEHO PRECHODU POMOCIi DMA

Strana ze

PODMINKY ZKOUSKY
PocateCni/konecna teplota (°C):
Teplota temperace (°C):

Doba temperace (min):

Amplituda oscilace:

Frekvence oscilace (Hz):

Rychlost zmény teploty (°C.min™"):
Typ pfistroje:

Typ uchytu:

Typ namahani:

UDAJE O VZORKU
Rozméry (mm):
Délka:
Sitka:
Tloustka (pramér):
Uginna délka vzorku:
Geometrie vzorku:
Nazev vzorku:
ZpuUsob pfipravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:
Cislo série, arze nebo dodavky:

Zpusob temperace:

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Datum provedeni zkouSky:
Zkusebni postup:
Cislo postupu dle AOP-7:

Zodpovédna osoba:

SLOZENi VZORKU
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.25
STANOVENI TEPLOTY SKELNEHO PRECHODU POMOCIi DMA

Cislo protokolu: Strana ze

VYSLEDKY

T(C) | E(GPa) | E'(GPa) | G (GPa) | G’ (GPa) | Tanos | f(Hz)

SPEKTRUM DMA
(graficka zavislost realné a ztratové slozky modulu pruznosti na teploté)

Tg= pfi Hz

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.26 Zkousky starnuti heterogennich tuhych pohonnych hmot
7.26.1 Princip

7.26.1.1 Zkousky starnuti heterogennich tuhych pohonnych hmot (TPH) na bazi
inertnich pojiv se provadéji s cilem zjistit charakter zmén téchto vybusnin pfi jejich
dlouhodobém uloZeni ve vyzbroji. Starnuti vzorkd je urychleno temperaci za zvy$ené
teploty (60 °C) po dobu nékolika mésici. Chemické a mechanické vlastnosti
zrychlené starnutého vzorku jsou nasledné porovnavany se vzorkem nestarnutym
a mohou slouzit i k porovnani odolnosti vuci starnuti rdznych vzorkd téchto vybusnin
navzajem. Pouzité postupy mohou byt v nékterych pfipadech vhodné i pro trhaviny
pojené inertnim polymernim pojivem.

7.26.1.2Vzhledem k pouziti pouze jedné teploty a dvou dob zrychleného starnuti
nejsou vysledky téchto zkousek pfimo aplikovatelné pro hodnoceni celkové Zivotnosti
TPH. Pro tento ucel by bylo zapotfebi provést zrychlené starnuti pfi vice teplotach
a dobach (analogicky kinetickému stanoveni ubytku stabilizatoru dle kapitoly 7.5).

7.26.1.3 Protoze heterogenni tuhé pohonné hmoty maji rizna chemicka slozeni,
ne v8echny metody zkouSeni popsané v této kapitole musi byt vhodné pro dany
vzorek. Volba metod zkouSeni nebo jejich pfipadna zména se fidi rozhodnutim
narodni autority. ProtoZe mechanismus starnuti muze byt vyznamné ovlivnén
pritomnosti vybusSnych nitroesterd v pojivu, jsou uvedené zkousky pouzitelné pouze
pro heterogenni tuhé pohonné hmoty pojené inertnim pojivem, napf. karboxylem
terminovanym poly(butadien-akrylonitrilem) (PBAN), karboxylem terminovanym
polybutadienem (CTPB) a hydroxylem terminovanym polybutadienem (HTPB).
Okysli¢ovadlem téchto heterogennich tuhych pohonnych hmot je vétSinou chloristan
amonny.

7.26.1.4 Zkousky chemickych a mechanickych vlastnosti vzorkll TPH uvedené v této
kapitole jsou vybrany tak, aby byly s co nejvétSi presnosti a reprezentativnosti
schopny popsat zmény probihajici v TPH pfi starnuti. Stanoveni zbytkového obsahu
antioxidantu v TPH umoziuje kvalitativni posouzeni stavu degradace pojiva.
Nicméné se neda vzdy nalézt pfimy vztah mezi zbytkovym obsahem antioxidantu
a mechanickymi vlastnostmi TPH. Stanoveni rozpustného podilu nebo hustoty
zesitovani umoziuji posouzeni jak daleko degradaéni reakce pojiva TPH postoupily
z hlediska roztrzeni polymernich fetézci nebo zvySeni hustoty zesitovani. Tyto
fyzikalné-chemické vlastnosti maji pfimy vztah k mechanickym vlastnostem TPH.
Stanoveni obsahu plastifikatoru v rGznych mistech vzorku TPH umozniuje posoudit
migraci plastifikatoru v zrnu TPH. Je ale potfeba vzit v potaz, Ze v zrnu TPH mohou
migrovat i dalSi slozky jako napf. kapalné katalyzatory, jejichz stanoveni vSak neni
obsahem tohoto dokumentu. Stanoveni pevnosti vzorkiG TPH v tahu umoznuje
posouzeni pevnostnich parametrd TPH pfi riznych teplotach a rychlostech
deformace. Pomoci dynamické mechanické analyzy (DMA) se stanovuji
viskoelastické vlastnosti TPH. Méfeni tvrdosti metodou Shore A umoznuje
charakterizaci zmén mechanickych vlastnosti polymerniho pojiva v pribéhu starnuti.
Starnuti TPH muze byt charakterizovano i dalSimi metodami, které jsou popsany
v jinych kapitolach, jako napf. stanovenim termické stability pomoci DSC (viz kapitola
7.2) nebo DTA (viz 7.1) nebo stanovenim citlivosti k vnéjSim podnétim — narazu (viz
7.14), tfeni (viz 7.15), elektrostatické jiskie (viz 7.16) ¢i tepelnym podnétim (viz 7.11,
7.12 a 7.13) nebo zkouskami starnuti vybusnin s polymernimi pojivy (viz 7.28).
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7.26.1.5Chovani heterogennich TPH rizného chemického sloZeni pfi zkouSkach
popsanych v této kapitole muze byt velmi odliSné. PFi hodnoceni vysledkl je potfeba
vzit v potaz, Ze se jeSté nepodafilo nalézt jednoznaCny vztah mezi zménami
v chemickych vlastnostech a zménami v mechanickych vlastnostech heterogennich
TPH. Z téchto duvodd neni mozné ustanovit jednotna hodnotici kritéria pro vysledky
popsanych zkousek platna pro vSechny typy heterogennich TPH. Kritéria hodnoceni
jednotlivych zkouSek proto musi byt dohodnuta mezi vyrobcem a odbératelem
konkrétni TPH. Ziskané vysledky mohou rovnéz slouzit k vybéru slozeni TPH
vhodného pro konkrétni aplikaci.

7.26.1.6 Tuhé pohonné hmoty jsou vyvijeny pro rozlicné aplikace, které kladou
zvySené pozadavky na strukturni vlastnosti zrn TPH. Je vSeobecné znamo, zZe
zivotnost konkrétni TPH nemulze byt stanovena bez znalosti jeji konfigurace
v raketovém systému. Havarie raketového motoru s TPH je obvykle zplsobena
vadou ve strukturnich vlastnostech zrna TPH jako jsou praskliny v mase TPH nebo
jeji odlepeni od stény motoru. Metodiky pro pfedpovéd zivotnosti TPH jsou proto
zaloZzeny na méfeni a predpovédich mechanickych vilastnosti TPH, zejména
s pouzitim stanoveni pevnosti v tahu a dynamické mechanické analyzy. Pfedpoved
zivotnosti raketového motoru s TPH je poté mozZno provést spojenim znalosti
o degradaci mechanickych vlastnosti TPH se strukturni analyzou konfigurace
raketového motoru metodou konecnych prvku.

7.26.1.7 Udaje, popisované v této kapitole o zkouskach starnuti heterogennich
tuhych pohonnych hmot, vychazeji z pozadavkd STANAG 4581.

7.26.2 Vlivy na prubéh starnuti heterogennich TPH

7.26.2.1 Starnuti heterogennich TPH muze byt doprovazeno rGznymi jevy, které
mohou ovliviiovat celkovy mechanismus tohoto déje, napfiklad:

- Oxidace pojiva vedouci k jeho tvrdnuti je obecné vysSi za pfitomnosti
vzduchu a tedy vétSi na povrchu nez ve stfedu vzorku.

- Degradace pojiva pretrzenim jeho fetézcl pasobenim zvySené teploty.

- Migrace slozek (plastifikatoru nebo kapalného katalyzatoru) k volnym
povrchim vedouci k tvrdnuti materialu a ke zvySeni jeho citlivosti.

- Kirystalicka plniva jako dusicnan amonny nebo chloristan amonny mohou
podléhat riznym interakcim, jako jsou absorpce vlhkosti, Castecné
rozpousténi s naslednou rekrystalizaci nebo fazovym zménam.

7.26.2.2 Protoze nékteré vilastnosti (zejména mechanické) mohou byt vyznamné
ovlivnény vihkosti a pfitomnosti vzdusného kysliku, je dulezité peclivé dodrzet
stanovené podminky umélého starnuti:

- Obal pro umélé starnuti vzorku musi byt hermeticky utésnén a musi byt
chemicky snasenlivy se vzorkem.

- Obsah vlhkosti ve vzorku musi byt pfed zkouSkou stanoven vhodnou
metodou a zaznamenan.

- Vzorek TPH musi byt podroben zrychlenému starnuti v prostfedi co
nejvice odpovidajicimu jeho konfiguraci v raketovém motoru. Pokud tato
konfigurace neni znama, je doporuc¢eno pouzit pomér 80/20 objemu TPH
k objemu vzduchu v obalu.
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- Pro minimalizaci vlivu povrchové oxidace by vzorky TPH mély byt
starnuty ve formé celistvych bloku, ne jako nékolik malych kouska.

7.26.2.3 Stopy prechodovych kovu (napf. Zzeleza) ve vzorku TPH mohou katalyzovat
rozklad polymerniho pojiva v pribé&hu starnuti a zplsobovat vznik prasklin v tomto
materialu. DoporuCuje se proto pred vlastnim zkouSenim provést analyzu vzorku
na pritomnost pfechodovych kovu, s vyuzitim napf. atomové emisni spektrometrie
s iontové vazanou plazmou.

7.26.3 Postup umélého starnuti

7.26.3.1Dva vzorky TPH ve formé celistvych blokl se ulozi do uzavienych obald
a nechaji se temperovat pfi teploté 60 °C po dobu 3 a 6 mésicl. Pfedpoklada se, ze
teplota 60 °C umoznuje akceleraci starnuti ve vzorku beze zmény mechanismu
rozkladnych procesl. Pro podrobnéjsi charakterizaci mechanismu starnuti TPH je
mozno rozsSifit pocCet teplot a dob umélého starnuti, coz si ovSem vyzada pfislusné
vys8i pocet vzorka.

7.26.3.2Vzorky TPH by mély byt nechany temperovat ve formé celistvych blokd,
které by mély byt dostatecné velké, aby z nich bylo mozno pfipravit alespon 5 vzorku
pro zkousky pevnosti vtahu, 3 vzorky pro dynamickou mechanickou analyzu
a 4 vzorky pro stanoveni tvrdosti metodou Shore A. Pfiklad vhodného bloku TPH
s vyznacenim mist pro odbér zkuSebnich vzorkd po temperaci je uveden na obrazku
21. Vzorky TPH by mély byt pfed umélym starnutim temperovany po dobu 1 mésice
pfi laboratorni teploté a vihkosti niz8i nez 15 %.

M0 mm

Waorek pro turdost”
35 mm xb mm Varek pro pewnost v tahu
Vanrek pro DMA 12,5 %255 %125 5 mm
10 =B %50 mm
P et e
e e |
- . BT T
i G Sy B - '
l [ = L \
|

= 165 mm -

OBRAZEK 21 - Priklad bloku heterogenni TPH pro umélé starnuti

7.26.3.3Vzorky TPH se ukladaji na plocho do vhodného obalu. Jako obal pro vzorky
TPH mohou slouzit krabice nebo sacky odpovidajiciho objemu, hermeticky
uzaviratelné. Pokud neni vhodny obal k dispozici, vzorek muze byt v krajnim pfipadé
zabalen i do hlinikové fdlie a tato zalepena.

7.26.3.4 Uzaviené obaly se vzorky TPH se nechaji temperovat v susarné pfi teploté
(60 £1) °C po dobu 3 a 6 mésicu. Po skon&eni pfislusné doby se obal se vzorkem
vyjme ze suSarny a necha ochladit na laboratorni teplotu. Po vyjmuti z obalu se
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vzorky vizualné zkontroluji na pfitomnost prasklin, dutin nebo jinych vad a jejich
pfipadna pfitomnost se zaznamena do protokolu o zkouseni.

7.26.3.5Pro eliminaci povrchovych efektd, které nemusi reprezentovat skutecny
mechanismus starnuti TPH, musi byt odstranény vSechny svrchni vrstvy bloku TPH
do hloubky minimalné 20 mm. Tyto povrchové vrstvy nicméné mohou byt pouzity
ke zkoumani vlivu povrchovych efektd, je-li toto zkoumani poZzadovano.

7.26.3.6 Z blokii TPH (nestarnutych, starnutych po dobu 3 mésici a po dobu
6 mésicl) se mechanickym opracovanim pfipravi potfebné tvary a pocty vzorku
pro stanoveni pevnosti vtahu, dynamickou mechanickou analyzu a stanoveni
tvrdosti. Zbytky bloku mohou byt pouzity pro chemické zkousky a pfipadné
i pro stanoveni migrace plastifikatort a (nebo) antioxidant ve vzorku.

7.26.4 Stanoveni rozpustného podilu

7.26.4.1 Obsah rozpustného podilu ve vzorku ma vztah k hustoté zesitovani
polymerni sité pojiva. Cim je vét$i obsah nezesitovaného polymeru ve vzorku, tim
vySSi je i obsah rozpustného podilu. Obsah rozpustného podilu ma rovnéz vztah
k hodnoté deformace pfi maximalnim napéti ve zkouSce pevnosti v tahu. Hodnota
rozpustného podilu maze byt pouzita k vypoctu hustoty zesitovani pomoci upravené
Charlesby-Pinnerovy rovnice.

7.26.4.20bsah rozpustného podilu se stanovuje extrakci vzorku organickym
rozpoustédlem za laboratorni teploty nebo pfi varu rozpoustédla v Soxhletové
extraktoru. Tato metoda muze vést k nespravnym vysledkim u vzorkl heterogennich
TPH obsahujicich plniva vyznamné rozpustna v pouZzitych rozpoustédlech. V tomto
pfipadé se doporuCuje provést stanoveni hustoty zesitovani postupem dle kapitoly
7.26.5.

7.26.4.3 Pri extrakci za laboratorni teploty se (1 az 2) gramy vzorku heterogenni TPH
(hmotnost Wj) navazi do banky, pfida se 100 ml toluenu nebo dichlormetanu a smés
se necha 24 hodin stat. Poté se rozpoustédlo dekantuje od vzorku a pfida se novy
podil rozpoustédla. Po dalSich 24 hodinach se tento postup opakuje. Po 4 dnech
zkouSky se nerozpustny zbytek vzorku odfiltruje a vysusSi se v susSarné pfi teploté
50 °C do konstantni hmotnosti (Ws). Extrakt je mozno pouzit pro stanoveni obsahu
plastifikator(d (viz kapitola 7.26.7). Obsah rozpustného podilu ve vzorku (S) se
vypocita s pouzitim vztahu:

7.26.4.4 Alternativné Ize extrakci provadét za varu rozpoustédla v Soxhletové
extraktoru. Keramicka extrakéni patrona se necha susit v susarné pfri teploté 60 °C
po dobu 3 hodin za sniZzeného tlaku, poté se necha 1 hodinu ochladit ve vakuovaném
exsikatoru a pfesné se zvazi (hmotnost W+). Do patrony se navazi (3 £0,1) g kousku
TPH o rozmérech pfiblizné 1 mm x 2 mm x 2 mm a zaznamena se celkova hmotnost
patrony se vzorkem W,. Vzorek v patroné se nasledné 16 hodin extrahuje 200 ml
dichlormetanu v Soxhletové extraktoru. Po této dobé se patrona vyjme a necha susit
v digestofi v proudu vzduchu za normalni teploty po dobu 2 hodin. PfedsuS$ena
patrona se vzorkem se nasledné vlozi do vakuové susarny a necha se zde susit pfes
noc za normalni teploty pfi tlaku menSim nez 133 Pa. Poté se pfenese
do vakuovaného exsikatoru se silikagelem, necha se 1 hodinu temperovat
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na laboratorni teplotu a patrona se vzorkem se zvazi (hmotnost W3). Extrakt je
mozno pouzit pro stanoveni obsahu plastifikatord (viz kapitola 7.26.7). Stanoveni se
provadi tfikrat a vysledek se praméruje. Obsah rozpustného podilu ve vzorku (S) se
vypocita s pouzitim vztahu:
_ Wz _W3
Wz _Wl

7.26.4.5 Hustota zasitovani pojiva v TPH muze byt se znalosti obsahu rozpustného
podilu (S) vypoditana ze vztahu:

(-85 (5+8)]
- (S+\/§)

C
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7.26.4.6

Vysledek zkouSky se zaznamena do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:
Strana ze

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.26.4
STANOVENi ROZPUSTNEHO PODILU V HETEROGENNI TPH

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

PODMINKY ZKOUSKY

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU
Nazev nebo oznaceni vzorku:
Vyrobce:

Materialova specifikace:

(uvést, zda se kontroluje chemické sloZeni
produktu)

Cislo série, $arze nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouZzity)

VYSLEDKY ZKOUSKY

Obsah rozpustného podilu:
- pfed umélym starnutim:
- po 3 mésicich umélého starnuti:
- po 6 mésicich umélého starnuti:

Hustota zesitovani:
- pfed umélym starnutim:
- po 3 mésicich umélého starnuti:
- po 6 mésicich umélého starnuti:

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.26.5 Stanoveni hustoty zasit'ovani

7.26.5.1Vzorek heterogenni TPH znamého objemu se necha bobtnat v toluenu
po dobu nékolik dni pfi stalé laboratorni teploté. Po dosazZeni ustaleného stavu
nabobtnani (typicky za 1 tyden) se méfi tlakovy modul materialu a z néj vypocte
hustota zasitovani.

7.26.5.2Ke stanoveni se kromé bézZnych laboratornich pomulcek pouZzivaji vahy
s pfesnosti 0,1 mg a pristroj na méreni tlakového modulu vyobrazeny na obrazku 22
a tvofeny hloubkomérem méficim deformaci nabobtnalého vzorku stlaovaného
zavazim znameé hmotnosti.

Upraveny Moubkomér
(rozsah 5 e, deleni 0.01 mm)

Fladinka g toluene

Fontaktni deska na vzorku

OBRAZEK 22 - Pristroj na méfeni tlakového modulu vzorku v toluenu

7.26.5.3Vzorky TPH se pfesné nafezou na valeCky o vysSce cca 15 mm a priméru
cca 25 mm a presné zméfi mikrometrem. Kazdy vzorek se uloZi do samostatné
bariky a zalije 60 ml az 100 ml toluenu (Cistota p.a.) tak, aby byl po celou dobu
zkousky zcela ponofen.

7.26.5.4\Vzorek se necha bobtnat v toluenu az do dosazeni rovnovazného stavu.
Dosazeni rovnovazného stavu muize byt kontrolovano vazenim vzorku kazdych
30 sekund po dobu 5 minut. Za €as nula se povazuje okamzik, pfi kterém byl vzorek
vytaZen zrozpoustédla. Nasledné se vynese grafickd zavislost hmotnosti vzorku
na Case, ktera se prolozi pfimkou a stanovi se extrapolovana hmotnost v Case nula.
Rovnovazny stav nabobtnani vzorku je dosazen, pokud se extrapolovana hmotnost
vzorku v ¢ase nula dalSim macenim v toluenu jiz neméni (typicky po jednom tydnu).

7.26.5.5Dokonale nabobtnaly vzorek TPH se vlozi do kadinky s toluenem a zatizi
kontaktni deskou pfistroje (viz obrazek 22). Pfistroj se vynuluje a vzorek se postupné
zatézuje 10 zavazimi razné hmotnosti, od 40 do 400 gramd. Po kazdém vlozeni
zavazi se zaznamena pfislusna hodnota deformace. Mezi méfenimi se vzorek necha
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relaxovat po dobu 2 minut az 5 minut. Pfed kazdym dalSim méfenim se pfistroj musi
znovu vynulovat.

7.26.5.6Ze ziskanych hodnot se vynese graf zavislosti hmotnosti zavazi (kg)
na deformaci vzorku (m) a stanovi se smérnice jeho pfimky. Hustota zesitovani
(mol - m™) se nasledné vypoéte ze vzorce:

_ hyxSxg
B 3xA,xRxT

kde ho je plvodni vy$ka vzorku (m), S je smérnice grafu (kg - m™'), g je gravitacni
konstanta (9,807 m - s72), Ag je ptvodni styéna plocha vzorku (m?), R je univerzalni
plynova konstanta (8,314 J - mol™ - K™') a T je teplota zkousky (K).
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7.26.5.7 Vysledky zkousky se zaznamenaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:
Strana ze

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.26.5
STANOVENI HUSTOTY ZESITOVANI POJIVA HETEROGENNI TPH

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):
Doba umélého starnuti (pocet mésicu):
PODMINKY ZKOUSKY
Teplota (°C):
Relativni vlihkost (%):

Pouzité rozpoustédlo:

UDAJE O VZORKU

Rozméry:

- vyska hg (m):

- pramér (m):

- sty&na plocha vzorku Ag (m?):
Forma vzorku:
Metoda pfipravy vzorku:
Vyrobni metoda:
Zdroj:
Cislo série nebo jiné identifikaéni &islo:
Doba kondicionovani vzorku:
SlozZeni:

Slozka Procent

TYPICKE VYSLEDKY

Jedna krivka pro kazdou dobu umélého starnuti
(0, 3 a 6 mésicu)

Hmotnost (kg)

|
0 Deformace (m)
Smérnice (kg - m™") pro
- nestarnuty vzorek:
- vzorek starnuty 3 mésice:
- vzorek starnuty 6 mésicu:

Vypo&et hustoty zesitovani (mol - m™):

_ hyxSxg
B 3xA,xRxT

ho: puvodni vySka vzorku (m); Ao: pivodni styéna plocha vzorku (mz); S: smérnice grafu (kg - m'1);
R: univerzalni plynova konstanta (8,314 J - mol - K‘1); g: gravitaéni konstanta (9,807 m - s_z);
T: teplota zkousky (K)

Hustota zesitovani pfed umélym starnutim:
Hustota zesitovani po 3 mésicich umélého starnuti:
Hustota zesitovani po 6 mésicich umélého starnuti:

PROTOKOL VYSTAVEN PRO | POZNAMKY
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7.26.6 Stanoveni obsahu antioxidantu

7.26.6.1 Stanoveni obsahu antioxidantl popsané v této kapitole je =zaloZeno
na extrakci vzorku heterogenni TPH vhodnym rozpoustédlem (dle slozeni TPH)
s naslednou chemickou analyzou extraktu kapalinovou chromatografii.

7.26.6.2Popsany postup nemusi byt vhodny pro vSechny pouzivané typy
antioxidantd. Byl ovéfen na 2,2 -metylen-bis(4-metyl-6-t-butylfenolu) (obchodni nazvy
CALCO, AO-2246 nebo MBP5) a 2,6-di-t-butyl-p-kresolu (obchodni nazev IONOL).
Nékteré antioxidanty vSak reaguji sizokyanaty a jsou poté kovalentni vazbou
navazany na konec fetézce hydroxylem terminovaného polybutadienu (HTPB)
a nejsou tedy extrahovatelné rozpoustédlem. Prikladem téchto neextrahovatelnych
antioxidantd je N-fenyl-N'-cyklohexyl-p-fenylendiamin (Flexzone 6H), jehoz
aminoskupina reaguje s izokyanaty. Fenolické antioxidanty jako 2,5-di-t-
butylhydrochinon (DTBHQ) rovnéz vykazuji urcité kovalentni vazby s polymernim
fetézcem v zavislosti na poméru izokyanatd a hydroxylovych skupin ve smési
pfi vyrobé heterogennich TPH.

7.26.6.3Ke zkouSce se kromé& béznych laboratornich pomucek pouzivaji vahy
s presnosti 0,1 mg, odstfedivka, filtraCni aparatura a kapalinovy chromatograf
(HPLC) s UV detektorem, integratorem a vhodnou chromatografickou kolonou.
Z chemikalii je potfebny standard pfislusného antioxidantu (Cistota p.a.), vhodny
vnitini standard (napf. trifenylamin, Cistota p.a.) a vhodné rozpoustédlo (napf.
metanol, Cistota pro HPLC).

7.26.6.4Kalibracni roztok se pfipravi rozpusténim pfiblizné 10 mg standardu
antioxidantu a 10 mg vnitfniho standardu v 50 ml metanolu nebo jiného vhodného
rozpoustédla v odmérné barice. Latky se navazuji s pfesnosti 0.1 mg a navazky se
zaznamenavaji. Kalibracni roztok by mél byt uchovavan v chladném a tmavém
prostfedi a neskladovan déle nez 2 tydny od pfipravy.

7.26.6.5Roztok vzorku k analyze se pfipravi extrakci pfiblizné 5 gramd vzorku TPH
(nafezaného na kousky o velikosti 2 mm az 3 mm) a pfiblizné 10 mg vnitfniho
standardu v 50 ml metanolu nebo jiného vhodného rozpoustédla. Latky se navazuji
s presnosti 0,1 mg a navazky se zaznamenavaji. Extrakce probiha za michani
po dobu minimalné 6 hodin, poté se smés necha nékolik minut usadit a odpipetuje se
zni 10 ml az 15 ml extraktu. Extrakt se odstfedi v odstfedivce pro ziskani Cirého
roztoku nebo se prefiltruje pres filtr o porozité 3 um.

7.26.6.6 Pomoci kapalinové chromatografie se postupné analyzuji nastfiky 3 ul
kalibraéniho roztoku a roztoku vzorku za stejnych analytickych podminek. Vhodnymi
podminkami analyzy pro stanoveni antioxidantl IONOL a MBPS5 s trifenylaminem
jako vnitfnim standardem mohou byt napf. pouziti chromatografické kolony
Lichrosorb RP 18 (5 ym) o rozmérech (250 x 4) mm, mobilni faze metanol/voda
80/20, pratok 1,3 ml - min™", teplota kolony 35 °C, UV detektor s vinovou délkou 205
nm, celkova doba analyzy 15 minut (retencni ¢asy IONOL 8,68 min, trifenylamin
10,02 min a MBP5 13,37 min).

7.26.6.7Vyhodnoceni se provadi stanovenim plochy pod piky jednotlivych
analyzovanych latek s naslednym vypoctem procentualniho obsahu antioxidantu
ve vzorku metodou vnitfniho standardu.
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7.26.6.8 Vysledky analyzy se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:
Strana ze

PROTOKOL O ZK(’)UQENi VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.26.6
STANOVENi OBSAHU ANTIOXIDANTU V HETEROGENNI TPH

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkouSky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

PODMINKY ANALYZY HPLC
Stanovovany antioxidant:
Chromatograficka kolona:

Mobilni faze:
Pouzity vnitini standard:

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU
Nazev nebo oznaceni vzorku:
Vyrobce:

Materialova specifikace:

(uvést, zda se kontroluje chemické slozeni
produktu)

Cislo série, 3arze nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouZity)

VYSLEDKY ZKOUSKY

Obsah antioxidantu:
- pred umélym starnutim:
- po 3 mésicich:
- po 6 mésicich:

Rozdil v obsahu antioxidantu:
- po 3 mésicich:
- po 6 mésicich:

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.26.7 Stanoveni obsahu plastifikatorut

7.26.7.1 Stanoveni obsahu plastifikatort se provadi plynovou chromatografii
dichlormetanového extraktu vzorku TPH s detekci plamenovym ionizacnim
detektorem (FID) nebo hmotnostnim spektrometrem (MS). Extrakt TPH muze byt
pouzit z pfedchoziho stanoveni rozpustného podilu popsaného v kapitole 7.26.4
nebo byt pfipraven specialné pro tento ucel extrakci vzorku v Soxhletové extraktoru.

7.26.7.2Metoda popsana vtéto kapitole byla vyvinuta pro stanoveni
izodecylpelargonatu (IDP, 8-metylnonylesteru kyseliny nonanové), principialné je ale
pouzitelna i pro dalSi plastifikatory jako napf. bis(2-etylhexyl)adipat nebo dioktylazelat
(dioktyl ester kyseliny nonandiové).

7.26.7.3Ke stanoveni se kromé béznych laboratornich pomUlcek pouZivaji vahy
s presnosti 0,1 mg, filtracni aparatura, plynovy chromatograf s FID nebo MS
detektorem a vhodnou chromatografickou kolonou a dalSim nezbytnym
prislusenstvim.

7.26.7.4K analyze Ize pouzit dichlormetanovy extrakt vzorku pfipraveny postupem
dle kapitoly 7.26.4 nebo pfipraveny specialné pro tento ucel nékterou ze {tFi
nasledujicich metod extrakce v Soxhletové extraktoru. Standardni extrakéni metoda
pouziva navazku vzorku 3 gramy, 200 ml dichlormetanu (Cistota p.a.), extrakéni dobu
16 hodin a keramickou extrakCni patronu. ExtrakCni metoda | pouziva navazku
vzorku 0,3 g, objem dichlormetanu 30 ml, extrakéni dobu 4 hodiny a sklenénou
extrakeni patronu s fritou o stupni porozity 3. Extrakéni metoda Il pouziva 10 gramu
vzorku, 100 ml dichlormetanu, extrakéni dobu 17 hodin a celul6zovou extrakcni
patronu.

7.26.7.5 Ze standardu stanovovaného plastifikatoru Cistoty p.a. se pfipravi
kalibragni roztoky o koncentraci 1 — 4 mg - ml™' ve smési acetonitrilu a acetonu
v poméru 80/20 obj. (Cistota obou rozpoustédel p.a.).

7.26.7.6 Dichlormetanovy extrakt vzorku obsahuje plastifikator, antioxidanty a volné
fetézce polymeru uvolnéné ze zesitované struktury pojiva a pfed chromatografickou
analyzou je nutno jej precistit pro odstranéni rozpusténych polymeru, které by mohly
ucpavat chromatografickou kolonu. Dichlormetanovy extrakt se necha odpafit
v kadince do sucha v digestofi (minimalné 6 hodin). Kadinka s odparkem se
nasledné presusi ve vakuované susarné pri teploté 50 °C po dobu 2 hodin.
K odparku se poté pfida 100 ml smési acetonitrilu a acetonu v poméru 80/20 obj.
a vznikly roztok se pfed nastfikem do plynového chromatografu prefiltruje pomoci
injekéni stiikacky s teflonovym filtrem o porozité 0,45 um.

7.26.7.71 pl kalibraCnich roztokl a roztoku vzorku se postupné a za stejnych
analytickych podminek nastfikuje do plynového chromatografu opatfeného FID nebo
MS detektorem. Z vysledkd kalibraénich roztokd se vytvofi kalibraéni kfivka. Pokud
se nékteré plastifikatory (jako napf. IDP) skladaji ze smési izomeru, pouziva se
vtomto pfipadé pro kvantifikaci vysledku celkova plocha pod v8emi piky
odpovidajicimi témto izomeram.

7.26.7.8 Vhodnymi analytickymi podminkami pro stanoveni IDP (retencni cCas
28 minut) mohou byt napf. kolona DB-5 (délka 30 m, vnitfni pramér 0,53 mm), helium
jako mobilni faze s pritokem 5 ml - min~", teplotni program zaéinajici na 160 °C
s vydrzi 5 minut a s naslednym nardstem na 250 °C s rychlosti 2 °C - min™", teplotou
nastfiku 220 °C a teplotou detektoru 250 °C.
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7.26.7.9 Vysledek analyzy roztoku vzorku se pomoci kalibracni kfivky a se znalosti
navazky vzorku k extrakci a celkového objemu finalniho extraktu (100 ml) vyjadfi jako
procentualni obsah plastifikatord ve vzorku.

7.26.7.10  Vysledek analyzy se zaznamena do protokolu nasledujiciho vzoru:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.26.7
STANOVENi OBSAHU PLASTIFIKATORU V HETEROGENNI TPH

Cislo protokolu: Strana ze
UDAJE O ZKUSEBNE PODMINKY UMELEHO STARNUTI

ZkuSebna: Teplota umélého starnuti (°C):

Datum vydani protokolu: Doba umélého starnuti (poCet mésicu):

Zkusebni postup: ] ]
PODMINKY ANALYZY GC
Datum provedeni zkousky:
Stanovovany plastifikator:
Zodpovédna osoba: Typ detektoru (FID nebo MS):

Typ a rozméry kolony:

Typ a pratok nosného plynu:
Objem nastfiku:

Teplotni program kolony:

Teplota nastfiku:

Teplota detektoru:

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU VYSLEDKY ZKOUSKY
Nazev nebo oznaceni vzorku: Obsah plastifikatoru:
- pfed umélym starnutim:
Vyrobce: - po 3 mésicich:

- po 6 mésicich:
Materialova specifikace:
(uvést, zda se kontroluje chemické sloZeni Rozdil v obsahu plastifikatoru:
produktu) - po 3 mésicich:
; - po 6 mésicich:
Cislo série, Sarze nebo dodavky:

Datum vyroby nebo obdrzeni: POZNAMKY

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouzity)

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.26.8 Stanoveni pevnosti v tahu

7.26.8.1 Stanoveni pevnosti v tahu se u heterogennich TPH provadi pro zjiténi vlivu
umélého starnuti na modul pruznosti v tahu (Eg), maximalni napéti () a pomérnou
deformaci pfi maximalnim napéti (enm).

7.26.8.2 ZkouSka se provadi postupem popsanym v kapitole 7.22 s nasledujicimi
podminkami:

- Vzorky se odebiraji ze stfedu bloku uméle starnutého vzorku TPH, jak je
vyobrazeno na obrazku 21.

- Vzorky se pfed zkouSkou nechaji kondicionovat 48 hodin pfi teploté (23
15) °C pfi 12% relativni vihkosti.

- ZkuSebni teplota by méla byt (20 +1)°C. DalSi zkouSky pfi jinych
teplotach vrozmezi -46°C az +60°C mohou byt vyzadovany
pro komplexnéjSi zkoumani vlivu starnuti na vlastnosti TPH. V tomto
pfipadé je nezbytné podrobit umélému starnuti vzorky TPH vétSich
rozmerd.

- Rychlost pfiéniku by méla byt 50 mm - min™".

- ZkouSka se provadi vzdy s péti vzorky nestarnutych TPH a s péti vzorky
starnutych TPH.
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7.26.8.3 Vysledky se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.26.8
STANOVENIi PEVNOSTI V TAHU STARNUTYCH HETEROGENNICH TPH

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

ZkuSebna:

Datum vydani protokolu:
ZkuSebni postup:

Cislo postupu:

Datum provedeni zkouSky:
Zodpovédna osoba:

UDAJE O VZORKU

Rozmeéry: Délka méfené Casti:
(mm) Sitka:
Tloustka (pramér):
Priifez vzorku (mm?3):
Forma vzorku:
Zpusob pfipravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:
Cislo série:
Doba temperace:
SlozZeni:
slozka procent

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):
Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

PODMINKY ZKOUSKY

Teplota (°C):

Relativni vlihkost (%):
Rychlost pri¢niku (mm - s7™):
Typ pfistroje:

Typ Celisti:

Tuhost pFistroje (kN - mm™):
Pratahomér (ANO/NE):

Napéti
(MPa)

TYPICKE VYSLEDKY
(typické vysledky nestarnutého vzorku a starnutych vzorkd ve spole¢ném grafu)

Pomérna deformace (%)
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.26.8
STANOVENI PEVNOSTI V TAHU STARNUTYCH HETEROGENNICH TPH

u

Cislo protokolu: Strana ze
VYSLEDKY NESTARNUTEHO VZORKU
Cislo Vzorek & om | &m o & | Eo |em | & | Eo
pokus | T (°C) Ag(mm?) (s [ (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (%) | (MPa)
u
Pramér
Smérodatna odchylka
VYSLEDKY VZORKU STARNUTEHO 3 MESICE
Cislo Vzorek Es om E€m G & Eo |em | & Eo
pokus | T (°C) Ao(mm?) | (s™") | (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (%) | (MPa)
u
Pramér
Smérodatna odchylka
VYSLEDKY VZORKU STARNUTEHO 6 MESICU
Cislo Vzorek & om | &m | o & Eo |em | & | Eo
pokus | T (°C) Ao(mm?) | (s™") | (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (%) | (MPa)

Pramér

Smérod

atna odchylka

PROTOKOL VYSTAVEN

PRO

POZNAMKY

Hodnoty s indexem ~ odpovidaji méFeni

s prutahomérem.
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7.26.9 Dynamicka mechanicka analyza

7.26.9.1 Dynamickou mechanickou analyzou se méfi viskoelastické mechanické
vlastnosti TPH v Sirokém rozmezi teplot a frekvenci pro ziskani teplotnich
a frekvencnich zavislosti realné (E" nebo G’) a ztratové (E*°, G™') sloZzky modulu
pruznosti a tangenty ztratového uhlu tan 0.

7.26.9.2Ve vysledném grafu teplotni zavislosti heterogennich TPH jsou hodnoty
realné slozky modulu pruznosti nejvyssi pfi nizkych teplotach (napf. pod -75 °C).
V této oblasti jsou vzorky TPH tvrde, s nizkou deformacni kapacitou pfed prasknutim.
Se zvySenim teploty modul pruznosti klesa. Z teplotni zavislosti ztratové slozky
modulu pruznosti Ize odecCist hodnotu teploty maxima piku, ktera odpovida teploté
skelného pfechodu charakterizujiciho pfechod mezi kiehkym a pruznym stavem
TPH.

7.26.9.3Umélé starnuti heterogennich TPH muize vést ke zménam realné slozky
modulu pruznosti v celé teplotni oblasti, zejména vSak pfi vysSich teplotach. S délkou
umeélého starnuti a postupem degradace TPH se tyto zmény v modulu pruznosti
zvétsuji. Umélé starnuti muze mit vliv i na hodnotu teploty skelného prechodu. Ke
zménam v mechanickych vlastnostech TPH dochazi umélym starnutim pozvolna
a postupné. V pfipadé, Ze dojde ke zjisténi znacné zmény ve vlastnostech TPH, je

rws

zapotrebi proveést dalSi zkousky pro odhaleni pfi€in téchto zmén.

7.26.9.4Pro zkousku se pouziva postup a pfistrojové vybaveni popsané v kapitole
7.25, s nasledujicimi zkuSebnimi podminkami:

- Je-li to pozadovano, vzorky se pfed zkouskou kondicionuiji.

- Zkouska se provadi v teplotnim rozsahu -120 °C az +100 °C s jednou
vkladanou frekvenci (napf. 1 Hz). Teplotni rozmezi muze byt zvoleno
odlisné dle chemického slozeni TPH.

- Rychlost ohfevu se voli s ohledem na homogenitu distribuce teploty
ve vzorku.

- Meéfeni se za stejnych instrumentalnich podminek provadi s nestarnutym
vzorkem i se vSemi uméle starnutymi vzorky.
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7.26.9.5Vysledky se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.26.9
DYNAMICKA MECHANICKA ANALYZA HETEROGENNICH TPH

Strana ze

PODMINKY ZKOUSKY
Pocate¢ni/konecna teplota (°C):
Teplota temperace (°C):

Doba temperace (min):

Amplituda oscilace:

Frekvence oscilace (Hz):

Rychlost zmény teploty (°C.min™"):
Typ pfistroje:

Typ uchytu:

Typ namahani:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umeélého starnuti (poCet mésicl):

UDAJE O VZORKU
Rozméry (mm):
Délka:
Sitka:
Tloustka (pramer):
Uginna délka vzorku:
Geometrie vzorku:
Nazev vzorku:
Zpusob pfipravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:
Cislo série, arze nebo dodavky:

ZpUsob temperace:

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Datum provedeni zkousky:

Zkusebni postup:

Zodpovédna osoba:

SLOZENi VZORKU
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 —- METODA 7.26.9
DYNAMICKA MECHANICKA ANALYZA HETEROGENNICH TPH

Cislo protokolu: Strana ze
VYSLEDKY
Pred Po 3 mésicich Po 6 mésicich
umélym starnutim umélého starnuti umélého starnuti

T (°C) E’nebo G’ Tan & E’nebo G’ Tan & E’ nebo Tan &
(MPa) (MPa) G’ (MPa)
SPEKTRA DMA

(pfislusné grafy nestarnutého vzorku a starnutych vzorkt ve spole¢ném grafu)
@ S o
@) c o
= it

Teplota (°C) Teplota (°C) Teplota (°C)

TEPLOTA SKELNEHO PRECHODU T, (°C)

Pfed umélym starnutim:
Po 3 mésicich umélého starnuti:
Po 6 mésicich umélého starnuti:

pfi frekvenci Hz

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.26.10 Stanoveni tvrdosti metodou Shore A

7.26.10.1 Stanovenim se sleduji zmény v tvrdosti vzorku TPH, které mohly byt
vyvolany jeho starnutim.

7.26.10.2 Ke stanoveni se pouziva postup a pfistroj popsané ve standardu ASTM
D2240-00 s nasledujicimi podminkami:

- ZkuSebni vzorek by mél mit prdmér minimalné 35 mm, tloustku
minimalné 6 mm, povrch hladky a rovny.

- Pred zkouskou by vzorky mély byt kondicionovany minimalné po dobu
30 minut pfi zkuSebni teploté, pokud je tato odliSna od (23 +2) °C.

7.26.10.3 Pristroj se opatrné a bez narazu dotkne vzorku a provede se méfeni
tvrdosti v alespon tfech mistech vzdalenych minimalné 5 mm od sebe a minimalné
13 mm od okraje vzorku. Hodnota Shore A se odeCte na displeji pfistroje
po 3 sekundach ustalovani.

7.26.10.4 Aby mohlo byt méfeni pokladano za platné, nesmi byt rozdil ve vysledcich
dvou méfeni provedenych stejnou osobou stejnym pfistrojem vétSi nez 2 jednotky
Shore A. Rozdil mezi dvéma méfenimi provadénymi dvéma osobami s dvéma
rznymi pfistroji nesmi byt vétsi nez 3 jednotky Shore A.
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7.26.10.5 Vysledky méfeni se zaznamenaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

PROTOKOL O ZKOUQENiIVYBU§NINY DLE COS 137601 — METODA 7.26.10
STANOVENI TVRDOSTI HETEROGENNICH TPH

Cislo protokolu:

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE PODMINKY UMELEHO STARNUTI
ZkuSebna: Teplota umélého starnuti (°C):
Datum vydani protokolu: Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

Datum provedeni zkousSky: . «
PODMINKY ZKOUSKY

Zkusebni postup:
Teplota zkousky (°C):
Zodpovédna osoba:
Podminky kondicionovani:

Vyrobce pfistroje:

Typ pfistroje:

UDAJE O VZORKU CHEMICKE SLOZENi VZORKU

Rozméry (mm):

- délka:

- Sitka:

- tloustka:
Geometricka forma vzorku:
Nazev nebo oznaceni vzorku:
Metoda pfipravy vzorku:
Vyrobce:
Zdroj:

Cislo série, $arze nebo dodavky:
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.26.10
STANOVENI TVRDOSTI HETEROGENNICH TPH

Cislo protokolu:

Strana ze
VYSLEDKY
(v jednotkach Shore A)
Pred umélym starnutim
Vzorekiméfeni 1 2 3 Pramér Smérodatna
odchylka
1
2
3
4
Po 3 mésicich umélého starnuti
Vzorekiméfeni 1 2 3 Pramér Smérodatna
odchylka
1
2
3
4
Po 6 mésicich umélého starnuti
Vzorek/msfeni 1 2 3 Praimér Smérodatna
odchylka
1
2
3
4
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7.27 Stanoveni termické stability pomoci HFC
7.27.1 Princip

7.27.1.1HFC kalorimetrie je termoanalyticka metoda, méfici tepelny tok uvolfiovany
nebo pfijimany vzorkem pfi termickych déjich, které v ném probihaji pfi zahfivani
konstantni teplotou. Signal odpovidajici tepelnému toku vyménéného vzorkem
s okolim je pfenasen do pocitaCe nebo zapisovaCe a vyjadifovan v podobé grafické
zavislosti tepelného toku vyménéného vzorkem s okolim na dobé provadéni zkousky.
Rovnomérny ohfev vzorkd je obvykle zajistovan zafizenim s pfesnou regulaci
teploty. HFC je, ve srovnani s jinymi termoanalytickymi metodami (DTA, DSC),
citlivéjSi a mnohem |épe schopna popsat pfirozeny mechanismus starnuti, jelikoz
pracuje s vétSim mnozstvi vzorku (gramy) pfi nizsi teploté.

7.27.1.2Kvantitativni odhad chemické stability bezdymnych pracht (BP)
a homogennich pohonnych hmot se provadi vypocCtem na zakladé zjiSténi meznich
hodnot doby a teploty vzbuchu. Zda je stabilita dostacujici, zavisi na sloZzeni BP
a pohonné hmoty (na obsahu vlhkosti) a jejim tvaru, dobé a teploté skladovani
a na tepelné izolaci munice, ve které je pohonna hmota zalaborovana. Hlavnimi
problémy pfi ziskavani udaju pro vypocet jsou odhad tepelné vodivosti pohonné
hmoty a okolnich materiall a stanoveni rychlosti tepelného rozkladu jako funkce
teploty a €asu. Tento ,kineticky model® musi platit pro nejvyssi izotermickou reakcni
rychlost z moznych probihajicich reakci.

Z davodu nitrace a nitrosace rOznych stabilizatord jsou tvary kfivky HFC
(termogramy) vétSinou odlisné. Teplotni zavislost téchto reakci se vSak lisi v malém
rozsahu, protoze vSechny jsou zavislé na pomalejSim rozkladu nitrocelulézy
a nitroglycerinu. Ztoho divodu je pro ur€eni nevyhovujici prachové naplné
dostacujici metoda zjisténi tepelného toku pfi jedné teploté, pokud zavadime
predpoklad, ze lze extrapolaci stanovit dobu trvani zkousky pfi zkuSebni teploté
odpovidajici skladovani pfi teploté okolniho prostfedi. Pak muze byt vypocitana doba
trvani zkousky odpovidajici skladovani po dobu 10 let pfi teploté 25 °C. V souladu
s predchozim Ize vypocitat mez tepelného toku pro zkudebni teplotu a pouzit ho jako
kritérium dostatecné chemické stability.

7.27.1.3Vypocet doby trvani zkousky odpovidajici stejnému stupni rozkladu, jako
pfi skladovani po dobu 10 let pfi 25 °C, je nasledujici:

(T, /T By (1 Tyg 1/ Ty)
— R
t, =ty-e (1)

tm = doba trvani zkousky (dny)

tos = doba skladovani pfi 25 °C (3652,5 dny = 10 let)

Tm = teplota zkousky (K)

Teo = teplota zmény hodnoty aktivacni energie (AE) (333,15 K =60 °C)
Tos = teplota skladovani (298,15 K = 25 °C)

E+ = AE pro vy$Si teplotni rozsah (120 kJ/mol)

E> = AE pro niz8i teplotni rozsah (80 kJ/mol)

R = plynova konstanta (0,0083143 kJ/K - mol)

Vlozenim konstant Ty = 298,15 K, Teo = 333,15 Ka E, = 80 kJ/mol se vzorec (1)
zjednodusuje na
£

t, =t e (2)

"=
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C =46,713
Vzorec (2) se pouzije pro vypocet doby trvani zkousky pro rizné teploty.

7.27.1.4 Jednotny limit pro mnozstvi uvolnéného tepla je odvozen ze vztahu (3):

E-(1/T;,-1/T,)
B=Fe (3)
Tm = teplota zkousky (K)
T74= 344,15 K (=71°C)
E4 = aktivacni energie (120 kJ/mol)
P74= limit tepelného toku pfi 71 °C (39 uW/qg)
P, = limit tepelného toku pfi Tn, (MWI/q])

7.27.1.5Pro teploty pod 50 °C muze byt vypocitana doba skladovani odpovidajici
teploté 25 °C ze vztahu (4):

E,-(1/Tys—1/T,)
ty=t-e R (4)
Ts = teplota skladovani (K)
ts = doba skladovani (roky)
tos = doba skladovani pfi 298,15 K (roky)

E> =80 kd/mol

Vypocitané pfiklady jsou uvedeny v tabulce 14.

Tabulka 14 — Vypocet doby skladovani t;s pro rtizné skladovaci teploty

Ts ts t25
(°C) (roky) (roky)
40 0,1 0,47
35 0,4 1,14
30 1,5 2,55
25 3 3,00
20 4 2,31
15 1 0,33
SUM 10 9,80

7.27.1.6 Udaje, popisované v této kapitole o stanoveni termické stability bezdymnych
pracht a homogennich pohonnych hmot pomoci HFC, jsou v souladu s pozadavky
STANAG 4582 a STANAG 4515.

7.27.2 ZkusSebni zarizeni

7.27.2.1Vzorky jsou méfeny pfi konstantni teploté v rozmezi od 60 °C do 90 °C
po stanovenou dobu zavislou na zvolené teploté. Tato doba odpovida nejméné
10 letdm skladovani pfi teploté 25 °C. Maximalné pfipustna mez tepelného toku,
ktera je rovnéz dana zkuSebni teplotou, je kritériem pro dostatecnou chemickou
stabilitu. Pro nékteré bezdymné prachy a homogenni pohonné hmoty pfi méfici
teploté blizici se 90 °C mulze byt aktivaéni energie podstatné vyssi nez stanovena
hodnota 120 kJ/ mol a kritérium stability nemusi platit. V téchto pfipadech se zkouska
opakuje pfi nizSi teploté (napf. pfi 60 °C). Vysledky obou méfeni by mély byt
z divodu poskytnuti vice informaci zaznamenany.
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POZNAMKA 9 U neznamych &i nedostateéné charakterizovanych vzork( vybusnin je
pro nalezeni bezpecné teploty zkousky nutno provést pfedbézné stanoveni pomoci
DSC (uzaviena vzorkovnice, dynamické podminky, rychlost zahfivani 2 °C - min™").
Bezpecna teplota zkousky se ziska odectenim 60 °C od extrapolované teploty onsetu
prvni exotermy.

7.27.2.2 Kalorimetr musi mit méfici rozsah od 10 do 500 yW/g. Chyba méfeni musi
byt mensi nez 2% v prubéhu celé doby méfeni. Pokud je to nezbytné, musi byt
provedena oprava pro kolisani zakladni linie. Pokud je to mozné, kalorimetr musi byt
obsluhovan dalkove.

7.27.2.3Pouzivaji se vzorkovnice o minimalnim objemu 2 cm?® s hermetickym
uzavérem. Material vzorkovnice nesmi reagovat se zkuSebnim vzorkem ani s jeho
rozkladnymi produkty.

7.27.2.4 Méfici aparatura musi byt vybavena zafizenim pro sbér dat a vypocet vCetné
integrace.

7.27.2.5V blizkosti pfistroje je vhodné umistit zafizeni pro odtah plynnych Skodlivin,
vznikajicich pfi rozkladnych reakcich vybusnin.

7.27.2.6 Pokud je to mozné, bezdymné prachy a homogenni pohonné hmoty musi
byt zkouSeny v plvodnim stavu. Vzorek musi byt reprezentativhim zastupcem
vyrobni série nebo urCitétho mnozstvi. Rozméroveé vétsSi vzorky musi byt upraveny
(napf. drcenim, Ffezanim apod.) a z dobfe promiseného mnozstvi vybrany frakce
velikosti od 1 do 2 mm.

7.27.2.7Vzhledem k tomu, Ze tepelny tok je zavisly na obsahu vihkosti, je Zadouci
stanovit jeji velikost odpovidajici metodou (napf. titraci dle K. Fischera) a zkouset
vzorky v puvodnim stavu bez Upravy.

7.27.2.8 \VVzorkovnice musi byt naplnéna az po horni okraj, aby objem vzduchu byl
minimalni. Sypna hustota vzorku je tak pfiblizné 0,8 az 1,1 g/cm3. Priblizné stejna
sypna hustota se musi dodrzet i pfi dalSich méfenich. Ruzné atmosférické podminky
/tlak/ mohou zpUsobovat, ze tvar HFC kfivek rozkladné reakce se muze mirné lisit.
Z bezpecénostnich duvodl se mlze velikost vzorku snizit. V takovém pfipadé se musi
cely volny objem vyplnit inertnim materidlem (je mozno pouzit napf. sklenénou
tyCinku stejného priméru jako je vnitini prmér vzorkovnice). Nemél by se pouzit
zrnity material, protoze ma nizsi sypnou hustotu.

7.27.3. Provedeni zkousky

7.27.3.1Kalibrace musi byt provedena velmi peclivé. U kalorimetrd, které maiji
elektricky vyhfivané zafizeni umisténé vné, se pouzije prazdna vzorkovnice
na vzorek a standard. Pro kalibraci zafizeni, u kterého je elektricky vyhfivané
zafizeni jeho soucasti, se postupuje v souladu s pokyny vyrobce. Pfed provedenim
kalibrace se provede po dobu min. 12 hod ustaleni zafizeni. Odhadne se maximalni
tepelny tok méfeni a zvoli se odpovidajici nejcitlivéjSi rozsah pfistroje.

7.27.3.2 ZkuSebni teplota by méla byt v rozsahu od 60 °C do 90 °C (viz tabulka 15).
Z duvodu rychlejSiho provedeni méreni se doporuduji teploty blizSi horni hranici.
Méfeni se provadi minimalné dvakrat. Doba méfeni zavisi na zvolené teploté a je
vypocitana ze vztahu (2) (viz. tabulka 15). Pro sledovani a kontrolu kvality
pouzitelnych bezdymnych prachl a pohonnych hmot muze byt doba zkouSky
zkracena az o 30%.
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7.27.4 Zpracovani vysledk

7.27.4.1Vysledky musi byt pfepocCitany na 1 gram zkouSeného vzorku. Hodnoty
maximalniho tepelného toku spole¢né s dobou provadéni zkousky pro rizné teploty
jsou uvedeny v tabulce 15.

Tabulka 15 — Vypoc¢itana doba zkousky t., (vztah 2) a mezni hodnota tepelného
toku P, (vztah 3) pro rtizné teploty T,

Tm(°C) | tm(dny) | Pi(uW/g) Tm(°C) | tm(dny) | Pi(uWIig)
60 123 9.8 76 16.9 71.1
61 108 11.1 77 15.0 80.0
62 95.0 12.6 78 13.4 90.0
63 83.6 14.4 79 11.9 101
64 73.6 16.3 80 10.6 114
65 64.9 18.5 81 9.43 127
66 57.2 21.0 82 8.41 143
67 50.5 23.8 83 7.50 160
68 44.6 27.0 84 6.70 179
69 39.4 30.5 85 5.98 201
70 34.8 34.5 86 5.35 225
71 30.8 39.0 87 4.78 251
72 27.3 44.0 88 4.28 281
73 24.2 49.7 89 3.83 314
74 21.5 56.0 90 3.43 350
75 19.0 63.1
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7.27.4.2Udaje o méfeni se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru.
K protokolu musi byt pfiloZzeny kopie teplotni kfivky kazdého vzorku.

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.27
STANOVENI TERMICKE STABILITY POMOCI HFC

Cislo protokolu: Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE UDAJE O VZORKU
ZkusSebna: Oznaceni vzorku:

Zdroj/vyrobce vzorku:
Datum vydani protokolu:

Cislo 8arze, série nebo dodavky:
Zkusebni postup: Datum vyroby nebo obdrzeni:

Forma vzorku:
Datum provedeni zkouSky:

Navazka vzorku:

Zodpovédna osoba: Velikost &astic:

PODMINKY ZKOUSKY SLOZENi VZORKU
Typ pfistroje:
Teplotni rozsah:
Zpusob pfipravy vzorku:

Obsah vihkosti:

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.27
STANOVENI TERMICKE STABILITY POMOCI HFC

Cislo protokolu: Strana ze

SOUHRN VYSLEDKU

Vzorek €. 1 2
3

Material vzorkovnice

Objem vzorkovnice (cm’)

Hmotnost vzorku (g)

Rozsah kalibrace (Mw)

ZkusSebni teplota (°C)

Celkova doba zkousky (dny)

Doba t, vypoé€itana dle vzorce 2 (dny)

Mnozstvi uvolnéného tepla za dobu t,,
(J/g)

Maximalni hodnota tepelného toku (P,)
uvolnéného za dobu t,, (UW/g)

Mez tepelného toku vypocitana dle
vzorce 3 (WW/g)

HFC TEPLOTNI KRIVKA

POZNAMKY
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7.28 Zkousky starnuti vybusnin s polymernimi pojivy (PBXs)

7.28.1 Princip

7.28.1.1 ZkousSky starnuti litych vybusSnin s polymernimi pojivy vyuZzivajicich inertni
Ci energeticka pojiva (dale jen PBXs) se provadéji s cilem zjistit charakter zmén
téchto vybusnin pfi jejich dlouhodobém uloZzeni ve vyzbroji. Starnuti vzorku je
urychleno temperaci za zvySené teploty (60 °C) po dobu 4 a 8 mésicu. Chemicke,
tepelné, mechanické a dalSi vlastnosti zrychlené starnutého vzorku jsou nasledné
porovnavany se vzorkem nestarnutym a mohou slouzit i k porovnani odolnosti vidi
starnuti riznych vzorkud téchto vybusnin navzajem.

7.28.1.2Vzhledem k pouziti pouze jedné teploty a dvou dob zrychleného starnuti
nejsou vysledky téchto zkousek pfimo aplikovatelné pro hodnoceni celkové Zivotnosti
PBXs. Pro tento uc€el by bylo zapotfebi provést zrychlené starnuti pfi vice teplotach
a dobach (analogicky kinetickému stanoveni ubytku stabilizatoru dle kapitoly 7.5).

7.28.1.3 ProtoZze vybusniny s polymernimi pojivy maji rizna chemicka slozeni,
ne vSechny metody zkousSeni popsané v této kapitole musi byt vhodné pro dany
vzorek. Mechanismus starnuti muze byt také vyznamné ovlivnén typem pojiva
obsazeného ve vybus$niné (inertni/energetické). Volba metod zkouSeni nebo jejich
pfipadna zména se proto fidi rozhodnutim narodni autority.

7.28.1.4 Zkousky chemickych, tepelnych a mechanickych vlastnosti vzorkd PBXs
uvedené v této kapitole jsou vybrany tak, aby byly sco nejvétSi presnosti
a reprezentativnosti schopny popsat zmény probihajici v PBXs pfi starnuti.
Stanoveni zbytkového obsahu antioxidantu v PBXs umozriuje kvalitativni posouzeni
stavu degradace pojiva. Nicméné se neda vzdy nalézt pfimy vztah mezi zbytkovym
obsahem antioxidantu a mechanickymi vlastnostmi PBXs. Stanoveni rozpustného
podilu nebo hustoty zesitovani umoziuji posouzeni jak daleko degradacni reakce
pojiva v PBXs postoupily z hlediska roztrzeni polymernich fetézcu nebo zvySeni
hustoty zesitovani. Tyto fyzikalné-chemické vlastnosti maji pfimy vztah
k mechanickym vlastnostem PBXs. Stanoveni obsahu plastifikatoru v riznych
mistech vzorku PBXs umoZnuje posoudit migraci plastifikatoru v PBXs. Stanoveni
pevnosti vzorkll PBXs v tahu umoznuje posouzeni pevnostnich parametri PBXs pfi
riznych teplotach a rychlostech deformace. Pomoci dynamické mechanické analyzy
(DMA) se stanovuji viskoelastické vlastnosti PBXs. Méfeni tvrdosti metodou Shore A
umoznuje charakterizaci zmén mechanickych vlastnosti polymerniho pojiva
v prubéhu starnuti. Starnuti PBXs muaze byt charakterizovano i dal§imi metodami,
které jsou popsany v jinych kapitolach, jako napf. stanovenim termické stability
pomoci DSC (viz kapitola 7.2) DTA (viz 7.1) nebo HFC (viz 7.27), stanovenim
chemické stability vakuovym stabilitnim testem (viz 7.4), stanovenim teplotniho
soucinitele délkové roztaznosti pomoci TMA (viz 7.24) nebo stanovenim citlivosti
k vnéjSim podnétim — narazu (viz 7.14), tfeni (viz 7.15), elektrostatické jiskie (viz
7.16) razové viné (viz 7.18), &i tepelnym podnétim (viz 7.11, 7.12 a 7.13).

7.28.1.5Udaje, popisované v této kapitole o zkouskach starnuti vybu$nin
s polymernimi pojivy, vychazeji z pozadavki STANAG 4666.

7.28.2 Vlivy na priubéh starnuti PBXs

7.28.2.1 Starnuti PBXs mUze byt doprovazeno ruznymi jevy, které mohou ovliviiovat
celkovy mechanismus tohoto déje, napfiklad:

167



COS 137601
4. vydani
Zména 1

- Oxidace pojiva vedouci k jeho tvrdnuti je obecné vyssSi za pfitomnosti
vzduchu a tedy vétSi na povrchu nez ve stfedu vzorku.

- Degradace pojiva pfetrzenim jeho fetézcl pasobenim zvySené teploty.

- Migrace slozek (plastifikatoru) k volnym povrchim vedouci k tvrdnuti
materialu a ke zvySeni jeho citlivosti.

- Krystalicka plniva mohou podléhat riznym interakcim, jako jsou absorpce
vlhkosti, ¢astecné rozpousténi s naslednou rekrystalizaci, nebo fazovym
zménam.

- Ztrata vihkosti na rozhrani pojiva a vybusniny vedouci k vysSi citlivosti
PBXs.

7.28.2.2Protoze nékteré vlastnosti (zejména mechanické) mohou byt vyznamné
ovlivnény vlhkosti a pfitomnosti vzdusného Kkysliku, je dulezité peclivé dodrzet
stanovené podminky umélého starnuti:

- Obsah vlhkosti ve vzorku musi byt pfed zkouSkou stanoven vhodnou
metodou (napf. Karl Fischer) a zaznamenan.

- Vzorek PBXs musi byt podroben zrychlenému starnuti v prostfedi co
nejvice odpovidajicimu jeho konfiguraci v munici. Pokud tato konfigurace
neni znama, je doporuéeno snizit objem vzduchu v okoli PBXs na méné
nez 5 %.

7.28.2.3 Stopy prechodovych kovl (napf. Zzeleza) ve vzorku PBXs mohou katalyzovat
rozklad polymerniho pojiva v pribéhu starnuti a zpasobovat vznik prasklin v tomto
materialu. DoporuCuje se proto pfed vlastnim zkouSenim provést analyzu vzorku
na pfitomnost pfechodovych kovu s vyuzitim napf. atomové emisni spektrometrie
s iontové vazanou plazmou ¢i jiné vhodné metody.

7.28.3 Postup umélého starnuti

7.28.3.1Dva vzorky PBXs ve formé celistvych blokl se ulozi do uzavienych obald
a nechaji se temperovat pfi teploté 60 °C po dobu 4 a 8 mésicl, coz napf. pro pojiva
na bazi HTPB odpovida 5-6 resp. 10-12 letdm pusobeni okolni teploty.
Pro podrobnéjSi charakterizaci mechanismu starnuti PBXs je mozno rozsifit pocet
teplot a dob umélého starnuti, coz si ovSem vyzada pfislusné vyssi pocCet vzorka.
Zvolené teploty a doby starnuti musi byt v kazdém pfipadé presné zaznamenany
do protokolu o zkous$eni.

7.28.3.2Vzorky PBXs by mély byt nechany temperovat ve formé celistvych blokd,
které by mély byt dostatecné velké, aby z nich bylo mozno pfipravit alespon 5 vzorku
pro zkousky pevnosti vtahu, 3 vzorky pro dynamickou mechanickou analyzu
a 4 vzorky pro stanoveni tvrdosti metodou Shore A. Pfiklad vhodného bloku PBXs
s vyznacenim mist pro odbér zkuSebnich vzorkd po temperaci je uveden na obrazku
21 (viz 7.26.3.2). Vzorky PBXs by mély byt pfed umélym starnutim temperovany
po dobu 1 mésice pfi laboratorni teploté a vihkosti nizSi nez 15 %.

7.28.3.3Vzorky PBXs se ukladaji na plocho do plastem pokrytého, pruzného
a teplem hermeticky uzaviratelného hlinikového sacku, odolného vuc¢i mastnoté
a vodni pare. Voli se sacky odpovidajici velikosti tak, aby vzorek zabiral 20-30 %
objemu sacku, pficemz prebyteCny vzduch se vytlaci a saCek se hermeticky uzavre.
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Pokud z néjakého divodu neni vhodné pouzit hlinikovy sacek, muze byt vzorek
PBXs v krajnim pfipadé zabalen i do hlinikové félie a tato zalepena.

7.28.3.4Uzaviené obaly se vzorky PBXs se nechaji temperovat v susarné pfi teploté
(60 £2) °C po dobu 4 a 8 mésicu. Po skonc€eni pfislusné doby se obal se vzorkem
vyjme ze suSarny a necha ochladit na laboratorni teplotu. Po vyjmuti z obalu se
vzorky vizualné zkontroluji na pfitomnost prasklin, dutin nebo jinych vad a jejich
pfipadna pfitomnost se zaznamena do protokolu o zkouSeni.

7.28.3.5Pro eliminaci povrchovych efektd, které nemusi reprezentovat skuteCny
mechanismus starnuti PBXs, musi byt odstranény vSechny svrchni vrstvy bloku
PBXs do hloubky minimalné 20 mm. Tyto povrchové vrstvy nicméné mohou byt
pouzity ke zkoumani vlivu povrchovych efektd, je-li toto zkoumani pozadovano.

7.28.3.6 Z blokl PBXs (nestarnutych, starnutych po dobu 4 mésici a po dobu
8 mésicll) se mechanickym opracovanim pfipravi potfebné tvary a pocty vzork
pro stanoveni pevnosti vtahu, dynamickou mechanickou analyzu a stanoveni
tvrdosti. Zbytky bloku mohou byt pouzity pro chemické zkousky a pfipadné
i pro stanoveni migrace plastifikatord a (nebo) antioxidantl ve vzorku.
Prfed mechanickym opracovanim bloku PBXs je doporuceno provést detekci skrytych
vad a prasklin pomoci nedestruktivnich metod, jako jsou rentgenova ¢i ultrazvukova
defektoskopie, a jejich pfipadnou pfitomnost zaznamenat do protokolu o zkousSeni.

7.28.4 Stanoveni rozpustného podilu

7.28.4.1 Obsah rozpustného podilu ve vzorku ma vztah k hustoté zasitovani
polymerni sité pojiva. Cim je vét$i obsah nezasitovaného polymeru ve vzorku, tim
vySSi je i obsah rozpustného podilu. Obsah rozpustného podilu ma rovnéz vztah
k hodnoté deformace pfi maximalnim napéti ve zkouSce pevnosti v tahu. Hodnota
rozpustného podilu maze byt pouzita k vypoctu hustoty zasitovani pomoci upravené
Charlesby-Pinnerovy rovnice.

7.28.4.2 Postup stanoveni rozpustného podilu ve vzorku PBXs je aZz na nasledujici
odchylku shodny se stanoveni u vzorkd heterogennich TPH (viz kapitola 7.26.4).
PFi extrakci za laboratorni teploty se, namisto 1 az 2 gramd(, navazi do banky
2+0,1gramu vzorku PBXs (hmotnost W;), pfida se 100 ml toluenu nebo
dichlormetanu a smés se necha 24 hodin stat.
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7.28.4.3

Vysledek zkouSky se zaznamena do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:
Strana ze

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.28.4
STANOVENi ROZPUSTNEHO PODILU V PBXs

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

PODMINKY ZKOUSKY

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU
Nazev nebo oznaceni vzorku:
Vyrobce:

Materialova specifikace:

(uvést, zda se kontroluje chemické sloZeni
produktu)

Cislo série, $arze nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouZzity)

VYSLEDKY ZKOUSKY

Obsah rozpustného podilu:
- pfed umélym starnutim:
- po 4 mésicich umélého starnuti:
- po 8 mésicich umélého starnuti:

Hustota zesitovani:
- pfed umélym starnutim:
- po 4 mésicich umélého starnuti:
- po 8 mésicich umélého starnuti:

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.28.5 Stanoveni hustoty zasit'ovani

7.28.5.1Vzorek PBXs znamého objemu se necha bobtnat v toluenu po dobu nékolik
dni pfi stalé laboratorni teploté. Po dosazZeni ustaleného stavu nabobtnani (typicky
za 1 tyden) se méfi tlakovy modul materialu a z néj se vypocte hustota zasitovani.

7.28.5.2 Postup pro stanoveni hustoty zasitovani PBXs, vCetné pfistroje na méreni
tlakového modulu, je shodny s méfenim heterogenni TPH — viz kapitola 7.26.5.
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7.28.5.3 Vysledky zkousky se zaznamenaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.28.5
STANOVENI HUSTOTY ZESiTOVANI POJIVA V PBXs

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkous$ky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):
Doba umélého starnuti (pocet mésicl):
PODMINKY ZKOUSKY
Teplota (°C):
Relativni vihkost (%):

Pouzité rozpoustédlo:

UDAJE O VZORKU TYPICKE VYSLEDKY
Rozméry: Jedna krivka pro kaZzdou dobu umélého
- vyska hg (m): starnuti (0, 3 a 6 mésict)
- prdmér (m):
- styéna plocha vzorku Ay (m?): )
Forma vzorku: ED
Metoda pfipravy vzorku: ~
Vyrobni metoda: Z
Zdroj: g
Cislo série nebo jiné identifika&ni &islo: =
Doba kondicionovani vzorku: ani
Slozeni: :
Slozka Procent 0
Smérnice (kg - %efs)lbnrag ce (m)
- nestarnuty vzorek:

vzorek starnuty 4 mésice:
vzorek starnuty 8 mésicu:

Vypodet hustoty zesitovani (mol - m™):

ho: pavodni vySka vzorku (m)

S: smérnice grafu (kg - m™)

(8,314 J - mol™ - K™

g: gravitaéni konstanta (9,807 m - s7%)

Hustota zesitovani pfed umélym starnutim:

hy %

Sxg

B 3x A xRxT

Ao: pivodni styéna plocha vzorku (m?)
R: univerzalni plynova konstanta

T: teplota zkousky (K)

Hustota zesitovani po 4 mésicich umélého starnuti:
Hustota zesitovani po 8 mésicich umélého starnuti:

PROTOKOL VYSTAVEN PRO

POZNAMKY
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7.28.6 Stanoveni obsahu antioxidantu

7.28.6.1 Stanoveni obsahu antioxidantl popsané v této kapitole je zaloZzeno na
extrakci vzorku PBXs vhodnym rozpoustédlem (dle slozeni PBXs), s naslednou
chemickou analyzou extraktu kapalinovou chromatografii.

7.28.6.2Popsany postup nemusi byt vhodny pro vSechny pouzivané typy
antioxidantl. Byl ovéfen na 2,2 -metylen-bis(4-metyl-6-t-butylfenolu) (obchodni nazvy
CALCO, AO-2246 nebo MBP5) a 2,6-di-t-butyl-p-kresolu (obchodni nazev IONOL).
Nékteré antioxidanty vSak reaguji s izokyanaty a jsou poté kovalentni vazbou
navazany na konec fetézce hydroxylem terminovaného polybutadienu (HTPB)
a nejsou tedy extrahovatelné rozpoustédlem. Prikladem téchto neextrahovatelnych
antioxidanti je N-fenyl-N"-cyklohexyl-p-fenylendiamin (Flexzone 6H), jehoz
aminoskupina reaguje s izokyanaty. Fenolické antioxidanty jako 2,5-di-t-
butylhydrochinon (DTBHQ) rovnéz vykazuji urCité kovalentni vazby s polymernim
fetézcem v zavislosti na poméru izokyanatd a hydroxylovych skupin ve smési pfi
vyrobé PBXs.

7.28.6.3 Postup stanoveni je shodny se stanovenim antioxidant( v heterogenni TPH
— viz kapitola 7.26.6.
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7.28.6.4 Vysledky analyzy se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.28.6
STANOVENiI OBSAHU ANTIOXIDANTU V PBXs

Cislo protokolu:
Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

PODMINKY ANALYZY HPLC
Stanovovany antioxidant:
Chromatograficka kolona:

Mobilni faze:
Pouzity vnitfni standard:

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU
Nazev nebo oznaceni vzorku:
Vyrobce:

Materialova specifikace:

(uvést, zda se kontroluje chemické sloZeni
produktu)

Cislo série, $arze nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouZity)

VYSLEDKY ZKOUSKY

Obsah antioxidantu:
- pred umélym starnutim:
- po 4 mésicich:
- po 8 mésicich:

Rozdil v obsahu antioxidantu:
- po 4 mésicich:
- po 8 mésicich:

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO

174




COS 137601
4. vydani
Zména 1

7.28.7 Stanoveni obsahu plastifikatoru

7.28.7.1 Stanoveni obsahu plastifikatord se provadi plynovou chromatografii
dichlormetanového extraktu vzorku PBXs s detekci plamenovym ionizacnim
detektorem (FID) nebo hmotnostnim spektrometrem (MS). Extrakt PBXs mlze byt
pouzit z pfedchoziho stanoveni rozpustného podilu popsaného v kapitole 7.28.4
nebo byt pfipraven specialné pro tento ucel extrakci vzorku v Soxhletové extraktoru.

7.28.7.2Metoda popsana vtéto kapitole byla vyvinuta pro stanoveni
izodecylpelargonatu (IDP, 8-metylnonylesteru kyseliny nonanové), principielné je ale
pouzitelna i pro dalsi plastifikatory jako napf. bis(2-etylhexyl)adipat nebo dioktylazelat
(dioktyl ester kyseliny nonandiové).

7.28.7.3 Postup stanoveni je shodny se stanovenim popsanym v ¢lanku 7.26.7.
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7.28.7.4 Vysledky analyzy se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.28.7
STANOVENi OBSAHU PLASTIFIKATORU V PBXs

Cislo protokolu:

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE PODMINKY UMELEHO STARNUTI
ZkuSebna: Teplota umélého starnuti (°C):
Datum vydani protokolu: Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

ZkuSebni postup: i i
PODMINKY ANALYZY GC

Datum provedeni zkousky:
Stanovovany plastifikator:

Zodpovédna osoba: Typ detektoru (FID nebo MS):

Typ a rozméry kolony:

Typ a prutok nosného plynu:
Objem nastfiku:

Teplotni program kolony:

Teplota nastfiku:

Teplota detektoru:

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU VYSLEDKY ZKOUSKY
Nazev nebo oznaceni vzorku: Obsah plastifikatoru:
- pfed umélym starnutim:
Vyrobce: - po 4 mésicich:

o . - po 8 mesicich:
Materialova specifikace:
(uvccéjsl;,( tzda se kontroluje chemické sloZeni Rozdil v obsahu plastifikatoru:
produktu) - po 4 mésicich:

Cislo série, $arze nebo dodavky: - po 8 mésicich:

Datum vyroby nebo obdrzeni: .
POZNAMKY

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouZity)

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.28.8 Stanoveni pevnosti v tahu

7.28.8.1 Stanoveni pevnosti vtahu se u vzorkl PBXs provadi pro zjisténi vlivu
umélého starnuti na modul pruznosti v tahu (Ep), maximalni napéti () a pomérnou
deformaci pfi maximalnim napéti (enm).

7.28.8.2 ZkouSka se provadi postupem popsanym v kapitole 7.22 s nasledujicimi
podminkami:

Vzorky se odebiraji ze stfedu bloku uméle starnutého vzorku PBXs, jak je
vyobrazeno na obrazku 21.

Vzorky se pfed zkouskou nechaji kondicionovat 48 hodin pfi teploté (23
15) °C pfi 12 % relativni vihkosti.

ZkuSebni teplota by méla byt (20 + 1) °C. Dalsi zkousky pfi jinych
teplotach vrozmezi -46°C az +60°C mohou byt vyzadovany
pro komplexnéjsi zkoumani vlivu starnuti na vlastnosti PBXs. V tomto
pfipadé je nezbytné podrobit umélému starnuti vzorky PBXs vétSich
rozmeérd.

Rychlost pfiéniku by méla byt 50 mm - min™".

Zkouska se provadi vzdy s péti vzorky nestarnutych PBXs a péti vzorky
starnutych PBXs.
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7.28.8.3 Vysledky se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.28.8
STANOVENI PEVNOSTI V TAHU STARNUTYCH PBXs

Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE

ZkuSebna:

Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:

Cislo postupu:

Datum provedeni zkousky:
Zodpovédna osoba:

UDAJE O VZORKU

Rozméry: Délka méfené Casti:
(mm) Sitka:
Tloustka (pramer):
Prafez vzorku (mm?):
Forma vzorku:
ZpUsob pripravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:
Cislo série:
Doba temperace:
Slozeni:
slozka procent

PODMINKY UMELEHO STARNUTI

Teplota umélého starnuti (°C):
Doba umeélého starnuti (poCet mésicu):

PODMINKY ZKOUSKY

Teplota (°C):

Relativni vihkost (%):
Rychlost pfi¢niku (mm - 3‘1):
Typ pfistroje:

Typ Celisti:

Tuhost pfistroje (kN - mm™):
Pratahomér (ANO/NE):

Napéti
(MPa)

TYPICKE VYSLEDKY
(typické vysledky nestarnutého vzorku a starnutych vzorkd ve spole¢ném grafu)

Pomérma deformace (%)
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PROTOKOL O ZKOUSENI VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.28.8

) STANOVENI PEVNOSTI V TAHU STARNUTYCH PBXs
Cislo protokolu: Strana ze

VYSLEDKY NESTARNUTEHO VZORKU
Cislo Vzorek &g Om €m or & Eo em | & Eo
pokusu [T (°C) Ao (mm?) | (s™) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%)| (%) | (MPa)

Primér

Smérodatna odchylka

VYSLEDKY VZORKU STARNUTEHO 4 MESICE

Cislo Vzorek &g Om €m or & Eo em | & Eo
pokusu | T (°C)  Aq (mm?) | (s™) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%)| (%) | (MPa)

Primér

Smérodatna odchylka

VYSLEDKY VZORKU STARNUTEHO 8 MESIiCU
Cislo Vzorek & O Em G, & Eo |e&m | & Eo
pokusu|T (°C) Ao (mm?) | (s™) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%) | (MPa) | (%)| (%) | (MPa)

Primér

Smérodatna odchylka

PROTOKOL VYSTAVEN PRO |POZNAMKY .
Hodnoty s indexem odpovidaji méfeni s pritahomérem.
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7.28.9 Dynamicka mechanicka analyza

7.28.9.1 Dynamickou mechanickou analyzou se meéfi viskoelastické mechanické
vlastnosti PBXs v Sirokém rozmezi teplot a frekvenci pro ziskani teplotnich
a frekvencnich zavislosti realné (E° nebo G’) a ztratové (E*", G™") slozky modulu
pruznosti a tangenty ztratového uhlu tan d.

7.28.9.2Ve vysledném grafu teplotni zavislosti PBXs jsou hodnoty realné slozky
modulu pruznosti nejvysSi pfi nizkych teplotach (napf. pod -75 °C). V této oblasti jsou
vzorky PBXs tvrdé, s nizkou deformacni kapacitou pfed prasknutim. Se zvySenim
teploty modul pruznosti klesa. Z teplotni zavislosti ztratové slozky modulu pruznosti
Ize odecCist hodnotu teploty maxima piku, ktera odpovida teploté skelného prechodu
charakterizujiciho pfechod mezi kiehkym a pruznym stavem PBXs.

7.28.9.3Umélé starnuti PBXs mulze vést ke zménam realné slozky modulu pruznosti
v celé teplotni oblasti, zejména vSak pfi vysSich teplotach. S délkou umélého starnuti
a postupem degradace PBXs se tyto zmény v modulu pruznosti zvétSuji. Umélé
starnuti muze mit vliv i na hodnotu teploty skelného pfechodu. Ke zménam
v mechanickych vlastnostech PBXs dochazi umélym starnutim pozvolna a postupné.
V pfipadé, ze dojde ke zjiSténi znacné zmény ve vlastnostech PBXs, je zapotiebi

vrve

7.28.9.4Pro zkouSku se pouziva postup a pfistrojové vybaveni popsané v kapitole
7.25.
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7.28.9.5 Vysledky se zaznamenavaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.28.9
DYNAMICKA MECHANICKA ANALYZA PBXs

Strana ze

PODMINKY ZKOUSKY
Pocatecni/konecna teplota (°C):
Teplota temperace (°C):

Doba temperace (min):

Amplituda oscilace:

Frekvence oscilace (Hz):

Rychlost zmény teploty (°C.min™"):
Typ pfistroje:

Typ uchytu:

Typ namahani:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

UDAJE O VZORKU
Rozméry (mm):
Délka:
Sitka:
Tloustka (pramér):
Uginna délka vzorku:
Geometrie vzorku:
Nazev vzorku:
ZpuUsob pfipravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:
Cislo série, arze nebo dodavky:

Zpusob temperace:

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Datum provedeni zkouSky:
Zkusebni postup:

Zodpovédna osoba:

SLOZENi VZORKU
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.28.9
DYNAMICKA MECHANICKA ANALYZA PBXs

Cislo protokolu: Strana ze
VYSLEDKY
Pred Po 4 mésicich Po 8 mésicich
umélym starnutim umélého starnuti umélého starnuti
T (°C) E’nebo G’ Tan & E’nebo G’ Tan & E’ nebo Tan &
(MPa) (MPa) G’ (MPa)
SPEKTRA DMA
(pfislusné grafy nestarnutého vzorku a starnutych vzorkt ve spole¢néem grafu)
© o o
(@) c o
- 8
Teplota (°C) Teplota (°C) Teplota (°C)

TEPLOTA SKELNEHO PRECHODU T, (°C)

Pfed umélym starnutim:
Po 4 mésicich umélého starnuti:
Po 8 mésicich umélého starnuti:

pfi frekvenci Hz

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.28.10 Stanoveni tvrdosti metodou Shore A

7.28.10.1 Stanovenim se sleduji zmény v tvrdosti vzorku PBXs, které mohly byt
vyvolany jeho starnutim.

7.28.10.2 Ke stanoveni se pouziva postup a pfistroj popsané ve standardu ASTM
D2240-00 s nasledujicimi podminkami:

- ZkuSebni vzorek by mél mit primér minimalné 35 mm, tloustku
minimalné 6 mm, povrch hladky a rovny.

- Pred zkouskou by vzorky mély byt kondicionovany minimalné po dobu
30 minut pfi okolni teploté (18-25) °C.

7.28.10.3 Pristroj se opatrné a bez narazu dotkne vzorku a provede se méfeni
tvrdosti v alespon tfech mistech vzdalenych minimalné 5 mm od sebe a minimalné
13 mm od okraje vzorku. Hodnota Shore A se odeCte na displeji pfistroje
po 3 sekundach ustalovani.

7.28.10.4 Aby mohlo byt méfeni pokladano za platné, nesmi byt rozdil ve vysledcich
dvou méfeni provedenych stejnou osobou stejnym pfistrojem vétSi nez 2 jednotky
Shore A. Rozdil mezi dvéma méfenimi provadénymi dvéma osobami s dvéma
rznymi pfistroji nesmi byt vétsi nez 3 jednotky Shore A.
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7.28.10.5 Vysledky méfeni se zaznamenaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:
Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Datum provedeni zkouSky:
Zkusebni postup:

Zodpovédna osoba:

UDAJE O VZORKU

Rozméry (mm):

- délka:

- Sirka:

- tloustka:
Geometricka forma vzorku:
Nazev nebo oznaceni vzorku:
Metoda pfipravy vzorku:
Vyrobce:
Zdroj:

Cislo série, 3arze nebo dodavky:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (pocet mésicu):

PODMINKY ZKOUSKY
Teplota zkousky (°C):
Podminky kondicionovani:
Vyrobce pfistroje:

Typ pfistroje:

CHEMICKE SLOZENi VZORKU
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PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.28.10

Cislo protokolu:

STANOVENI TVRDOSTI PBXs

Strana ze
VYSLEDKY
(v jednotkach Shore A)
Pred umélym starnutim
Vzorek/msfeni 1 2 3 Praimér Smérodatna
odchylka
1
2
3
4
Po 4 mésicich umeélého starnuti
Vzorek/msfeni 1 2 3 Praimér Smérodatna
odchylka
1
2
3
4
Po 8 mésicich umélého starnuti
Vzorekiméfeni 1 2 3 Pramér Smérodatna
odchylka
1
2
3
4

185




COS 137601
4. vydani
Zména 1

7.28.11 Stanoveni teplotniho soucinitele délkové roztaznosti pomoci TMA

7.28.11.1 Pomoci termomechanické analyzy (TMA) se u vzorku vybusnin zjistuje
jejich teplotni soucinitel délkové roztaznosti [ a zavislost hodnoty tohoto soucinitele
na teploté o = f(t). Teplotni soucinitel délkové roztaznosti je definovan jako pomér
zavislosti zmény délky vzorku dL na zméné teploty dT a pocCatecCni délky vzorku Lo
(méfené pfi referencni teploté — obvykle laboratorni):

TS
dT Lo

7.28.11.2 Pri zkouSce se meéfi vratna tepelna roztaznost pevného vzorku. Vlivy
pusobici nevratnou tepelnou roztaznost, napf. zména obsahu vihkosti nebo ztrata
plastifikatoru, musi byt pokud mozno minimalizovany.

7.28.11.3 Pro zkouSku se pouziva postup a pfristrojové vybaveni popsané
v kapitole 7.24.
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Udaje o méfeni se zaznamenavaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

Cislo protokolu:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE €OS 137601 — METODA 7.28.11
STANOVENI TEPLOTNIHO SOUCINITELE DELKOVE ROZTAZNOSTI

Strana ze

UDAJE O VZORKU
Rozméry (mm):
Délka:
Sitka:
Tloustka (pramér):
Teplota (K):
Forma vzorku:
Zpusob pfipravy vzorku:
Vyrobni metoda vzorku:
Zdroj:
Cislo série:
ZpUsob temperace:

Doba temperace:

PODMINKY ZKOUSKY
Pocatecni teplota (°C):
Konecna teplota (°C):
Rychlost zmény teploty (°C.min™"):
Typ pfistroje:
Hmotnost méfici sondy (g):

Typ méfici sondy:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (poCet mésicl):

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkusSebna:

Datum vydani protokolu:

ZkuSebni postup:
Cislo postupu dle AOP-7:

Zodpovédna osoba:

Datum provedeni zkouSky:

SLOZENi VZORKU

slozka procent
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STANOVENI TEPLOTNIHO SOUCINITELE DELKOVE ROZTAZNOSTI

Cislo protokolu:

Strana ze

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 — METODA 7.28.11

VYSLEDKY
Pred Po 4 mésicich Po 8 mésicich
umélym starnutim umélého starnuti umélého starnuti
T | dT | dL/L, a T | dT [ dL/Lo a T |dT | dL/Lo a
(K) | (K) | (107%) [ (K107 | (K) | (K) | (107%) | (K".107%) | (K) | (K) [ (1073) (K:;.1O
) )
SPEKTRA TMA

(pfislusné grafy nestarnutého vzorku a starnutych vzorkt ve spole¢néem grafu)

TEPLOTNI SOUCINITEL DELKOVE ROZTAZNOSTI a <T>

Pfed umélym starnutim:
Po 4 mésicich umélého starnuti:
Po 8 mésicich umélého starnuti:

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.28.12 Stanoveni termické stability pomoci DSC
Zkouska se provadi postupem popsanym v kapitole 7.2 s nasledujici podminkou:

- Do protokolu o zkousSce je kromé podminek zkousSky nutno uveést take
popis podminek umélého starnuti (teplota starnuti, doba starnuti).

7.28.13 Stanoveni termické stability pomoci TGA
Zkouska se provadi postupem popsanym v kapitole 7.3 s nasledujici podminkou:

- Do protokolu o zkouSce je kromé podminek zkouSky nutno uveést take
popis podminek umélého starnuti (teplota starnuti, doba starnuti).

7.28.14 Stanoveni chemické stability a snasenlivosti vakuovym stabilitnim
testem

Stanoveni chemické stability se provadi postupem popsanym v kapitole 7.4
a stanoveni chemické snasenlivosti postupem popsanym v kapitole 7.6, obé
s nasledujici podminkou:

- Do protokoll o jednotlivych zkouskach je kromé podminek zkousky nutno
vzdy uvést také popis podminek umélého starnuti (teplota starnuti, doba
starnuti).

7.28.15 Stanoveni termické stability pomoci HFC

Mimo bezdymnych prachi a homogennich pohonnych hmot je HFC vhodnou
metodou i pro stanoveni termické stability vybusnin s polymernimi pojivy. Zkouska se
provadi postupem popsanym v kapitole 7.27 s nasledujicimi podminkami:

- Vzorky jsou méfeny pfi konstantni teploté v rozmezi od 40 °C do 160 °C
po stanovenou dobu zavislou na zvolené teploté.

- Do protokolu o zkouSce je kromé podminek zkousky nutno uvést takeé
popis podminek umélého starnuti (teplota starnuti, doba starnuti).

7.28.16 Mikroskopicka charakterizace vad PBXs

7.28.16.1 Mikroskopicka charakterizace vad popsana v této kapitole, se provadi
pomoci svételné (optické) Ci skenovaci elektronové mikroskopie (SEM). Hustota
vnitfnich a vnéjSich (povrchovych) vad, &i vad v morfologii ¢astic u vzorki PBXs ma
vliv na jejich citlivost vuci razové viné.

7.28.16.2 Ke zkousSce se kromé béznych laboratornich pomuicek pouziva svételny
mikroskop vybaveny stolkem, digitalni kamerou a moznosti propojeni s poCitaem,
skenovaci elektronovy mikroskop, vakuum/argonovy systém naprasSovani kovy
s katodovym terem ze zlata &i slitiny zlato/platina (pro pokryti nevodivych vzorku
SEM tenkou vrstvou vodivého materialu), podlozni (3 x 1%) a kryci (17%)
mikroskopicka sklicka, imerzni kapaliny sindexem lomu n = 1,51 a n = 1,59,
sklenéna mikropipeta, pinzeta z nerezové oceli, hlinikovy terCik pro SEM a vodiva
uhlikova paska.

7.28.16.3 Stanoveni morfologie c¢astic PBXs se provadi pomoci svételného
(optického) mikroskopu s vyuzitim imerzni kapaliny s indexem lomu n = 1,51.
Svételné mikroskopie se vyuzZiva i pro stanoveni vnitfni vad (inkluzi) ¢astic PBXs.
Pro pozorovani vnitinich vad se vyuziva imerzni kapalina s indexem lomu n = 1,59.
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Ke stanoveni povrchovych vad, s vysokou pfesnosti a rozliSenim, se vyuziva
skenovaci elektronova mikroskopie.

7.28.16.4 Vzorky pro svételnou mikroskopii se pfipravi nalezitym rozsuspendovanim
suchych castic PBXs vimerzni kapaliné. Kapka suspenze se pomoci sklenéné
mikropipety pfenese na podlozni sklo a prekryje krycim sklickem. Provede se
zaostfeni svételného mikroskopu tak, aby se Beckeho linka nepohybovala smérem
k i od hranice Castic v zorném poli mikroskopu a nastavi se Kohlerovo osvétleni.
PocCateCni zvétSeni mikroskopu se voli zpravidla takové, abyv zorném poli
mikroskopu bylo viditelnych 50 samostatnych €astic PBXs. Pomoci digitalni kamery
a se poté vytvofi fotografie tohoto zorného pole a ulozi do pocitaCe. Nasledné se
zvySi zvétSeni tak, aby se v zorném poli nachazelo 3-5 samostatnych Castic a vytvofi
a ulozi se fotografie 5 rznych zornych poli pfi tomto.

7.28.16.5 Vzorky pro SEM se pfipravi umisténim dobfe rozptylenych suchych ¢astic
PBXs na terCik pro SEM (pomoci oboustranné lepici uhlikové pasky) s naslednym
zvySenim jejich vodivosti pokrytim zlatem ¢i slitinou zlato/platina pomoci systému
pro napraSovani kovl. U takto pfipraveného vzorku se nahodné vybere ,velka“
Castice (~400 pm) viditelna v celém svém rozsahu, zabirajici alespoi 50 %
obrazovky zobrazovaciho zafizeni (pocitae) a stanovi se jeji povrchova
charakteristika. Nastaveni podminek SEM zavisi pfedevSim na rozliSeni pfistroje
a zobrazovaciho zafizeni, pro analyzu PBXs se obecné pouZiva elektronovy svazek
o energii 5 az 10 keV a zvétSeni 500x az 1000x. Zaznamena se digitalni fotografie
vybrané Castice PBXs, tento postup se opakuje pro dalSich 9 vybranych ¢astic.

POZNAMKA 10 Naprasovani &astic vzork( vrstvou kovu neni nezbytné, pokud

v v

castic dostatecné.

7.28.16.6 Na zakladé digitalnich mikrofotografii ziskanych svételnou mikroskopii
a SEM se provadi analyza morfologie €astic, analyza vnitfnich vad a analyza vad
povrchovych. Jedna se o semi-kvantitativni analyzy zaloZzené na porovnavani
digitalnich mikrofotografii jednotlivych vzorkd pfed a po umélém starnuti. Obecné se
pfedpoklada, Ze ¢im je mnozstvi vad vzorku vétsSi, tim je vétSi i jeho citlivost
vuci razové ving, ackoli presny prispévek jednotlivych typu vad k citlivosti k razové
viné neni dosud jeSté zcela objasnén. Analyza morfologickych vad zahrnuje
stanoveni odchylek od bézné morfologie Castic PBXs jako jsou ostré rohy, hladky
povrch Ci sféricky tvar. U vnitfnich vad se hodnoti pfedevS§im mnozZstvi a velikost
inkluzi. Stanoveni poruch krystalové mfizky neni na zakladé mikrofotografii
ziskanych svételnou mikroskopii mozné, ale existuje kvalitativni vztah mezi poctem
inkluzi a pfitomnosti poruch krystalové mfizky. U povrchovych vad se stanovi
mnozstvi a velikost hrboll, prohlubni, dér (Eerné kruhové ostfe ohrani¢ené oblasti)
a prasklin. U hrbolu se rozliSuje, zda jsou pevné ¢&i pouze volné vazany k povrchu
Castice. Jako povrchové vady se zapoditavaji pouze pevné vazané hrboly, nikoliv
volné vazané (agregované), jelikoz se zpravidla jedna o fragmenty jinych Castic
PBXs. V ramci povrchovych vad se hodnoti i celkova hrbolatost povrchu ¢astice jako:
velmi hrbolata, hrbolatd a nepatrné hrbolata (véetné hladke).
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7.28.16.7 Vysledky analyzy se zaznamenaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

PROTOKOL O ZKOUSENI VYB’UéNINY DLE COS 137601 — METODA 7.28.16
MIKROSKOPICKA CHARAKTERIZACE VAD PBXs

Cislo protokolu:
Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkouSky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (pocet dna):

PODMINKY ZKOUSKY

UDAJE O VZORKU
Nazev nebo oznacéeni vzorku:
Vyrobce:

Materialova specifikace:

(uvést, zda se kontroluje chemické sloZeni
produktu)

Cislo série, $arze nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouZity)

VYSLEDKY ZKOUSKY

Morfologie:

Povrchové vady:

Vnitfni vady:

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.28.17 Stanoveni citlivosti k razové viné

ZkouSka se provadi postupem popsanym v kapitole 7.18 s nasledujicimi
podminkami:

- Volba vhodné zkousky zavisi na hodnoté dolniho mezniho priméru
testované PBXs.

- Do protokolu o zkousce se kromé zpusobu pfipravy vzorku uvede také
popis podminek umélého starnuti (teplota starnuti, doba starnuti).

7.28.18 Zkouska odolnosti — méreni zmén vlastnosti starnutych PBXs

7.28.18.1 Pouziti PBXs jako vybusné napIné munice snizuje citlivost a tendenci této
munice explozivné reagovat, je-li vystavena riznym bojovym ohrozenim. Komplexni
charakter PBXs vede nicméné k nutnosti ovéfit, zda pocatecni vlastnosti tohoto typu
vybusnin zuUstavaji zachovany v pribéhu celého Zivotniho cyklu munice. Zkouska
odolnosti popsana v této kapitole slouzi k detekci zmén vlastnosti PBXs, ke kterym
muze dojit v prib&hu Zivotniho cyklu munice a k uréeni zda a jaky vliv maji tyto
zmény na chovani PBXs.

7.28.18.2 Zkouska odolnosti sestava ze dvou Casti a provadi se vzdy min. 3x.
V prvni Casti se hodnoti reakce zkousené PBXs na naraz, kdy vzorek vybusniny
o hmotnosti 9,0 g je vystfelen proti ocelové desce s dopadovou rychlosti 150 m/s.
Ve druhé CcCasti, je tento poSkozeny vzorek testovan v manometrické bombé
(uzaviené nadobé) pro stanoveni maxima rychlosti narGstu tlaku (dp/dt)max, to se
ziska jako prumér ze tfi stanoveni a nesmi byt vétsi nez 15,2 MPa/ms. Srovnani
vysledkd zkouSky odolnosti u starnutych a nestarnutych vzorkl poté umoznuje
stanovit relativni zmény materialovych vlastnosti zkoumané PBXs. Zkouska je
urena predevSim k hodnoceni extrémné necitlivych vybusSnych latek (PBXs),
u kterych se nepredpoklada, ze po narazu dojde k jejich deflagraci €i detonaci.

7.28.18.3 Ke zkouSce se kromé béznych laboratornich pomlcek pouzivaji vahy
s pfesnosti 0,01 g, odpalovaci zafizeni pro urychleni vzorku vybusniny
na dopadovou rychlost 150 m/s (napf. plynové délo), opticka hradla pro méreni
dopadové rychlosti, zafizeni pro zachyt vybusniny po dopadu, ocelova deska (Z30C
13) o tloustce 20 mm s drsnosti Celni stény 3,2 um (dle standardd NF E 05-015 a NF
E 05-016), manometrickd bomba (uzaviena nadoba) s pfevodnikem tlaku
a zafizenim pro sbér dat — naloZova hustota 0,1 g/cm?, zazehovad s topnym dratkem
obsahujici 0,5 g ¢erného prachu o slozeni 74 % KNOgj, 15,5 % C a 10,5 % S,
s velikosti zrn 0,75 mm a s obsahem vlhkosti < 1 %, vzorek testované PBXs
valcovitého tvaru o priméru 18 = 0,1 mm a hmotnosti 9,0 + 0,1 g, temperovany
na 20 °C.

7.28.18.4 P¥i stanoveni reakce PBXs na naraz, se nejprve zkontroluje teplota vzorku
a hlavné odpalovaciho zafizeni, ktera v obou pfipadech nesmi pfekrocit 22 °C.
Vzorek vybuSniny se poté za pomoci vodiciho segmentu (pouzdra) umisti
do predepsané vzdalenosti od usti hlavné odpalovaciho zafizeni a po pfijeti
standartnich bezpecénostnich opatfeni je vystfelen proti ocelové desce, pficemz se
méFi dopadova rychlost vzorku, ktera musi dosahnout 150 m/s. Po skonceni zkousky
se jednotlivé fragmenty vzorku shromazdi pro spaleni v manometrické bombé.
Vycisténd manometrickd bomba opatfena prevodnikem pro méfeni tlaku (Kistler
6211 &i srovnatelny) a zafizenim pro sbér dat je vytemperovana na teplotu 21 + 2 °C,
na stejnou teplotu jsou vytemperovany i fragmenty vzorku. Po umisténi fragmentu
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vzorku do manometrické bomby a jejim uzavieni je do stény bomby nasroubovana
jimka se zazehovaCem a je spusSténo zafizeni pro sbér dat. Po pfijeti standartnich
bezpe€nostnich opatfeni jsou fragmenty vzorku zaZehnuty a zaznamenava se
Casova zmeéna tlaku v manometrické bombé. Po skonCeni zkousky je tlak
v manometrické bombé uvolnén vySroubovanim jimky zazehovace.

7.28.18.5 Ze ziskané Casové zavislosti tlaku se derivaci (dp/dt) ur€i maximum
rychlosti narastu tlaku, jenz odpovida dopadové rychlosti 150 m/s. Vysledna hodnota
je primérem ziskanym minimalné ze tfi méfeni a srovnava se s hodnotou
nestarnutého vzorku.
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7.28.18.6 Vysledky zkouSky se zaznamenaji do protokolu nasledujiciho vzoru:

PROTOKOL O ZKOUSENi VYBUSNINY DLE COS 137601 - METODA 7.28.18
ZKOUSKA ODOLNOSTI - MERENi ZMEN VLASTNOSTi STARNUTYCH PBXs

Cislo protokolu:
Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI

Teplota umélého starnuti (°C):

Doba umélého starnuti (pocet dnu):
PODMINKY ZKOUSKY

Teplota odpalovaciho zafizeni (°C):

Teplota vzorku (°C):

Rychlost vzorku (m/s):

Teplota manometrické bomby (°C):

Odchylky od standardniho postupu:

UDAJE O VZORKU
Nazev nebo oznaceni vzorku:
Vyrobce:

Materialova specifikace:
(uvést, zda se kontroluje chemické slozeni)

Cislo série, $arze nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouZity)

VYSLEDKY ZKOUSKY

Max. tlak u nestarnutého vzorku:
Max. rychlost narastu tlaku u nestarnutého
vzorku:

Max. tlak po 4 mésicich starnuti:
Max. rychlost narastu tlaku po 4 mésicich
starnuti:

Max. tlak po 8 mésicich starnuti:
Max. rychlost narastu tlaku po 8 mésicich
starnuti:

Rozdil:
po 4 mésicich:
po 8 mésicich:
POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.28.19 FTIR spektroskopie

7.28.19.1 InfraCervena spektroskopie s Fourierovou transformaci (FTIR) umoziuje
jak identifikaci, tak kvantifikaci komponent ve vzorcich PBXs, pfiemz se vyuZziva
pfedevS§im pro stanoveni antioxidantd. Vyhodou této metody je, Ze pracuje
s neupravenymi vzorky v puvodni podobé, na druhou stranu omezeni této metody
spocCiva v moznosti pfekryvu spekter interferujicich slou€enin pfitomnych v matrici
materialu a/nebo v jejich pfili§ nizkych koncentracich.

7.28.19.2 Stanoveni jednotlivych komponent ve vzorcich PBXs se provadi
porovnanim jejich vinovych spekter a integraci téchto spekter (po kalibraci) s cilem
ziskat informace o zastoupeni jednotlivych slozek ve vzorku (o sloZeni vzorku).
Pro relativni stanoveni je také mozné srovnavat pouze starnuté a nestarnuté vzorky.

7.28.19.3 Ke zkousSce se kromé béznych laboratornich pomucek pouZzivaji pinzety,
infraCerveny  spektrofotometr s Fourieovou transformaci a pfisluSenstvim
umozniujicim meéfeni technikou zeslabeného uplného odrazu, pfislusné referenéni
latky (analyticka Cistota) a/nebo jejich spektra, standardy ¢&i spektra dalSich
komponent obsazenych ve vzorku, jsou-li znamy, aceton ¢i etanol (analyticka
Cistota).

7.28.19.4 PrisluSenstvi pro méfeni technikou zeslabeného uplného odrazu se odcisti
acetonem Ci etanolem, necha oschnout a pofidi se zaznam spektra pozadi.
Nasledné se pofidi zaznamy pasovych spekter referenénich latek pro jednotlivé
komponenty vzorku, za pfedpokladu, Ze je znamo slozeni vzorku a Ze tato spektra jiz
nejsou soucasti spektralni knihovny. Na zavér se pak zaznamenaji spektra
starnutych a nestarnutych vzorkli PBXs a porovnaji se rozdily v jednotlivych
spektrech.

7.28.19.5 Ziskané vysledky jsou validni pouze v pfipadé, Ze nedochazi
k interferencim a k pfekryvim pasovych spekter jednotlivych komponent vzorku.
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7.28.19.6 Vysledky zkouSky se zaznamenaiji do protokolu nasledujiciho vzoru:

PROTOKOL O ZKOUSENIi VYBUSNINY DLE COS 137601 —- METODA 7.28.19
FTIR SPEKTROSKOPIE

Cislo protokolu:
Strana ze

UDAJE O ZKUSEBNE
ZkuSebna:
Datum vydani protokolu:
Zkusebni postup:
Datum provedeni zkousky:

Zodpovédna osoba:

PODMINKY UMELEHO STARNUTI
Teplota umélého starnuti (°C):
Doba umélého starnuti (pocet dnu):

Specifické vinové pasy komponent
PBXs:

Nazev komponenty/
funkCni skupiny/
chemické vazby

Vinoget (cm™)

UDAJE O VZORKU
Nazev nebo oznaceni vzorku:
Vyrobce:

Materialova specifikace:

(uvést, zda se kontroluje chemické slozeni
produktu)

Cislo série, $arze nebo dodavky:
Datum vyroby nebo obdrzeni:

Zvlastni podminky skladovani:
(pokud byly pouZity)

VYSLEDKY ZKOUSKY
Identifikované komponenty PBXs:
Kalibracni kfivky komponent PBXs:
Zastoupeni jednotlivych komponent Ci
jejich pomér:

(rozdil mezi starnutym a nestérnutym vzorkem)

Spektra vzorku a referenc¢nich latek:

POZNAMKY

PROTOKOL VYSTAVEN PRO
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7.28.20 Stanoveni citlivosti k narazu
Zkouska se provadi postupem popsanym v kapitole 7.14 s nasledujici podminkou:
- Do protokolu o zkouSce je kromé formy vzorku nutno uvést také popis
podminek umélého starnuti (teplota starnuti, doba starnuti).
7.28.21 Stanoveni citlivosti ke treni
Zkouska se provadi postupem popsanym v kapitole 7.15 s nasledujici podminkou:
- Do protokolu o zkouSce je kromé formy vzorku nutno uvést také popis
podminek umélého starnuti (teplota starnuti, doba starnuti).
7.28.22 Stanoveni citlivosti k elektrostatické jiskie — mala i velka zkouska

Zkousky se provadi postupem popsanym v kapitolach 7.16 a 7.17 s nasledujici
podminkou:

- Do protokolt o zkouskach je kromé podminek zkousky nutno uvést také
popis podminek umélého starnuti (teplota starnuti, doba starnuti).
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(VOLNA STRANA)
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(VOLNA STRANA)
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